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ES 2367797 T3

DESCRIPCION
Método para producir un carbonato aromatico
ANTECEDENTES DE LA INVENCION
Sector de la invencion

La presente invencion se refiere a un método para producir un carbonato aromatico. Mas particularmente, la
presente invencidn se refiere a un método para producir un carbonato aromatico, que comprende: (1) realizar una
reaccion entre un compuesto organometalico y diéxido de carbono para obtener una mezcla de reaccion que
contiene un carbonato de dialquilo formado mediante la reaccion, (2) separar el carbonato de dialquilo de la mezcla
de reaccion para obtener un liquido residual, y realizar las siguientes etapas (3) y (4) en cualquier orden, o de forma
parcial o completamente simultanea: (3) hacer reaccionar al liquido residual con un alcohol para formar, como
minimo, un compuesto organometalico y formar agua y eliminar el agua del compuesto organometalico, y (4) hacer
reaccionar al carbonato de dialquilo separado en la etapa (2) con un compuesto hidroxiaromatico para obtener un
carbonato aromatico.

El método de la presente invencién es ventajoso no solamente en que el método no requiere ninguna sustancia
toxica y esta libre de la generacién de cualquier sustancia corrosiva, sino también en que las cantidades de
subproductos son muy pequefias y los productos intermedios generados durante la produccion del carbonato
aromatico deseado pueden reciclarse. Por lo tanto, el método de la presente invencion es favorable desde el punto
de vista de la protecciéon del medioambiente, y permite una produccién sencilla y eficaz de un carbonato aromatico
de gran pureza.

Técnica anterior

Un carbonato aromatico se utiliza ampliamente como fuente de carbonilo, tal como materia prima para producir un
policarbonato, un isocianato y un producto farmacéutico, y se ha deseado desarrollar un método para producir un
carbonato aromatico a un bajo coste.

Como métodos para producir un policarbonato aromatico a escala comercial, pueden mencionarse los siguientes
métodos (i) y (ii):

(i) un método de polimerizacién interfacial (método en el que se polimerizan fosgeno y un bisfenol en la interfaz entre
una fase de diclorometano y una fase acuosa en presencia de un aceptor de cloro apropiado); y

(il) un método de fusion (método en el que carbonato de difenilo y un bisfenol se polimerizan mediante una reaccién
de transesterificacion/desfenolacion).

El método mencionado anteriormente (i) (es decir, el método de polimerizacion interfacial) utiliza diclorometano,
mientras que el método mencionado anteriormente (ii) (es decir, el método de fusién) no utiliza diclorometano.
Recientemente, ha surgido el problema de la contaminacién de agua debido a un haluro de alquilo y, por lo tanto, el
método de fusion que no utiliza diclorometano ha estado atrayendo la atencion.

Como métodos bien conocidos para producir un carbonato aromatico (por ejemplo, carbonato de difenilo) utilizado
como una materia prima en el método de fusién mencionado anteriormente, pueden mencionarse los siguientes
cinco métodos 1) a 5):

1) un método para producir un carbonato aromatico utilizando fosgeno como fuente de carbonilo (véase, por
ejemplo, el documento de patente 1 mas adelante);

2) un método para producir un carbonato aromatico utilizando mondéxido de carbono como fuente de carbonilo;
3) un método para producir un carbonato aromatico a partir de un oxalato de diarilo;

4) un método para producir un carbonato aromatico utilizando urea (o un derivado de la misma) como fuente de
carbonilo; y

5) un método para producir un carbonato aromatico utilizando dioxido de carbono como fuente de carbonilo.

Con respecto al método 1), mas adelante se da una explicacion. Los ejemplos de modos especificos del método 1)
incluyen un modo en solucién acuosa en el que se introduce fosgeno en una solucién acuosa de un fendxido
metdlico; un modo de interfaz en el que la produccion de un carbonato aromatico se realiza en un sistema de dos
fases que comprende una fase de disolvente organico y una fase acuosa; y un modo en fase gaseosa en el que se
hace reaccionar fenol con fosgeno en una fase gaseosa. Mediante cada uno de estos modos, puede producirse
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facilmente un carbonato aromatico. Sin embargo, dado que el método 1) emplea fosgeno que es extremadamente
téxico y altamente corrosivo, el método 1) es desventajoso en que el transporte y almacenamiento de fosgeno
requiere un gran cuidado, y el mantenimiento del equipo de producciéon es costoso, mantenimiento que es
indispensable para garantizar la seguridad. Ademas, en el método 1), se subproduce en gran cantidad acido
clorhidrico que es altamente corrosivo, causando de este modo dificultades en la eliminacion de residuos y similares.
Ademas, dado que el carbonato aromatico (por ejemplo, carbonato de difenilo) obtenido mediante el método 1)
contiene inevitablemente un compuesto que contiene cloro como impureza, el método 1) también plantea el
siguiente grave problema. Cuando dicho carbonato aromatico que contiene un compuesto que contiene cloro se
utiliza para producir un policarbonato mediante el método de fusién, el compuesto que contiene cloro, incluso
aunque la cantidad del mismo en el carbonato aromatico sea muy pequefia, causa la desactivacion de un catalizador
utilizado para producir un policarbonato y la decoloracién del policarbonato producido. Para eliminar el compuesto
que contiene cloro que esta contenido en el carbonato aromético en una cantidad muy pequefia (generalmente, unas
pocas ppm en peso, en base al peso del carbonato aromético), una etapa de purificacion adicional se vuelve
necesaria (véase, por ejemplo, el documento de patente 2 méas adelante).

Tal como se ha visto a partir de lo anterior, el método 1) tiene una serie de graves problemas, tales como la
utilizacion de una sustancia toxica como materia prima, la subproduccién de un compuesto corrosivo, y la impureza
(tal como un compuesto que contiene cloro) contenida en el carbonato aromatico producido.

Con respecto al método 2), mas adelante se da una explicacion. EI método 2) es un método de carbonilacién
oxidativa en el que un carbonato aromatico (por ejemplo, carbonato de difenilo) se produce a partir de oxigeno y un
compuesto hidroxiaromatico, utilizando mondxido de carbono como fuente de carbonilo. El monéxido de carbono
utilizado en el método 2) es extremadamente toxico. Por lo tanto, el transporte y manejo de monéxido de carbono
requieren un gran cuidado, y el mantenimiento del equipo de produccion es costoso, mantenimiento que es
indispensable para garantizar la seguridad en la produccion del carbonato aromético. Ademas, el método 2) emplea
cloro o un compuesto que contiene cloro como parte de un catalizador o como co-catalizador. Por lo tanto, tal como
en el caso del método 1) mencionado anteriormente que utiliza fosgeno, el carbonato aromatico producido mediante
el método 2) contiene inevitablemente un compuesto que contiene cloro como impureza. Ademas, el método 2)
emplea, como catalizador, paladio que es caro y dificil de recuperar. Por lo tanto, el método 2) se vuelve
inevitablemente un método extremadamente caro y complicado.

Por lo tanto, el método 2) tiene también una serie de graves problemas, tales como la utilizacion de un compuesto
tédxico como materia prima, la corrosién causada por el cloro, las impurezas que contienen cloro contenidas en el
carbonato aromatico producido, y un alto coste de produccion.

Como método convencional similar al método 2), puede mencionarse un método en el que se obtiene carbonato de
dimetilo a partir de mondéxido de carbono, oxigeno y metanol mediante una reaccién de carbonilacién oxidativa, y el
carbonato de dimetilo obtenido se hace reaccionar con un compuesto hidroxiaromatico para obtener un carbonato
aromatico. Sin embargo, este método también plantea un problema en que se utiliza una gran cantidad de un
compuesto que contiene cloro en la reaccién de carbonilacion oxidativa, de modo que el compuesto que contiene
cloro esta contenido en el carbonato de dimetilo producido mediante la reaccion de carbonilacion oxidativa o corroe
el equipo de produccién utilizado en este método (véase, por ejemplo, el documento de patente 3 méas adelante).

Con respecto al método 3), mas adelante se da una explicacion. El método 3) es un método en el que se produce un
oxalato de diarilo a partir de monéxido de carbono como materia prima, y el oxalato de diarilo producido se somete a
una reaccién de descarbonilacién para producir un carbonato de diarilo (por ejemplo, carbonato de difenilo). El
carbonato de diarilo producido mediante el método 3) contiene una gran cantidad de impurezas, tales como un
compuesto de tipo furano y un compuesto que contiene cloro derivado de una materia prima. Por lo tanto, si el
carbonato de diarilo producido se utiliza como tal sin purificacion para producir un policarbonato, el policarbonato
producido se decolora inevitablemente para asumir un color amarillo. Para obviar dicho problema, es necesario
realizar una serie de etapas adicionales para eliminar impurezas del carbonato de diarilo para obtener un carbonato
de diarilo purificado (véase, por ejemplo, el documento de patente 4 mas adelante).

Con respecto al método 4), mas adelante se da una explicacion. El método 4) es un método en el que urea como
fuente de carbonato se hace reaccionar con un alcohol para obtener un carbonato de dialquilo, y el carbonato de
dialquilo obtenido se hace reaccionar con un compuesto hidroxiaromatico para obtener un carbonato aromatico (por
ejemplo, carbonato de difenilo). Cuando se compara con los métodos 1) a 3) mencionados anteriormente, el método
4) mejora en que la urea utlizada como materia prima no tiene sustancialmente toxicidad. Sin embargo, en la
reaccion para producir el carbonato de dialquilo a partir de urea y un alcohol, se subproduce inevitablemente un
éster alofanico, rebajando de este modo la selectividad por el carbonato de dialquilo. Por lo tanto, la produccion del
carbonato aromatico (por ejemplo, carbonato de difenilo) mediante el método 4) inevitablemente se vuelve costosa.
Ademas, un carbamato de alquilo generado como producto intermedio y el carbonato de dialquilo juntos forman una
mezcla azeotrdpica y, por lo tanto, el aislamiento del carbonato de dialquilo es muy dificil. Para obtener un carbonato
de dialquilo puro que no contiene carbamato de alquilo, es necesaria una etapa adicional que implica operaciones
pesadas (véase, por ejemplo, el documento de patente 5 més adelante). Ademas, un aparato para la eliminacion de
subproductos, tales como el éster alofanico mencionado anteriormente, también es necesario. Por lo tanto, la
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produccién del carbonato aromatico mediante el método 4) se vuelve inevitablemente complicada.

Con respecto al método 5), méas adelante se da una explicacion. El método 5) es un método en el que dioxido de
carbono como fuente de carbonilo se hace reaccionar con 6xido de etileno o similares para obtener un carbonato
ciclico, el carbonato ciclico obtenido se hace reaccionar con un alcohol para obtener un carbonato de dialquilo, y el
carbonato de dialquilo obtenido se hace reaccionar con un compuesto hidroxiaromatico para obtener un carbonato
aromatico (véase, por ejemplo, el documento de patente 6). Este método es ventajoso en que se utiliza didéxido de
carbono, que no tiene sustancialmente toxicidad y es econémico, como materia prima. Sin embargo, en el método
5), se coproduce etilenglicol con un carbonato de diarilo (por ejemplo, carbonato de difenilo), y es muy dificil
regenerar oxido de etileno a partir de etilenglicol. Por lo tanto, es necesario producir el 0xido de etileno mencionado
anteriormente, utilizado como materia prima, por separado de las reacciones mencionadas anteriormente implicadas
en el método 5).

Por lo tanto, el método 5) tiene problemas, por ejemplo, en que es necesaria la produccion de 6xido de etileno como
materia prima, y el etilenglicol coproducido con el carbonato de diarilo no puede reciclarse en la produccion del
carbonato aromético.

Como método similar al método 5) mencionado anteriormente en el que didéxido de carbono como fuente de
carbonilo se hace reaccionar con 6xido de etileno para obtener un carbonato ciclico, el carbonato ciclico obtenido se
hace reaccionar con un alcohol para obtener un carbonato de dialquilo, y el carbonato de dialquilo obtenido se hace
reaccionar con un compuesto hidroxiaromético para obtener un carbonato aromatico, se conoce un método en el
que un carbonato de dialquilo se produce directamente a partir de diéxido de carbono y un alcohol sin produccion de
un carbonato ciclico como producto intermedio (véase los documentos de patente 7, 8 y 9 mas adelante). Cuando el
alcohol utilizado en este método se produce utilizando acetal como agente deshidratante organico, el agua formada
en la reaccion de dioxido de carbono con un alcohol para producir un carbonato de dialquilo se consume en la
reaccion para producir alcohol, promoviendo de este modo la reaccién mencionada anteriormente para producir un
carbonato de dialquilo. Mas adelante se da una explicacion mas especifica, en referencia a las formulas (4) y (5)
mas adelante (en las que Me representa un grupo metilo, que es un ejemplo representativo de un grupo alquilo) que
representan reacciones implicadas en el método mencionado anteriormente. El agua subproducida en la reaccién en
equilibrio representada mediante la férmula (4) mas adelante (es decir, reaccién para producir un carbonato de
alquilo) se utiliza en la reaccion en equilibrio representada mediante la formula (5) (es decir, reaccion para producir
un alcohol). Por lo tanto, la cantidad de agua subproducida en la reaccion para producir un carbonato de alquilo se
reduce, desplazando de este modo el equilibrio de la férmula (4) en la direccién de la formacion del producto
deseado. Por lo tanto, un carbonato de dialquilo (es decir, carbonato de dimetilo) puede obtenerse a partir de diéxido
de carbono y un alcohol (es decir, metanol). Sin embargo, en el método que implica las reacciones de las férmulas
(4) y (5), se consume acetal en una cantidad equimolar al carbonato de dialquilo producido y, por lo tanto, se
coproduce acetona (obtenida de acetal) con un carbonato de dialquilo. Es dificil convertir la acetona coproducida en
acetal, dado que la reaccién que convierte acetona en acetal (agente deshidratante organico) es una reaccién
deshidratante que es dificil de realizar. Por lo tanto, la utilizacion de una gran cantidad de acetal como materia prima
es necesaria, Yy la eficiencia energética es mala. Por esta razon, el método mencionado anteriormente no se ha
comercializado.

Cat. MeQCOMe 4
OMeOH + CO, =<—im i + H,0 (4)
Me Me Me Me
\C/ + H;O Cat \|(|3/ + 2MeOH (3)
MeO~ “OMe o

Incluso cuando se utiliza un agente deshidratante inorganico en lugar de un agente deshidratante organico (tal como
acetal), surgen los mismos problemas que se han mencionado anteriormente, es decir, problemas de que un
compuesto inorganico utilizado como agente deshidratante absorbe agua, y requiere una gran cantidad de energia
para deshidratar el compuesto inorganico con agua absorbida para regenerar un compuesto inorganico utilizable
como agente deshidratante, de modo que no puede producirse un carbonato de dialquilo a un bajo coste. Por lo
tanto, el método que utiliza un agente deshidratante inorganico tampoco se ha comercializado.

Tal como se ha mencionado anteriormente, se han propuesto una serie de métodos para producir un carbonato

4



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2367797 T3

aromatico; sin embargo, estos métodos tienen diversos problemas, tales como la utilizacién de una sustancia toxica
como materia prima; la corrosion del equipo de produccién debida a un compuesto que contiene cloro; la pesada
operacion para la eliminacion de un subproducto (tal como un compuesto que contiene cloro); y la dificultad en (o
imposibilidad de) la conversiéon de un coproducto en una materia prima. Incluso cuando se utiliza diéxido de carbono
(que no tiene sustancialmente toxicidad y no contiene compuesto de cloro) como fuente de carbonilo, sigue
habiendo problemas, tales como las generaciones de un coproducto y un subproducto derivados de un agente
deshidratante utilizado, y la necesidad de regeneracion o eliminacién de un agente deshidratante.

Por lo tanto, se ha deseado desarrollar un método para producir un carbonato aromatico, que sea ventajoso no
solamente en que el método no necesita la utilizacién de ninguna sustancia toxica y esté libre de la generacion de
cualquier sustancia corrosiva, sino también en que las cantidades de coproductos y subproductos sean muy
pequefias, de modo que el método sea favorable desde el punto de vista de la proteccion del medioambiente, y
permita una produccién sencilla y eficaz de un carbonato aromatico de gran pureza.

Documento de patente 1: Patente japonesa No. 3071008

Documento de patente 2: Memoria descriptiva abierta a inspecciéon publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. Hei 8-198816

Documento de patente 3: Memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. Hei 7-145109

Documento de patente 4: Memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. 2002-47251

Documento de patente 5: Memoria descriptiva abierta a inspecciéon publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. 2000-1461

Documento de patente 6: Memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. Hei 9-40616

Documento de patente 7: Memoria descriptiva abierta a inspecciéon publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. 2001-247519

Documento de patente 8: Patente alemana No. 4310109

Documento de patente 9: Memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. 2001-31629

CARACTERISTICAS DE LA INVENCION

En esta situacion, los inventores de la presente invencion han realizado exhaustivos e intensivos estudios con la
intencion de solucionar los problemas mencionados anteriormente que acompafian a la técnica anterior. En sus
estudios, los inventores de la presente invencion utilizaron las técnicas de sus anteriores invenciones de los
documentos WO 03/055840 y WO 04/014840, cada una de las cuales se refiere a un método para producir de forma
continua un carbonato de dialquilo, método que comprende hacer reaccionar a un compuesto organometélico,
diéxido de carbono, y opcionalmente un alcohol entre si para obtener una mezcla de reacciébn que contiene un
carbonato de dialquilo, separar el carbonato de dialquilo de la mezcla de reaccion para obtener un liquido residual;
regenerar el compuesto organometalico a partir del liquido residual, y reciclar el compuesto organometalico
regenerado. Como resultado, los inventores de la presente invencion tuvieron éxito en mejorar las anteriores
invenciones mencionadas anteriormente y llegaron a la presente invencion. Es decir, se ha descubierto que todos
los problemas que acompafian a la técnica anterior pueden resolverse mediante un método que comprende: (1)
realizar una reaccion entre un compuesto organometalico y diéxido de carbono para obtener una mezcla de reaccion
que contiene un carbonato de dialquilo formado mediante la reaccion, (2) separar el carbonato de dialquilo de la
mezcla de reaccion para obtener un liquido residual, y realizar las siguientes etapas (3) y (4) en cualquier orden, o
de forma parcial o completamente simultanea: (3) hacer reaccionar al liquido residual con un alcohol para formar,
como minimo, un compuesto organometalico y formar agua y eliminar el agua del compuesto organometalico, y (4)
hacer reaccionar al carbonato de dialquilo separado en la etapa (2) con un compuesto hidroxiaromatico para obtener
un carbonato aromatico. Especificamente, el método de la presente invencion es ventajoso no solamente en que el
método no necesita la utilizacion de ninguna sustancia toxica y esta libre de la generacion de cualquier sustancia
corrosiva, sino también en que las cantidades de subproductos son muy pequefias y los productos intermedios
generados durante la produccion del carbonato aromético deseado pueden reciclarse, de modo que el método de la
presente invencién es favorable desde el punto de vista de la proteccion del medioambiente, y permite una
produccién sencilla y eficaz de un carbonato aromético de gran pureza. En base a este descubrimiento, se ha
completado la presente invencion.
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Mas especificamente, en el método de la presente invencion, los productos intermedios generados durante la
produccién del carbonato aromatico deseado pueden reciclarse, y solamente se obtienen un carbonato aromatico y
agua como productos a partir de diéxido de carbono y un compuesto hidroxiaromatico como materias primas, en el
gue no son necesarias sustancialmente materias primas diferentes de diéxido de carbono y el compuesto
hidroxiaromatico. Por lo tanto, el método de la presente invencion ha resuelto todos los problemas que acompafan a
la técnica anterior, tales como la utilizacion de una sustancia téxica como materia prima, la corrosion del equipo de
produccién debida a un compuesto que contiene cloro, la generacion de subproductos y productos intermedios que
son dificiles de separar, la produccion de coproductos, y el compuesto que contiene cloro contenido en el carbonato
aromatico producido.

Por consiguiente, es un objetivo de la presente invencién dar a conocer un método para producir un carbonato
aromatico, que es ventajoso no solamente en que el método no necesita la utilizacién de ninguna sustancia toxica y
esté libre de la generacion de cualquier sustancia corrosiva, sino también en que las cantidades de subproductos
son muy pequefias y los productos intermedios generados durante la produccién del carbonato aromético deseado
pueden reciclarse, de modo que el método sea favorable desde el punto de vista de la proteccion del
medioambiente, y permita una produccién sencilla y eficaz de un carbonato aromatico de gran pureza.

El anterior y otros objetivos, caracteristicas y ventajas de la presente invencion seran evidentes a partir de la
siguiente descripcién detallada tomada en relacion con los dibujos adjuntos y las reivindicaciones adjuntas.

DESCRIPCION BREVE DE LOS DIBUJOS

En los dibujos:

La figura 1 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo del método de la presente invencién para producir un
carbonato aromaético;

La figura 2 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo del método de la presente invencion para producir un
carbonato de diarilo;

La figura 3 es un diagrama de flujo que muestra ejemplos de etapas implicadas en el método de la presente
invencion, es decir, la etapa (3) del método de la presente invencion, la etapa de producir un dialcoxido de
dibutilestafio, la etapa de producir un dialcdxido de dioctilestafio, y la etapa de separar agua de un alcohol mediante
destilacion;

La figura 4 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo especifico de la etapa (2) del método de la presente
invencion;

La figura 5 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo especifico de la etapa (4) del método de la presente
invencion;

La figura 6 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo especifico de la etapa (5) del método de la presente
invencion;

La figura 7 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo especifico de la etapa de reciclar un alcohol, que se
realiza en el método de la presente invencion;

La figura 8 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo especifico de la etapa de purificar un carbonato de
diarilo, que se realiza en el método de la presente invencion;

La figura 9 es un diagrama de flujo que muestra otro ejemplo especifico de la etapa de purificar un carbonato de
diarilo, que se realiza en el método de la presente invencion;

La figura 10 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo especifico de la etapa de separar un alcohol de un
carbonato de dialquilo, que se realiza en el método de la presente invencion;

La figura 11 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo especifico de la etapa de purificar un carbonato de
dialquilo, que se realiza en el método de la presente invencion; y

La figura 12 es un diagrama de flujo que muestra un ejemplo especifico de la etapa de reciclar un carbonato de
dialquilo, que se realiza en el método de la presente invencion.
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Descripcion de los nimeros de referencia

-1-: recipiente de reaccion

-2-, -3-, -4-, -5-, -8-, -10-, -12-, -15-, -17-, -20-, -21-, -24-, -26-, -31-, -33-, -34-, -35-, -37-, -40-, -44-, -46-, -48-, -51-,
-55-, -57-, -59-, -62-, -66-, -68-, -70-, -73-, -77-, -79-, -81-, -84-, -88-, -90-, -92-, -95-, -99-, -101-, -103-, -106-, -110-,
-112-, -114-, -117-, -121-, -123-, -128-, -132-, -133-, -134-, -136-: conducto

-6-, -18-, -28-, -41-, -52-, -63-, -74-, -85-, -96-, -107-, -118-: condensador

-7-, -9-, -16-, -19-, -23-, -29-, -32-, -47-, -58-, -69-, -80-, -91-, -102-, -113-, -124-, -125-, -126-, -127-, -131-, -135-,
-137-, -138-, -139-, -140-: depdsito

-11-: aparato para eliminar un alcohol

-13-, -38-, -49-, -60-, -71-, -82-, -93-, -104-, -115-: precalentador

-14-, -39-, -50-, -61-, -72-, -83-, -94-, -105-, -116-: columna de destilacién continua de fases mdltiples
-22-, -45-, -56-, -67-, -78-, -89-, -100-, -111-, -122-: hervidor

-25-: recipiente para eliminar diéxido de carbono

-27-: columna de destilacién de fases multiples

-42-, -53-, -64-, -75-, -86-, -97-, -108-, -119-, -129-: aparato de separacion de vapor-liquido

-30-: aparato de destilacion en pelicula fina

-36-, -43-, -54-, -65-, -76-, -87-, -98-, -109-, -120-, -130-: valvula de ajuste de la presion

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Segun la presente invencion, se da a conocer
1. Un método para producir un carbonato aromatico, que comprende:

(1) realizar una reaccién entre un compuesto organometdlico y dioxido de carbono para obtener una mezcla de
reaccion que contiene un carbonato de dialquilo formado mediante la reaccion,

en el que dicho compuesto organometalico tiene un enlace metal-oxigeno-carbono y comprende, como minimo, un
compuesto seleccionado entre el grupo que comprende:

(OR%)4
3
R, —M'—(OR’),
R2b (1)
un compuesto organometalico representado mediante la formula (1):

en la que:

Mm* representa un atomo metdlico seleccionado entre el grupo que comprende elementos que pertenecen a los
Grupos 4y 14 de la tabla periddica, excepto el silicio;

cada uno de R* y R? representa independientemente un grupo alquilo C;-C1»> de cadena lineal o ramificado, un
grupo cicloalquilo Cs-Ci2, un grupo alquenilo C,-C;, de cadena lineal o ramificado, un grupo aralquilo C7-Cy que
comprende arilo Ce-C19 Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo
C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-C14, 0 un grupo arilo Cg-Cao Sin sustituir o sustituido;

cada uno de R® y R* representa independientemente un grupo alquilo C;-C1»> de cadena lineal o ramificado, un
grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C»-C1, de cadena lineal o ramificado, o un grupo aralquilo C7-Cy
que comprende arilo Cs-C19 Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo

7



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2367797 T3

C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-Ci4; y

cada uno de ay b es un nimero enterode 0 a2, a+b =0 a 2, cada uno de c y d es un nimero entero de 0 a 4,
ya+b+c+d=4y

OR%; R%
5 2 3 7
R’e—M’'—0—M —R/,

6 10
R (ORD) (g
un compuesto organometalico representado mediante la férmula (2):
en la que:

cada uno de M? y M3 representa independientemente un atomo metalico seleccionado entre el grupo que
comprende elementos que pertenecen a los Grupos 4 y 14 de la tabla periédica, excepto el silicio;

cada uno de R, R°, R’ y R? representa independientemente un grupo alquilo C;-Ci» de cadena lineal o
ramificado, un grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C,-C1, de cadena lineal o ramificado, un grupo
aralquilo C7-Cy que comprende arilo Cs-C1g Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que
comprende alquilo C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-Ci4, 0 un grupo arilo Cs-Czo Sin sustituir
0 sustituido;

cada uno de R° y R0 representa independientemente un grupo alquilo C1-C12 de cadena lineal o ramificado, un
grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C,-C1, de cadena lineal o ramificado, o un grupo aralquilo C7-Cy
que comprende arilo Cs-C19 Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo
C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-C14; y

cadaunodee,f,gyhesunnimeroenterode0a2,e+f=0a2,g+h=0a2,cadaunodeiyjesunndamero
enterodela3,e+f+i=3,yg+h+j=3.

(2) separar dicho carbonato de dialquilo de dicha mezcla de reaccién para obtener un liquido residual, y
realizar las siguientes etapas (3) y (4) en cualquier orden, o de forma parcial o completamente simultanea:

(3) hacer reaccionar a dicho liquido residual con un alcohol para formar, como minimo, un compuesto
organometalico y formar agua y eliminar dicha agua de dicho compuesto organometdlico, y

(4) hacer reaccionar a dicho carbonato de dialquilo separado en la etapa (2) con un compuesto hidroxiaromatico
para obtener un carbonato aromatico.

2. El método, segun el punto 1, en el que dicho carbonato aromatico obtenido en la etapa (4) es, como minimo, un
compuesto seleccionado entre el grupo que comprende un carbonato de alquilarilo y un carbonato de diarilo.

3. El método, segun el punto 1 6 2, en el que, en la etapa (3), dicho compuesto organometdlico que tiene dicha agua
eliminada del mismo se recicla a la etapa (1).

4. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 3, en el que, en la etapa (4), un alcohol que se genera junto con
dicho carbonato aromético se recicla a la etapa (3).

5. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 4, en el que un carbonato de dialquilo recuperado en la etapa (4)
se recicla a la etapa (4).

6. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 5, en el que un ciclo de etapas (1) a (4) se repite, como minimo,
una vez.

7. El método, segun cualquiera de los puntos 2 a 5, en el que dicho carbonato aromatico obtenido en la etapa (4) es
un carbonato de alquilarilo y que, después de la etapa (4), comprende ademas la siguiente etapa (5):

(5) someter a dicho carbonato de alquilarilo a una reaccién de desproporcién para obtener un carbonato de diarilo.

8. El método, segun el punto 7, en el que, en la etapa (5), un carbonato de dialquilo que se genera junto con el
carbonato de diarilo se recicla a la etapa (4).
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9. El método, segun el punto 7 u 8, en el que un ciclo de etapas (1) a (5) se repite, como minimo, una vez.

10. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 9, en el que, en la etapa (1), dicho compuesto organometalico se
utiliza en una cantidad que es de 1/200 a 1 vez la cantidad estequiométrica con respecto a la cantidad de dicho
diéxido de carbono.

11. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 10, en el que la reaccion en la etapa (1) se realiza a 20°C o mas.

12. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 11, en el que dicha separacion de dicho carbonato de dialquilo en
la etapa (2) se realiza mediante, como minimo, un método de separacién seleccionado entre el grupo que
comprende destilacion, extraccion y filtracion.

13. El método, segln el punto 12, en el que dicha separacién de dicho carbonato de dialquilo en la etapa (2) se
realiza mediante destilacion.

14. El método, segun el punto 13, en el que dicha separacién de dicho carbonato de dialquilo en la etapa (2) se
realiza mediante destilacion en pelicula fina.

15. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 14, en el que dicha eliminacién de dicha agua en la etapa (3) se
realiza mediante separacion por membrana.

16. El método, segun el punto 15, en el que dicha separacion por membrana es pervaporacion.

17. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 14, en el que dicha eliminacion de dicha agua en la etapa (3) se
realiza mediante destilacion.

18. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 17, en el que dicho alcohol utilizado en la etapa (3) es, como
minimo, un alcohol seleccionado entre el grupo que comprende un alcohol alquilico que tiene un grupo alquilo C1-C1»
de cadena lineal o ramificado, un alcohol cicloalquilico que tiene un grupo cicloalquilo Cs-Ci2, un alcohol alquenilico
gue tiene un grupo alquenilo C»-Ci2 de cadena lineal o ramificado, y un alcohol aralquilico que tiene un grupo
aralquilo C7-Cz que comprende arilo Ce-C19 Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que
comprende un alquilo C;-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-Cja.

19. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 18, en el que el alcohol utilizado en la etapa (3) tiene un punto de
ebullicién que es superior al punto de ebullicion del agua.

20. El método, segln el punto 19, en el que el alcohol utilizado en la etapa (3) es, como minimo, un alcohol
seleccionado entre el grupo que comprende 1-butanol, 2-metil-1-propanol, un alcohol alquilico que tiene un grupo
alquilo Cs-Ci2 de cadena lineal o ramificado, y un alcohol alquenilico que tiene un grupo alquenilo C4-C;2 de cadena
lineal o ramificado.

21. El método, segun el punto 19 6 20, en el que el alcohol utilizado en la etapa (3) tiene un punto de ebullicion que
es inferior al del compuesto hidroxiaromatico utilizado en la etapa (4).

22. El método, segln el punto 1, en el que cada uno de R® y R* en la formula (1) y R’ y R™ en la formula (2)
representa independientemente un grupo n-butilo, un grupo 2-metilpropilo, un grupo alquilo Cs-C;, de cadena lineal o
ramificado, o un grupo alquenilo Cs-C;, de cadena lineal o ramificado.

23. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 22, en el que, en la etapa (1), dicho compuesto organometalico se
utiliza, como minimo, en una forma seleccionada entre el grupo que comprende una forma monomérica, una forma
oligomérica, una forma polimérica y una forma asociada.

24. El método, segun cualquiera de los puntos 1, 22 y 23, en el que cada uno de M! en la formula @y M? y M* en la
férmula (2) representa un atomo de estafio.

25. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 24, en el que dicho compuesto organometalico utilizado en la
etapa (1) se produce a partir de un éxido de organoestafio y un alcohol.

26. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 25, en el que la cantidad de dicho compuesto hidroxiaromatico
utilizado en la etapa (4) es de 0,1 a 10.000 veces la cantidad estequiométrica con respecto a la cantidad de dicho
carbonato de dialquilo utilizado en la etapa (4).

27. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 26, en el que dicha reaccion en la etapa (4) se realiza a una
temperatura en el intervalo de 50 a 350°C.
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28. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 27, en el que dicha reaccién en la etapa (4) se realiza en
presencia de un catalizador de la reaccién de transesterificacion.

29. El método, segun cualquiera de los puntos 7 a 9, en el que dicha reaccion en la etapa (5) se realiza en presencia
de un catalizador de la reaccion de desproporcion.

30. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 29, en el que dicho compuesto hidroxiaromatico se representa
mediante la siguiente formula (3):

ArOH  (3)
en la que Ar es un grupo aromatico Cs-Cso.

31. El método, segun el punto 30, en el que dicho compuesto hidroxiaromatico representado mediante la formula (3)
es fenol.

32. El método, segun cualquiera de los puntos 1 a 31, en el que el contenido total de un compuesto hidroxiaromatico
y un compuesto que contiene un grupo acido carboxilico en el alcohol utilizado en la etapa (3) es de 1.000 ppm o
menos.

En lo sucesivo en el presente documento, la presente invencion se describe en detalle.
El método de la presente invencidon comprende las cuatro etapas siguientes (1) a (4):

(1) realizar una reaccioén entre el compuesto organometalico mencionado anteriormente y didéxido de carbono para
obtener una mezcla de reaccién que contiene un carbonato de dialquilo formado mediante la reaccion;

(2) separar el carbonato de dialquilo de la mezcla de reaccién para obtener un liquido residual;

(3) hacer reaccionar al liquido residual con un alcohol para formar, como minimo, un compuesto organometalico y
formar agua y eliminar el agua del compuesto organometalico; y

(4) hacer reaccionar al carbonato de dialquilo separado en la etapa (2) con un compuesto hidroxiaromatico para
obtener un carbonato aromético.

Con respecto a las etapas (3) y (4), estas etapas se realizan después de las etapas (1) y (2) que se realizan en este
orden, en las que las etapas (3) y (4) pueden realizarse en cualquier orden, o de forma parcial o completamente
simultanea. Ademas, las etapas (3) y (4) pueden realizarse en este 0 en otro orden y de forma parcialmente
simultanea (por ejemplo, la etapa (4) puede iniciarse después de iniciar la etapa (3) y, a continuacion, realizarse
simultaneamente con la etapa (3)). Las etapas (3) y (4) se realizan utilizando diferentes aparatos, respectivamente.

Con respecto a cada una de las etapas (1) a (3), mas adelante se explica un esbozo de las mismas. En la etapa (1),
se realiza una reaccién representada mediante la férmula (6) mas adelante.

t aducto de CO2 de
compuesto + C02 —_—) 2

organometalico < compuesto organometalico

descomposicion
térmica
carbonatode . componente que contiene (6)

¢ dialquilo metal
Es decir, en la etapa (1), se realiza una reacciéon entre el compuesto organometdlico y diéxido de carbono para
formar un aducto de CO; del compuesto organometdlico, seguida de una reaccién de descomposicion térmica del
aducto de COy, para obtener, de este modo, una mezcla de reaccion que contiene un carbonato de dialquilo. Esta
mezcla de reaccién contiene no solamente un carbonato de dialquilo sino también un componente o componentes
gue contienen metal formados a partir del compuesto organometalico.

En la etapa (2), se realiza una reaccion y una posterior separacién tal como se muestra en la férmula (7) mas
adelante.
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carbonato de + componente que —» carbonato de dialquilo
dialquilo contiene metal _ ] (7)
separacion 5 liquido residual que
contiene un metal

Es decir, a partir de la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (1), el carbonato de dialquilo se separa para obtener,
de este modo, un liquido residual que contiene el componente o componentes que contienen metal.

En la etapa (3), se realiza una reaccion representada mediante la formula (8) mas adelante (es decir, reaccion en la
que, como minimo, un compuesto organometalico y agua se forman a partir del liquido residual (que contiene el
componente o componentes que contienen metal) y un alcohol), y el agua se elimina del compuesto organometalico.

liquido residual que + alcohol compuesto C o+ agua (8)

contiene un metal <4——— organometalico

En la etapa (3), es preferente que el compuesto organometalico que tiene agua eliminada del mismo se recicle a la
etapa (1).

Con respecto a la etapa (4), mas adelante se da una explicacién. En la etapa (4), el carbonato de dialquilo separado
en la etapa (2) se hace reaccionar con un compuesto hidroxiaromatico para obtener un carbonato aromatico. En
general, mediante la reaccién de un carbonato de dialquilo con un compuesto hidroxiaromatico, se generan un
carbonato de alquilarilo y un alcohol (véase la férmula (9) mas adelante).

carbonato de + compuesto s 1eoh
dialquilo hidroxiaromatico — :::Si?:railt: de alcohol  (g)

Por ejemplo, esta reaccion puede realizarse utilizando un catalizador mientras se extrae el alcohol del sistema de
reaccion. El carbonato de alquilarilo reacciona con el compuesto hidroxiaromatico para generar un carbonato de
diarilo y un alcohol (véase la formula (10) mas adelante).

bonato d
carbonato ae + compuesto

- carbonato de
alquilarilo hidroxiaromatico — diarilo + alcohol  (5q)

El carbonato de alquilarilo también sufre una reaccién de desproporcion para formar un carbonato de diarilo y un
carbonato de dialquilo (véase la formula (11) mas adelante).

carbonato de » carbonato de + carbonato de

alquilarilo < (iarilo dialquilo (11)

Por ejemplo, la reaccién de desproporcion del carbonato de alquilarilo puede realizarse utilizando un catalizador
mientras se extrae el carbonato de dialquilo del sistema de reaccion.

De este modo, en la etapa (4), controlando las condiciones de reaccion, puede obtenerse un carbonato o carbonatos
aromaticos deseados. Es decir, por ejemplo, es posible obtener, como carbonato aromatico, principalmente un
carbonato de alquilarilo. Como alternativa, también es posible obtener, como carbonato aromatico, principalmente un
carbonato de diarilo. Ademas, también es posible obtener, como carbonato aromatico, una mezcla de un carbonato
de alquilarilo y un carbonato de diarilo, en la que la diferencia entre la cantidad del carbonato de alquilarilo y la
cantidad del carbonato de diarilo es relativamente pequefia.

Tal como se ha mencionado anteriormente, en la etapa (4), mediante la reaccién entre un carbonato de dialquilo y
un compuesto hidroxiaromatico, se generan un carbonato de alquilarilo y un alcohol. Es preferente que el alcohol
generado se recicle a la etapa (3).

Ademas, tal como se ha mencionado anteriormente, en la etapa (4), es posible generar un carbonato de dialquilo
mediante la reaccion de desproporcién mencionada anteriormente del carbonato de alquilarilo. Ademas, en la etapa
(4), con respecto al carbonato de dialquilo (que se separa en la etapa (2)) utilizado para la reaccién con un
compuesto hidroxiaromatico, una parte del mismo queda sin reaccionar. Es preferente que estos carbonatos de
dialquilo (es decir, el carbonato de dialquilo generado mediante la reaccién de desproporcion y el carbonato de
dialquilo que queda sin reaccionar) se reciclen a la etapa (4).
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En el método de la presente invencion, es preferente que un ciclo de etapas (1) a (4) se repita, como minimo, una
vez.

Es preferente que el carbonato aromatico obtenido en la etapa (4) sea un carbonato de alquilarilo y que el método de
la presente invencion, después de la etapa (4), comprenda ademas la siguiente etapa (5):

(5) someter al carbonato de alquilarilo a una reaccion de desproporcién para obtener un carbonato de diarilo.

La reaccion realizada en la etapa (5) es una reaccion representada mediante la férmula (11) anterior,
concretamente, una reaccion en la que se generan un carbonato de diarilo y un carbonato de dialquilo mediante la
reaccion de desproporcion del carbonato de alquilarilo. Es preferente que el carbonato de dialquilo generado se
recicle a la etapa (4).

Cuando el método de la presente invencion comprende la etapa (5) asi como las etapas (1) a (4), es preferente que
un ciclo de etapas (1) a (5) se repita, como minimo, una vez.

Por lo tanto, en un modo preferente del método de la presente invencién, las etapas (1) a (4) se realizan mientras se
recicla el compuesto organometalico (que se genera en la etapa (3)) y el alcohol (que se genera en la etapa (4)) a
las etapas (1) y (3), respectivamente. En este modo preferente del método de la presente invencién, solamente se
obtienen un carbonato aromatico y agua como productos a partir de diéxido de carbono y un compuesto
hidroxiaromatico como materias primas, en el que no se utilizan sustancialmente otras materias primas aparte de
diéxido de carbono y el compuesto hidroxiaromatico. Es decir, un esquema de reaccion global de la produccién de
carbonato aromatico mediante este modo preferente del método de la presente invencion puede representarse
mediante la formula (12) mas adelante.

diéxido de compuesto
+ R carbonato
carbono hidroxiaromatico 44— (e diarilo T agua (12)

En lo sucesivo en el presente documento, se realiza la comparacion entre el modo preferente mencionado
anteriormente del método de la presente invencion y métodos convencionales que, como en el método de la
presente invencidn, utilizan diéxido de carbono como fuente de carbonilo.

El modo preferente del método de la presente invencion, que implica la reaccién representada mediante la férmula
(12) anterior, es completamente diferente de cualquiera de los siguientes métodos convencionales (a), (b) y (c) que
utilizan diéxido de carbono como fuente de carbonilo:

a) método para producir un carbonato aromatico a partir de éxido de etileno o similares y diéxido de carbono
mediante un carbonato ciclico generado como producto intermedio;

b) método para producir un carbonato de dialquilo, en el que se utiliza un agente deshidratante orgénico; y

c) método para producir un carbonato de dialquilo, en el que se utiliza un agente deshidratante sélido (agente
deshidratante inorganico).

En primer lugar, se explica la diferencia entre el método a) y el modo preferente mencionado anteriormente del
método de la presente invencion. Se entiende que, en el método a), se produce un carbonato aromatico mediante
una secuencia de reacciones representadas mediante las formulas (13) a (17) mas adelante (un esquema de
reaccion global de la produccion de carbonato aromético que implica las reacciones de las férmulas (13) a (17)
puede representarse mediante la formula (18) mas adelante).
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°’fid0 de + COy carbonato de
etileno — " atileno (13)
carbonato de leohol
etileno * ~alcoho pr— Z?;;TJ?EO de + etilenglicol (14) .
carbonato de . compuesto

dialquilo . . . —— 5 carbonato de + alcohol
hidroxiaromatico «“—— alquilarilo (15)

-’

carbonato de compuesto carbonato de

alquilarilo hidroxiaromatico «—— diarilo + alcohol (16)

carbonato de carbonato de carbonato de
—> +
alquilarilo 4+——— (jarilo dialquilo (17 ) 4 y
diéxido de Aot
éxido de +Compuesto carbonato de  + etilenglicol

carbono etileno

(18) -

hidroxiaromatico diarilo

En las reacciones de las formulas (15) y (16) anteriores, se producen alcoholes. Estos alcoholes se reciclan al
sistema de reaccion de la reaccién de férmula (14) para producir un carbonato de dialquilo a partir de carbonato de
etileno y un alcohol. A este respecto, el método a) es diferente del modo preferente de la presente invencién, en que
el alcohol generado como producto intermedio se recicla para producir un compuesto organometalico. Ademas, el
esquema de reaccion global de la produccion de carbonato aromatico mediante el método a) se muestra en la
férmula (18) (es decir, esquema de reaccion en el que se producen un carbonato aromatico y etilenglicol a partir de
dioxido de carbono, 6xido de etileno y un compuesto hidroxiaromatico), y este esquema de reaccién es
completamente diferente de la reaccién de la férmula (12) anterior, que se realiza en el modo preferente mencionado
anteriormente del método de la presente invencién. Por lo tanto, el método a) es completamente diferente del modo
preferente del método de la presente invencion.

Con respecto al método b), éste es un método para producir un carbonato de dialquilo, no un carbonato aromatico.
Sin embargo, a titulo informativo, la diferencia entre el método b) y el modo preferente del método de la presente
invencion se explica mas adelante. En el método b), se generan un carbonato de dialquilo y agua mediante una
reaccion en equilibrio representada mediante la férmula (4) mas adelante, y el agua generada se hace reaccionar
con un agente deshidratante organico (es decir, acetal) (es decir, reaccién de la formula (5)), de modo que el
equilibrio de la reaccién de la féormula (4) se desplaza en la direccion de la formacion del producto deseado,
aumentando de este modo la cantidad del carbonato de dialquilo producido. Por lo tanto, se entiende que, en el
método b), se produce un carbonato de dialquilo mediante una reaccion representada mediante la féormula (19) mas
adelante, en la que se coproduce acetona con un carbonato de dialquilo en la que la cantidad de la acetona es
equimolar respecto al carbonato de dialquilo.

13



10

15

20

25

30

35

40

ES 2367797 T3

Cat.
2MeOH + CO, —=—> MeOﬁOMe + Hx0 )
Me_ Me Me  Me 5
\C/ + Hy0 <.Cit> ﬁ/ + 2MeOH (5)
RN
MeO  OMe O
g:"r’:g:ode + acetal ———» carbonato de + acetona (19)
dialquilo

La reaccién de la férmula (19) es completamente diferente de la reaccién de la férmula (12) que se realiza en el
modo preferente mencionado anteriormente del método de la presente invencion. Por lo tanto, el método b) es
completamente diferente del modo preferente del método de la presente invencion.

Es concebible hacer reaccionar al carbonato de dialquilo obtenido mediante el método b) con un compuesto
hidroxiaromatico para producir un carbonato aromatico y un alcohol. En tal caso, cuando se pretende reciclar el
alcohol que se coproduce con el carbonato aromatico, se supone que el alcohol se utiliza para la regeneracion del
agente deshidratante organico (es decir, acetal). También a este respecto, es evidente que el método b) es
completamente diferente del modo preferente del método de la presente invencién, en el que el alcohol generado
como producto intermedio se recicla para la regeneracion de un compuesto organometalico.

Con respecto a la diferencia entre el método c) (es decir, el método para producir un carbonato de dialquilo, en el
gue se utiliza un agente deshidratante sélido) y el modo preferente del método de la presente invencién, mas
adelante se da una explicacién. (Como en el caso del método b), el método c) también es un método para producir
un carbonato de dialquilo, no un carbonato aromético. Sin embargo, a titulo informativo, mas adelante se da la
explicacién del método c)). La reaccion realizada en el método c¢) para producir un carbonato de dialquilo es una
reaccion en equilibrio representada mediante la siguiente férmula (20).

alcohol + CO, carbonato de + agua
= Jialquilo g (20)

El agua producida mediante la reaccion de la formula (20) puede hacerse reaccionar con un agente deshidratante
sélido o adsorberse al mismo (agente deshidratante inorganico), desplazando de este modo el equilibrio de la
reaccion de la formula (20) en la direccion de la formacion del producto deseado, aumentando de este modo el
rendimiento del carbonato de dialquilo. Sin embargo, la reaccion de la férmula (20) es completamente diferente de la
reaccion de la formula (12) que se realiza en el modo preferente mencionado anteriormente del método de la
presente invencion. Por lo tanto, el método c) es completamente diferente del modo preferente del método de la
presente invencion.

Es concebible hacer reaccionar al carbonato de dialquilo obtenido mediante el método c) con un compuesto
hidroxiaromatico para producir un carbonato aromatico y un alcohol. En tal caso, cuando se pretende reciclar el
alcohol que se coproduce con el carbonato aromatico, se supone que el alcohol se utiliza como materia prima para
producir el carbonato aromatico mediante la reaccion de la formula (20). También a este respecto, es evidente que el
método c) es completamente diferente del modo preferente del método de la presente invencion, en el que el alcohol
generado como producto intermedio se recicla para la regeneracion de un compuesto organometalico.

En lo sucesivo en el presente documento, se dan explicaciones con respecto a los compuestos utilizados en la
presente invencion.

El compuesto organometalico utilizado en la etapa (1) del método de la presente invencién comprende, como
minimo, un compuesto seleccionado entre el grupo que comprende:

un compuesto organometalico representado mediante la férmula (1):
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(OR%),
R',—M'—(OR?), (1)
2
R%,

en la que:

Mm* representa un atomo metdlico seleccionado entre el grupo que comprende elementos que pertenecen a los
Grupos 4y 14 de la tabla periddica, excepto el silicio;

cada uno de R* y R? representa independientemente un grupo alquilo C;-C1»> de cadena lineal o ramificado, un
grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C,-C;, de cadena lineal o ramificado, un grupo aralquilo C7-Cyo que
comprende arilo Ce-C1g Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo
C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-C14, 0 un grupo arilo Cs-Cgo Sin sustituir o sustituido;

cada uno de R® y R* representa independientemente un grupo alquilo C;-C1»> de cadena lineal o ramificado, un
grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C,-C1, de cadena lineal o ramificado, o un grupo aralquilo C7-Cy
que comprende arilo Ce-C19 Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo
C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-C14; y

cadauno de ayb esunnuameroenterode 0a2,a+b=0a2, cadaunodecydesunnumero entero de 0 a 4,
ya+b+c+d=4;y
un compuesto organometalico representado mediante la formula (2):

(2)

en la que:

cada uno de M’ y M3 representa independientemente un atomo metalico seleccionado entre el grupo que
comprende elementos que pertenecen a los Grupos 4 y 14 de la tabla periddica, excepto el silicio;

cada uno de R®, R®° R’y R® representa independientemente un grupo alquilo Ci-Ci» de cadena lineal o
ramificado, un grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C,-C12 de cadena lineal o ramificado, un grupo
aralquilo C7-Cy que comprende arilo Cg-Ci9 Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que
comprende alquilo C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-Ci4, 0 un grupo arilo Cs-Czo Sin sustituir
0 sustituido;

cada uno de R° y R representa independientemente un grupo alquilo C1-C1, de cadena lineal o ramificado, un
grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C,-C1, de cadena lineal o ramificado, o un grupo aralquilo C7-Cy
que comprende arilo Cs-C19 Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo
C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-Ci4; y

cadaunodee,f,gyhesunnimeroenterode0a2,e+f=0a2,g+h=0a2, cadaunodeiyjesunndmero
enterodela3,e+f+i=3,yg+h+j=3.

La tabla peridédica mencionada en el presente documento es como se recomienda en el sistema de nomenclatura de

la IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry [Unidon Internacional de Quimica Pura y Aplicada])
(1989).

El compuesto organometalico mencionado anteriormente se utiliza, como minimo, en una forma seleccionada entre
el grupo que comprende una forma monomeérica, una forma oligomérica, una forma polimérica y una forma asociada.
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Tal como se ha mencionado anteriormente, cada uno de M* en la formula Qy M2 y M? en la formula (2) representa
independientemente un a&tomo metalico seleccionado entre el grupo que comprende elementos que pertenecen a los
Grupos 4 y 14 de la tabla periddica, excepto el silicio. Es preferente que cada uno de Mt M y M? sea un atomo
metalico seleccionado entre el grupo que comprende un atomo de titanio, un atomo de estafio, un atomo de niquel,
un atomo de cobalto y un atomo de zirconio. Desde el punto de vista de la solubilidad en un alcohol y la reactividad
con el mismo, es mas preferente que cada uno de MY, M2 y M? sea un metal seleccionado entre el grupo que
comprende un atomo de titanio y un atomo de estafio, y es lo mas preferente que cada uno de M, M2 y M? sea un
atomo de estafio.

Los ejemplos de Ry R? en la formula (1) y R®, R®, R” y R® en la formula (2) incluyen grupos alquilo C1-C12 y grupos
cicloalquilo Cs-Cs2, tales como un grupo metilo, un grupo etilo, un grupo propilo (y sus isémeros), un grupo butilo (y
sus isémeros), un grupo pentilo (y sus isémeros), un grupo hexilo (y sus isbmeros), un grupo heptilo (y sus
isémeros), un grupo octilo (y sus isémeros), un grupo nonilo (y sus isémeros), un grupo butenilo (y sus isémeros), un
grupo pentenilo (y sus isbmeros), un grupo ciclobutilo, un grupo ciclopentilo, un grupo ciclopentadienilo y un grupo
ciclohexenilo; grupos aralquilo C7-Cao, tales como un grupo bencilo y un grupo feniletilo; y grupos arilo Cg-Cyo, tales
como un grupo fenilo, un grupo tolilo y un grupo naftilo. Cada uno de estos grupos hidrocarburo puede sustituirse
con un grupo (tal como un grupo alcoxi, un grupo dialquilamino o un grupo alcoxicarbonilo) que no reacciona con
diéxido de carbono o un alcohol. Ademas, cada uno de estos grupos hidrocarburo puede tener un enlace éter.
Ademas, cada uno de estos grupos hidrocarburo puede ser un grupo hidrocarburo hidrogenado (es decir, un grupo
hidrocarburo que tiene, como minimo, uno de sus atomos de hidrégeno sustituido por un atomo de halégeno), tal
como un grupo nonafluorobutilo o un grupo heptafluorobutilo (y sus isémeros). Sin embargo, R, R R*, R®>, R’ y R®
no estan limitados a estos ejemplos. De los grupos mencionados anteriormente, son preferentes grupos alquilo
inferiores, tales como grupos alquilo C;-Cs y son mas preferentes grupos alquilo C1-C4 de cadena lineal o
ramificados. También pueden utilizarse grupos hidrocarburo que tienen mas atomos de carbono que los
mencionados anteriormente como R*, R?, R°, R®, R” y R®; sin embargo, cuando se utilizan dichos grupos que tienen
un mayor numero de atomos de carbono, existe un riesgo de que la fluidez del compuesto organometalico y/o la
productividad de un carbonato aromatico se vuelva baja.

Los ejemplos de R® y R* en la férmula (1) y R® y R™ en la férmula (2) incluyen grupos alquilo C1-C12 y grupos
cicloalquilo Cs-Ci2, tales como un grupo metilo, un grupo etilo, un grupo propilo (y sus isémeros), un grupo butilo (y
sus isémeros), un grupo pentilo (y sus isémeros), un grupo hexilo (y sus isémeros), un grupo ciclopropilo, un grupo
ciclobutilo, un grupo ciclopentilo, un grupo ciclopentadienilo, un grupo ciclohexilo, un grupo ciclohexenilo, un grupo
metoxietilo y un grupo etoximetilo; y grupos aralquilo C7-Cxo, tales como un grupo bencilo y un grupo feniletilo. De los
grupos mencionados anteriormente, son preferentes los grupos alquilo inferiores.

Con respecto a los grupos alcoxi de los compuestos organometdlicos representados mediante la férmula (1) y (2)
anteriores (es decir, -OR® y -OR" en la férmula (1), y -OR” y -OR™ en la formula (2)), es preferente que cada uno de
los alcoholes correspondientes (es decir, R°0OH, R*OH, R°0OH y R'OH) tenga un punto de ebullicién superior al del
agua (en los que el punto de ebullicion se mide a presion atmosférica), y que el resto alquilo o alquenilo de cada uno
de los grupos alcoxi sea n-butilo, 2-metilpropilo, un alquilo Cs-C;2 de cadena lineal o ramificado o un alquenilo C4-Ci2
ramificado. Ademas, desde el punto de vista del reciclado del compuesto organometalico recuperado en la etapa (3)
y de realizar eficazmente la reaccion en la etapa (4), es mas preferente que cada uno de los alcoholes
correspondientes mencionados anteriormente tenga un punto de ebullicién inferior al del compuesto hidroxiaromatico
utilizado en la etapa (4) (en el que el punto de ebullicion se mide a presién atmosférica), y que el resto alquilo
mencionado anteriormente del grupo alcoxi sea n-butilo, 2-metilpropilo o un alquilo Cs-Cg de cadena lineal o
ramificado. Es lo mas preferente que el resto alquilo mencionado anteriormente del grupo alcoxi no tenga ninguna
estructura ramificada en el atomo de carbono o (es decir, atomo de carbono presente en el enlace
metal-oxigeno-carbono del compuesto organometdlico). Los ejemplos de dichos restos alquilo incluyen n-butilo, 2-
metilpropilo y un alquilo Cs-Ce de cadena lineal o ramificado.

Los ejemplos de compuestos organometalicos representados mediante la férmula (1) anterior incluyen compuestos
de alcoxiestafio, compuestos de alcoxititanio y compuestos de alquilalcoxiestafio. Los ejemplos especificos de
dichos compuestos organometdlicos incluyen tetrametoxiestafio, tetraetoxiestafio, tetrapropiloxiestafio (y sus
isébmeros), tetrabutiloxiestafio (y sus isémeros), tetrapentiloxiestafio (y sus isémeros), tetrahexiloxiestafio (y sus
isébmeros), tetraheptiloxiestafio (y sus isémeros), tetraoctiloxiestafio (y sus isémeros), tetranoniloxiestafio (y sus
isémeros), dimetoxidietoxiestafio, tetrametoxititanio, tetraetoxititanio, tetrapropiloxititanio, tetraisopropiloxititanio,
tetrakis(2-etil-1-hexiloxi)titanio, tetrabenciloxiestafio, dietoxidipropiloxiestafio =y sus isdmeros),
dimetoxidihexiloxiestafio (y sus isémeros), dimetildimetoxiestafio, dimetildietoxiestafio, dimetildipropiloxiestafio (y sus
isdbmeros), dimetildibutiloxiestafio (y sus isémeros), dimetildipentiloxiestafio (y sus isémeros), dimetildihexiloxiestafio
(y sus is6meros), dimetildiheptiloxiestafio (y sus isomeros), dimetildioctiloxiestafio (y sus isémeros),
dimetildinoniloxiestafio (y sus isémeros), dimetildideciloxiestafio (y sus isémeros), dimetéxido de metilbutilestafio,
dietoxido de metilbutilestafio, dipropéxido de metilbutilestafio (y sus isémeros), dibutoxido de metilbutilestafio (y sus
isomeros), dipentiléxido de metilbutilestafio (y sus isémeros), dihexiloxido de metilbutilestafio (y sus isémeros),
diheptiloxido de metilbutilestafio (y sus isomeros), dioctiloxido de metilbutilestafio (y sus isdbmeros), dimetdxido de
etilbutilestafio, dietéxido de etilbutilestafio, diprop6xido de etilbutilestafio (y sus isémeros), dibutdéxido de
etilbutilestafio (y sus isémeros), dipentiléxido de etilbutilestafio (y sus isémeros), dihexiloxido de etilbutilestafio (y sus
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isdbmeros), diheptiloxido de etilbutilestafio (y sus isémeros), dioctiléxido de etilbutilestafio (y sus isémeros),
dimetoxido de propilbutilestafio, dietéxido de propilbutilestafio, propéxido de propilbutilestafio (y sus isdomeros),
dibutéxido de propilbutilestafio (y sus isbmeros), dipentiloxido de propilbutilestafio (y sus isémeros), dihexiléxido de
propilbutilestafio (y sus isémeros), diheptiléxido de propilbutilestafio (y sus isdmeros), dioctiloxido de
propilbutilestafio (y sus isdmeros), dimetdoxido de dibutilestafio, dietoxido de dibutilestafio, dipropoxido de
dibutilestafio (y sus isémeros), dibutéxido de dibutilestafio (y sus isémeros), dipentiloxido de dibutilestafio (y sus
isémeros), dihexiloxido de dibutilestafio (y sus isémeros), diheptiléxido de dibutilestafio (y sus isémeros), dioctiloxido
de dibutilestafio (y sus isomeros), dinoniloxido de dibutilestafio (y sus isémeros), dideciloxido de dibutilestafio (y sus
isémeros), dibenciloxido de dibutilestafio, difeniletoxido de dibutilestafio, dimetéxido de difenilestafio, dietdxido de
difenilestafio, dipropéxido de difenilestafio (y sus isomeros), dibutoxido de difenilestafio (y sus isémeros),
dipentiléxido de difenilestafio (y sus isémeros), dihexiloxido de difenilestafio (y sus isomeros), diheptiloxido de
difenilestafio (y sus isémeros), dioctiloxido de difenilestafio (y sus isémeros), dinoniléxido de difenilestafio (y sus
isbmeros), dideciléxido de difenilestafio (y sus isdmeros), dibenciloxido de difenilestafio, difeniletoxido de
difenilestafio, dimetoxido de bis(trifluorobutil)estafio, dietéxido de bis(trifluorobutil)estafio, dipropoxido de
bis(trifluorobutil)estafio (y sus isémeros), dibutdéxido de bis(trifluorobutil)estafio (y sus isémeros), dipentiloxido de
bis(trifluorobutil)estafio (y sus isémeros), dihexiloxido de bis(trifluorobutil)estafio (y sus isémeros), diheptiléxido de
bis(trifluorobutil)estafio (y sus isémeros), dioctiloxido de bis(trifluorobutil)estafio (y sus isémeros), dinoniléxido de
bis(trifluorobutil)estafio (y sus isémeros), dideciloxido de bis(trifluorobutil)estafio (y sus isémeros), dibenciléxido de
bis(trifluorobutil)estafio, difeniletoxido de bis(trifluorobutil)estafio, dimetéxido de bis(pentafluorobutil)estafio, dietoxido
de bis(pentafluorobutil)estafio, dipropéxido de bis(pentafluorobutil)estafio (y sus isomeros), dibutoxido de
bis(pentafluorobutil)estafio (y sus isémeros), dipentiloxido de bis(pentafluorobutil)estafio (y sus isémeros),
dihexiloxido de bis(pentafluorobutil)estafio (y sus isémeros), diheptiloxido de bis(pentafluorobutil)estafio (y sus
isébmeros), dioctildoxido de bis(pentafluorobutil)estafio (y sus isémeros), dinoniléxido de bis(pentafluorobutil)estafio (y
sus isomeros), dideciloxido de bis(pentafluorobutil)estafio (y sus isomeros), dibenciléxido de
bis(pentafluorobutil)estafio, difeniletéxido de bis(pentafluorobutil)estafio, dimetéxido de bis(heptafluorobutil)estafio,
dietoxido de bis(heptafluorobutil)estafio, dipropéxido de bis(heptafluorobutil)estafio (y sus isdmeros), dibutoxido de
bis(heptafluorobutil)estafio (y sus is6meros), dipentiloxido de bis(heptafluorobutil)estafio (y sus is6meros),
dihexiloxido de bis(heptafluorobutil)estafio (y sus isémeros), diheptiloxido de bis(heptafluorobutil)estafio (y sus
isdbmeros), dioctildxido de bis(heptafluorobutil)estafio (y sus isémeros), dinoniléxido de bis(heptafluorobutil)estafio (y
sus isomeros), dideciloxido de bis(heptafluorobutil)estafio (y sus isomeros), dibenciléxido de
bis(heptafluorobutil)estafio, difeniletoxido de bis(heptafluorobutil)estafio, dimetdxido de bis(nonafluorobutil)estafio,
dietoxido de bis(nonafluorobutil)estafio, dipropéxido de bis(nonafluorobutil)estafio (y sus isdmeros), dibutéxido de
bis(nonafluorobutil)estafio (y sus isémeros), dipentildxido de bis(nonafluorobutil)estafio (y sus isémeros), dihexiloxido
de bis(nonafluorobutil)estafio (y sus isomeros), diheptiloxido de bis(nonafluorobutil)estafio (y sus is6meros),
dioctiléxido de bis(nonafluorobutil)estafio (y sus isémeros), dinoniloxido de bis(nonafluorobutil)estafio (y sus
isdbmeros), dideciloxido de bis(nonafluorobutil)estafio (y sus isémeros), dibenciléxido de bis(nonafluorobutil)estafio, y
difeniletéxido de bis(nonafluorobutil)estafio.

Los ejemplos de compuestos organometalicos representados mediante la férmula (2) anterior incluyen
alcoxidiestanoxanos y aralquiloxidiestanoxanos. Los ejemplos especificos de dichos compuestos organometalicos
incluyen

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dimetoxidiestanoxano,

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dietoxidiestanoxano,

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isomeros),

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isémeros),

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isbmeros),

1,1,3,3-tetrametil-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isdmeros),

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isdbmeros),

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isémeros),

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isbmeros),

1,1,3,3-tetrametil-1,3-dibenciloxidiestanoxano,

1,1,3,3-tetrametil-1,3-difeniletoxidiestanoxano,
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1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dimetoxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dietoxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isomeros),
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-dibenciloxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dimetil-1,3-difeniletoxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dimetoxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dietoxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-dibenciloxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dietil-1,3-difeniletoxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dimetoxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dietoxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isdmeros),
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isémeros),

1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isémeros),

18



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2367797 T3

1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-dibenciloxidiestanoxano,
1,3-dibutil-1,3-dipropil-1,3-difeniletoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dimetoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dietoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibenciloxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrabutil-1,3-difeniletoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dimetoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dietoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-dibenciloxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrafenil-1,3-difeniletoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dimetoxidiestanoxano,

1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dietoxidiestanoxano,

1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isémeros),

1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
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1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-dibenzoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(trifluorobutil)-1,3-difeniletoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-dimetoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-dietoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobultil)-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isomeros),
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-dibenciloxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(pentafluorobutil)-1,3-difeniletoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-dimetoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-dietoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isomeros),
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobultil)-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-dibenciloxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(heptafluorobutil)-1,3-difeniletoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dimetoxidiestanoxano,
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dietoxidiestanoxano,

1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dipropiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
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1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dibutiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dipentiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dihexiloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-diheptiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dioctiloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dinoniloxidiestanoxano (y sus isémeros),
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dideciloxidiestanoxano (y sus isbmeros),
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-dibenciloxidiestanoxano, y
1,1,3,3-tetrakis(nonafluorobutil)-1,3-difeniletoxidiestanoxano.

Los compuestos organometalicos mencionados anteriormente pueden utilizarse individualmente o en combinacién.
Ademés, un compuesto organometalico diferente del mencionado anteriormente, y opcionalmente un metal
inorganico puede utilizarse en combinaciéon con cualquiera de los compuestos organometalicos mencionados
anteriormente. Como compuesto organometalico, pueden utilizarse aquellos que estan disponibles en el mercado.
Como alternativa, puede producirse un compuesto organometalico mediante un método convencional. Por ejemplo,
un compuesto organometalico puede producirse mediante un método en el que un 6xido de organoestafio se hace
reaccionar con un alcohol para obtener un compuesto organometdlico. Especificamente, por ejemplo, un dialcoxido
de dibutilestafio que tiene un grupo alcoxi de cadena larga puede obtenerse a partir de 6xido de dibutilestafio y un
alcohol de cadena larga mediante un método descrito en la patente holandesa No. 6612421. También es posible
obtener un dialcéxido de dialquilestafio a partir de un dialquilestafio halogenado (por ejemplo, un
diclorodialquilestafio) y un alcoholato de sodio o similares. Ademds, también puede obtenerse un alcéxido de
dialquilestafio a partir de un 6xido de dialquilestafio y un alcohol inferior mediante un método descrito en los
documentos WO03/055840 o WO04/014840 mencionados anteriormente. En el método descrito en los documentos
WO03/055840 o WO04/014840, cuando se obtiene un compuesto organometalico a partir de oxido de dibutilestafio y
un alcohol que tiene un punto de ebullicion inferior al del agua, el compuesto organometdlico obtenido tiende a estar
constituido principalmente por un compuesto organometalico representado mediante la formula (2). Sin embargo, si
se desea, puede obtenerse una gran cantidad de un compuesto organometalico representado mediante la férmula
(1) sometiendo al compuesto organometalico mencionado anteriormente constituido principalmente por un
compuesto organometéalico representado mediante la féormula (2) a destilacion, obteniendo de este modo un
compuesto organometdlico representado mediante la férmula (1) como destilado.

Los compuestos organometalicos que se representan, respectivamente, mediante las formulas (1) v (2) pueden
identificarse mediante espectroscopia de resonancia magnética nuclear de estafio-119 ( Sn- RMN) (vease por
ejemplo, la patente de Estados Unidos No. 5.545.600). Sin embargo, se sabe que en un espectro de ™°Sn-RMN, el
valor de un desplazamiento quimico atribuido a la estructura del compuesto organometalico representado mediante
la férmula (1) varia enormemente de endlendo por ejemplo, del contenido de compuesto organometalico de la
muestra utilizada para un andlisis de "°Sn-RMN y de la presencia o ausencia de un alcohol en la muestra utilizada
para un andlisis de 195n-RMN (este hecho no se describe en la patente de Estados Unidos No. 5.545.600
mencionada anteriormente). Por lo tanto, es preferente que el andlisis del compuesto organometallco se realice
mediante un método en el que se utilizan espectroscopia de resonanua magnética nuclear de protones ( H-RMN) y
espectroscopla de resonancia magnética nuclear de carbono-13 ( 3c- RMN) en combinacion con la espectroscopia
de "°*Sn-RMN mencionada anteriormente.

En la presente invencion, tal como se ha mencionado anteriormente, es preferente que el compuesto organometalico
comprenda, como minimo, un compuesto seleccionado entre el grupo que comprende un compuesto organometalico
representado mediante la férmula (1) y un compuesto organometdlico representado mediante la férmula (2). Es
posible obtener un carbonato de dialquilo a partir de cualquiera de un compuesto organometalico de formula (1) y un
compuesto organometalico de féormula (2). Sin embargo, desde el punto de vista de la velocidad de formacion del
carbonato de dialquilo y la cantidad del carbonato de dialquilo producido, es preferente utilizar un compuesto
organometalico de formula (1). Especificamente, es preferente utilizar un compuesto organometdlico de féormula (1)
solo o0 en combinacion con otras especies del compuesto organometalico, de modo que la cantidad de un compuesto
organometalico de férmula (1) sea del 50% molar o mas, en términos del % molar del metal contenido en el
compuesto organometalico de férmula (1), en base a la cantidad molar total de los metales contenidos en los
compuestos organometalicos utilizados en la presente invencion.

En lo sucesivo en el presente documento, se dan explicaciones con respecto los alcoholes utilizados en el método
de la presente invencion.
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En el método de la presente invencion, un primer alcohol se utiliza en la etapa (3). Ademas, un segundo alcohol
puede utilizarse opcionalmente en la etapa (2).

El primer y segundo alcoholes pueden ser iguales o diferentes entre si. Los ejemplos de dichos alcoholes incluyen
alcoholes alquilicos que tienen un grupo alquilo C1-C1»> de cadena lineal o ramificado, alcoholes cicloalquilicos que
tienen un grupo cicloalquilo Cs-Ci2, alcoholes alquenilicos que tienen un grupo alquenilo C,-C12 de cadena lineal o
ramificado, y alcoholes aralquilicos que tienen un grupo aralquilo C7-C2 que comprende arilo Ce-C1g Sin sustituir o
sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo Ci1-C14 de cadena lineal o ramificado y
cicloalquilo Cs-Cja.

Los ejemplos especificos de estos alcoholes incluyen alcoholes alifaticos Ci1-Ci2 y alcoholes aliciclicos Cs-Ci2, tales
como metanol, etanol, propanol, 2-propanol, 1-butanol, 2-butanol (y sus isémeros), 2-metil-1-propanol, 2-metil-2-
propanol, ciclobutanol, 1-pentanol, 2-pentanol (y sus isémeros), 3-pentanol, 3-metil-1-butanol, 2-metil-1-butanol, 2-
metil-2-butanol (y sus isémeros), 3-metil-2-butanol (y sus isémeros), ciclopentanol, 2-metil-1-ciclobutanol (y sus
isémeros), 3-metil-1-ciclobutanol (y sus isémeros), 1-metil-1-ciclobutanol (y sus isbmeros), ciclobutiimetanol (y sus
isdbmeros), 1-hexanol, 2-hexanol (y sus isomeros), 3-hexanol (y sus isémeros), 4-metil-1-pentanol (y sus isémeros),
3-metil-1-pentanol (y sus isémeros), 2-metil-1-pentanol (y sus isémeros), 2-etil-1-butanol, 3-metil-2-pentanol (y sus
isdbmeros), 3-metil-3-pentanol (y sus isémeros), ciclohexanol, 1-metil-1-ciclopentanol (y sus isémeros), 2-metil-1-
ciclopentanol (y sus is6meros), 2-ciclobutiletanol (y sus isémeros), 1-ciclobutiletanol (y sus isémeros), (1-
metilciclobutil)metanol (y sus is6meros), (2-metilciclobutil)metanol (y sus isémeros), heptanol (y sus isémeros),
ciclohexilmetanol (y sus isémeros), (metilciclohexil)metanol (y sus isémeros), ciclohexiletanol (y sus isémeros),
(etilciclobutil)metanol (y sus isémeros), (metilciclopropil)etanol (y sus isémeros), (etilciclopropil)metanol (y sus
isémeros), octanol (y sus isémeros), nonanol (y sus isémeros), decanol (y sus isémeros), undecanol (y sus
isdbmeros), dodecanol (y sus isémeros), alcohol propenilico, alcohol butenilico (y sus isémeros), alcohol pentenilico (y
sus isémeros), ciclopentenol (y sus isémeros), alcohol ciclopentadienilico, hexenol (y sus isémeros) y ciclohexenol (y
sus isémeros); y alcoholes aralquilicos, tales como alcohol bencilico y alcohol fenetilico.

Ademas, como primer y segundo alcoholes, pueden utilizarse alcoholes polihidricos. Los ejemplos de alcoholes
polihidricos incluyen alcoholes alifaticos C;-Ci12 polihidricos y alcoholes aliciclicos Cs-Ci2 polihidricos, tales como
etilenglicol, 1,3-propanodiol, 1,2-propanodiol, ciclohexanodiol y ciclopentanodiol; y alcoholes aralquilicos, tales como
bencenodimetanol.

Entre los alcoholes mencionados anteriormente, son preferentes aquellos que tienen un punto de ebullicion superior
al del agua (en los que el punto de ebullicion se mide a presion atmosférica). Los ejemplos de dichos alcoholes
incluyen 1-butanol, 2-metil-1-propanol, un alcohol alquilico que tiene un grupo alquilo Cs-C12 de cadena lineal o
ramificado, un alcohol alquenilico que tiene un grupo alquenilo C4-C12 de cadena lineal o ramificado, un alcohol
cicloalquilico y un alcohol aralquilico. Entre estos alcoholes, son mas preferentes 1-butanol, 2-metil-1-propanol y un
alcohol alquilico que tiene un grupo alquilo Cs-Cg de cadena lineal o ramificado.

En la presente invencién, cuando se produce un carbonato aromatico realizando repetidamente un ciclo de etapas
(1) a (4), es preferente utilizar un alcohol que tiene un punto de ebullicién inferior al del compuesto hidroxiaromatico
utilizado en la etapa (4) (en el que el punto de ebullicién se mide a presién atmosférica), y es mas preferente utilizar
un alcohol primario seleccionado entre el grupo que comprende 1-butanol, 2-metil-1-propanol y un alcohol primario
gue es un alcohol alquilico Cs-Cs de cadena lineal o ramificado.

En lo sucesivo en el presente documento, se dan explicaciones con respecto al compuesto hidroxiaromatico utilizado
en la etapa (4) del método de la presente invencion.

Con respecto al compuesto hidroxiaromatico, no hay ninguna limitacién particular. Los ejemplos de compuestos
hidroxiaromaticos incluyen compuestos hidroxiaromaticos representados mediante la siguiente férmula (3):

ArOH  (3)
en la que Ar representa un grupo aromatico Cs-Cao.

Los ejemplos de compuestos hidroxiaromaticos representados mediante la férmula (3) anterior incluyen fenol;
alquilfenoles, tales como cresol (y sus isémeros), xilenol (y sus isdmeros), trimetilfenol (y sus isémeros),
tetrametilfenol (y sus isémeros), etilfenol (y sus isémeros), propilfenol (y sus isémeros), butilfenol (y sus isémeros),
dietilfenol (y sus isdbmeros), metiletilfenol (y sus isémeros), metilpropilfenol (y sus isémeros), dipropilfenol (y sus
isdbmeros), metilbutilfenol (y sus isémeros), pentilfenol (y sus isémeros), hexilfenol (y sus isomeros) y ciclohexilfenol
(y sus isémeros); alcoxifenoles, tales como metoxifenol (y sus isdmeros) y etoxifenol (y sus isémeros); y fenoles
sustituidos representados mediante la formula que se menciona mas adelante (21):
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A—|- ——OH (21)

en la que A representa un enlace sencillo; un grupo divalente, tal como -O-, -S-, -CO- 0 -SO;-; un grupo
alquileno sin sustituir o sustituido representando mediante la féormula (22) mas adelante; o un grupo
cicloalquileno representado mediante la féormula (23) mas adelante,

en la que cada uno de los anillos aromaticos puede sustituirse independientemente con un grupo alquilo inferior,
un grupo alcoxi inferior, un grupo éster, un grupo hidroxi, un grupo nitro, un atomo de halégeno, un grupo ciano

o similares.
R R '3
o bt a
|L12 i!;12 ,Lm

en la que cada uno de R, R™?, R™ y R representa independientemente un atomo de hidrégeno, un grupo
alquilo inferior, un grupo cicloalquilo, un grupo arilo o un grupo aralquilo, en los que cada uno del grupo alquilo
inferior, el grupo cicloalquilo, el grupo arilo y el grupo aralquilo esta sustituido opcionalmente con un atomo de
halégeno o un grupo alcoxi.

RN

—_—
C CH5) 23
P (CH2)k (23)

en la que k es un nimero entero de 3 a 11, y cada atomo de hidrégeno (H) puede sustituirse por un grupo
alquilo inferior, un grupo arilo o un &tomo de halégeno.

Los ejemplos especificos de compuestos hidroxiaromaticos representados mediante la férmula mencionada
anteriormente (21) incluyen naftol (y sus isbmeros); naftoles sustituidos; y compuestos hidroxi heteroaromaticos,
tales como hidroxipiridina (y sus isémeros), hidroxicoumarina (y sus isomeros) e hidroxiquinolina (y sus isémeros).

Entre los compuestos hidroxiaromaticos mencionados anteriormente representados mediante la férmula mencionada
anteriormente (3), son preferentes los compuestos hidroxiaromaticos que tienen un grupo aromatico Cs-C10 cOmo
grupo aromatico Ar, y el mas preferente es fenol.

El tipo de compuesto hidroxiaromatico utilizado en la presente invencion se selecciona apropiadamente dependiendo
del tipo de carbonato aromatico deseado. Por ejemplo, cuando se desea producir carbonato de difenilo, se utiliza
fenol como compuesto hidroxiaromatico; cuando se desea obtener carbonato de ditolilo, se utiliza cresol como
compuesto hidroxiaromatico; y cuando se desea producir carbonato de dinaftilo, se utiliza naftol como compuesto
hidroxiaromatico.

Tal como se ha mencionado anteriormente, el compuesto hidroxiaromatico puede tener un sustituyente, tal como un
grupo alquilo o un atomo de halégeno. Ademas, el compuesto hidroxiaromatico puede ser un compuesto
heterocilico, tal como hidroxipiridina.

Con respecto a cada etapa del método de la presente invencién, mas adelante se dan explicaciones mas detalladas.

Tal como se ha mencionado anteriormente, en la etapa (1), un compuesto organometalico se hace reaccionar con
diéxido de carbono para formar un aducto de CO; del compuesto organometalico, seguido de una reaccion de
descomposicion térmica del aducto de CO», para obtener, de este modo, una mezcla de reacciéon que contiene un
carbonato de dialquilo (véase la formula (6) anterior).

La temperatura para la reaccion en la etapa (1) es generalmente de 20°C (temperatura ambiente) o superior,
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preferentemente de 20 a 300°C. Para completar la reaccién en un corto periodo de tiempo, es mas preferente
realizar la reaccion a de 80 a 200°C. La reaccion en la etapa (1) se realiza generalmente durante de 10 minutos a
500 horas.

En la etapa (1), es preferente que se utilice didxido de carbono en una cantidad que es de 1 a 200 veces la cantidad
estequiométrica con respecto a la cantidad del compuesto organometalico. Es mas preferente que se utilice diéxido
de carbono en una cantidad que es de 1 a 50 veces la cantidad estequiométrica con respecto a la cantidad del
compuesto organometalico. Ademas, cuando la cantidad de diéxido de carbono es grande, la reaccién en la etapa
(1) se vuelve una reaccién a alta presion de modo que no solamente se vuelve necesario utilizar un recipiente de
reaccion que tenga alta resistencia a la presion, sino también una gran cantidad de di6xido de carbono se
desperdicia durante el purgado de diéxido de carbono que no reacciondé una vez completada la etapa (1). Por lo
tanto, es lo méas preferente que se utilice diéxido de carbono en una cantidad que es de 1 a 20 veces la cantidad
estequiométrica con respecto a la cantidad del compuesto organometalico. Por lo tanto, en la etapa (1), es
preferente que el compuesto organometélico se utilice en una cantidad que es de 1/200 a 1 vez, mas
ventajosamente de 1/50 a 1 vez, de la forma mas ventajosa de 1/20 a 1 vez, tan grande como la cantidad
estequiométrica con respecto a la cantidad de dioxido de carbono.

La presion empleada para la reaccion en la etapa (1) es generalmente de presion atmosférica a 200 MPa,
preferentemente de presion atmosférica a 100 MPa, en la que, si se desea, la reaccion puede realizarse mientras se
introduce dioxido de carbono adicional en el sistema de reaccion. La introduccién de didxido de carbono adicional en
el sistema de reaccion puede realizarse de forma intermitente o de forma continua.

Cuando se confirma mediante el andlisis de la mezcla de reaccién obtenida (que es un liquido) que se ha obtenido
una cantidad satisfactoria del carbonato de dialquilo deseado, la etapa (1) se detiene. Por ejemplo, cuando el
carbonato de dialquilo se obtiene en una cantidad que es el 10% o mas, en base a la cantidad estequiométrica con
respecto a la cantidad del compuesto organometalico, la mezcla de reaccion puede sacarse del recipiente de
reaccion después de que la presion en el recipiente de reaccion se reduce a presion atmosférica o, como alternativa,
sin reducir la presion en el recipiente de reaccion.

En el método de la presente invencion, el sistema de reaccién en la etapa (1) puede contener sustancias diferentes
de las mencionadas anteriormente. Los ejemplos de otras sustancias que son utiles en la etapa (1) incluyen aquellas
que funcionan como un agente deshidratante en el sistema de reaccion. Mediante la utilizacion de un agente
deshidratante en la etapa (1), el sistema de reaccion puede mantenerse no acuoso. Como agente deshidratante,
puede utilizarse cualquier agente deshidratante organico convencional. Los ejemplos de agentes deshidratantes
incluyen compuestos y ortoésteres de acetal, tales como acetato de ortotrimetilo. Ademas, también pueden utilizarse
diciclohexilcarbodiimida y similares como agente deshidratante organico. Como alternativa, pueden utilizarse
agentes deshidratantes sélidos, tales como tamices moleculares, como agente deshidratante. Cuando se utiliza un
agente deshidratante soélido, es preferente que el agente deshidratante sélido se elimine del sistema de reaccién
antes de que se realice la etapa (3).

La mezcla de reaccion, una vez completada la etapa (1), como tal puede utilizarse en la etapa (2). Como alternativa,
la mezcla de reaccion, una vez completada la etapa (1), puede enfriarse y/o calentarse antes de su utilizacion en la
etapa (2). La mezcla de reaccién, una vez completada la etapa (1), puede contener diéxido de carbono que puede
estar disuelto en la mezcla de reaccion (que es un liquido) o puede estar presente en forma de un aducto de CO; del
compuesto organometalico. La presencia de diéxido de carbono en la mezcla de reacciéon una vez completada la
etapa (1) es desventajosa en el siguiente punto. Cuando se realiza una destilacion en la etapa (2), existe un riesgo
de que la mezcla de reaccién forme espuma de forma subita debido a la presencia de diéxido de carbono en la
mezcla de reaccion. Incluso cuando la destilacion se realiza a presién reducida, es dificil mantener constante el nivel
de presion reducida. Para obviar dicha desventaja, una etapa adicional para eliminar el diéxido de carbono de la
mezcla de reaccion puede realizarse antes de la etapa (2), en la que el didéxido de carbono puede estar disuelto en la
mezcla de reaccién (que es un liquido) o puede estar presente en forma de un aducto de CO; del compuesto
organometalico. Como métodos preferentes para eliminar diéxido de carbono de la mezcla de reaccién, puede
mencionarse un método en el que la mezcla de reaccion se calienta, y un método en el que se reduce la presion del
recipiente de reaccion (utilizado en la etapa (1)) que contiene la mezcla de reaccién una vez completada la etapa (1).
Huelga decir que el diéxido de carbono recuperado en esta etapa de eliminacion de dioxido de carbono puede
reciclarse a la etapa (1).

En la etapa (2), el carbonato de dialquilo formado en la etapa (1) se separa de la mezcla de reaccién obtenida en la

etapa (1) para obtener un liquido residual. El carbonato de dialquilo separado en la etapa (2) (es decir, carbonato de
dialquilo formado en la etapa (1)) se representa mediante la siguiente férmula (24):
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@) @)
R15/ \”/ \R"s' (24)
@)

en la que cada uno de R y R'® representa independientemente un grupo alquilo que es el mismo que el resto
alquilo del grupo alcoxi contenido en el compuesto organometalico utilizado en la etapa (1).

Los ejemplos de carbonatos de dialquilo separados en la etapa (2) incluyen carbonato de dimetilo, carbonato de
dietilo, carbonato de dipropilo (y sus isémeros), carbonato de dibutenilo (y sus isbmeros), carbonato de dibutilo (y
sus isomeros), carbonato de dipentilo (y sus isémeros), carbonato de dihexilo (y sus isémeros), carbonato de
diheptilo (y sus isémeros), carbonato de dioctilo (y sus isdmeros), carbonato de dinonilo (y sus isémeros), carbonato
de didecilo (y sus isémeros), carbonato de diciclopentilo (y sus isomeros), carbonato de diciclohexilo (y sus
isdbmeros), carbonato de de dicicloheptilo (y sus isémeros), carbonato de dibencilo (y sus isémeros), carbonato de
difenetilo (y sus isémeros), carbonato de difenilpropilo (y sus isémeros), carbonato de difenilbutilo (y sus isémeros),
carbonato de diclorobencilo (y sus isémeros), carbonato de dimetoxibencilo (y sus is6meros), carbonato de
dimetoximetilo (y sus isémeros), carbonato de dimetoxietilo (y sus isémeros), carbonato de dicloroetilo (y sus
isémeros), carbonato de dicianoetilo (y sus isémeros), carbonato de metiletilo, carbonato de metilpropilo (y sus
isémeros), carbonato de metilbutilo (y sus isémeros), carbonato de metilpentilo (y sus isémeros), carbonato de
etilpropilo (y sus isémeros), carbonato de etilbutilo (y sus isémeros), carbonato de etilpentilo (y sus isémeros),
carbonato de propilbutilo (y sus isémeros), carbonato de propilpentilo (y sus isémeros), carbonato de butilpentilo (y
sus isbmeros), carbonato de butilhexilo (y sus isomeros), carbonato de butilheptilo (y sus isémeros) y carbonato de
butiloctilo (y sus isomeros).

En la etapa (2), se obtiene un liquido residual que contiene un componente que contiene metal, separando el
carbonato de dialquilo de la mezcla de reaccién obtenida en la etapa (1). La expresion “liquido residual que contiene
un componente que contiene metal” significa un liquido residual que contiene un compuesto organometalico activo,
regenerable que esta sin modificar o modificado.

La separacion del carbonato de dialquilo en la etapa (2) puede realizarse mediante un método de separacion
convencional. Los ejemplos de dichos métodos de separacion incluyen destilacion, extraccion, filtracion y separacion
por membrana. Estos métodos de separacion pueden utilizarse individualmente o en combinacion. Como disolvente
preferente para extraccion, puede mencionarse un disolvente que no reacciona con un carbonato de dialquilo. Los
ejemplos de dichos disolventes preferentes incluyen hidrocarburos alifaticos, tales como hexano y ciclohexano;
hidrocarburos halogenados, tales como cloroformo, diclorometano y triclorometileno; hidrocarburos aromaticos, tales
como benceno, tolueno y clorobenceno; y éteres, tales como éter dietilico y anisol.

En la etapa (1), cuando el compuesto organometalico tiene un grupo metoxi y/o grupo etoxi, es posible obtener una
mezcla de reaccion que contiene un carbonato de dialquilo (tal como carbonato de dimetilo o carbonato de dietilo)
que tiene un punto de ebullicion de 100°C o menos (en el que el punto de ebullicion se mide a presion atmosférica).
Dicho carbonato de dialquilo puede separarse directamente de la mezcla de reaccion mediante destilacion. La
destilacion puede realizarse mediante cualquiera de métodos de destilacion empleados convencionalmente, tales
como una destilacion a presion atmosférica, una destilacion a presién reducida y una destilacion a presién
superatmosférica. La temperatura para la destilacion es generalmente de -20°C al punto de ebullicion del carbonato
de dialquilo, preferentemente de 20°C al punto de ebullicion del carbonato de dialquilo. La destilacion puede
realizarse en presencia de un disolvente o mediante destilacién extractiva. Por otro lado, cuando el carbonato de
dialquilo tiene un punto de ebullicion mayor de 100°C (en el que el punto de ebullicién se mide a presion atmosférica)
o tiene seis 0 mas atomos de carbono, de modo que el punto de ebullicion del carbonato de dialquilo es alto, la
separacion del carbonato de dialquilo mediante destilacién estd acompafiada a veces por la siguiente desventaja.
Cuando la temperatura para destilacién (es decir, la temperatura de la mezcla de reaccién que se sometera a
destilacion) se vuelve alta, la reaccion inversa en la reaccién en equilibrio de la férmula mencionada anteriormente
(6) es promovida en gran medida, rebajando de este modo el rendimiento del carbonato de dialquilo. Sin embargo,
en tal caso, el rendimiento del carbonato de dialquilo puede mejorar separando el carbonato de dialquilo de la
mezcla de reaccion a una velocidad que es mayor que la velocidad de la reaccion inversa. Con este propésito, es
preferente emplear, por ejemplo, un método de destilacion que se realiza a presién muy reducida, o un método de
destilacion en pelicula fina en el que el area superficial especifica de la mezcla de reaccién aumenta para separar el
carbonato de dialquilo rapidamente en forma de un vapor a partir de la mezcla de reaccién.

Como aparato para la destilacion en pelicula fina realizada en la etapa (2), puede utilizarse cualquiera de los
aparatos convencionales. El aparato de destilacion en pelicula fina puede tener unido a éste cualquier equipo
complementario convencional. En la presente invencién, es preferente utilizar un aparato de destilacién en pelicula
fina provisto de una columna de destilacion. Como columna de destilacién, puede utilizarse una columna
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convencional.

En el caso de la destilacion en pelicula fina, la temperatura de la superficie transferente de calor en el recipiente de
destilaciéon en pelicula fina se utiliza como la temperatura para la separacion (temperatura de separacion). Como
alternativa, la temperatura de una camisa o un medio de calentamiento (que se utilizan para calentar la superficie
transferente de calor) puede utilizarse como la temperatura de separacion. La temperatura de separacion varia
dependiendo de los tipos y cantidades del carbonato de dialquilo y el componente que contiene metal que estan
contenidas en la mezcla de reaccién obtenida en la etapa (1); sin embargo, la temperatura de separacion es
generalmente de temperatura ambiente (20°C) a 300°C. Desde el punto de vista de la supresion del desplazamiento
del equilibrio de la reaccion de la formula (6) anterior en la direccién del sistema original (es decir, para suprimir la
reaccion inversa de la reaccion en equilibrio de la formula (6)), y mejorar no solamente la fluidez de la mezcla de
reaccion obtenida en la etapa (1), sino también la fluidez de cada uno del carbonato de dialquilo y el componente
que contiene metal después de la separacion del carbonato de dialquilo del componente que contiene metal
mediante la destilacion en pelicula fina, es preferente que la temperatura de separacion esté en el intervalo de 80 a
180°C.

En la destilacion en pelicula fina, el calentamiento de la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (1) puede
realizarse mediante un método convencional, tal como un método que utiliza una camisa.

Con respecto a la presion para la separacion (presion de separacion) mediante la destilacion en pelicula fina, mas
adelante se da una explicacién. Cuando el aparato de destilacion en pelicula fina esta provisto de una columna de
destilacion, la presion en la parte superior de la columna de destilacién se utiliza como presion de separacién. Por
otro lado, cuando el aparato de destilacion en pelicula fina no esta provisto de una columna de destilacion, la presion
interna del recipiente de destilacion se utiliza como presion de separacion. La presion de separacion varia
dependiendo, por ejemplo, de los tipos y cantidades del carbonato de dialquilo y el componente que contiene metal
gue estan contenidos en la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (1). Generalmente, la presion de separacion
puede ser presion reducida o presion atmosférica. Especificamente, la presién de separacion es generalmente de
0,1 a 101,3 kPa (presion atmosférica), preferentemente de 0,3 a 30 kPa.

Cuando la separacion del carbonato de dialquilo de la mezcla de reaccidon obtenida en la etapa (1) se realiza a 30
KPa o mas, y el carbonato de dialquilo tiene un alto punto de ebullicién, la presién de vapor del carbonato de
dialquilo es baja y, por lo tanto, es necesario utilizar una temperatura de destilacion alta. Sin embargo, cuando la
temperatura de destilacion es alta, existe un riesgo de que el equilibrio de la reaccion de la formula (6) anterior se
desplace en gran medida en la direccion del sistema original (es decir, la reaccion inversa de la reaccion en
equilibrio de la férmula (6) se produce vigorosamente) durante la destilacion, rebajando de este modo el rendimiento
del carbonato de dialquilo. Por lo tanto, cuando la separacién por destilacion se realiza a 30 KPa 0 mas con respecto
a una mezcla de reaccion que contiene un carbonato de dialquilo que tiene una alta temperatura de ebullicion, es
necesario controlar la temperatura, la presién y el tiempo de residencia de modo que el desplazamiento del equilibrio
de la reaccion de la férmula (6) anterior en la direccion del sistema original pueda suprimirse de forma satisfactoria.
El tiempo de residencia de la mezcla de reaccién en el recipiente de destilacion en pelicula fina varia dependiendo
de los tipos y cantidades del carbonato de dialquilo y el componente que contiene metal que estan contenidos en la
mezcla de reaccion; sin embargo, el tiempo de residencia es generalmente de 1 segundo a 1 hora. Para suprimir el
desplazamiento del equilibrio de la reaccion de la férmula (6) anterior en la direccion del sistema original, es
preferente que el tiempo de residencia sea de 10 segundos a 10 minutos. El area de la superficie transferente de
calor en el recipiente de destilacion en pelicula fina varia dependiendo no solamente de los tipos y cantidades del
carbonato de dialquilo y el componente que contiene metal que estan contenidos en la mezcla de reaccion, sino
también de la velocidad de alimentacién de la mezcla de reaccién y el material del recipiente de destilacién en
pelicula fina. Por ejemplo, el area de la superficie transferente de calor puede ajustarse de modo que el area de la
superficie transferente de calor y la velocidad de alimentacion de la mezcla de reaccion cumplan la relacién
representada mediante la férmula (25) mas adelante.

velocidad de alimentacién (g/h) x coeficiente k (h x m2/g) = area de la superficie transferente de calor (m2)
(25)

en la que el coeficiente k es un nimero en el intervalo de 1/10.000 a 1/1, preferentemente de 1/4.000 a 1/100.

Huelga decir que el area de la superficie transferente de calor puede ajustarse mediante un método diferente del
método que utiliza la férmula (25), en base al conocimiento y la técnica convencionales relativos a la destilacion en
pelicula fina.

El grosor de la pelicula formada durante la destilacion en pelicula fina de la mezcla de reaccién obtenida en la etapa
(1) varia dependiendo no solamente de los tipos y cantidades del carbonato de dialquilo y el componente que
contiene metal que estan contenidos en la mezcla de reaccion, sino también de la velocidad de alimentacion de la
mezcla de reaccién y la temEPeratura de separacién mencionada anteriormente; sin embargo, el grosor de la pelicula
es generalmente de 1 x 10~ a 1 x 10" m. Para mejorar la eficacia de separacién, es preferente que el grosor de la
pelicula seade 1 x 10%a 1 x 102 m.
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En la presente invencion, no es necesario utilizar un disolvente. Sin embargo, para facilitar las operaciones que
utilizan la mezcla de reaccién obtenida en la etapa (1) mejorando las fluideces del carbonato de dialquilo separado y
el componente que contiene metal separado, puede utilizarse un disolvente que no reacciona con el carbonato de
dialquilo o el componente que contiene metal. Los ejemplos preferentes de dichos disolventes incluyen
hidrocarburos alifaticos y aliciclicos, tales como hexano y ciclohexano; hidrocarburos halogenados, tales como
cloroformo, diclorometano vy triclorometileno; hidrocarburos aromaticos, tales como benceno, tolueno y clorobenceno;
y éteres tales como éter dietilico y anisol.

En el aparato de destilacion en pelicula fina, una fraccion (en forma gaseosa) constituida principalmente por el
carbonato de dialquilo se extrae de la parte superior del aparato mientras se extrae el liquido residual de la parte
inferior del aparato. La fraccion extraida constituida principalmente por dicho carbonato de dialquilo puede utilizarse
en la etapa (4) sin purificacion. Como alternativa, la fraccion extraida puede purificarse mediante un método
convencional antes de que la fraccion se utilice en la etapa (4).

Cuando el carbonato de dialquilo formado en la etapa (1) tiene un punto de ebullicién tan alto que es dificil separar el
carbonato de dialquilo del componente que contiene metal en la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (1), la
separacion puede realizarse afiadiendo un alcohol (segundo alcohol) a la mezcla de reaccion antes de realizar la
separacion del carbonato de dialquilo en la etapa (2). Como segundo alcohol, es preferente utilizar un alcohol que
tenga un punto de ebullicién inferior al punto o puntos de ebullicion del alcohol o alcoholes correspondientes al grupo
0 grupos alcoxi contenidos en el carbonato de dialquilo, y que se selecciona entre el grupo que comprende alcoholes
alquilicos en los que el resto alquilo es un alquilo C31-Cs lineal o ramificado. Especificamente, mediante la adicion del
segundo alcohol que tiene un punto de ebullicién tan bajo a la mezcla de reaccién obtenida en la etapa (1), se
produce una reaccion de transesterificacion entre el carbonato de dialquilo y el segundo alcohol para intercambiar
los grupos alquilo del carbonato de dialquilo con los grupos alquilo del segundo alcohol, obteniendo de este modo un
carbonato de dialquilo que tiene un punto de ebullicién inferior al del carbonato de dialquilo obtenido en la etapa (1).
El carbonato de dialquilo obtenido que tiene un menor punto de ebullicién puede separarse facilmente del
componente que contiene metal mediante la separacion por destilacion.

La cantidad del segundo alcohol afiadido en la etapa (2) varia dependiendo de las condiciones de la reaccion en la
etapa (1); sin embargo, es preferente que la cantidad del segundo alcohol sea de 2 a 100, en términos de la relacién
molar del segundo alcohol respecto al carbonato de dialquilo formado en la etapa (1). La temperatura a la cual el
segundo alcohol se afiade a la mezcla de reaccién obtenida en la etapa (1) esta generalmente en el intervalo de
temperatura ambiente (aproximadamente 20°C) hasta el punto de ebullicion del segundo alcohol. Con respecto a la
adicion del segundo alcohol y la separacion del carbonato de dialquilo producido mediante la reaccion de
transesterificacion mencionada anteriormente, la adicion y separacién pueden realizarse, por ejemplo, de la
siguiente manera. El segundo alcohol se afiade a la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (1) de manera
discontinua o continua para realizar una reaccion de transesterificacion y, una vez completada la reaccion de
transesterificacion, el carbonato de dialquilo producido mediante la reaccion de transesterificacion se separa
mediante destilaciéon. La reaccion de transesterificacién del carbonato de dialquilo con el segundo alcohol y la
separacion del carbonato de dialquilo también pueden realizarse mediante un método de destilaciéon reactiva
utilizando una columna de destilacion de fases multiples de la siguiente manera. La mezcla de reaccion obtenida en
la etapa (1) se introduce en una columna de destilacion de fases multiples a partir de la parte superior de la misma
mientras se introduce el segundo alcohol en la columna de destilacién de fases mdltiples a partir de la parte inferior
de la misma, en la que se realizan la reaccion de transesterificacion y la destilacion en condiciones de temperatura y
presion en las que el segundo alcohol tiene una presion de vapor.

La mezcla de reaccién obtenida en la etapa (1) puede contener el compuesto organometdlico que queda sin
reaccionar y un producto de descomposicion térmica del compuesto organometalico. La etapa (2) puede realizarse
después o mientras se eliminan el compuesto organometdlico que queda sin reaccionar y el producto de
descomposicion térmica de la mezcla de reaccién obtenida en la etapa (1).

Tal como se ha mencionado anteriormente, en la etapa (1), un compuesto organometalico se hace reaccionar con
diéxido de carbono. Dado que el compuesto organometélico utilizado en la etapa (1) tiene una reactividad con
diéxido de carbono, el compuesto organometalico se denomina, en lo sucesivo en el presente documento,
frecuentemente como “compuesto organometalico reactivo”. Como los inventores de la presente invencion
propusieron en el documento WO 04/014840 mencionado anteriormente, puede hacerse que la mezcla de reaccion
obtenida en la etapa (1) contenga los siguientes componentes: un carbonato de dialquilo formado mediante la
reaccion entre el compuesto organometalico y didxido de carbono; un compuesto organometélico modificado, activo,
regenerable; y un compuesto organometalico inactivo, no regenerable (es decir, un compuesto degradado). Cuando
se obtiene dicha mezcla de reaccidn, el compuesto organometélico inactivo, no regenerable (compuesto degradado)
puede separarse de la mezcla de reaccién obtenida en la etapa (1). Especificamente, por ejemplo, la separacion del
compuesto degradado puede realizarse mediante un método en el que la mezcla de reaccion obtenida en la etapa
(1) se separa en una primera mezcla que comprende el carbonato de dialquilo y el compuesto degradado y una
segunda mezcla que comprende un liquido residual constituido por el compuesto organometalico modificado, activo,
regenerable, y el carbonato de dialquilo se separa de la primera mezcla. Como alternativa, la separacion del
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compuesto degradado puede realizarse mediante un método en el que la mezcla de reaccion obtenida en la etapa
(1) se separa en una primera mezcla que comprende el carbonato de dialquilo y una segunda mezcla que
comprende el compuesto organometalico modificado, activo, regenerable y el compuesto degradado, y el compuesto
degradado se elimina de la segunda mezcla.

En la presente invencion, la expresion “compuesto organometalico modificado, activo, regenerable” se utiliza para
indicar compuestos derivados del compuesto organometalico reactivo, que estan constituidos principalmente por el
aducto mencionado anteriormente (aducto de CO,) formado mediante la reaccidon del compuesto organometalico
reactivo con diéxido de carbono, o productos de descomposicién formados mediante la descomposicion térmica del
aducto, en la que los productos de descomposicién térmica se forman simultdneamente con la formacion del
carbonato de dialquilo. Es dificil especificar la estructura detallada del compuesto organometalico modificado, activo,
regenerable. Sin embargo, como ejemplos generales de compuestos organometalicos modificados, activos,
regenerables que pueden formarse en la etapa (1) del método de la presente invencién, pueden mencionarse el
aducto de dioxido de carbono mencionado anteriormente del compuesto organometdlico reactivo, un producto de
hidrélisis del compuesto organometdlico reactivo y un producto de hidrdlisis del aducto de dioxido de carbono del
compuesto organometalico reactivo.

Por otro lado, la expresion “compuesto organometdlico inactivo, no regenerable” (o0 “compuesto degradado”) se
utiliza para indicar compuestos que también se derivan del compuesto organometalico reactivo y que son
compuestos organicos no regenerables (formados mediante una degradacién térmica del compuesto organometalico
reactivo o el aducto de dioxido de carbono del mismo) que tienen una actividad extremadamente baja. Un
compuesto degradado se forma principalmente en la etapa (3). Sin embargo, un compuesto degradado se forma a
veces en una etapa para producir el compuesto organometalico reactivo. Como ejemplo representativo del
compuesto degradado, puede mencionarse un compuesto que tiene, por atomo metalico en una molécula del
mismo, como minimo tres enlaces metal-carbono. Como ejemplo de dicho compuesto, puede mencionarse un
compuesto representado mediante la siguiente férmula (26):

R17I

R18m—l\/'||4—09200 (26)

1
R,
en la que:

m* representa un atomo metdlico seleccionado entre el grupo que comprende elementos que pertenecen a los
Grupos 4y 14 de la tabla periddica, excepto el silicio;

cada uno de RY, R™ y R™ representa independientemente un grupo alquilo C;-Ci» de cadena lineal o
ramificado, un grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C,-C12 de cadena lineal o ramificado, un grupo
aralquilo C7-Cy que comprende arilo Cg-Cig Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que
comprende alquilo C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-Ci4, 0 un grupo arilo Cs-Czo Sin sustituir
0 sustituido;

R? representa un grupo alquilo C;-C1» de cadena lineal o ramificado, un grupo cicloalquilo Cs-Ci2, un grupo
alquenilo C,-Cy, de cadena lineal o ramificado, o un grupo aralquilo C7-C2 que comprende arilo Cs-Ci9 Sin
sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo C1-C14 de cadena lineal o
ramificado y cicloalquilo Cs-C14; y

cadaunodel,mynesunnumeroenterode0a4,l+m+n=3064,0esunnimeroenterode061,yl+m+n
+0=4.

Los ejemplos especificos de compuestos degradados de formula (26) anterior incluyen alcéxido de tetraalquilestafio
y trialquilestafio. Ejemplos adicionales de compuestos degradados incluyen éxidos metalicos, tales como SnO,, TiO;
y ZrO;.

Se sabe que, en general, un compuesto organometdlico sufre modificacion en presencia de oxigeno. El compuesto
organometalico utilizado en la presente invencién también sufre modificacion en presencia de oxigeno para formar
un compuesto degradado diferente de los compuestos degradados mencionados anteriormente. (La estructura
especifica del otro compuesto degradado aun no se ha aclarado.) Por lo tanto, durante la produccién y el
almacenamiento del compuesto organometalico y durante cada etapa del método de la presente invencion, es
necesario suprimir la cantidad de oxigeno que entra en contacto con el compuesto organometalico mediante un
método convencional.
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Se considera que el compuesto degradado representado mediante la férmula (26) anterior se forma durante la
produccién del compuesto organometalico de formula (1) o (2) anterior, o se forma mediante la modificacién térmica
del compuesto organometélico de formula (1) o (2) anterior.

Es preferente que cada etapa del método de la presente invencién se realice en condiciones en las que la cantidad
de un compuesto degradado formado sea lo mas pequefia posible. En el método de la presente invencioén, pueden
formarse compuestos degradados diferentes del compuesto de férmula (26) anterior. Sin embargo, en la etapa (2)
del método de la presente invencién, el compuesto de formula (26) se elimina principalmente como un compuesto
degradado. La raz6n para esto es la siguiente. El compuesto degradado de formula (26) (que tiene, como atomo
metalico en una molécula del mismo, como minimo, tres enlaces metal-carbono) tiene propiedades fisicas y
quimicas diferentes de las del compuesto organometalico Util (es decir, el compuesto organometalico reactivo o el
compuesto organometalico modificado, activo, regenerable) (por ejemplo, el compuesto degradado tiene un punto de
ebulliciéon inferior al del compuesto organometalico Util y es menos susceptible a hidrélisis que el compuesto
organometalico util).

Cualquier compuesto degradado diferente del compuesto degradado representado mediante la féormula (26) también
puede eliminarse. Como métodos preferentes para eliminar un compuesto degradado, pueden mencionarse
despresurizacion vy filtracion, cada uno de los cuales se utiliza generalmente en la técnica. Un compuesto degradado
(tal como el compuesto de férmula (26)) que ha sido eliminado puede desecharse mediante un método
convencional. Por ejemplo, el compuesto degradado puede desecharse en forma de un 6xido metalico del mismo
que se forma quemando el compuesto degradado. Huelga decir que un compuesto organometalico Util puede
regenerarse a partir del compuesto degradado, eliminado, mediante un método convencional.

En la etapa (2), incluso el carbonato de dialquilo que tiene un punto de ebullicibn mayor de 100°C puede separarse
facilmente mediante un método en el que se afiade agua o un disolvente que contiene agua a la mezcla de reaccion
obtenida en la etapa (1) para formar una suspension blanca, los solidos en la suspension blanca se eliminan
mediante filtracion para obtener un filtrado, y el filtrado obtenido se somete a destilacién. Con respecto al agua
utilizada en este método, no existe ninguna limitacion particular; sin embargo, es preferente utilizar agua destilada o
agua desionizada.

En la etapa (2), la temperatura a la que se aflade agua a la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (1) esta en el
intervalo de una temperatura (por ejemplo, -20°C) a la cual el agua no esta congelada en la mezcla de reaccion
hasta 100°C. Una vez completada la etapa (1), es preferente que la temperatura de la mezcla de reaccion pueda
ajustarse a de 10 a 80°C. Cuando el carbonato de dialquilo formado en la etapa (1) es susceptible a hidrdlisis, para
suprimir satisfactoriamente la produccion de la hidrdlisis del carbonato de dialquilo, es mas preferente ajustar la
temperatura de la mezcla de reaccién a de 10 a 50°C. Cuando se utiliza agua en la etapa (2) del método de la
presente invencion, puede utilizarse agua sola o en combinacién con un disolvente diferente de agua. Como
disolvente diferente de agua, puede utilizarse cualquiera de aquellos que no reaccionan con el carbonato de
dialquilo.

Como método de destilacién, puede mencionarse un método de destilacién que se conoce convencionalmente en la
técnica, tal como destilaciébn a presion atmosférica, destilacion a presion reducida y destilaciébn a presion
superatmosférica. La destilacion puede realizarse a una temperatura de -20°C hasta el punto de ebullicion del
carbonato de dialquilo, preferentemente de 50°C hasta el punto de ebullicién del carbonato de dialquilo. La
destilacion puede realizarse en presencia de otro disolvente 0 mediante destilacion extractiva.

El carbonato de dialquilo contenido en la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (1) también puede separarse
mediante el siguiente método. Se afiade agua y/o un disolvente de extraccion a la mezcla de reaccion obtenida en la
etapa (1) para obtener una mezcla que contiene una fase oleosa que contiene el carbonato de dialquilo, seguida de
la recuperacion del carbonato de dialquilo de la mezcla.

El carbonato de dialquilo separado de este modo puede utilizarse como tal en la etapa (4). Como alternativa, si se
desea, el carbonato de dialquilo puede purificarse mediante un método convencional antes de utilizarlo en la etapa

(4).

En la etapa (3), el liquido residual que se obtiene en la etapa (2) se hace reaccionar con un alcohol (es decir, primer
alcohol) para formar, como minimo, un compuesto organometdlico y agua y, a continuacion, el agua se elimina del
compuesto organometélico. La etapa (3) puede realizarse mediante el método descrito en las solicitudes anteriores
de los inventores de la presente invencién WO 03/055840 o WO 04/014840. El liquido residual obtenido en la etapa
(2) después de la separacion del carbonato de dialquilo contiene un metal. El liquido residual se obtiene
generalmente en forma de un liquido transparente. Sin embargo, en el liquido residual, el metal esta presente a
veces en forma de sélidos. Incluso en este caso, puede sintetizarse un compuesto organometalico a partir del liquido
residual en la etapa (3).

El agua formada en la etapa (3) puede eliminarse del compuesto organometalico mediante un método, tal como
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destilacion.

El primer alcohol utilizado en la etapa (3) puede contener un compuesto hidroxiaromatico y/o un compuesto que
contiene un grupo carboxilo. Sin embargo, el contenido total de un compuesto hidroxiaromatico y un compuesto que
contiene un grupo carboxilo que estan presentes en el primer alcohol utilizado en la etapa (3) es preferentemente de
1.000 ppm o menos, mas preferentemente 100 ppm o menos. Para controlar las cantidades del compuesto
hidroxiaroméatico y el compuesto que contiene un grupo carboxilo para conseguir el contenido total especifico
mencionado anteriormente de estos compuestos, si se desea, el primer alcohol puede purificarse mediante un
método de purificacion convencional, tal como destilacién, antes de su utilizacion en la etapa (3). Para conseguir
dicho contenido total especifico de los compuestos mencionados anteriormente, es preferente utilizar, como primer
alcohol, un alcohol que tiene un punto de ebullicién (segun lo medido a presion atmosférica) de 300°C 0 menos.

Cuando se utiliza un alcohol polihidrico como primer alcohol en la etapa (3), es posible que el compuesto
organometalico (alcoxido metalico o aralcéxido metélico) se obtenga en forma de un producto reticulado de un
compuesto organometélico de formula (1) o (2) en la etapa (3). Incluso dicho producto reticulado puede utilizarse en
la presente invencion.

En la etapa (3), la cantidad del primer alcohol es preferentemente de 1 a 10.000 veces, mas preferentemente de 2 a
100 veces, tan grande como la cantidad estequiométrica con respecto a la cantidad del compuesto organometalico
utilizado en la etapa (1).

La temperatura para la reaccion en la etapa (3) varia dependiendo del tipo del alcohol utilizado en la etapa (3); sin
embargo, la reaccién en la etapa (3) se realiza generalmente a de temperatura ambiente (20°C) hasta 300°C.

La eliminacion del agua en la etapa (3) puede realizarse mediante cualquier método de deshidratacion convencional
gue se emplea generalmente en la técnica. La eliminaciéon de agua puede realizarse mediante, por ejemplo, la
utilizacion de una columna de deshidratacion rellena de un agente deshidratante soélido (por ejemplo, tamices
moleculares), destilacion, o separacion por membrana. Sin embargo, cuando se pretende obtener una gran cantidad
de un compuesto organometalico en un periodo de tiempo corto, es preferente que la eliminaciéon de agua se realice
mediante destilacion (la utilizacidon de un agente deshidratante sélido tiene una desventaja de que la regeneracién de
un agente deshidratante sdlido es pesada). La destilacion puede realizarse mediante cualquier método de
destilacion convencional, tal como una destilacion a presién atmosférica, una destilacién a presion reducida, una
destilacion a presion superatmosférica, destilacion en pelicula fina o destilacién extractiva. La destilacion puede
realizarse a una temperatura de -20°C hasta el punto de ebullicion del primer alcohol utilizado en la etapa (3),
preferentemente de 50°C hasta el punto de ebullicién del primer alcohol. Huelga decir que, cuando se utiliza un
aparato resistente a la presion para la destilacién, la destilacion puede realizarse a alta temperatura a la presion de
vapor del primer alcohol segun lo medido a la alta temperatura empleada 0 a una presion superatmosférica que se
consigue mediante la introduccion de un gas inerte en el aparato resistente a la presién. Cuando la destilacién que
utiliza un aparato resistente a la presidon se realiza a una presién superatmosférica tal como se ha mencionado
anteriormente, la temperatura de destilacion es desde el punto de ebullicion del primer alcohol segun lo medido a
presion atmosférica hasta el punto de ebullicion del primer alcohol segun lo medido a la presion superatmosférica
mencionada anteriormente. Tal como se menciona mas adelante, para realizar la destilacion eficazmente, puede
utilizarse una sustancia (por ejemplo, el disolvente que se menciona mas adelante que forma una mezcla
azeotrépica con agua). Cuando un alcohol que tiene un punto de ebullicion superior al del agua se utiliza como
primer alcohol, puede eliminarse el agua extrayendo el agua por destilacion. Cuando la eliminacion de agua se
realiza mediante separacion por membrana, para eliminar eficazmente el agua, es preferente que la eliminacion de
agua se realice mediante pervaporacion.

Cuando la eliminacién de agua en la etapa (3) se realiza mediante destilacion, la temperatura de destilacion no esta
particularmente limitada, siempre que la temperatura de destilacion sea igual a o inferior al punto de ebullicién del
primer alcohol y sea una temperatura a la que el agua tiene una presion de vapor. Cuando se pretende completar la
destilacion en un corto periodo de tiempo, es preferente que la destilacion se realice a la temperatura azeotropica de
una mezcla de agua y el primer alcohol. Cuando el agua y el primer alcohol no forman una mezcla azeotrépica, es
preferente que la destilacion se realice en el punto de ebullicién del agua.

Ademas, incluso cuando el primer alcohol no forma una mezcla azeotrdpica con agua, el agua puede eliminarse
mediante una destilacion azeotrépica en la que se utiliza un disolvente que forma una mezcla azeotrépica con agua.
Este método es preferente dado que el agua puede eliminarse a una temperatura relativamente baja. Los ejemplos
de disolventes que forman una mezcla azeotrépica con agua incluyen hidrocarburos insaturados y saturados, tales
como hexano, benceno, tolueno, xileno y naftaleno; éteres, tales como anisol y 1,4-dioxano; hidrocarburos
hidrogenados, tales como cloroformo.

Desde el punto de vista de facilitar la separacién de agua de la mezcla azeotrépica después de la destilacion
azeotrépica, es preferente utilizar, como disolvente mencionado anteriormente utilizado para formar una mezcla
azeotrépica, un hidrocarburo insaturado o saturado en el que el agua tiene una baja solubilidad. Cuando se utiliza
dicho disolvente, es necesario utilizar el disolvente en una cantidad tal que el agua pueda eliminarse de forma
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satisfactoria mediante destilacion azeotrépica. Es preferente utilizar una columna de destilacion para la destilacion
azeotrépica, dado que el disolvente puede reciclarse al sistema de reacciéon después de separar el disolvente de la
mezcla azeotrépica en la columna de destilacion y, por lo tanto, la destilacién azeotrépica puede realizarse utilizando
solamente una cantidad relativamente pequefia del disolvente.

Si se desea, la reaccion en la etapa (3) puede realizarse en presencia de un gas inerte. Al introducir un gas inerte en
el recipiente de reaccion utilizado en la etapa (3), se vuelve posible eliminar el agua presente en la fase de vapor del
recipiente de reaccién, de modo que, a veces, puede promoverse la reaccion en la etapa (3). Con respecto al gas
inerte, no existe ninguna limitacién particular siempre que el gas inerte no afecte de forma adversa a la reaccién en
la etapa (3). Los ejemplos de dichos gases inertes incluyen nitrégeno, argén y helio. En lugar del gas inerte, puede
utilizarse el disolvente organico mencionado anteriormente que forma una mezcla azeotrépica con agua, en forma
gaseosa.

Ademas, en lugar del gas inerte, también puede utilizarse diéxido de carbono. El diéxido de carbono no es un gas
inerte. Sin embargo, puede utilizarse diéxido de carbono en la etapa (3) dado que el diéxido de carbono no tiene
ningun efecto adverso. Ademas, cuando se utiliza diéxido de carbono en la etapa (3), a veces es posible que el
compuesto organometdlico formado mediante la reaccion entre el liquido residual y el primer alcohol se haga
reaccionar con el diéxido de carbono para formar un carbonato de dialquilo. Andlogamente, un alcohol que es igual
que el primer alcohol utilizado para la reaccion en la etapa (3) puede introducirse en forma gaseosa, dado que el
alcohol en forma gaseosa no afecta de forma adversa a la reaccién en la etapa (3). El gas inerte puede introducirse
en el recipiente de reaccién utilizado en la etapa (3) a partir de cualquier parte del mismo; sin embargo es preferente
que el gas inerte se introduzca en la fase liquida en el recipiente de reaccion a partir de la parte inferior del mismo.
La cantidad del gas inerte introducido en el recipiente de reaccién puede determinarse apropiadamente,
dependiendo de la forma del recipiente de reaccién y de las condiciones de la reaccion para la reaccion en la etapa

@3).

Con respecto al tipo del recipiente de reaccion utilizado en la etapa (3), no existe ninguna limitacion particular, y
puede utilizarse cualquier recipiente de reacciéon convencional. Es preferente utilizar un recipiente de reaccién en el
que el area de la interfaz de fase de vapor/fase liquida del liquido residual es grande. También es preferente utilizar,
como recipiente de reaccién, un recipiente de agitacién que tiene un deflector, o una columna de burbujeo.

Mediante la reaccion en la etapa (3) (es decir, reaccion entre el primer alcohol y el liquido residual que contiene un
componente que contiene metal), se forman, como minimo, un compuesto organometélico y agua. Este compuesto
organometalico esta generalmente constituido por, como minimo, un compuesto organometalico seleccionado entre
el grupo que comprende los compuestos organometalicos representado mediante las férmulas (1) y (2).

Cuando se confirma que la formacién de agua casi se ha detenido, puede detenerse la etapa (3). Cuando la mezcla
de reaccion (obtenida en la etapa (3)) que contiene un compuesto organometalico y agua se recicla a la etapa (1), la
presencia de una gran cantidad de agua en la mezcla de reaccidon causa inevitablemente que se rebaje el
rendimiento de un carbonato de dialquilo en la etapa (1). Por lo tanto, es preferente que el agua en la mezcla de
reaccion obtenida en la etapa (3) se elimine en la medida de lo posible.

Generalmente, la cantidad de agua eliminada en la etapa (3) esta en el intervalo de 0,01 a 1 vez la cantidad de agua
producida mediante la reaccion en la etapa (3), en la que la cantidad del agua producida se calcula tedricamente en
base a la suposicion de que solamente un compuesto organometalico (por ejemplo, un alcéxido metalico o un
aralcéxido metélico) representado mediante la férmula mencionada anteriormente (1) se produce mediante la
reaccion en la etapa (3).

Si se desea, el compuesto organometdlico contenido en la mezcla de reaccion una vez completada la etapa (3) se
recupera para su utilizacion en la etapa (1).

Cuando, en la etapa (3), el compuesto organometalico (por ejemplo, un alcéxido metdlico o un aralc6xido metalico)
se obtiene en forma sdlida, la eliminacién de una cantidad en exceso del primer alcohol puede realizarse mediante
filtracién (en la que el primer alcohol se elimina como filtrado). Por otro lado, cuando el compuesto organometalico
se obtiene en forma liquida, la eliminacién de una cantidad en exceso del primer alcohol puede realizarse mediante
una destilacion a presion reducida, o mediante un método en el que un gas inerte, tal como nitrégeno, se introduce
en el recipiente de reaccion utilizado en la etapa (3) para eliminar como minimo una parte del primer alcohol
presente en forma de vapor. Cuando la eliminacion de una cantidad en exceso del primer alcohol se realiza
mediante el método que utiliza un gas inerte, es necesario utilizar, como gas inerte, un gas secado de forma
satisfactoria. En caso contrario, el compuesto organometalico (por ejemplo, un alcoxido metalico o un aralcéxido
metdlico) se hidroliza inevitablemente en presencia de agua contenida en el gas inerte para formar, de este modo,
un oxido metdlico y un alcohol. Por lo tanto, la cantidad del compuesto organometalico que puede reciclarse a la
etapa (1) se rebaja forma inevitable marcadamente, rebajando de este modo en gran medida el rendimiento de un
dialquilo obtenido en la etapa (1) en el caso en el que la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (3) se recicla a la
etapa (1).
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Al reciclar el compuesto organometalico, que tiene el agua eliminada del mismo, a la etapa (1), el compuesto
organometalico puede enfriarse o calentarse antes de su reciclado a la etapa (1). El reciclado del compuesto
organometalico puede realizarse de manera continua o discontinua. Si se desea, ademas del compuesto
organometalico recuperado en la etapa (3), puede utilizarse un compuesto organometalico recién preparado.

En la etapa (4), el carbonato de dialquilo separado en la etapa (2) se hace reaccionar con un compuesto
hidroxiaromatico para obtener un carbonato aromatico. Especificamente, en la etapa (4), el carbonato de dialquilo
(representado mediante la formula (24) anterior) separado en la etapa (2) se utiliza como material de partida, y se
hace reaccionar con un compuesto hidroxiaromatico (por ejemplo, un compuesto hidroxiaromatico representado
mediante la formula (3) anterior) como reactivo para obtener, de este modo, un carbonato aromatico. En general, el
carbonato aroméatico obtenido en la etapa (4) comprende, como minimo, un carbonato aromatico seleccionado entre
el grupo que comprende un carbonato de alquilarilo representado mediante la formula (27) mas adelante y un
carbonato de diarilo representado mediante la formula (28) mas adelante. Cada uno del carbonato de alquilarilo de
formula (27) y el carbonato de diarilo de formula (28) puede obtenerse en forma de una mezcla de dos o mas
carbonatos aromaticos diferentes.

O O
21~ NA LT
R \”/ Ar 277y
O
O O
2.~ N
Ar T Ar (28)
O

en las que R*! representa el mismo grupo alquilo que el grupo alquilo R™ o R*® contenido en el carbonato de
dialquilo de férmula (24) anterior utilizado como material de partida, y cada uno de Art, Ar? y Ar® representa el
mismo grupo aromatico (tal como el grupo R en la féormula (3) anterior) contenido en el compuesto
hidroxiaromatico utilizado como reactivo.

Los ejemplos de carbonatos de alquilarilo representados mediante la formula (27) anterior incluyen carbonato de
metilfenilo, carbonato de etilfenilo, carbonato de propilfenilo (y sus isémeros), carbonato de alilfenilo, carbonato de
butilfenilo (y sus isdbmeros), carbonato de pentilfenilo (y sus isémeros), carbonato de hexilfenilo (y sus isémeros),
carbonato de heptilfenilo (y sus isémeros), carbonato de octiltolilo (y sus isomeros), carbonato de noniletilfenilo (y
sus isémeros), carbonato de decilbutilfenilo (y sus isémeros), carbonato de metiltolilo (y sus isémeros), carbonato de
etiltolilo (y sus isémeros), carbonato de propiltolilo (y sus isémeros), carbonato de butiltolilo (y sus isémeros),
carbonato de aliltolilo (y sus isémeros), carbonato de metilxililo (y sus isémeros), carbonato de metiltrimetilfenilo (y
sus isémeros), carbonato de metilclorofenilo (y sus isémeros), carbonato de metilnitrofenilo (y sus isémeros),
carbonato de metilmetoxifenilo (y sus isémeros), carbonato de metilcumilo (y sus isémeros), carbonato de metilnaftilo
(y sus isémeros), carbonato de metilpiridilo (y sus isémeros), carbonato de etilcumilo (y sus isémeros), carbonato de
metilbenzoilfenilo (y sus isémeros), carbonato de etilxililo (y sus isémeros) y carbonato de bencilxililo.

Los ejemplos de carbonatos de diarilo representados mediante la formula (28) anterior incluyen carbonato de
difenilo, carbonato de ditolilo (y sus isémeros), carbonato de dixililo (y sus isémeros), carbonato de tolilfenilo (y sus
isémeros), carbonato de xililfenilo (y sus isbmeros), carbonato de xililtolilo (y sus isémeros), carbonato de dinatftilo,
carbonato de dietilfenilo (y sus isémeros), carbonato de di(propilfenilo) (y sus is6meros), carbonato de di(butilfenilo),
carbonato de di(trimetilfenilo) (y sus isémeros), carbonato de di(metoxifenilo) (y sus isémeros), carbonato de
di(clorofenilo) (y sus isémeros) y carbonato de di(nitrofenilo).

Con respecto a un método para producir un carbonato de alquilarilo y/o un carbonato de diarilo a partir de un
carbonato de dialquilo y un compuesto hidroxiaromatico, se han conocido una serie de métodos convencionales. En
la presente invencion, la produccion de un carbonato de alquilarilo y/o un carbonato de diarilo puede realizarse
mediante cualquiera de dichos métodos convencionales.

En la presente invencion, la reaccion de la férmula (9) anterior realizada en la etapa (4) es una reaccion de
transesterificacion entre un carbonato de dialquilo y un compuesto hidroxiaromatico. Esta reaccion es una reaccion
en equilibrio y, por lo tanto, para hacer avanzar a la reaccion (es decir, desplazar el equilibrio de la reaccion en la
direccién de la formacion del producto deseado), es preferente que la reaccidén se realice mientras se extrae un
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alcohol subproducido del sistema de reaccién. Desde el punto de vista de extraer eficazmente el alcohol
subproducido, es preferente que el compuesto hidroxiaromatico utilizado en la etapa (4) tenga un punto de ebullicién
superior al del alcohol (es decir, primer alcohol) utilizado en la etapa (3). Especialmente, cuando el ciclo de etapas
(1) a (4) se repite, como minimo, una vez (es decir, un ciclo de etapas (1) a (4) se realiza, como minimo, dos veces),
es preferente que cada uno del primer alcohol (que se utiliza en la etapa (3)) y el segundo alcohol (que se utiliza en
la etapa (2)) tenga un punto de ebullicién inferior al del compuesto hidroxiaromatico utilizado en la etapa (4).
Especificamente, es preferente que cada uno del primer alcohol y el segundo alcohol tenga un punto de ebullicion
gue sea, como minimo, 2°C inferior al del compuesto hidroxiaromatico. Ademas, desde el punto de vista de facilidad
de la extraccion del alcohol subproducido en la etapa (4), es mas preferente que cada uno del primer alcohol y el
segundo alcohol tenga un punto de ebullicibn que sea, como minimo, 10°C inferior al del compuesto
hidroxiaromético.

Con respecto al primer alcohol utilizado en la etapa (3), es preferente que el punto de ebullicién del primer alcohol
sea superior al del agua. Entre dichos alcoholes que tienen un punto de ebullicion superior al del agua, son
preferentes 1-butanol, 2-metil-1-propanol, alcoholes alquilicos que tienen un grupo alquilo Cs-C1» de cadena lineal o
ramificado, alcoholes alquenilicos que tienen un grupo alquenilo Cs-C1> de cadena lineal o ramificado, alcoholes
cicloalquilicos y alcoholes aralquilicos. Ademas, desde el punto de vista de extraer el alcohol subproducido del
recipiente de reaccion en la etapa (4) para hacer avanzar, de este modo, a la reaccién en la etapa (4), es mas
preferente que el punto de ebullicion del primer alcohol utilizado en la etapa (3) sea inferior al del compuesto
hidroxiaromatico utilizado en la etapa (4). En la etapa (4), el alcohol subproducido se extrae del recipiente de
reaccion en forma gaseosa, y el carbonato de alquilarilo y/o carbonato de diarilo producido se extrae del recipiente
de reaccion en forma liquida. Por lo tanto, es preferente que el carbonato de dialquilo utilizado en la etapa (4) sea un
éster obtenido a partir de un alcohol que tiene un punto de ebullicién superior al del agua pero inferior al del
compuesto hidroxiaromatico, y que el carbonato de dialquilo tenga un punto de ebullicion menor que los del
carbonato de dialquilo y el carbonato de diarilo.

Con respecto a los alcoholes mencionados anteriormente, carbonato de dialquilo y compuesto hidroxiaromatico, es
lo méas preferente que todo el primer alcohol, el segundo alcohol, los alcoholes correspondientes a los grupos alcoxi
del compuesto organometalico (que tiene un enlace metal-carbono-oxigeno) representado mediante la formula (1) o
(2) anterior, y los alcoholes correspondientes a los grupos alcoxi del carbonato de dialquilo sean alcoholes primarios
seleccionados entre el grupo que comprende 1-butanol, 2-metil-1-propanol, pentanol (y sus isbmeros) y hexanol, (y
sus isémeros); y que el compuesto hidroxiaromatico se seleccione entre el grupo que comprende fenol y cresol.

En la etapa (4), es preferente que el compuesto hidroxiaromatico se utilice en una cantidad que es de 0,1 a 10.000
veces la cantidad estequiométrica con respecto a la cantidad del carbonato de dialquilo. Cuanto mayor sea la
cantidad del compuesto hidroxiaromatico utilizado, mayor sera cantidad de un carbonato aromatico producido. Sin
embargo, cuando la cantidad del compuesto hidroxiaromatico es demasiado grande, se hace necesario utilizar un
gran recipiente de reaccion. Ademas, dado que la mayoria de las reacciones que se producen en la etapa (4) son
reacciones en equilibrio (véase, por ejemplo, la férmula (9) anterior), la utilizacion de una cantidad demasiado
grande del compuesto dihidroxiaromatico es desfavorable en que, para recuperar el carbonato aromatico producido,
se hace necesaria la utilizacion de una gran columna de destilacion. Por lo tanto, en la etapa (4), la cantidad del
compuesto hidroxiaromatico es mas preferentemente de 0,5 a 100 veces, de la forma mas preferente de 0,5 a 10
veces, tan grande como la cantidad estequiométrica con respecto a la cantidad del carbonato de dialquilo.

En la etapa (4), el carbonato de dialquilo y el compuesto hidroxiaromético se introducen en el recipiente de reaccion.
Si se desea, también puede utilizarse un catalizador. Una impureza puede estar presente en el sistema de reaccion
de la etapa (4), siempre que la impureza no afecte de forma adversa a las reacciones en la etapa (4).

Cada uno del carbonato de dialquilo y el compuesto hidroxiaromatico que se utilizan como materias primas en la
etapa (4) puede contener un alcohol, un carbonato de alquilarilo y un carbonato de diarilo, que son productos
formados en la etapa (4). Sin embargo, la reaccion para producir un carbonato de alquilarilo a partir del carbonato de
dialquilo y el compuesto hidroxiaromatico es una reaccion en equilibrio (es decir, reaccion reversible) (véase la
férmula (9) anterior), de modo que, cuando las cantidades de los productos mencionados anteriormente en las
materias primas son grandes, existe un riesgo de que las conversiones de las materias primas se rebajen. La
relacién de cantidad del compuesto hidroxiaromético con respecto al carbonato de dialquilo varia dependiendo del
tipo y la cantidad de un catalizador utilizado y de las condiciones de la reaccion; sin embargo, la relacion de cantidad
es preferentemente de 0,01 a 1.000, en términos de la relacion molar del compuesto hidroxiaromatico con respecto
al carbonato de dialquilo. Como método para afiadir un catalizador, puede utilizarse preferentemente un método
convencional. Cuando la produccion del carbonato aromatico se realiza repitiendo un ciclo de etapas (1) a (4) o un
ciclo de etapas (1) a (5), un catalizador utilizado en la etapa (4) puede reciclarse. En este caso, una cantidad
complementaria de un catalizador recién preparado puede afiadirse en la etapa (4).

El tiempo para la reaccion en la etapa (4) varia dependiendo de las condiciones de la reaccion y del tipo y la
estructura interna del recipiente de reaccion. Sin embargo, el tiempo de reaccion es generalmente de 0,001 a 50
horas, preferentemente de 0,01 a 10 horas, mas preferentemente de 0,05 a 5 horas. La temperatura de reaccion (es
decir, la temperatura en el recipiente de reaccion) varia dependiendo de los tipos del carbonato de dialquilo y el
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compuesto hidroxiaromatico utilizados como materias primas. Sin embargo, la temperatura de reacciéon es
generalmente de 50 a 350°C, preferentemente de 100 a 280°C. La presion de reaccion puede ser presion reducida,
presidon atmosférica o presion superatmosférica, dependiendo de los tipos del carbonato de dialquilo y del
compuesto hidroxiaromatico utilizados como materias primas y la temperatura de reaccion. Sin embargo, la presion
de reaccion es generalmente de 10 Pa a 20 MPa.

En la etapa (4), no es necesario utilizar un disolvente. Sin embargo, para facilitar las operaciones en la etapa (4),
puede utilizarse un disolvente inerte. Los ejemplos de disolventes inertes incluyen éteres, hidrocarburos alifaticos,
hidrocarburos arométicos, hidrocarburos alifaticos halogenados e hidrocarburos aromaticos halogenados. Ademas,
la reaccion en la etapa (4) puede realizarse en presencia de un gas inerte para la reaccion en la etapa (4). Los
ejemplos de dichos gases inertes incluyen nitrégeno, helio, argbn, y compuestos organicos de bajo punto de
ebullicién, gasificados que son inertes para la reaccion en la etapa (4). Cuando la etapa (4) se realiza utilizando una
columna de destilacion continua de fases multiples, con el fin de promover la eliminaciéon de un subproducto de bajo
punto de ebullicion mediante destilacion, el gas inerte o compuesto organico de bajo punto de ebullicién, gasificado
mencionado anteriormente puede introducirse en la columna de destilacion a partir de la parte inferior de la misma.

Una vez completada la etapa (4), el carbonato aromatico se separa del carbonato de dialquilo, el compuesto
hidroxiaromatico, el alcohol subproducido y el catalizador, si hubiera alguno, mediante un método convencional para
recuperar, de este modo, el carbonato aromatico (tal como se ha mencionado anteriormente, un catalizador puede
utilizarse en la etapa (4)). Cada una de las reacciones de formulas (9) y (10) anteriores realizadas en la etapa (4) es
una reaccion de transesterificacion. Mediante estas reacciones de transesterificacion, se obtienen un carbonato de
alquilarilo y un carbonato de diarilo a partir de un carbonato de dialquilo. Sin embargo, con respecto a cada una de
las reacciones de transesterificacion de férmulas (9) y (10), el equilibrio de la reaccion esta desplazado en la
direccion del sistema original y la velocidad de la reaccion es baja. Por lo tanto, para mejorar el método para producir
un carbonato aromético que utiliza las reacciones de transesterificacion mencionadas anteriormente, se han
propuesto varios métodos. Dichos métodos mejorados pueden utilizarse preferentemente en la presente invencion.

Con respecto al catalizador de la reaccion de transesterificacion (es decir, catalizador para promover las reacciones
de transesterificacion de formulas (9) y (10) anteriores), la cantidad del mismo varia dependiendo del tipo del
catalizador, el tipo del recipiente de reaccion, los tipos y cantidades del carbonato de dialquilo y el compuesto
hidroxiaromatico, y las condiciones de la reaccion (tales como la temperatura de reaccién y la presién de reaccion).
Sin embargo, la cantidad del catalizador de la reaccion de transesterificacion es generalmente del 0,0001 al 50% en
peso, en base al peso total del carbonato de dialquilo y el compuesto hidroxiaromatico utilizados como materias
primas. Cuando el catalizador de la reaccion de transesterificacion se utiliza en forma soélida, es preferente que la
cantidad del catalizador sea del 0,01 al 75% en volumen, en base al volumen interno del recipiente de reaccion
vacio.

Como catalizador de la reaccién de transesterificacion, se conocen convencionalmente una serie de catalizadores
que contienen metal. Cualquiera de dichos catalizadores convencionales para la reaccidon de transesterificacion
puede utilizarse en la presente invencion. Los ejemplos de catalizadores de la reaccién de transesterificacion
incluyen &cidos de Lewis (tales como haluros de metales de transicién) y compuestos que generan acidos de Lewis
(véase las memorias descriptivas abiertas a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No.
Sho 51-105032, Sho 56-123948 y Sho 56-123949 (correspondientes a la memoria descriptiva abierta a inspeccién
publica de solicitud de patente de Alemania Occidental no examinada No. 2528412, patente del Reino Unido No.
1499530 y patente de Estados Unidos No. 4.182.726)); compuestos de estafio, tales como alcoxidos de
organoestafio y 6xidos de organoestafio (véase las memorias descriptivas abiertas a inspeccion publica de solicitud
de patente japonesa no examinada No. Sho 54-48733 (correspondiente a la memoria descriptiva abierta a
inspeccion publica de solicitud de patente de Alemania Occidental no examinada No. 2736062), Sho 54-63023, Sho
60-169444 (correspondiente a la patente de Estados Unidos No. 4.554.110), Sho 60-169445 (correspondiente a la
patente de Estados Unidos No. 4.552.704), Sho 62-277345 y Hei 1-265063)); sales y alcoxidos de un metal alcalino
o metal alcalinotérreo (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. Sho 57-176932); compuestos de plomo (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica
de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 57-176932); complejos de un metal, tal como cobre, hierro o
zirconio (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de patente japonesa no examinada
No. Sho 57-183745); ésteres titanicos (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de
patente japonesa no examinada No. Sho 58-185536 (correspondiente a la patente de Estados Unidos No.
4.410.464)), mezclas de un &cido de Lewis y un acido proténico (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion
publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 60-173016 (correspondiente a la patente de Estados
Unidos No. 4.609.501)); compuestos de Sc, Mo, Mn, Bi o Te (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion
publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Hei 1-265064); acetato férrico (véase la memoria
descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 61-172852); y
compuestos de itrio y compuestos de talio, que se utilizan para producir un carbonato aromatico con una alta
velocidad y un alto rendimiento (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente
japonesa no examinada No. Hei 5-331108).

Un catalizador de la reaccion de desproporcion (es decir, catalizador para promover la reacciéon de la férmula (11)
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anterior) puede utilizarse en combinacion con un catalizador de la reaccién de transesterificacion. También se
conocen una serie de catalizadores de la reaccion de desproporcién. Los ejemplos de catalizadores de la reaccién
de desproporcion incluyen acidos de Lewis y compuestos de metales de transicion que generan acidos de Lewis
(véase la memoria descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho
51-75044 (correspondiente a la memoria descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de patente de Alemania
Occidental no examinada No. 2552907 y la patente de Estados Unidos No. 4.045.464)); compuestos de estafio
poliméricos (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. Sho 60-169444 (correspondiente a la patente de Estados Unidos No. 4.554.110)); compuestos
representados mediante la formula: R-X(=O)OH en la que X es Sn o Ti y R es un grupo hidrocarburo monovalente
(véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho
60-169445 (correspondiente a la patente de Estados Unidos No. 4.552.704)); mezclas de un acido de Lewis y un
acido proténico (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. Sho 60-173016 (correspondiente a la patente de Estados Unidos No0.4.609.501)); compuestos de
plomo (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No.
Hei 1-93560); compuestos de titanio o zirconio (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de
solicitud de patente japonesa no examinada No. Hei 1-265062); compuestos de estafio (véase la memoria
descriptiva abierta a inspecciéon publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Hei 1-265063); y
compuestos de Sc, Mo, Mn, Bi o Te (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de
patente japonesa no examinada No. Hei 1-265064).

Con respecto a la reaccion realizada en la etapa (4) del método de la presente invencién, se ha intentado modificar
el modo de la reaccién para desplazar el equilibrio de la reaccién en la direccion de la formacion del producto
deseado todo lo posible, mejorando de este modo el rendimiento del carbonato aromatico. Por ejemplo, se han
propuesto un método en el que metanol subproducido mediante la reaccién de carbonato de dimetilo con fenol se
elimina mediante destilacion en forma de una mezcla azeotrdpica del mismo con un formador del azeotropo (véase
las memorias descriptivas abiertas a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho
54-48732 (correspondiente a la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente de Alemania
Occidental no examinada No. 736063 y la patente de Estados Unidos No. 4.252.737) y Sho 61-291545); y un
método en el que metanol subproducido mediante la reaccion de carbonato de dimetilo con fenol se elimina
mediante adsorcion del mismo sobre tamices moleculares (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica
de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 58-185536 (correspondiente a la patente de Estados Unidos
No. 4.410.464)).

Ademas, también se ha propuesto un método en el que un alcohol subproducido mediante una reaccion de
transesterificacion se elimina mediante destilacion utilizando un recipiente de reaccion que tiene unido a una parte
superior del mismo una columna de destilacion (véase los ejemplos de trabajo de la memoria descriptiva abierta a
inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 56-123948 (correspondiente a la patente
de Estados Unidos No. 4182726), los ejemplos de trabajo de la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de
solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 56-25138, los ejemplos de trabajo de la memoria descriptiva
abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 60-169444 (correspondiente a
la patente de Estados Unidos No. 4.554.110), los ejemplos de trabajo de la memoria descriptiva abierta a inspeccion
publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 60-169445 (correspondiente a la patente de Estados
Unidos No. 4.552.704), los ejemplos de trabajo de la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de
patente japonesa no examinada No. Sho 60-173016 (correspondiente a la patente de Estados Unidos No.
4.609.501), los ejemplos de trabajo de la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente
japonesa no examinada No. Sho 61-172852, los ejemplos de trabajo de la memoria descriptiva abierta a inspeccion
publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 61-291545, y los ejemplos de trabajo de la memoria
descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 62-277345)).

Ademas, también se ha conocido un método en el que un carbonato de dialquilo y un compuesto hidroxiaromatico se
introducen de forma continua en una columna de destilacion de fases mdltiples para realizar una reaccion en la
columna de destilacién, en la que la reaccion se realiza de forma continua mientras se extrae de forma continua una
mezcla de bajo punto de ebullicién que contiene el alcohol subproducido de una parte superior de la columna de
destilacion mediante destilacion y se extrae de forma continua una mezcla de reaccién que contiene el carbonato de
alquilarilo producido de una parte inferior de la columna de destilacién (véase la memoria descriptiva abierta a
inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Hei 3-291257). Mediante cualquiera de los
métodos mencionados anteriormente, puede realizarse eficazmente una produccidon continua de un carbonato
aromatico.

Los ejemplos adicionales de métodos para producir de forma continua un carbonato aromatico incluyen un método
en el que se realiza una reaccion de transesterificacion en presencia de un catalizador en un recipiente de reaccién
de tipo columna (véase las memorias descriptivas abiertas a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. Hei 6-41022, Hei 6-157424 y Hei 6-184058); un método en el que una serie de recipientes de
reaccion estan conectados en serie (memorias descriptivas abiertas a inspeccion publica de solicitud de patente
japonesa no examinada No. Hei 6-234707 y Hei 6-263694); un método que utiliza un recipiente de reacciéon con
columna de burbujeo (memoria descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de patente japonesa no
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examinada No. Hei 6-298700); y un método que utiliza un recipiente de reaccién vertical (memoria descriptiva
abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Hei 6-345697).

En la produccion a escala comercial de un carbonato aromatico, también se ha intentado realizar la produccién de
forma estable durante un largo periodo de tiempo. Por ejemplo, en un intento de impedir el depdsito de un
catalizador en una columna de destilaciéon, la memoria descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de
patente japonesa no examinada No. Hei 6-157410 propone un método en el que, en la produccién de un carbonato
aromatico a partir de un carbonato de dialquilo y un compuesto hidroxiaromatico utilizando un recipiente de reaccién
que tiene unido a él una columna de destilaciéon, un alcohol alifatico subproducido se extrae de la columna de
destilacion de modo que la concentracion del alcohol alifatico en la mezcla de reaccion en la columna se suprime al
2% en peso o menos. Este documento de patente describe que el método mencionado anteriormente permite una
practica estable de una producciéon continua de un carbonato aromético. Ademas, en un intento de impedir el
depésito de un catalizador en una columna de destilacién con el fin de producir de forma estable un carbonato
aromatico durante un largo periodo de tiempo, la publicacion anterior al examen de la solicitud de patente japonesa
No. Hei 9-11049 da a conocer un método en el que la cantidad de un compuesto polihidroxiaromético en la mezcla
de reaccion que contiene un catalizador se suprime a 2 o0 menos, en términos de la relacion en peso del compuesto
polihidroxiaromatico con respecto al metal contenido en el catalizador.

Se sabe que, en la produccion de un carbonato aromatico a partir de un carbonato de dialquilo y un compuesto
hidroxiaromético, se subproduce un compuesto que tiene un alto punto de ebullicion. Por ejemplo, la memoria
descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 61-172852 describe
que, en la produccién de carbonato de difenilo mediante la reaccidn de transesterificacién de carbonato de dimetilo
con fenol, se subproduce una impureza que tiene un punto de ebullicién cercano al del carbonato de difenilo, y que
la impureza se mezcla con el carbonato de difenilo producido, conduciendo de este modo a la decoloracion del
producto final (tal como un policarbonato) obtenido utilizando el carbonato de difenilo. Como ejemplo de la impureza
que tiene un punto de ebullicién cercano al de un carbonato de diarilo (por ejemplo, carbonato de difenilo), puede
mencionarse un ariloxicarbonilhidroxiareno, que es un isémero de un carbonato de diarilo y se forma mediante la
redisposicién de Fries de un carbonato de diarilo (dicho ejemplo de una impureza no se describe en la memoria
descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho 61-172852
mencionada anteriormente). Cuando se utiliza carbonato de difenilo como carbonato de diarilo, el
ariloxicarbonilhidroxiareno mencionado anteriormente es salicilato de fenilo, que tiene un alto punto de ebullicion que
es superior al del carbonato de difenilo en de 4 a 5°C. Cuando la reaccion para producir un carbonato aromatico a
partir de un carbonato de dialquilo y un compuesto hidroxiaroméatico se realiza durante un largo periodo de tiempo, el
compuesto de alto punto de ebullicion mencionado anteriormente se acumula gradualmente en el sistema de
reaccion, de modo que la cantidad del compuesto de alto punto de ebullicion contenido en el carbonato aromatico
producido aumenta, rebajando de este modo la pureza del carbonato aromatico. Ademas, a medida que la cantidad
del compuesto de alto punto de ebullicion contenido en la mezcla de reaccidon aumenta, el punto de ebullicion de la
mezcla de reaccion se eleva, planteando de este modo un problema ya que la subproduccion del compuesto de alto
punto de ebulliciébn se promueve adicionalmente.

Por otro lado, sin embargo, mediante un método descrito en la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de
solicitud de patente japonesa no examinada No. Hei 11-92429, puede producirse de forma estable un carbonato
aromatico de gran pureza sin necesidad de una gran cantidad del catalizador.

Los ejemplos especificos de catalizadores de la reaccién de transesterificacion incluyen los siguientes compuestos:

<compuestos de plomo> 6xidos de plomo, tales como PbO, PbO, y PbsO4; sulfuros de plomo, tales como PbS y
Pb,S; hidroxidos de plomo, tales como Pb(OH). y Pb,O,(OH)2; plumbitos, tales como Na;,PbO;, K,PbO, , NaHPbO,
y KHPbO; plumbatos, tales como Na,PbOs, NaxH,PbOs, K:PbOs, Kz[Pb(OH)e], KsPbO4, Ca,PbOs y CaPbOs;
carbonatos de plomo y sales basicas de los mismos, tales como PhCO3; y 2PbCO3 - Pb(OH),; sales de plomo de
acidos organicos y sales basicas de sales de plomo de acidos organicos, tales como Pb(OCOCHs3),, Pb(OCOCHs3)s,
Pb(OCOCHj3); - PbO - 3H,0; compuestos de organoplomo, tales como BusPb, PhsPb, BusPbClI, PhsPbBr, PhsPb (0
PhePb,), BusPbOH y PhsPbO (en los que Bu representa un grupo butilo y Ph representa un grupo fenilo); alcéxidos
de plomo vy ariléxidos de plomo, tales como Pb(OCHs)2, (CH30)Pb(OPh) y Pb(OPh),; aleaciones de plomo, tales
como Pb-Na, Pb-Ca, Pb-Ba, Pb-Sn y Pb-Sb; minerales de plomo, tales como mezclas de galena y zinc; y productos
de hidratacion de estos compuestos de plomo;

<compuestos de metales de la familia del cobre> sales y complejos de metales de la familia del cobre, tales como
CuCl, CuClz, CuBr, CuBrz, Cul, Culz, Cu(OAc),, Cu(acac),, oleato de cobre, Bu,Cu, (CHs0).Cu, AgNOs, AgBr,
picrato de plata, AgCsHsClO4, Ag(bulvaleno)sNOs, [AuC=C-C(CHzs)s]n y [Cu(C7Hg)Cl]4 (en las que “acac” representa
un ligando de quelado de acetilacetona);

<complejos de metales alcalinos> complejos de metales alcalinos, tales como Li(acac) y LiN(CaHo)z;

<complejos de zinc> complejos de zinc, tales como Zn(acac)y;
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<complejos de cadmio> complejos de cadmio, tales como Cd(acac);

<compuestos de metales de la familia del hierro> complejos de metales de la familia del hierro, tales como
Fe(C1oHg)(CO)s, Fe(CO)s, Fe(C4Hs)(CO)s, Co(mesitileno),(PEt2Ph),, CoCsFs(CO)7, Ni-TeCsHsNO y ferroceno;

<complejos de zirconio> complejos de zirconio, tales como Zr(acac)s y zirconoceno;

<compuestos de acido de Lewis> compuestos de acidos de Lewis y metales de transicion que generan acidos de
Lewis, tales como AlXs, TiXs, TiXs, VOX3, VX5, ZnXz, FeXs y SnXs (en los que X representa un atomo de halégeno,
un grupo acetoxi, un grupo alcoxi o un grupo ariloxi); y

<compuestos de organoestafio> compuestos de organoestafio, tales como (CH3)3SNOCOCHS;3, (C2H5)3SnOCOCsHs,
BU3SI’]OCOCH3, PhaSﬂOCOCHa, BUzSﬂ(OCOCHa)z, BUzSﬂ(OCOC11H23)2, PhaSﬂOCHa, (C2H5)3SnOPh,
BUzSI’](OCHa)z, BUzSﬂ(OCzH5)2, BUzsn(OPh)z, thSﬂ(OCH3)2, (C2H5)3SHOH, Ph3SI’]OH, BUzSﬂO, (C8H17)28n0,
Bu,SnCl; y BuSnO(OH).

Huelga decir que cada uno de los catalizadores de la reaccién de transesterificacion mencionados anteriormente
puede utilizarse en forma de un producto de reaccién de los mismos con un compuesto organico que esta presente
en el sistema de reaccién, tal como un alcohol, un compuesto hidroxiaromatico, un carbonato de alquilarilo, un
carbonato de diarilo o un carbonato de dialquilo. Ademas, cada uno de los catalizadores de la reaccion de
transesterificacion mencionados anteriormente puede, antes de la utilizacién del mismo, someterse a un tratamiento
térmico con una materia prima utilizada en la etapa (4) o con un producto en la etapa (4).

Es preferente que el catalizador de la reaccion de transesterificacién tenga una alta solubilidad en la mezcla de
reaccion en las condiciones de la reaccion. Los ejemplos preferentes de catalizadores de la reaccién de
transesterificacion incluyen PbO, Pb(OH), y Pb(OPh),; TiCls y Ti(OPh)4; SnCls y Sn(OPh)s; Bu,SnO y Bu,Sn(OPh)y;
FeCls, Fe(OH)s y Fe(OPh)s; y compuestos obtenidos tratando a los compuestos mencionados anteriormente con
fenol o la mezcla de reaccion.

Tal como se ha mencionado anteriormente, en la etapa (4), se produce un carbonato aromatico mediante la reaccién
de transesterificacion (reaccion en equilibrio) de un carbonato de dialquilo con un compuesto hidroxiaromatico. Para
aumentar la cantidad de un carbonato aromatico producido, es preferente que la reacciéon se realice mientras se
extrae un alcohol subproducido del sistema de reaccion. Ademas, la reaccién de desproporcién de un carbonato de
alquilarilo (en la que se produce la reaccién de un carbonato de diarilo y carbonato de dialquilo) es también una
reaccion en equilibrio (véase la formula (11) anterior). Por lo tanto, cuando se pretende aumentar la cantidad de un
carbonato de diarilo entre los carbonatos aromaticos producidos, es preferente emplear un método en el que la
reaccion de desproporcion se realiza mientras se extrae uno del carbonato de dialquilo y el carbonato de diarilo
(producidos cada uno mediante la reaccidon de desproporcion) del sistema de reaccion.

En la etapa (4), es preferente que los grupos alquilo del carbonato de dialquilo producido y los grupos arilo de los
carbonatos aromaticos producidos se seleccionen de modo que el carbonato de dialquilo tenga un punto de
ebullicién inferior que los de los carbonatos aromaticos, y también es preferente que la reaccién se realice mientras
se extrae el carbonato de dialquilo producido del sistema de reaccion.

Tal como se ha mencionado anteriormente, en la etapa (4), la reaccion puede realizarse en presencia no solamente
de un catalizador de la reaccion de transesterificacion sino también de un catalizador de la reaccion de
desproporcion (catalizador para promover la reaccion de la férmula (11) anterior). Los ejemplos de catalizadores de
la reaccion de desproporcion incluyen acidos de Lewis y compuestos de metales de transicion que generan acidos
de Lewis (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccién publica de solicitud de patente japonesa no examinada
No. Sho 51-75044 (correspondiente a la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente de
Alemania Occidental no examinada No. 2552907 y la patente de Estados Unidos No. 4.045.464)); compuestos de
estafio poliméricos (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. Sho 60-169444 (correspondiente a la patente de Estados Unidos No. 4.554.110)); compuestos
representados mediante la formula: R-X(=O)OH (en la que X es Sn o Ti y R es un grupo hidrocarburo monovalente)
(véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Sho
60-169445 (correspondiente a la patente de Estados Unidos No. 4.552.704)); mezclas de un acido de Lewis y un
acido proténico (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no
examinada No. Sho 60-173016 (correspondiente a la patente de Estados Unidos No. 4.609.501)); compuestos de
plomo (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No.
Hei 1-93560); compuestos de titanio o zirconio (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de
solicitud de patente japonesa no examinada No. Hei 1-265062); compuestos de estafio (véase la memoria
descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de patente japonesa no examinada No. Hei 1-265063)); y
compuestos de Sc, Mo, Mn, Bi o Te (véase la memoria descriptiva abierta a inspeccion publica de solicitud de
patente japonesa no examinada No. Hei 1-265064).

Los ejemplos especificos de catalizadores de la reaccién de desproporcién incluyen los mismos catalizadores que se
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han enumerado anteriormente como ejemplos especificos de catalizadores de la reaccion de transesterificacion.

Huelga decir que cada uno de los catalizadores de la reaccién de desproporcién mencionados anteriormente puede
utilizarse en forma de un producto de reacciéon del mismo con un compuesto organico que esta presente en el
sistema de reaccion, tal como un alcohol, un compuesto hidroxiaromatico, un carbonato de alquilarilo, un carbonato
de diarilo o un carbonato de dialquilo. Ademas, cada uno de los catalizadores de la reaccion de desproporcion
mencionados anteriormente puede someterse, antes de su utilizacion, a un tratamiento térmico con una materia
prima utilizada en la etapa (4) o con un producto en la etapa (4).

Es preferente que el catalizador de la reaccion de desproporcion tenga una alta solubilidad en la mezcla de reaccion
en las condiciones de la reaccion. Los ejemplos preferentes de catalizadores de la reaccion de desproporcion
incluyen los mismos catalizadores que se enumeraron anteriormente como ejemplos preferentes de catalizadores de
la reaccion de transesterificacion.

Una vez completada la etapa (4), el carbonato o carbonatos aromaticos se separan del catalizador o catalizadores,
el compuesto hidroxiaromatico y el alcohol mediante un método convencional para recuperar, de este modo, el
carbonato o carbonatos aromaticos.

Con respecto al tipo del recipiente de reaccion utilizado en la etapa (4), no existe ninguna limitacion particular, y
puede utilizarse cualquier recipiente de reaccion convencional. Los ejemplos de recipientes de reaccion
convencionales incluyen un recipiente de agitacion, un recipiente de agitacién de fases multiples y una columna de
destilacion continua de fases mdltiples. Estos recipientes de reaccién pueden utilizarse individualmente o en
combinacién. Utilizando, como minimo, uno de los recipientes de reaccion mencionados anteriormente, la etapa (4)
puede realizarse de manera discontinua o continua. Desde el punto de vista de desplazar eficazmente el equilibrio
de la reaccién en la direccion de la formacion del producto deseado, es preferente utilizar una columna de
destilacion de fases miltiples. Es mas preferente que la etapa (4) se realice de forma continua utilizando una
columna de destilacion de fases mltiples.

Con respecto a la columna de destilacion de fases multiples, no existe ninguna limitacion particular siempre que ésta
sea una columna de destilacion que tiene dos o mas fases tedricas y que sea capaz de realizar una destilacién
continua. Como dicha columna de destilacion de fases multiples, puede utilizarse cualquier columna de destilacién
de fases multiples convencional que se utilice generalmente en la técnica. Los ejemplos de dichas columnas de
destilacion de fases multiples incluyen columnas de tipo placa que utilizan un bandeja, tal como una bandeja de
burbujeo, una bandeja de tamiz, una bandeja de valvula o una bandeja de flujo inverso; y columnas de tipo rellenas,
rellenas de uno de diversos rellenos, tales como un anillo Raschig, un anillo Lessing, un anillo Pall, una silla Berl,
una silla Interlox, un relleno Dixon, un relleno McMahon, un Heli pack, un relleno Sulzer y Mellapak. Ademas,
también puede utilizarse preferentemente un tipo mixto de columna de placa y columna rellena, que comprende
tanto una parte de placa como una parte rellena de rellenos.

Cuando, en la etapa (4), la producciéon de un carbonato aromatico a partir de un carbonato de dialquilo y un
compuesto hidroxiaromatico se realiza de forma continua utilizando una columna de destilacion de fases midiltiples, la
produccion se realiza, por ejemplo, de la siguiente manera. Un carbonato de dialquilo como material de partida y un
compuesto hidroxiaromatico como reactivo se introducen de forma continua en una columna de destilacion de fases
multiples para realizar una reaccion de transesterificacién entre ellos en una fase liquida o una fase gaseosa-liquida
en presencia de un catalizador que contiene metal, produciendo de este modo un carbonato aromatico y
subproduciendo un alcohol, en el que una mezcla de alto punto de ebullicién que contiene el carbonato aromatico
producido se extrae en forma liquida de una parte inferior de la columna de destilacién mientras se extrae de forma
continua, mediante destilacion, una mezcla de bajo punto de ebullicién que contiene el subproducto alcohol en forma
gaseosa de una parte superior de la columna de destilacién.

En la etapa (5), el carbonato de alquilarilo obtenido en la etapa (4) se somete a una reaccion de desproporcion,
produciendo de este modo un carbonato de dialquilo y un carbonato de diarilo (véase la formula (11) anterior). (Tal
como se ha mencionado anteriormente, en la etapa (4), no solamente las reacciones de transesterificacién
mencionadas anteriormente (véase las formulas (9) y (10) anteriores) sino también puede realizarse la reaccion de
desproporcion, en presencia de un catalizador de la reaccidon de desproporcion.) Cada una de las etapas (4) y (5)
puede realizarse de manera continua o discontinua. Tal como se ha mencionado anteriormente, en la etapa (4), un
carbonato de diarilo se produce a veces junto con un carbonato de alquilarilo. Incluso en tal caso, la etapa (5) puede
realizarse después de la etapa (4).

Tal como se ha mencionado anteriormente, en la etapa (4), se produce un carbonato de alquilarilo mediante la
reaccion de transesterificacion entre un carbonato de dialquilo y un compuesto hidroxiaromatico (esta reaccién de
transesterificacion es una reaccion en equilibrio). Para desplazar el equilibrio de la reaccion de transesterificacion en
la direccion de la formacién del producto deseado, es preferente realizar la reaccién de transesterificaciéon mientras
se extrae un alcohol subproducido del sistema de reaccién. La reaccién de desproporcion en la etapa (5) es también
una reaccion en equilibrio. Por lo tanto, para desplazar el equilibrio de la reaccién de desproporcion en la direccion
de la formacion del producto deseado, es preferente realizar la reaccion de desproporcion mientras se extrae uno del

38



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2367797 T3

carbonato de dialquilo y el carbonato de diarilo (que se producen en la reaccion de desproporcion) del sistema de
reaccion.

En la etapa (5), es preferente que los grupos alcoxi del carbonato de dialquilo producido y los grupos arilo del
carbonato de diarilo producido se seleccionen de modo que el carbonato de dialquilo tenga un punto de ebullicion
inferior al del carbonato de diarilo, y también es preferente que la reaccion de desproporcién se realice mientras se
extrae el carbonato de dialquilo producido del sistema de reaccion. Es méas preferente que el carbonato de dialquilo
subproducido se extraiga en forma gaseosa mientras se extrae el carbonato de diarilo producido en forma liquida. El
carbonato de dialquilo extraido puede reciclarse a la etapa (2). En algunos casos, se produce un carbonato de
dialquilo en la etapa (4). También en este caso, el carbonato de dialquilo puede recuperarse y reciclarse a la etapa
(4). Para aumentar la cantidad del carbonato de diarilo producido, es preferente que el carbonato de dialquilo
extraido se recicle a la etapa (4).

En la etapa (5), la reaccion puede realizarse en presencia de un catalizador de la reaccién de desproporcion. Los
ejemplos de catalizadores de la reaccién de desproporcion utilizados en la etapa (5) incluyen los catalizadores de la
reaccion de desproporcion ejemplificados anteriormente utilizados en la etapa (4).

Huelga decir que cada uno de los catalizadores de la reaccion de desproporcién mencionados anteriormente puede
utilizarse en forma de un producto de reaccién de los mismos con un compuesto organico que esta presente en el
sistema de reaccion, tal como un alcohol, un compuesto hidroxiaromatico, un carbonato de alquilarilo, un carbonato
de diarilo o un carbonato de dialquilo. Ademas, cada uno de los catalizadores de la reaccion de desproporcion
mencionados anteriormente puede, antes de su utilizacion en la etapa (5), someterse a un tratamiento térmico con
una materia prima utilizada en la etapa (5) o con un producto en la etapa (5).

Como método para afiadir un catalizador, puede utilizarse preferentemente cualquier método convencional. Cuando
la etapa (5) se realiza después de la etapa (4), el catalizador (utilizado en la etapa (4)) como tal puede utilizarse en
la etapa (5).

Los ejemplos de carbonatos de alquilarilo utilizados en la etapa (5) incluyen carbonato de metilfenilo, carbonato de
etilfenilo, carbonato de propilfenilo (y sus isémeros), carbonato de alilfenilo, carbonato de butilfenilo (y sus isémeros),
carbonato de pentilfenilo (y sus isémeros), carbonato de hexilfenilo (y sus isémeros), carbonato de heptilfenilo (y sus
isébmeros), carbonato de octiltolilo (y sus isomeros), carbonato de noniletilfenilo (y sus isémeros), carbonato de
decilbutilfenilo (y sus isémeros), carbonato de metiltolilo (y sus isdmeros), carbonato de etiltolilo (y sus isémeros),
carbonato de propiltolilo (y sus isémeros), carbonato de buitiltolilo (y sus isbmeros), carbonato de aliltolilo (y sus
isémeros), carbonato de metilxililo (y sus isémeros), carbonato de metiltrifenilo (y sus isbmeros), carbonato de
metilclorofenilo (y sus isbmeros), carbonato de metilnitrofenilo (y sus isémeros), carbonato de metilmetoxifenilo,
carbonato de metilcumilo (y sus isbmeros), carbonato de metilnaftilo (y sus isémeros), carbonato de metilpiridilo (y
sus isémeros), carbonato de etilcumilo (y sus isémeros), carbonato de metilbenzoilfenilo (y sus isémeros), carbonato
de etilxililo (y sus isdbmeros) y carbonato de bencilxililo. Estos carbonatos de alquilarilo pueden utilizarse
individualmente o en combinacion.

Entre estos carbonatos de alquilarilo, es preferente utilizar un carbonato de alquilarilo tal que el alcohol
correspondiente al grupo alcoxi del carbonato de alquilarilo tenga un punto de ebullicion superior al del agua e
inferior al del compuesto hidroxiaromatico utilizado en la etapa (4). Los ejemplos especificos de dichos alcoholes
incluyen 1-butanol, 2-metil-1-propanol, alcoholes alquilicos que tienen un grupo alquilo Cs-C1» de cadena lineal o
ramificado, alcoholes alquenilicos que tienen un grupo alquenilo C4-C1» de cadena lineal o ramificado, alcoholes
cicloalquilicos y alcoholes aralquilicos. Desde el punto de vista de la eliminacion del carbonato de dialquilo producido
en la etapa (5) para desplazar el equilibrio de la reaccién de desproporcion en la direccion de la formacion del
producto deseado, es mas preferente utilizar un carbonato de alquilarilo que tenga un punto de ebullicion inferior al
del carbonato de diarilo producido en la etapa (5). Para obtener dicho carbonato de alquilarilo, es lo mas preferente
que cada uno del primer alcohol, el segundo alcohol, los alcoholes correspondientes a los grupos alcoxi contenidos
en los compuestos organometalicos de férmulas (1) y (2) anteriores, y los alcoholes correspondientes a los grupos
alcoxi contenidos en el carbonato de dialquilo sea un alcohol primario seleccionado entre el grupo que comprende 1-
butanol, 2-metil-1-propanol, pentanol (y sus isémeros) y hexanol (y sus isd6meros), y que el compuesto
hidroxiaromatico sea fenol o cresol.

En la etapa (5), se utiliza un carbonato de alquilarilo como materia prima. Si se desea, también puede utilizarse un
catalizador de la reaccion de desproporcion. Una impureza puede estar presente en el sistema de reaccién de la
etapa (5) siempre que la impureza no afecte de forma adversa a la reaccién de desproporcion.

La cantidad del catalizador de la reaccién de desproporcion utilizado en la etapa (5) varia dependiendo del tipo de
catalizador, el tipo de recipiente de reaccion utilizado, el tipo y la cantidad del carbonato de alquilarilo como materia
prima, y las condiciones de la reaccion (tales como la temperatura de reaccion y la presién de reaccion). Sin
embargo, la cantidad del catalizador de la reaccidon de desproporcién es generalmente del 0,0001 al 50% en peso,
en base al peso del carbonato de alquilarilo como materia prima. Cuando el catalizador de la reaccion de
desproporcion se utiliza en forma solida, es preferente que la cantidad de catalizador sea del 0,01 al 75% en
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volumen, en base al volumen interno del recipiente de reaccion vacio.

El carbonato de alquilarilo como materia prima puede contener, como minimo, un compuesto seleccionado entre el
grupo que comprende un alcohol, un compuesto hidroxiaromatico y un carbonato de diarilo. Sin embargo, la reaccion
de desproporcién en la etapa (5) es una reaccion en equilibrio (es decir, reaccién reversible) (véase la formula (11)
anterior), de modo que, cuando las cantidades de los compuestos mencionados anteriormente en el carbonato de
alquilarilo son grandes, existe un riesgo de que la conversion del carbonato de alquilarilo se rebaje.

El tiempo para la reaccion en la etapa (5) varia dependiendo de las condiciones de la reaccién y el tipo y la
estructura interna del recipiente de reaccion. Sin embargo, el tiempo de reacciéon es generalmente de 0,001 a 50
horas, preferentemente de 0,01 a 10 horas, mas preferentemente de 0,05 a 5 horas. La temperatura de reaccion (es
decir, la temperatura en el recipiente de reaccion) varia dependiendo del tipo de carbonato de alquilarilo como
materia prima. Sin embargo, la temperatura de reaccion es generalmente de 50 a 350°C, preferentemente de 100 a
280°C. La presion de reaccion puede ser presion reducida, presion atmosférica o presion superatmosférica,
dependiendo del tipo del carbonato de alquilarilo como materia prima y la temperatura de reaccion. Sin embargo, la
presion de reaccion es generalmente de 10 Pa a 20 MPa.

En la etapa (5), no es necesario utilizar un disolvente. Sin embargo, para facilitar las operaciones en la etapa (5),
puede utilizarse un disolvente inerte. Los ejemplos de disolventes inertes incluyen éteres, hidrocarburos alifaticos,
hidrocarburos arométicos, hidrocarburos alifaticos halogenados e hidrocarburos aromaticos halogenados. Ademas,
la reaccién de desproporcion en la etapa (5) puede realizarse en presencia de un gas inerte para la reaccion de
desproporcion en la etapa (5). Los ejemplos de dichos gases inertes incluyen nitrégeno, helio, argbn y compuestos
orgéanicos de bajo punto de ebullicién, gasificados que son inertes para la reaccion en la etapa (5). Cuando la etapa
(5) se realiza utilizando una columna de destilacion de fases mudltiples, con el fin de promover la eliminaciéon de un
subproducto de bajo punto de ebullicion mediante destilacion, el gas inerte 0 compuesto organico de bajo punto de
ebullicién gasificado, mencionado anteriormente, puede introducirse en la columna de destilacién a partir de una
parte inferior de la misma.

Una vez completada la etapa (5), el carbonato de diarilo se separa del carbonato de alquilarilo, el compuesto
hidroxiaromaético, el alcohol y el catalizador, si hubiera alguno, mediante un método convencional para recuperar de
este modo el carbonato de diarilo.

Con respecto al tipo del recipiente de reaccion utilizado en la etapa (5), no existe ninguna limitacion particular, y
puede utilizarse cualquier recipiente de reaccion convencional. Los ejemplos de recipientes de reaccion
convencionales incluyen un recipiente de agitacion, un recipiente de agitacion de fases multiples, una columna de
destilacion de fases multiples. Estos recipientes de reaccion pueden utilizarse individualmente o en combinacién.
Utilizando, como minimo, uno de los recipientes de reaccidn mencionados anteriormente, la etapa (5) puede
realizarse de manera discontinua o continua. Desde el punto de vista de desplazar eficazmente el equilibrio de la
reaccion en la direccién de la formacion del producto deseado, es preferente utilizar un recipiente de destilacion de
multiples fases. Es mas preferente que la etapa (5) se realice de forma continua utilizando un recipiente de
destilacion de multiples fases.

Con respecto a la columna de destilacion de fases mudltiples utilizada en la etapa (5), no existe ninguna limitacién
particular siempre que ésta sea una columna de destilacion que tiene dos 0 mas fases tedricas y que sea capaz de
una destilacion continua. Como tal columna de destilacion de fases mudltiples, puede utilizarse cualquier columna de
destilacion de fases mudltiples convencional que se utiliza generalmente en la técnica. Los ejemplos de dichas
columnas de destilacion de fases mdltiples incluyen una columna de tipo placa que utiliza una bandeja tal como una
bandeja de burbujeo, una bandeja de tamiz, una bandeja de valvula o una bandeja de flujo inverso; y columnas de
tipo relleno, rellenas de diversos rellenos, tales como un anillo Raschig, un anillo Lesshing, un anillo Pall, una silla
Berl, una silla Interlox, un relleno Dixon, un relleno McMahon, un Heli pack, un relleno Sulzer y Mellapak. Ademas,
también puede utilizarse preferentemente un tipo mixto de una columna de placa y columna rellena, que comprende
tanto una parte de placa como una parte rellena de rellenos.

Cuando, en la etapa (5), la produccion de un carbonato de diarilo a partir de un carbonato de alquilarilo se realiza de
forma continua utilizando una columna de destilacion de fases mdltiples, la produccion se realiza, por ejemplo, de la
siguiente manera. Un carbonato de alquilarilo como material de partida se introduce de forma continua en una
columna de destilacién de fases multiples para realizar una reaccién de desproporcion del carbonato de alquilarilo en
una fase liquida o una fase gaseosa-liquida en presencia de un catalizador que contiene metal, produciendo de este
modo un carbonato de diarilo y subproduciendo un carbonato de dialquilo, en el que una mezcla de alto punto de
ebullicién que contiene el carbonato de diarilo producido se extrae en forma liquida de una parte inferior de la
columna de destilacion mientras se extrae de forma continua, mediante destilacién, una mezcla de bajo punto de
ebullicién que contiene el carbonato de dialquilo subproducido en forma gaseosa a partir de una parte superior de la
columna de destilacion.

Con respecto al material de los aparatos utilizados en el método de la presente invencion, no existe ninguna
limitacion particular; sin embargo, el material se selecciona generalmente entre el grupo que comprende acero
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inoxidable y material forrado de vidrio.

Los dibujos adjuntos muestran diagramas de flujo de ejemplos del método de la presente invencién. Sin embargo, no
debe interpretarse que estos ejemplos limitan el alcance de la presente invencién. Por ejemplo, los aparatos y el
equipo (tales como el recipiente de reaccién, conductos y depdsitos) utilizados en la presente invencion no estan
limitados a los que se muestran en los dibujos adjuntos, y pueden seleccionarse apropiadamente, en base al
conocimiento y a la técnica convencional. Si se desea, puede realizarse una etapa adicional en el método de la
presente invencion. Por ejemplo, es posible realizar una etapa adicional para eliminar un compuesto subproducido
durante la produccion del carbonato aromético deseado. Ademas, puede afiadirse una etapa de despresurizacion
para eliminar, por ejemplo, el compuesto degradado mencionado anteriormente. Ademas, puede realizarse
cualquiera de diversas etapas de tratamiento convencionales. Los aparatos utilizados en la presente invencién
pueden estar provistos de cualquier equipo convencional, tal como un medidor (por ejemplo, un caudalimetro o un
termometro), un hervidor, una bomba, un condensador o una columna de destilacion. En el método de la presente
invencion, el calentamiento, si fuera necesario, puede realizarse mediante un método convencional, tal como un
calentamiento utilizando vapor o un calentador, y la refrigeracion, si fuera necesaria, también puede realizarse
mediante un método convencional, tal como refrigeracion natural, refrigeracion con agua o refrigeracion con solucion
saturada de cloruro sodico. Para mejorar la eficiencia térmica, la operacion en cada etapa del método de la presente
invencion puede realizarse para alcanzar el equilibrio de calor en la etapa. El aparato de produccion puede estar
disefiado para conseguir una recuperacion satisfactoria de los productos final e intermedio para un facil reciclado de
los mismos.

En el método de la presente invencién para producir un carbonato aromatico, tal como se muestra en la figura 1, el
alcohol producido en la etapa (4) puede reciclarse a la etapa (3), y el carbonato de dialquilo producido en la etapa (4)
puede reciclarse a la etapa (4) como materia prima. Tal como se muestra en la figura 2, el alcohol producido en la
etapa (4) puede reciclarse a la etapa (3), y el carbonato de dialquilo producido en la etapa (5) puede reciclarse a la
etapa (4) como materia prima. Cuando un ciclo de etapas (1) a (4) o un ciclo de etapas (1) a (5) se repite, como
minimo, una vez, puede obtenerse de forma continua un carbonato aromatico, en el que no se desecha
sustancialmente ninguna sustancia aparte de agua.

En algunos casos, el alcohol recuperado en la etapa (4) como tal puede reciclarse a la etapa (3). Sin embargo,
cuando el alcohol recuperado en la etapa (4) contiene una gran cantidad de un compuesto hidroxiaromatico y/o una
gran cantidad de un compuesto que contiene un grupo carboxilo, el alcohol se purifica mediante un método de
separacion convencional de modo que la cantidad total del compuesto hidroxiaromatico y el compuesto que contiene
un grupo carboxilo en el alcohol se vuelva de 1.000 ppm o menos, preferentemente 100 ppm o menos. Como
método de separacion, es preferente emplear una separacion mediante destilacion. Es preferente realizar la etapa
(4) mediante un método de destilacién reactiva utilizando una columna de destilacion, dado que la purificacién del
alcohol mediante destilacion puede realizarse simultdneamente con la produccién de un carbonato aromético.

En algunos casos, el carbonato de dialquilo recuperado en la etapa (4) y/o la etapa (5) como tal puede reciclarse a la
etapa (4). Sin embargo, cuando el carbonato de dialquilo recuperado contiene una impureza, es preferente que la
purificaciéon o el ajuste de concentracion del carbonato de dialquilo se realice antes del reciclado del mismo a la
etapa (4). Los ejemplos de impurezas contenidas en el carbonato de dialquilo incluyen un compuesto
hidroxiaromatico, y subproductos formados durante la reaccion de transesterificacion y la reaccién de desproporcion
mencionadas anteriormente. Los ejemplos de dichos subproductos incluyen un éter dialquilico y un éter alquilarilico,
que se forman mediante la descarboxilacion de un éster carbdnico. Como método para la purificacién o el ajuste de
la concentracion del carbonato de dialquilo, puede utilizarse un método convencional. Entre los métodos
convencionales, es preferente un método que utiliza destilacion.

Tal como se ha mencionado anteriormente, como método convencional para producir un carbonato aromatico (por
ejemplo, un carbonato de diarilo), se conocen un método de fosgeno que utiliza fosgeno y un método de
carbonilacion oxidativa que utiliza monoéxido de carbono. Sin embargo, cada uno de estos métodos convencionales
es desfavorable ya que se utiliza un compuesto que contiene cloro como materia prima o catalizador, de modo que
el carbonato aromatico producido mediante el método convencional contiene inevitablemente una gran cantidad de
un compuesto que contiene cloro. La utilizacion de dicho carbonato aromatico en la produccion de un policarbonato
plantea graves problemas, tales como desactivacion de un catalizador de polimerizacion, decoloracion y
degradacion del policarbonato producido. Ademas, cuando dicho carbonato aromatico que contiene una gran
cantidad de un compuesto que contiene cloro se utiliza como aditivo para gasolina o combustible, el carbonato
aromatico causa la corrosién de un motor o una tuberia. En sus anteriores solicitudes WO 03/055840 y WO
04/014840, los inventores de la presente invencion dieron a conocer un método para producir un éster carbonico, en
el que se producen un éster carbonico y agua a partir de diéxido de carbono, un alcohol y un alcéxido de
dialquilestafio, en el que la cantidad de un subproducto es muy pequefia. Los inventores de la presente invencién
han tenido éxito en mejorar la técnica de las anteriores solicitudes mencionadas anteriormente y llegaron a la
presente invencién. Mediante el método de la presente invencién, un carbonato aromatico de gran pureza que no
contiene sustancialmente ninguna impureza (tal como un compuesto que contiene cloro) puede producirse de forma
sencilla y eficaz.
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El carbonato aromatico de gran pureza producido mediante el método de la presente invenciéon puede utilizarse
ventajosamente como materia prima para un policarbonato, un isocianato, un diol de policarbonato y similares.
Como carbonato aromatico utilizado para producir cada uno de los polimeros mencionados anteriormente, es
preferente un carbonato de diarilo.

Con respecto a cada uno del policarbonato, isocianato y diol de policarbonato, mas adelante se dan explicaciones.

En primer lugar, con respecto al policarbonato, mas adelante se da una explicaciéon. Un carbonato de diarilo se
conoce como materia prima utilizada en la produccién de un policarbonato mediante el método de fusién
convencional que generalmente implica una reaccion de transesterificacion del carbonato de diarilo con bisfenol A.
Sin embargo, tal como se ha mencionado anteriormente, un carbonato de diarilo convencional contiene una gran
cantidad de un compuesto que contiene cloro. El compuesto que contiene cloro contenido en el carbonato de diarilo
desactiva un catalizador utilizado en la reaccion de transesterificacion del carbonato de diarilo con bisfenol A. Para
evitar esta desventaja, es concebible utilizar el catalizador en una gran cantidad. Sin embargo, la utilizacién de una
gran cantidad del catalizador afecta negativamente a diversas propiedades del policarbonato producido, tales como
resistencia a la intemperie y color. Por lo tanto, en dicho método de fusion convencional, es necesario realizar una
etapa adicional para eliminar el compuesto que contiene cloro del carbonato de diarilo.

Como método convencional para eliminar un compuesto que contiene cloro de un carbonato de diarilo, puede
mencionarse un meétodo en el que un carbonato de diarilo se lava con un élcali o se purifica mediante destilacion. Sin
embargo, dicho método convencional tiene el siguiente problema grave. El lavado del carbonato de diarilo se realiza
a una temperatura a la cual el carbonato de diarilo esta en estado fundido. Sin embargo, el punto de fusion del
carbonato de diarilo es relativamente alto y, por lo tanto, es necesario realizar el lavado del carbonato de diarilo con
el alcali a una temperatura relativamente alta. Como resultado, el carbonato de diarilo sufre una hidroélisis durante el
lavado con el &lcali. Por otro lado, cuando el carbonato de diarilo se purifica mediante destilacion, es muy dificil
eliminar el compuesto que contiene cloro de forma satisfactoria del carbonato de diarilo, dado que el carbonato de
diarilo contiene diversos compuestos que contienen cloro que tienen diferentes puntos de ebullicion que varian de
una baja temperatura a una alta temperatura. Por lo tanto, cuando se pretende obtener un policarbonato que tenga
una pureza suficientemente alta para utilizacién comercial, el coste para la purificacion se vuelve muy alto.

En otro método convencional para producir un carbonato de diarilo (por ejemplo, carbonato de difenilo), se produce
carbonato de dimetilo en primer lugar a partir de carbonato de etileno (que se produce utilizando diéxido de carbono
como materia prima) y metanol, y se produce carbonato de metilfenilo a partir del carbonato de dimetilo, y a
continuacion se produce carbonato de difenilo a partir de carbonato de metilfenilo. En este método, es necesario que
el carbonato de dimetilo se forme como un producto intermedio, y que el metanol (que tiene el punto de ebullicion
mas bajo en el sistema de reaccion) se destile en forma de una mezcla azeotropica del mismo con el carbonato de
dimetilo para desplazar el equilibrio de la reaccion (para producir carbonato de dimetilo a partir de carbonato de
etileno y metanol) en la direccion de la formacion del producto deseado. En este método, el carbonato de metilfenilo
se subproduce necesariamente. El carbonato de metilfenilo es susceptible a una reaccién secundaria, tal como una
reaccion de descarboxilacion, formando de este modo subproductos que contienen un grupo metilo, tales como
anisol. Los subproductos que contienen un grupo metilo se mezclan con el carbonato de difenilo deseado, y es
imposible eliminar completamente dichos subproductos del carbonato de difenilo incluso aunque se intente la
purificacién del carbonato de difenilo. La presencia de los subproductos que contienen un grupo metilo en el
carbonato de difenilo causa los siguientes problemas. La velocidad de la reaccion de polimerizacion para producir un
policarbonato a partir del carbonato de difenilo se rebaja. Ademas, no puede obtenerse un policarbonato que tenga
un peso molecular uniforme. Ademas, el policarbonato producido se decolora.

Por otro lado, en el método de la presente invencién, puede producirse un carbonato de diarilo sin generaciéon de
dichos subproductos desfavorables. Es dificil confirmar la ausencia de los subproductos que contienen un grupo
metilo en el carbonato de diarilo producido mediante el método de la presente invencién. Sin embargo, en la
produccion de un carbonato de diarilo mediante el método de la presente invencién, un intermedio del carbonato
aromatico no esté limitado a carbonato de dimetilo. Por lo tanto, en el método de la presente invencion, al utilizar un
intermedio diferente de carbonato de dimetilo, es posible obtener un carbonato aromatico que no contiene
sustancialmente ningln subproducto que contiene un grupo metilo que afecte de forma adversa a la reaccion de
polimerizacién para producir un policarbonato.

Los ejemplos preferentes de carbonatos de diarilo utilizados como materia prima para producir un policarbonato
incluyen un carbonato de diarilo en el que un subproducto que contiene un grupo metilo esta presente en una
cantidad no superior a 100 ppm en peso, mas ventajosamente no superior a 10 ppm en peso, en base al peso del
carbonato de diarilo.

Con respecto al isocianato, mas adelante se da una explicacién. Un isocianato de gran pureza puede producirse
utiizando el carbonato aromatico (especialmente, un carbonato de diarilo) de la presente invencion.
Especificamente, por ejemplo, el carbonato de diarilo se hace reaccionar con una poliamina para obtener un
carbamato de poliarilo (tal como un carbamato de hexametilendiarilo), y el carbamato de poliarilo obtenido se somete
a descomposicion térmica, produciendo de este modo un isocianato que tiene una gran pureza. Convencionalmente,
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como método para sintetizar un isocianato a un coste bajo, solamente se conoce un método que utiliza fosgeno
(compuesto que contiene cloro) como materia prima. Por otro lado, el carbonato de diarilo producido mediante el
método de la presente invencion es econémico, y solamente contiene una cantidad muy pequefia de un compuesto
que contiene cloro, si contuviera alguna. Por lo tanto, el isocianato obtenido a partir del carbonato de diarilo de la
presente invencion es muy ventajoso, en comparacién con un isocianato convencional, que se produce mediante un
método que utiliza fosgeno y, por lo tanto, contiene un compuesto que contiene cloro. Un isocianato se utiliza
principalmente para producir un uretano. La produccion de un uretano a partir de un isocianato convencional tiene un
problema en que un catalizador de uretanacion se desactiva y se modifica facilmente en presencia de cloro. Sin
embargo, el isocianato producido a partir del carbonato de difenilo obtenido mediante el método de la presente
invencién no contiene sustancialmente ningln compuesto que contiene cloro y, por lo tanto, esta libre del problema
mencionado anteriormente.

Con respecto al diol de policarbonato, mas adelante se da una explicacion. Utilizando el carbonato aromatico de la
presente invencion, puede producirse un diol de policarbonato de gran pureza.

El policarbonato, isocianato y diol de policarbonato de la presente invencién, cada uno de los cuales se produce
utilizando el carbonato aromatico producido mediante el método de la presente invencién, tienen las siguientes
ventajas respecto al policarbonato, isocianato y diol de policarbonato convencionales. El policarbonato, isocianato y
diol de policarbonato de la presente invencién tienen purezas altas y pueden producirse de forma sencilla (y por lo
tanto econdmica) sin causar el problema de la generaciéon de un coproducto. Por lo tanto, el policarbonato,
isocianato y diol de policarbonato de la presente invencién tienen un alto valor comercial.

MEJOR MODO DE REALIZAR LA INVENCION

En lo sucesivo en el presente documento, la presente invencién se describird con mas detalle en referencia a los
siguientes ejemplos y ejemplos comparativos, que no deben interpretarse como limitantes del alcance de la presente
invencion.

En los siguientes ejemplos y ejemplos comparativos, se realizaron diversas mediciones y analisis mediante los
siguientes métodos.

1) Andlisis por Resonancia Magnética Nuclear (RMN) de un compuesto organometélico

Aparato: sistema JNM-A400 FT-RMN (fabricado y comercializado por JEOL Ltd., Japon)

(1) Preparacién de soluciones de muestra para andlisis de *H- y **C-RMN

Se pesaron aproximadamente de 0,1 a 0,5 g de un compuesto organometalico y, a continuacion, se les afiadieron
aproximadamente 0,9 g de cloroformo deuterado, obteniendo de este modo una solucién de muestra para un
analisis de RMN.

(2) Preparacién de una solucién de muestra para un analisis de **°Sn-RMN

Se pesaron aproximadamente de 0,1 a 1 g de un liquido que contenia un compuesto organometalico y, a
continuacion, se les afiadieron 0,05 g de tetrametilestafio y aproximadamente 0,85 g de cloroformo deuterado,
obteniendo de este modo una solucién de muestra para un andlisis de RMN.

2) Andlisis por cromatografia de gases (GC) de un éster carbonico

Aparato: sistema GC-2010 (fabricado y comercializado por Shimadzu Corporation, Japén).

(1) Preparacién de una solucion de muestra

Se pesaron 0,4 g de un liquido a medir con respecto al contenido del éster carbénico del mismo y, a continuacion, se
les afiadieron aproximadamente 0,5 ml de dimetilformamida deshidratada o acetonitrilo deshidratado. Ademas, al
resultante se le afiadieron aproximadamente 0,04 g de tolueno o éter difenilico como patrdn interno, obteniendo de
este modo una solucién de muestra para un analisis por GC.

(2) Condiciones para un analisis por GC

Columna: DB-1 (fabricada y comercializada por J & W Scientific, Estados Unidos)

Fase liquida: dimetilpolisiloxano al 100%

Longitud de la columna: 30 m
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Diametro de la columna: 0,25 mm

Grosor de la pelicula: 1 pm

Temperatura de la columna: la temperatura se elevé de 50°C a 300°C a una velocidad de 10°C/minuto.
Temperatura de inyeccién: 300°C

Temperatura del detector: 300°C

Detector: FID (detector de ionizacién de llama)

(3) Analisis cuantitativo

El andlisis cuantitativo de una solucién de muestra se realizé utilizando una curva de calibracién obtenida con
respecto a muestras patron.

3) Calculo del rendimiento de un carbonato aromatico

El rendimiento del carbonato aromatico obtenido en la etapa (4) se expreso en términos de % en peso, en base al
peso de la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (4), o en términos del % molar del carbonato de alquilarilo y
carbonato de diarilo obtenidos, en base a la cantidad molar total del carbonato de dialquilo utilizado como material
de partida en la reaccion de la etapa (4).

4) Peso molecular promedio en niumero de carbonato aromatico

El peso molecular promedio en nimero de un carbonato aromatico se determind mediante cromatografia de
permeacion en gel (GPC).

Ejemplo 1

(Produccidn de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcéxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccién de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector, se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.224 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccién -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depésito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C hasta el punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una
reaccion durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebulliciéon
en forma de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de
reaccion -1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6-
al deposito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirio al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitié dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realizo tres veces en total). A continuacion, la mezcla de reaccion liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calenté a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirio a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargd desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de

aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.
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(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japén) que tenia una bomba de gas de
dioxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se sellg, y la
atmosfera en el autoclave se purgd con gas de nitrdgeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de dioxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizd durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de di6xido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccién en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccidon después de la reaccién) contenia aproximadamente 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacién, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se
calentd a 80°C en atmosfera de nitrdgeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el dioxido de
carbono liberado de ésta se purgé del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conectd la columna de destilacion de fases multiples -27- (didmetro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de didmetro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases mudltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 100 g/h, y la destilacién se realizé a una relaciéon
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hacia circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 130°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacién -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogié en el depdsito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depésito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
deposito -29- a la velocidad de aproximadamente 0,06 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcéxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubrid6 que el liquido residual se transfiri6 al depdsito -32- a una velocidad de
aproximadamente 90 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- y aproximadamente 2.150 g (29 moles) de 1-
butanol se introdujeron en un recipiente de reaccién de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C hasta el punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una
reaccion durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion
en forma de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de
reaccion -1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6-
y el condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirié al
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deposito -7-. Después de la reaccién, el liquido residual en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del
conducto de extraccion -8- y se transfirio al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, el liquido residual se transfirié a
través del conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo
de reduccién de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para
eliminar alcohol se calent6 a presién reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el
liquido residual. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirio a través del condensador
-6- al deposito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargd de
éste, y se transfirié a través del conducto -12- al deposito -23-.

Se analizo el liquido recogido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutoxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depdsito -23- se recicld6 a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizé
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 40 g de fenol y 8 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se calent6 a 180°C
durante 10 horas mientras se eliminaba por destilacién el agua subproducida con fenol, obteniendo de este modo el
catalizador A.

(Produccidn del carbonato aromético)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realiz6 de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depésito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador A se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciébn en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacion continua de fases multiples -39- (altura: 4 m; didmetro interno: aproximadamente 5 cm) que
tenia 80 bandejas de tamiz en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para
realizar simultaneamente, de este modo, una reaccion y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la
destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte
del liquido extraido se transfirio a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna
de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La
destilacion reactiva se realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la
columna de destilaciéon -39- era de 231°C, la presion en la parte superior de la columna era de 1,2 x 10° Pa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 3. Un gas descargado desde la parte superior de la columna de
destilacion -39- se transfirié a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas.
El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirié a través del conducto -44- al depésito -138-
a una velocidad de aproximadamente 240 g/h. El liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte
inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -46- al deposito -47- a una velocidad de aproximadamente
30 g/h.

El condensado recogido en el deposito -138- contenia aproximadamente el 9% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 30% en peso de fenol y aproximadamente el 61% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depésito -47- contenia aproximadamente el 0,1% en
peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 41% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el
50% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido recogido en el deposito -47-. Ademas, el liquido
recogido en el depdsito -47- tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 9% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizé de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depésito -138- se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el precalentador
-60-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -61- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura:
4 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte de la misma que esta a aproximadamente
0,4 m por encima de la parte inferior de la columna de destilacién -61- a una velocidad de aproximadamente 240 g/h,
para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se
extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -68- al
hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6é a la columna de destilacion -61-, para suministrar una cantidad suficiente
de calor para realizar la destilacion. La destilacion se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en
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la parte inferior de la columna de destilacion -61- era de 189°C, la presion en la parte superior de la columna se
mantenia a aproximadamente 101,3 kPa (presidn atmosférica), y la relacion de reflujo era de aproximadamente 3,5.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilaciéon -61- se transfirié a través del conducto
-62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -63- y se transfirio a través del conducto -66- al depédsito de alcohol -135- a una
velocidad de aproximadamente 16,3 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -61- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -68- al deposito -69- a una velocidad de
aproximadamente 223,7 g/h.

El condensado recogido en el depodsito -135- contenia aproximadamente el 99,99% en peso de 1-butanol y
aproximadamente 100 ppm en peso de fenol, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual
recogido en el depdsito -69- contenia aproximadamente el 66% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente
el 33% en peso de fenol y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del liquido
residual.

(Separacion de alcohol del agua mediante destilacion)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, el condensado en el deposito -7- se separd en alcohol y
agua mediante destilacion de la siguiente manera.

El condensado recogido en el depodsito -7- en la produccion de dialcoxidos de dibutilestafio y en la etapa (3) se
introdujo de forma continua a través del precalentador -13- en la columna de destilacion continua de fases mdltiples
-14- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro))
en una parte de la misma que estd aproximadamente 0,4 m por encima de la parte inferior de la columna de
destilacion -14- a una velocidad de aproximadamente 250 g/h, y se realiz6 la destilacion para separar de este modo
el condensado en un alcohol y agua. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacién -14- se extrajo de
la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -15- al hervidor -22- y,
a continuacion, se recicl6 a la columna de destilacién -14-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la destilacion. La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte
inferior de la columna de destilacién -14- era de 81°C, y la presién en la parte superior de la misma se redujo a
aproximadamente 20 kPa. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacién -14- se
transfirid a través del conducto -17- al condensador -18-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado
resultante se transfirio al aparato de separacion de vapor-liquido -129-, y se separd en dos fases liquidas. A
continuacion, la fase inferior del condensado se extrajo de forma continua del aparato de separacion de vapor-
liquido -129- y se transfirio al depdsito -19- a una velocidad de aproximadamente 25 g/h. Por otro lado, la fase
superior del condensado se sometié a reflujo a través del conducto -20- a la columna de destilacion -14- a una
relacién de reflujo de aproximadamente 0,6. El liquido residual en la columna de destilacion -14- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -15- al depdsito -16- a una velocidad de
aproximadamente 225 g/h.

El liquido residual recogido en el depdsito -16- contenia casi el 100% en peso, en base al peso del liquido residual,
de 1-butanol, y no contenia sustancialmente agua (no se detect6 agua en el analisis del liquido residual). Por otro
lado, el liquido recogido en el depdésito -19- contenia el 75% en peso de 1-butanol y el 25% en peso de agua, en
base al peso del liquido en el depésito -19-.

(Etapa (3))

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realiz6 después de la separacion de
alcohol del agua mediante destilacién, de la siguiente manera.

El liquido residual recogido en el deposito -32- en la etapa (2) mencionada anteriormente se introdujo a través del
conducto -35- en un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1-. Ademas, el producto de 1-butanol
recogido en el depdsito -135- en la etapa de reciclado del alcohol mencionada anteriormente se introdujo a través
del conducto -134- en el recipiente de reaccion -1-, y el producto de 1-butanol en el depdsito -16- (qQue es una
mezcla de 1-butanol recién preparado introducido en el depésito -16- antes del funcionamiento del dispositivo de la
figura 3 y 1-butanol sin reaccionar separado en el aparato -11-) se introdujo a través del conducto -3- en el recipiente
de reaccion -1-, en el que la cantidad total de los productos de 1-butanol introducida en el recipiente de reaccion -1-
era de aproximadamente 2.224 g (30 moles). Ademas, se introdujo gas de nitrdgeno en el recipiente de reaccion -1-
a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas inerte -2- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calentdé mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, y se realizé una reaccién durante
aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma de un
gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en la parte superior del recipiente de reaccién -1-, en el
que el gas descargado desde el conducto -5- se transfiri a través del condensador -6- al depdsito -7-. Después de
la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccién -1- se extrajo a partir del conducto de extraccién -8- y se
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transfirié al depdsito -9-. Desde el depdsito -9-, el liquido residual se transfirié a través del conducto -10- al aparato
-11- el aparato -11- para eliminar alcohol, en el que el aparato -11- estaba equipado con un agitador, un dispositivo
reductor de la presion y un calentador. A continuacion, del liquido residual recogido en el aparato -11- se eliminé el
alcohol sin reaccionar de la misma manera que se ha mencionado anteriormente, y el liquido residual del que se
habia eliminado el alcohol se descarg6 desde el conducto -12- y se recogio en el depésito -23-.

Se analiz6 el liquido recogido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 107 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,18 moles de dibutéxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,06 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))
Después de la etapa (3) anterior, la etapa (1) se realizé de la siguiente manera.

Aproximadamente 107 g del liquido recogido en el depésito -23- en la etapa (3) se introdujeron a través del conducto
-24- en un autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japdén) que tenia una bomba
de gas de diéxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se
sell6, y la atmoésfera en el autoclave se purgd con gas de nitrdgeno. A continuacién, la valvula mencionada
anteriormente se abrié para introducir gas de diéxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el
autoclave. La introduccién de gas de didxido de carbono en el autoclave se realizé durante 10 minutos mientras se
agitaba el contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la vélvula de la bomba de gas de didxido de
carbono. Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevé a 120°C mientras se agitaba. A continuacion,
se realizd una reaccion durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccidon después de la reaccién) contenia aproximadamente 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refrigerd el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purg6 de él.

Ejemplo 2

(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcéxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.224 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depdsito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitr6geno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccion -1- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al
depésito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al depdsito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitié dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacién, la mezcla de reaccidn liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calentd a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccién liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirié a través del
condensador -6- al depésito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargd desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.
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Se analiz6 el liquido obtenido en el depodsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutdxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el depdsito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japon) que tenia una bomba de gas de
diéxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se sellé, y la
atmadsfera en el autoclave se purgd con gas de nitrogeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de diéxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de didxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevé a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccién (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia aproximadamente 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refrigerd el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purg6 de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacién, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se
calentd a 80°C en atmdsfera de nitrdgeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el diéxido de
carbono liberado de ésta se purgo del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el deposito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conect6 la columna de destilacion de fases multiples -27- (diametro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de diametro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases muiiltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 100 g/h, y la destilacion se realiz6 a una relacion
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 130°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacién -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogioé en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacién en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depdsito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depdsito -29- a la velocidad de aproximadamente 0,06 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubri6 que el liquido residual se ftransfiri6 al deposito -32- a una velocidad de
aproximadamente 90 g/h, y que no se detecté carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depésito -32- y aproximadamente 2.150 g (29 moles) de 1-
butanol se introdujeron en un recipiente de reaccién de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
nitrégeno en el recipiente de reacciéon -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 NZ/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
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durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirid al depdsito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccién -1- se extrajo a partir del conducto de
extracciéon -8- y se transfirié al deposito -9-. Desde el deposito -9-, el liquido residual se transfirié a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calento a presion reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirid a través del condensador -6- al
depdsito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descarg6 de éste, y se
transfirio a través del conducto -12- al depésito -23-.

Se analizé el liquido recogido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutoxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el deposito -23- se recicl6 a la etapa (1), y el ciclo de etapas (1) a (3) se realizé repetidamente.
(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 40 g de fenol y 8 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se calent6 a 180°C
durante 10 horas mientras se eliminaba por destilacion el agua subproducida con fenol, obteniendo de este modo el
catalizador A.

(Produccién del carbonato aromético)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realiz6 de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depésito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador A se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacion continua de fases miltiples -39- (altura: 2 m; diametro interno: aproximadamente 5 cm) (que
estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 270 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilaciéon (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a
continuacion, se recicldé a la columna de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del
liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacién -39- era de 231°C, la presion en la parte superior de
la columna era de 2 x 10° Pa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -39- se transfiri6 a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este
modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirio a través del
conducto -44- al depésito -138- a una velocidad de aproximadamente 67 g/h. El liquido en la columna de destilacion
-39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -46- al deposito -47- a una
velocidad de aproximadamente 203 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 28% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 71% en peso de fenol y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el 11% en
peso de fenol, el 64% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 22% en peso de carbonato de
butilfenilo, y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido recogido en el
depdsito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depésito -47- tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 1%
en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realizé de la siguiente manera.

El liquido recogido en el deposito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
la columna de destilacién continua de fases mdltiples -50- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura:2 m)
(que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 203 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilacion (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte
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inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfiri6 a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a
continuacién, se reciclé a la columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del
liquido en la parte inferior de la columna de destilacién -50- era de 237°C, la presién en la parte superior de la
columna era de aproximadamente 26 kPa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a
partir de la parte superior de la columna de destilacion -50- se transfirié a través del conducto -51- al condensador
-52-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del
condensador -52- a través del conducto -55- a una velocidad de aproximadamente 172 g/h. El liquido residual en la
columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del
conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 31 g/h.

El condensado extraido de la columna de destilacién -50- a través del conducto -55- contenia aproximadamente 400
ppm en peso de 1-butanol, aproximadamente el 13% en peso de fenol, aproximadamente el 84% en peso de
carbonato de dibutilo y aproximadamente el 3% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del
condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 0,1% en
peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 27% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el
64% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido residual recogido en
el depdsito -58- tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 9% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realiz6 de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -61- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 201 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirid a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
156°C, la presioén en la parte superior de la columna era de aproximadamente 40 kPa, y la relacion de reflujo era de
aproximadamente 0,7. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirié a
través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al deposito de
alcohol -135- a una velocidad de aproximadamente 55 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -61- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -68- al depdsito -69- a
una velocidad de aproximadamente 146 g/h.

El condensado recogido en el deposito -135- contenia casi el 100% en peso de 1-butanol, en base al peso del
condensado, y no contenia sustancialmente fenol (no se detecto fenol en el analisis del condensado). Por otro lado,
el liquido residual recogido en el depésito -69- contenia aproximadamente el 1% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 99% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual, y no contenia sustancialmente 1-
butanol (no se detectd 1-butanol en el analisis del liquido residual).

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realizé la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liquido residual recogido en el depésito -58- se introdujo a través del conducto -70- (equipado con el precalentador
-71-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -72- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura:
2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 310 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la
columna de destilacién -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé6 a la columna de destilacion -72-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacién. La destilacién se realizé en condiciones en
las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era de 210°C, la presion en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa; y la relacion de reflujo era de aproximadamente 1.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a través del conducto
-73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El liquido residual en la columna de destilacién -72-
se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -79- al depésito -80-
a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.
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El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 0,1% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 30% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 70%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilacién continua de fases multiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 283 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacion, se
reciclo a la columna de destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 248°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 27 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 4. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirié a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- a través del conducto -88- a
una velocidad de aproximadamente 85 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -83- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90- al depdsito -91- a una velocidad de
aproximadamente 198 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 0,4% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 99% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 0,2%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el
depdsito -91- contenia aproximadamente el 0,1% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 99% en
peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual, y no contenia sustancialmente cloro (no se
detecto cloro en el analisis del liquido residual).

Ejemplo 3

(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcoxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.075 g (28 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depdsito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 N#h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al
deposito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacion mencionada anteriormente se repitio 11 veces (es decir, la operacién mencionada anteriormente se
realizé 12 veces en total). A continuacion, la mezcla de reaccion liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calentd a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargé desde el conducto -21-, y se transfirio a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depodsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de

aproximadamente 1.280 g, y que el liquido contenia aproximadamente 2,08 moles de dibutéxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,76 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.
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(Etapa (1))

El liquido obtenido en el dep6sito -23- se introdujo a través del conducto -24- en un autoclave de 1 litro (fabricado y
comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japon) (que tenia una bomba de gas de diéxido de carbono conectada a
él a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula) a una velocidad de aproximadamente 500 g/h. El autoclave
se sellg, y la atmésfera en el autoclave se purgd con gas de nitrégeno. A continuacion, la temperatura interna del
autoclave se elevd a 120°C, y la vélvula mencionada anteriormente se abrié para introducir gas de dioxido de
carbono que tenia su presion ajustada a 4 MPa en el autoclave. A continuacion, se realizd una reacciéon mientras se
mantenia la presién interna del autoclave a aproximadamente 4 MPa.

Durante la reaccion, se tom0 y se analizd una muestra de la mezcla de reaccion en el autoclave. Como resultado, se
descubrié que la muestra contenia aproximadamente 0,57 mol/kg de carbonato de dibutilestafio.

La mezcla de reaccion en el autoclave se extrajo de forma continua de la parte inferior del mismo y se recogi6 en el
deposito -127-.

(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccién recogida en el depdsito -127- se transfirié al recipiente -25- para
eliminar didxido de carbono a una velocidad de aproximadamente 515 g/h. A continuacién, la mezcla de reaccion en
el recipiente -25- se calenté a 80°C en atmosfera de nitrégeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se
agitaba, y el diéxido de carbono liberado de ésta se purgo del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del
recipiente -25- a través del conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conect6 la columna de destilacion de fases multiples -27- (didmetro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de diametro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases mudltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 100 g/h, y la destilacién se realizé a una relacién
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 130°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacion -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogioé en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacién en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depdsito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depdsito -29- a la velocidad de aproximadamente 0,06 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubri6 que el liquido residual se transfiri6 al deposito -32- a una velocidad de
aproximadamente 90 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- se introdujo a través del conducto -33- y el
conducto -35- en un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 60 litros -1- a una velocidad de aproximadamente
413 g/h. Ademas, se introdujo 1-butanol desde el depésito -16- a través del conducto -3- en el recipiente de reaccion
-1- a una velocidad de aproximadamente 7.412 g/h (100 mol/h), y se introdujo gas de nitrdgeno en el recipiente de
reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas inerte -2- a una velocidad de 1,5
NZ/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma de un gas a partir del conducto de
descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reacciéon -1-. Durante la reaccion, el gas
descargado desde el conducto -5- se transfirio a través del condensador -6- y el condensado resultante,
concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfiri6 al depédsito -7-. Después de la
reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccién -8- y se
transfirié al depdsito -9-. Desde el depdsito -9-, el liquido residual se transfirié a través del conducto -10- al aparato
-11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de reduccion de la presién y un
calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar alcohol se calent6 a presion
reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido residual. El alcohol gasificado
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se descarg6 desde el conducto -21-, y se transfirio a través del condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual
(del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargé de éste, y se transfirié a través del conducto
-12- al deposito -23-.

Se analiz6 el liquido recogido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutéxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depésito -23- se reciclé a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizd
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondéxido de plomo, y la mezcla resultante se cargé en un
recipiente de reaccién. A continuacién, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol a una velocidad de aproximadamente 0,25 g/h. A continuacién, una
cantidad en exceso de fenol se destil6 a partir de una parte superior del recipiente de reaccion, obteniendo de este
modo el catalizador B.

(Produccion del carbonato aromético)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realiz6 de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depodsito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador B se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacién continua de fases multiples -39- (altura: 2 m; didmetro interno: aproximadamente 5 cm) que
tenia 40 bandejas de tamiz en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para
realizar simultdneamente, de este modo, una reaccién y una destilacién (es decir, destilacion reactiva). Durante la
destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte
del liquido extraido se transfirio a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna
de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La
destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la
columna de destilacion -39- era de 231°C, la presion en la parte superior de la columna era de 2 x 10° Pa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -39- se transfirié a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas.
El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirio a través del conducto -44- al depésito -138-
a una velocidad de aproximadamente 67 g/h. El liquido en la columna de destilacién -39- se extrajo de la parte
inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -46- al depdsito -47- a una velocidad de aproximadamente
203 g/h.

El condensado recogido en el depodsito -138- contenia aproximadamente el 27% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 72% en peso de fenol y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia 330 ppm en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 11% en peso de fenol, aproximadamente el 65% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 21% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del liquido recogido en el depdsito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depdsito -47-
tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (4), el liquido recogido en el depésito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con
el precalentador -49-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -50- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) que tenia 40 bandejas de tamiz en una parte media de la misma a una
velocidad de aproximadamente 203 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reacciéon y una
destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacién -50-
se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -57- al
hervidor -56- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente
de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la
temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacién -50- era de 237°C, la presion en la parte
superior de la columna era de aproximadamente 27 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas
destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -50- se transfirio a través del conducto -51- al
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condensador -52-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma
continua del condensador -52- a través del conducto -55- al depésito -126- a una velocidad de aproximadamente
172 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la
misma y se transfirié a través del conducto -57- al depésito -58- a una velocidad de aproximadamente 31 g/h.

El condensado recogido en el depodsito -126- contenia aproximadamente 390 ppm en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 13% en peso de fenol, aproximadamente el 86% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 1% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el
liquido residual recogido en el depésito -58- contenia aproximadamente 500 ppm en peso de carbonato de
dibutilestafio, aproximadamente el 26% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 65% en peso de
carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido residual recogido en el depésito -58-
tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 8% en peso.

Un ciclo de las etapas (1) a (5) mencionadas anteriormente se realizé repetidamente.
(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 8, se realiz6 la purificacién de un carbonato de diarilo de la
siguiente manera.

El liquido residual recogido en el depésito -58- se introdujo a través del conducto -70- (equipado con el precalentador
-71-) en la columna de destilacién continua de fases mdltiples -72- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura:
2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 310 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la
columna de destilacién -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuaciéon, se recicl6 a la columna de destilacion -72-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacién se realizd en condiciones en
las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era de 210°C, la presion en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 1.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacién -72- se transfirié a través del conducto
-73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El liquido residual en la columna de destilacion -72-
se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -79- al depdsito -80-
a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

Ejemplo 4

Después de la operacion del ejemplo 3, un ciclo de las siguientes etapas (1) a (5) se realiz6 repetidamente.
(Etapa (1))

El liquido obtenido en el depésito -23- en la etapa (3) del ejemplo 3 se introdujo a través del conducto -24- en un
autoclave de 1 litro (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Jap6n) (que tenia una bomba de gas de
diéxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una vélvula) a una velocidad de 500
g/h. El autoclave se selld, y la atmdésfera en el autoclave se purgd con gas de nitrégeno. A continuacion, la
temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C, y la valvula mencionada anteriormente se abrié para introducir
gas de dioxido de carbono que tenia su presion ajustada a 4 MPa en el autoclave. A continuacién, se realizé una
reaccion mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4 MPa.

Durante la reaccion, se tom0 y se analizd una muestra de la mezcla de reaccion en el autoclave. Como resultado, se
descubrio que la muestra contenia aproximadamente 0,57 mol/kg de carbonato de dibutilestafio.

La mezcla de reaccion en el autoclave se extrajo de forma continua de la parte inferior del mismo y se recogi6 en el
deposito -127-.

(Etapa (2))

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion recogida en el deposito -127- se transfirid al recipiente -25- para
eliminar didxido de carbono a una velocidad de aproximadamente 515 g/h. A continuacién, la mezcla de reaccion en
el recipiente -25- se calenté a 80°C en atmosfera de nitrégeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se
agitaba, y el dioxido de carbono liberado de ésta se purgd del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del
recipiente -25- a través del conducto -26- y se recogi6 en el deposito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
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Ltd., Japon) se le conect6 la columna de destilacion de fases multiples -27- (diametro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de diametro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases muliltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacién -27-) a una velocidad de aproximadamente 100 g/h, y la destilacion se realizé a una relacion
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 130°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacion -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogié en el depdsito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depdsito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depésito -29- a la velocidad de aproximadamente 0,06 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcéxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubrid6 que el liquido residual se transfiri6 al depdsito -32- a una velocidad de
aproximadamente 90 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- se introdujo a través del conducto -35- en un
recipiente de reaccion de acero inoxidable de 60 litros -1- a una velocidad de aproximadamente 413 g/h. Ademas, se
introdujo 1-butanol desde el depdsito -16- a través del conducto -3- en el recipiente de reaccion -1- a una velocidad
de aproximadamente 7.412 g/h (100 mol/h), y se introdujo gas de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través
de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas inerte -2- a una velocidad de 0,1 NZ/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma de un gas a partir del conducto de
descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Durante la reaccion, el gas
descargado desde el conducto -5- se transfirio a través del condensador -6- y el condensado resultante,
concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfiri6 al deposito -7-. Después de la
reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion -8- y se
transfirid al deposito -9-. Desde el deposito -9-, el liquido residual se transfirio a través del conducto -10- al aparato
-11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de reduccion de la presién y un
calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar alcohol se calent6 a presién
reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido residual. El alcohol gasificado
se descarg6 desde el conducto -21-, y se transfirid a través del condensador -6- al depdsito -16-. El liquido residual
(del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descarg6 de éste, y se transfirié a través del conducto
-12- al depdsito -23-.

Se analizo el liquido recogido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutéxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depésito -23- se reciclé a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizd
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargd en un
recipiente de reaccion. A continuacioén, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol a una velocidad de aproximadamente 0,25 g/h. A continuacién, una
cantidad en exceso de fenol se destild a partir de una parte superior del recipiente de reaccion, obteniendo de este
modo el catalizador B.

(Produccion del carbonato aromatico)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizé de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depdsito -29- en la etapa (2), el condensado (que
contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depdsito -126- en la etapa (5) del ejemplo 3, fenol, el catalizador B y el
liquido (que contenia Pb) recogido en el depdsito -80- en la etapa de la purificacion de un carbonato de diarilo en el

ejemplo 3 se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relacion en peso de
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carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacion continua de fases multiples -39- (altura: 2 m; didametro interno: aproximadamente 5 cm) que
tenia 40 bandejas de tamiz en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para
realizar simultaneamente, de este modo, una reaccion y una destilacion (es decir, destilaciéon reactiva). Durante la
destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte
del liquido extraido se transfirio a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna
de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La
destilacion reactiva se realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la
columna de destilacion -39- era de 231°C, la presion en la parte superior de la columna era de 2 x 10° Pa, y la
relacién de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -39- se transfirié a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas.
El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirio a través del conducto -44- al depésito -138-
a una velocidad de aproximadamente 67 g/h. El liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte
inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -46- al deposito -47- a una velocidad de aproximadamente
203 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 27% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 72% en peso de fenol y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia 330 ppm en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 11% en peso de fenol, aproximadamente el 65% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 21% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del liquido recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el deposito -47-
tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (4), el liquido recogido en el depésito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con
el precalentador -49-) en la columna de destilacion continua de fases miltiples -50- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 203 g/h,
para realizar simultaneamente, de este modo, una reaccién y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante
la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilaciéon -50- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una
parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a continuacion, se recicl6 a la
columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la
destilacion. La destilacion reactiva se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior
de la columna de destilaciéon -50- era de 237°C, la presién en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 27 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -50- se transfiri6 a través del conducto -51- al condensador -52-, para
condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador
-52- a través del conducto -55- a una velocidad de aproximadamente 172 g/h. El liquido residual en la columna de
destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -57-
al deposito -58- a una velocidad de aproximadamente 31 g/h.

El condensado extraido del condensador -52- a través del conducto -55- contenia aproximadamente 390 ppm en
peso de 1-butanol, aproximadamente el 13% en peso de fenol, aproximadamente el 86% en peso de carbonato de
dibutilo y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro
lado, el liquido residual recogido en el depésito -58- contenia aproximadamente 500 ppm en peso de carbonato de
dibutilo, aproximadamente el 26% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 65% en peso de
carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido residual recogido en el depésito -58-
tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 8% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realiz6 de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depésito -138- en la etapa (4) mencionada anteriormente se introdujo a través del
conducto -59- (equipado con el precalentador -60-) en la columna de destilacién continua de fases multiples -61-
(didmetro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 4 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en
una parte de la misma que esta a aproximadamente 0,4 m por encima de la parte inferior de la columna de
destilacion -61- a una velocidad de aproximadamente 67 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
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realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
de 164°C, la presién en la parte superior de la columna era de aproximadamente 53 kPa, y la relacién de reflujo era
de aproximadamente 0,5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirio
a través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al depésito de
alcohol -135- a una velocidad de aproximadamente 18,2 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -61- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -68- al depdsito -69- a
una velocidad de aproximadamente 48,8 g/h.

El condensado recogido en el deposito -135- contenia aproximadamente el 99,9% en peso de 1-butanol y
aproximadamente 150 ppm en peso de fenol, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual
recogido en el depdsito -69- contenia aproximadamente el 1% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente
100 ppm en peso de 1-butanol y aproximadamente el 98% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realizé la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liquido residual recogido en el depdsito -58- en la etapa (5) mencionada anteriormente se introdujo a través del
conducto -70- (equipado con el precalentador -71-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -72-
(didmetro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 315 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se
reciclo a la columna de destilacion -72-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -72- era de 210°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -72- se transfirié a través del conducto -73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El
liquido residual en la columna de destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se
transfirio a través del conducto -79- al depdsito -80- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente 200 ppm en
peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 29% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el
71% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilacién continua de fases multiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 4 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 288 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se
recicl6 a la columna de destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 198°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 6 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 6. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirid a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- a través del conducto -88- a
una velocidad de aproximadamente 90 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -83- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90- al deposito -91- a una velocidad de
aproximadamente 198 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente 700 ppm en
peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 93% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el
7% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en
el deposito -91- contenia casi el 100% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual, y no
contenia sustancialmente carbonato de butilfenilo (no se detectd carbonato de butilfenilo mediante el andlisis por GC
del liquido residual). Ademas, el liquido residual recogido en el depdsito -91- no contenia sustancialmente cloro (no
se detect6 cloro en el analisis del liquido residual).
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Ejemplo 5
(Produccion de dialcéxido de dioctilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcoxidos de dioctilestafio de la siguiente
manera.

En un recipiente de reacciéon de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 108 g (0,3 moles) de éxido de dioctilestafio y 2.223 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dioctilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccién -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depésito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,5 N#Zh.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicién de 1-butanol, realizando, de este modo, una reaccion
durante aproximadamente 12 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccioén
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- al
depdsito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccién liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirid a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador.

La operaciéon mencionada anteriormente se repitid dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realizo tres veces en total). A continuacion, la mezcla de reaccion liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presién reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccién liquida. El alcohol gasificado se descargé desde el conducto -21-, y se transfiri6 a través del
condensador -6- al depésito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargd desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analizo el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 375 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,50 moles de dibutéxido de dioctilestafio y
aproximadamente 0,20 moles de 1,1,3,3-tetraoctil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 125 g del liquido obtenido en el depdsito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japén) que tenia una bomba de gas de
didxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se sell6, y la
atmasfera en el autoclave se purgd con gas de nitrogeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abri6 para introducir gas de didéxido de carbono que tenia su presién ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave, y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de dioxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevé a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,05 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccién (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia aproximadamente 0,06
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refrigero el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purg6 de él.

(Etapa (2))

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el

recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacion, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se
calenté a 80°C en atmésfera de nitrégeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el diéxido de
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carbono liberado de ésta se purgé del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conecté la columna de destilacion de fases multiples -27- (diametro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de didmetro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases mudltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacién -27-) a una velocidad de aproximadamente 90 g/h, y la destilacion se realizé a una relacién
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacion en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 180°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacién -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogioé en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacién en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depdsito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depdsito -29- a una velocidad de aproximadamente 0,04 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dioctilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubri6 que el liquido residual se ftransfiri6 al deposito -32- a una velocidad de
aproximadamente 80 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- y aproximadamente 2.223 g (30 moles) de 1-
butanol se introdujeron en un recipiente de reaccién de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,5 NZ/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando, de este modo, una reaccion
durante aproximadamente 12 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma
de a gas desde el conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirié al depdésito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccién -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirié al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, el liquido residual se transfiri6 a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calento a presion reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirid a través del condensador -6- al
deposito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descarg0 de éste, y se
transfirio a través del conducto -12- al depésito -23-.

Se analiz6 el liquido recogido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutoxido
de dioctilestafio y 1,1,3,3-tetraoctil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depdsito -23- se recicld6 a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizé
repetidamente.

(Etapa (4))

(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargdé en un
recipiente de reaccion. A continuacion, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, en el que la cantidad de agua eliminada mediante destilacion era de
aproximadamente 2,5 g. A continuacién, una cantidad en exceso de fenol se destil6 y se extrajo de una parte
superior del recipiente de reaccion, obteniendo de este modo el catalizador B.

(Produccién del carbonato aromatico)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realiz6 de la siguiente manera.
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El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depésito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador B se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacion continua de fases mdltiples -39- (altura: 2 m; diametro interno: aproximadamente 5 cm) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para realizar simultdneamente, de este
modo, una reaccion y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la
columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de destilacion -39-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se
realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacion
-39- era de 239°C, la presion en la parte superior de la columna era de 250 kPa, y la relacion de reflujo era de
aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacién -39- se transfiri6 a
través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se
extrajo del condensador -41- y se transfirié a través del conducto -44- al depdésito -138- a una velocidad de
aproximadamente 67 g/h. El liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se
transfirio a través del conducto -46- al depdsito -47- a una velocidad de aproximadamente 203 g/h.

El condensado recogido en el deposito -138- contenia aproximadamente el 33% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 65% en peso de fenol y aproximadamente el 2% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el 11% en
peso de fenol, aproximadamente el 60% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 26% en peso de
carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 1,6% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido
recogido en el depdsito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depodsito -47- tenia un contenido de Pb de
aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realizé de la siguiente manera.

El liquido recogido en el depdsito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
la columna de destilacion continua de fases mudltiples -50- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m)
(que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 203 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilaciéon (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a
continuacién, se recicl6 a la columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del
liquido en la parte inferior de la columna de destilacién -50- era de 240°C, la presion en la parte superior de la
columna era de aproximadamente 27 kPa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a
partir de la parte superior de la columna de destilacion -50- se transfirié a través del conducto -51- al condensador
-52-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del
condensador -52- y se transfirio a través del conducto -55- al depdésito -126- a una velocidad de aproximadamente
165 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la
misma y se transfirid a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 39 g/h.

El condensado recogido en el depésito -126- contenia aproximadamente 500 ppm en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 13% en peso de fenol, aproximadamente el 85% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 2% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el
liquido residual recogido en el depésito -58- contenia aproximadamente el 0,3% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 32% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 61% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido residual recogido en el depésito -58- tenia un
contenido de Pb de aproximadamente el 7% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizdé de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depésito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en la columna de destilacion continua de fases multiples -61- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte de la
misma que esta a aproximadamente 0,7 m por encima de la parte inferior de la columna de destilacion -61- a una
velocidad de aproximadamente 201 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacion, el
liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se
transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se reciclé a la columna de destilacion -61-,
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para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacién. La destilacion se realizdé en condiciones
en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilaciéon -61- era de 145°C, la presion en
la parte superior de la columna era de aproximadamente 13 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente
0,3. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirid a través del conducto
-62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -63- y se transfirio a través del conducto -66- al depédsito de alcohol -135- a una
velocidad de aproximadamente 68 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -61- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -68- al depdsito -69- a una velocidad de
aproximadamente 133 g/h.

El condensado recogido en el depodsito -135- contenia aproximadamente el 99,9% en peso de 1-butanol y
aproximadamente 100 ppm en peso de fenol, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual
recogido en el depdsito -69- contenia aproximadamente el 2% en peso de carbonato de dibutilo, y aproximadamente
el 98% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realiz6 la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liquido residual recogido en el deposito -58- en la etapa (5) se introdujo a través del conducto -70- (equipado con
el precalentador -71-) en la columna de destilacion continua de fases miltiples -72- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 195 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -72-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era
de 210°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a
través del conducto -73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El liquido residual en la
columna de destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del
conducto -79- al depésito -80- a una velocidad de aproximadamente 14 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 0,3% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 34% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 66%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilacién continua de fases multiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 181 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacién -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se
recicl6 a la columna de destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 232°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 16 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirio a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- a través del conducto -88- a
una velocidad de aproximadamente 62 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -83- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90- al depdsito -91- a una velocidad de
aproximadamente 119 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 0,6% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 99% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 0,4%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el
depdsito -91- contenia aproximadamente el 0,3% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 99,7%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 6
(Produccién de dialcoxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcoxidos de dibutilestafio de la
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siguiente manera.

En un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 889 g (12 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccién -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depésito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al
depdsito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitid dos veces (es decir, la operacibn mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacién, la mezcla de reaccién liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calenté a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirio a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 300 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,24 moles de dibutxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,33 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 100 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japdn) que tenia una bomba de gas de
dioxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se sell6, y la
atmadsfera en el autoclave se purgd con gas de nitrdgeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de didéxido de carbono que tenia su presién ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave, y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de diéxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realizé una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presién interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,02 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccidon después de la reaccién) contenia aproximadamente 0,03
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refrigerd el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgo6 de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacién, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se
calent6é a 80°C en atmosfera de nitrégeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el dioxido de
carbono liberado de ésta se purgé del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conectd la columna de destilacion de fases multiples -27- (diametro interno: 5 cm) que estaba llena
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de relleno Dixon (6 mm de diametro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases multiples -27- a través el conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la columna
de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 80 g/h, y la destilacion se realizé a una relacion de reflujo
de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacion en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa de
calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 100°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacion -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogioé en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacién en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depdsito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubri6 que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depésito -29- a una velocidad de aproximadamente 0,02 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubrid6 que el liquido residual se transfiri6 al depdésito -32- a una velocidad de
aproximadamente 77 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depésito -32- y aproximadamente 889 g (12 moles) de 1-
butanol se introdujeron en un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 N#£/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccioén -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirio al deposito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirid al deposito -9-. Desde el deposito -9-, el liquido residual se transfirié a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presion reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descarg6 desde el conducto -21-, y se transfirié a través del condensador -6- al
deposito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descarg6 de éste, y se
transfirio a través del conducto -12- al depésito -23-.

Se analiz6 el liquido recogido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutéxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depésito -23- se reciclé a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizd
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargdé en un
recipiente de reaccion. A continuacién, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, en el que la cantidad de agua eliminada mediante destilacion era de
aproximadamente 2,5 g. A continuacion, una cantidad en exceso de fenol se destil6 a partir de una parte superior del
recipiente de reaccion, obteniendo de este modo el catalizador B.

(Produccidn del carbonato aromatico)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realiz6 de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depésito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador B se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacion continua de fases mudltiples -39- (altura: 2 m; didmetro interno: aproximadamente 5 cm) en
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una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para realizar simultdneamente, de este
modo, una reaccién y una destilacion (es decir, destilacién reactiva). Durante la destilacién reactiva, el liquido en la
columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se reciclé6 a la columna de destilacion -39-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacion
-39- era de 215°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 150 kPa, y la relacién de
reflujo era de aproximadamente 2. Un gas descargado desde la parte superior de la columna de destilacion -39- se
transfirid a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado
resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirid a través del conducto -44- al depdésito -138- a una velocidad
de aproximadamente 16 g/h. El liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y
se transfirié a través del conducto -46- al depdsito -47- a una velocidad de aproximadamente 254 g/h.

El condensado recogido en el depédsito -138- contenia aproximadamente el 53% en peso de 1-butanol, y
aproximadamente el 47% en peso de fenol, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el
depdsito -47- contenia aproximadamente el 29% en peso de fenol, aproximadamente el 60% en peso de carbonato
de dibutilo, aproximadamente el 9% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 0,5% en peso de
carbonato de difenilo, en base al peso del liquido recogido en el deposito -47-. Ademas, el liquido recogido en el
depdsito -47- tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realizé de la siguiente manera.

El liquido recogido en el depésito -47- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el
precalentador -49-) en una parte media de una columna de destilacion continua de fases mdltiples 50 (diametro
interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) a una velocidad
de aproximadamente 254 g/h, para realizar simultaineamente, de este modo, una reaccion y una destilacion (es
decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de
la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -57- al hervidor -56- y,
a continuacion, se recicl6 a la columna de destilacién -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del
liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -50- era de 235°C, la presion en la parte superior de la
columna era de aproximadamente 26 kPa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a
partir de la parte superior de la columna de destilacion -50- se transfirié a través del conducto -51- al condensador
-52-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del
condensador -52- y se transfirié a través del conducto -55- al depdsito -126- a una velocidad de aproximadamente
238 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la
misma y se transfirié a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 16 g/h.

El condensado extraido de la columna de destilacion -50- a través del conducto -55- contenia aproximadamente el
0,1% en peso de 1l-butanol, aproximadamente el 31% en peso de fenol, aproximadamente el 67% en peso de
carbonato de dibutilo y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del
condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 0,1% en
peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 25% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el
58% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido residual recogido en
el deposito -58- tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 17% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizd de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en la columna de destilacion continua de fases mudltiples -61- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma que esta a aproximadamente 0,8 m por encima de la parte inferior de la columna de destilacion -61- a una
velocidad de aproximadamente 168 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacion, el
liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se
transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se reciclé a la columna de destilacion -61-,
para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacién. La destilacion se realiz6é en condiciones
en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacién -61- era de 145°C, la presion en
la parte superior de la columna era de aproximadamente 27 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente
0,3. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirié a través del conducto
-62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -63- y se transfirid a través del conducto -66- al depdsito de alcohol -135- a una
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velocidad de aproximadamente 90 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -61- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -68- al depdsito -69- a una velocidad de
aproximadamente 78 g/h.

El condensado recogido en el deposito -135- contenia aproximadamente el 99,9% en peso de 1-butanol y
aproximadamente 150 ppm en peso de fenol, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual
recogido en el depésito -69- contenia aproximadamente el 0,2% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente
100 ppm en peso de 1-butanol, y aproximadamente el 99% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realizé la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liguido residual recogido en el deposito -58- en la etapa (5) se introdujo a través del conducto -70- (equipado con
el precalentador -71-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -72- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 163 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé a la columna de
destilaciéon -72-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacién se
realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era
de 210°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a
través del conducto -73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El liquido residual en la
columna de destilacién -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del
conducto -79- al depésito -80- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 0,1% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 30% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 70%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilaciéon continua de fases mdltiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 136 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacién, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se
reciclo a la columna de destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 233°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 17 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 3. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirié a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- a través del conducto -88- a
una velocidad de aproximadamente 41 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -83- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90- al depdsito -91- a una velocidad de
aproximadamente 95 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 0,3% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 99% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 0,3%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el
deposito -91- contenia aproximadamente el 0,1% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 99% en
peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 7
(Produccion de dialcoxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcoxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccidon de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.223 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depdsito de alcohol
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-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 NZh.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion
-1-. Durante la reaccioén, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirio a través del condensador -6- al
depdsito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al depdsito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repiti6 dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacion, la mezcla de reaccion liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirio a través del
condensador -6- al depésito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargd desde el
aparato -11- y se transfirié a través del conducto -12- al depdésito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutoxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el depdsito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japon) que tenia una bomba de gas de
didxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se sell6, y la
atmasfera en el autoclave se purgd con gas de nitrogeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de diéxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de dioxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevé a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reacciéon 1 hora después del inicio de la reaccién
contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después del inicio
de la reaccioén (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia aproximadamente 0,07 moles de
carbonato de dibutilo.

Después de la reaccién, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 11, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmésfera en el recipiente -25- se habia purgado con
nitrégeno. A continuacion, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se calenté a 80°C en atmdsfera de nitrégeno
durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el dioxido de carbono liberado de ésta se purgd del
recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del conducto -103- y se recogio en el
depdsito -137-.

Posteriormente, el liquido recogido en el depdsito -137- se introdujo a través del conducto -136- (equipado con el
precalentador -104-) en la columna de destilacién de fases multiples -105- (diametro interno: 5 cm; altura: 2 m) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 106 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacién, el liquido en la columna de destilacion -105- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -112- al hervidor -111- y, a continuacion, se
reciclé6 a la columna de destilacion -105-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la
destilacion. La destilaciéon se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la
columna de destilacién -105- era de 170°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 1

67



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2367797 T3

kPa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna
de destilacion -105- se transfirié a través del conducto -106- al condensador -107-, para condensar, de este modo, el
gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -107- a través del conducto
-110-. El liquido residual en la columna de destilacion -105- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la
misma y se transfirié a través del conducto -112- al depdsito -113-. Con respecto al condensado resultante extraido
del condensador -107- a través del conducto -110-, se descubrié que el condensado se extraia del condensador
-107- a una velocidad de aproximadamente 12 g/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de dibutilestafio
contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido de la columna de destilacion -105-, se
descubrio que el liquido residual se transferia al depdsito -113- a una velocidad de aproximadamente 94 g/h, y que
no se detect6 carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdésito -113- y aproximadamente 2.223 g (30 moles) de
1-butanol se introdujeron en un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual
y 1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas
de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 NZ/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirio al deposito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccién -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirié al deposito -9-. Desde el depésito -9-, el liquido residual se transfirid a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calento a presion reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirid a través del condensador -6- al
depdsito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargé de éste, y se
transfirid a través del conducto -12- al depésito -23-.

Se analiz6 el liquido recogido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutéxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depdsito -23- se recicl6 a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizé
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargd en un
recipiente de reaccién. A continuacién, la mezcla se calentdé a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, en el que la cantidad de agua eliminada mediante destilacion era de
aproximadamente 2,5 g. A continuacion, una cantidad en exceso de fenol se destilé a partir de una parte superior del
recipiente de reaccion, obteniendo de este modo el catalizador B.

(Produccién del carbonato aromatico)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizé de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) obtenido en la etapa (2), fenol y el catalizador B se mezclaron
conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relacion en peso de carbonato de dibutilo/fenol de
65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida obtenida se introdujo de forma
continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en una parte media de la columna de
destilacion continua de fases mudltiples -39- (altura: 2 m; diametro interno: aproximadamente 5 cm) (que tenia 40
bandejas de tamiz) a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para realizar simultdaneamente, de este modo, una
reaccion y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de
destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del
conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacién, se reciclé a la columna de destilaciéon -39-, para suministrar una
cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacién. La destilacion reactiva se realizé en condiciones
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en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacién -39- era de 230°C, la
presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 150 kPa, y la relacién de reflujo era de
aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -39- se transfiri6 a
través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se
extrajo del condensador -41- y se transfirio a través del conducto -44- al depdsito -138- a una velocidad de
aproximadamente 67 g/h. El liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se
transfirio a través del conducto -46- al depdsito -47- a una velocidad de aproximadamente 203 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 22% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 75% en peso de fenol y aproximadamente el 3% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depésito -47- contenia aproximadamente el 12% en
peso de fenol, aproximadamente el 68% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 17% en peso de
carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido
recogido en el depdsito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depésito -47- tenia un contenido de Pb de
aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

El liquido recogido en el depdsito -47- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el
precalentador -49-) en una columna de destilacion continua de fases mdltiples -50- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 203 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion
y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de
destilacion -50- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del
conducto -57- al hervidor -56- y, a continuacién, se reciclé a la columna de destilaciéon -50-, para suministrar una
cantidad suficiente de calor para realizar la reaccién y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones
en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacién -50- era de 237°C, la presion en
la parte superior de la columna era de aproximadamente 26 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -50- se transfirié a través del conducto
-51- al condensador -52-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -52- y se transfirié a través del conducto -55- al deposito -126- a una velocidad de
aproximadamente 178 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la
parte inferior de la misma y se transfirio a través del conducto -57- al deposito -58- a una velocidad de
aproximadamente 25 g/h.

El condensado recogido en el depésito -126- contenia aproximadamente 400 ppm en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 14% en peso de fenol, aproximadamente el 83% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 3% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el
liquido residual recogido en el depésito -58- contenia aproximadamente el 0,1% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 34% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 55% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido residual recogido en el depdsito -58- tenia un
contenido de Pb de aproximadamente el 11% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realiz6 de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depésito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en una columna de destilacion continua de fases mudltiples -61- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 201 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilaciéon -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
de 124°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 9 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 0,5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirio
a través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al deposito de
alcohol -135- a una velocidad de aproximadamente 44 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -61- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -68- al depdsito -69- a
una velocidad de aproximadamente 157 g/h.
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El condensado recogido en el depésito -135- contenia casi el 100% en peso de 1-butanol, en base al peso del
condensado, y no contenia sustancialmente fenol (no se detecté fenol en el andlisis del condensado). Por otro lado,
el liquido residual recogido en el depésito -69- contenia aproximadamente el 4% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 96% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realiz6 la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liquido residual recogido en el deposito -58- en la etapa (5) se introdujo a través del conducto -70- (equipado con
el precalentador -71-) en una parte media de una columna de destilacién continua de fases mdltiples -72- (diametro
interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) a una velocidad
de aproximadamente 252 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacién, el liquido en la
columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuaciéon, se recicl6 a la columna de destilacion -72-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilaciéon se realizd en condiciones en
las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era de 210°C, la presién en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 1.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilaciéon -72- se transfirié a través del conducto
-73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El liquido residual en la columna de destilacion -72-
se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -79- al depésito -80-
a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 0,1% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 38% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 62%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en una parte media de una columna de destilacion continua de
fases multiples -83- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm
de didmetro)) a una velocidad de aproximadamente 225 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -83- era
de 227°C, la presién en la parte superior de la columna era de aproximadamente 13 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 4. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -83- se transfirié a
través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- a través del conducto -88- a una velocidad de
aproximadamente 87 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -83- se extrajo de forma continua de la
parte inferior de la misma y se transfirio a través del conducto -90- al depésito -91- a una velocidad de
aproximadamente 138 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 0,3% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 99% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 0,1%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el
depdsito -91- contenia aproximadamente 400 ppm en peso de carbonato de butilfenilo y casi el 100% en peso de
carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 8

(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcéxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.333 g (30 moles) de isobutanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo isobutanol desde el depésito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitr6geno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 N#h.
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Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 107°C al punto de ebullicién de isobutanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- al
depdsito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia isobutanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al depodsito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitid dos veces (es decir, la operacibn mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacién, la mezcla de reaccién liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calentd a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccién liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirié a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analizo el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,56 moles de diisobutéxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,17 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-diisobutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japén) que tenia una bomba de gas de
didxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se sello, y la
atmasfera en el autoclave se purgd con gas de nitrdgeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abri6 para introducir gas de didéxido de carbono que tenia su presién ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de didxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realizé una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presién interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de diisobutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas
después del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia
aproximadamente 0,07 moles de carbonato de diisobutilo.

Después de la reaccion, se refrigero el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacién, la mezcla de reaccidon en el recipiente -25- se
calentd a 80°C en atmésfera de nitrégeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el diéxido de
carbono liberado de ésta se purgo del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conect6 la columna de destilacion de fases multiples -27- (diametro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de didmetro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases muiiltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 100 g/h, y la destilacion se realiz6 a una relacion
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 130°C, y la
presion interna (presién en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 2,7 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacion -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogioé en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al deposito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
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superior de la columna de destilacién -27-, se descubrié que el carbonato de diisobutilo se extrajo y se transfirié al
deposito -29- a una velocidad de aproximadamente 0,07 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubri6 que el liquido residual se transfiri6 al depdsito -32- a una velocidad de
aproximadamente 90 g/h, y que no se detect6 carbonato de diisobutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- y aproximadamente 2.150 g (29 moles) de
isobutanol se introdujeron en un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido
residual e isobutanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se
introdujo gas de nitrogeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al
conducto de gas inerte -2- a una velocidad de 0,1 NZh.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 107°C al punto de ebullicion de isobutanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia isobutanol y agua, se transfirié al depdsito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccién -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirid al deposito -9-. Desde el deposito -9-, el liquido residual se transfirié a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calento a presion reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descarg6 desde el conducto -21-, y se transfirié a través del condensador -6- al
depdsito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargé de éste, y se
transfirio a través del conducto -12- al depésito -23-.

Se analizé el liquido recogido en el depoésito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia diisobutéxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-diisobutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depdsito -23- se recicl6 a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizé
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 40 g de fenol y 8 g de monéxido de plomo, y la mezcla resultante se calenté a 180°C
durante 10 horas mientras se eliminaba por destilacion el agua subproducida con fenol, obteniendo de este modo el
catalizador A.

(Produccion del carbonato aromético)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizé de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de diisobutilo) recogido en el depdsito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador A se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de diisobutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacion continua de fases mdltiples -39- (altura: 2 m; diametro interno: aproximadamente 5 cm) (que
tenia 40 bandejas de tamiz) en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para
realizar simultdneamente, de este modo, una reaccién y una destilacién (es decir, destilacion reactiva). Durante la
destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte
del liquido extraido se transfirié a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna
de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La
destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la
columna de destilacion -39- era de 231°C, la presion en la parte superior de la columna era de 2 x 10° Pa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -39- se transfirié a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas.
El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirio a través del conducto -44- al depésito -138-
a una velocidad de aproximadamente 42 g/h. El liquido en la columna de destilacién -39- se extrajo de la parte
inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -46- al depdsito -47- a una velocidad de aproximadamente
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228 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 33% en peso de isobutanol,
aproximadamente el 66,5% en peso de fenol y aproximadamente el 0,5% en peso de carbonato de diisobutilo, en
base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depésito -47- contenia aproximadamente el
21% en peso de fenol, aproximadamente el 62% en peso de carbonato de diisobutilo, aproximadamente el 15% en
peso de carbonato de isobutilfenilo, y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del
liquido recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depdsito -47- tenia un contenido de Pb de
aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realizé de la siguiente manera.

El liquido recogido en el depdésito -47- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el
precalentador -49-) en una columna de destilacion continua de fases mudltiples -50- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 228 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion
y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de
destilacion -50- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del
conducto -57- al hervidor -56- y, a continuacién, se reciclé a la columna de destilacion -50-, para suministrar una
cantidad suficiente de calor para realizar la reaccién y la destilacion. La destilacidn reactiva se realizé en condiciones
en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacién -50- era de 239°C, la presion en
la parte superior de la columna era de aproximadamente 30 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -50- se transfirié a través del conducto
-51- al condensador -52-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -52- a través del conducto -55- a una velocidad de aproximadamente 206 g/h. El
liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se
transfirio a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 22 g/h.

El condensado extraido del condensador -52- a través del conducto -55- contenia aproximadamente el 0,2% en peso
de isobutanol, aproximadamente el 23% en peso de fenol, aproximadamente el 73% en peso de carbonato de
diisobutilo y aproximadamente el 4% en peso de carbonato de isobutilfenilo, en base al peso del condensado. Por
otro lado, el liquido residual recogido en el depésito -58- contenia aproximadamente el 0,1% en peso de carbonato
de diisobutilo, aproximadamente el 28% en peso de carbonato de isobutilfenilo y aproximadamente el 60% en peso
de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido residual recogido en el depdsito
-58- tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 12% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizd de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en una columna de destilacion continua de fases mdltiples -61- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 210 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se reciclé a la columna de
destilaciéon -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
de 175°C, la presioén en la parte superior de la columna era de aproximadamente 80 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 0,3. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacién -61- se transfirid
a través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al deposito de
alcohol -135- a una velocidad de aproximadamente 69 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -61- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -68- al depdsito -69- a
una velocidad de aproximadamente 141 g/h.

El condensado recogido en el depésito -135- contenia aproximadamente el 99,9% en peso de isobutanol y
aproximadamente 400 ppm en peso de fenol, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual
recogido en el depdsito -69- contenia aproximadamente el 0,7% en peso de carbonato de diisobutilo,
aproximadamente 300 ppm en peso de isobutanol, y aproximadamente el 99% en peso de fenol, en base al peso del
liquido residual.
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(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realizé la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liguido residual recogido en el deposito -58- en la etapa (5) se introdujo a través del conducto -70- (equipado con
el precalentador -71-) en una columna de destilacion continua de fases mdultiples -72- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 220 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé a la columna de
destilacion -72-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacién se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era
de 210°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a
través del conducto -73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El liquido residual en la
columna de destilacién -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del
conducto -79- al deposito -80- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente 1.000 ppm en
peso de carbonato de diisobutilo, aproximadamente el 32% en peso de carbonato de isobutilfenilo y
aproximadamente el 68% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en una columna de destilaciéon continua de fases miltiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 4 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 193 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacién -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se
recicl6 a la columna de destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 211°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 7 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirio a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- a través del conducto -88- a
una velocidad de aproximadamente 61 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -83- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90- al depdsito -91- a una velocidad de
aproximadamente 132 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 0,3% en peso
de carbonato de diisobutilo, aproximadamente el 99% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el
0,1% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido
en el depdsito -91- contenia aproximadamente 500 ppm en peso de carbonato de butilfenilo y casi el 100% en peso
de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 9
(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcoxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccidon de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 4.837 g (21 moles) de 2-etil-1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 2-etil-1-butanol desde el deposito de
alcohol -16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reacciéon -1-. Ademas, se
introdujo gas de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al
conducto de gas inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 1,0 NZ/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura a aproximadamente 120°C, realizando de este modo una reaccién durante aproximadamente 6 horas
mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma de un gas a través de un conducto
de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Durante la reaccion, el gas
descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al deposito -7- en el que se obtuvo una
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mezcla liquida que contenia 2-etil-1-butanol y agua. Después de la reaccion, la mezcla de reaccién liquida resultante
en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccién -8- y se transfiri6 al depdsito -9-. Desde
el depésito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirié a través del conducto -10- al aparato -11- para eliminar
alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitié dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realiz6 tres veces en total). A continuacion, la mezcla de reaccién liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccién liquida. El alcohol gasificado se descargé desde el conducto -21-, y se transfiri6 a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargd desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 360 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,60 moles de bis(2-etil-1-butéxido) de
dibutilestafio y aproximadamente 0,15 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-bis(2-etil-1-butiloxi)diestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 120 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japdn) que tenia una bomba de gas de
dioxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una vélvula. El autoclave se sell6, y la
atmasfera en el autoclave se purgd con gas de nitrdgeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abri6 para introducir gas de didéxido de carbono que tenia su presién ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de dioxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realizé una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccién en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,07 moles de carbonato de bis(2-etilbutilo), y que toda la mezcla de reaccion obtenida 4 horas
después del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia
aproximadamente 0,08 moles de carbonato de bis(2-etilbutilo).

Después de la reaccidn, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacién, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se
calentdé a 80°C en atmosfera de nitrdgeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el dioxido de
carbono liberado de ésta se purgé del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conectd la columna de destilacion de fases multiples -27- (didmetro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de didmetro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases muiiltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacién -27-) a una velocidad de aproximadamente 90 g/h, y la destilacion se realizd a una relacién
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 180°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 2,7 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la columna de destilacion -27- y se transfirieron al condensador -28- para condensar
los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogio en el depoésito -29-. El liquido residual en el
aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirio a través del conducto
-31- al depésito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la columna de destilacién -27-, se
descubri6 que el carbonato de bis(2-etilbutilo) se extrajo y se transfirid al depodsito -29- a la velocidad de
aproximadamente 0,06 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de dibutilestafio contenido en su interior.
Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en pelicula fina -30-, se descubri6 que el
liquido residual se transfirié al depédsito -32- a una velocidad de aproximadamente 80 g/h, y que no se detectd
carbonato de bis(2-etilbutilo) mediante cromatografia de gases (GC).
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(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depésito -32- y aproximadamente 4.837 g (21 moles) de 2-
etil-1-butanol se introdujeron en un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido
residual y 2-etil-1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se
introdujo gas de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al
conducto de gas inerte -2- a una velocidad de 1,0 NZ/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura a aproximadamente 120°C, realizando de este modo una reaccion durante aproximadamente 6 horas
mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma de un gas a partir del conducto de
descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-. Durante la reaccion, el gas
descargado desde el conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- y el condensado resultante,
concretamente, una mezcla liquida que contenia 2-etil-1-butanol y agua, se transfirié al depdsito -7-. Después de la
reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion -8- y se
transfirid al deposito -9-. Desde el deposito -9-, el liquido residual se transfirio a través del conducto -10- al aparato
-11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de reduccion de la presion y un
calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar alcohol se calent6 a presién
reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido residual. El alcohol gasificado
se descarg6 desde el conducto -21-, y se transfirid a través del condensador -6- al depdsito -16-. El liquido residual
(del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargd de éste, y se transfirié a través del conducto
-12- al depdsito -23-.

Se analizé el liquido recogido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia bis(2-
etilbutdxido) de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-bis(2-etilbutoxi)diestanoxano.

El liquido recogido en el depésito -23- se reciclé a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizd
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 40 g de fenol y 8 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se calent6 a 180°C
durante 10 horas mientras se eliminaba por destilacién el agua subproducida con fenol, obteniendo de este modo el
catalizador A.

(Produccién del carbonato aromatico)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizo de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de bis(2-etilbutilo)) recogido en el depésito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador A se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relacién en peso de
carbonato de bis(2-etilbutilo)/fenol de 71/29 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla
liquida obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacion continua de fases mdltiples -39- (altura: 2 m; diametro interno: aproximadamente 5 cm) (que
tenia 40 bandejas de tamiz) en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 200 g/h, para
realizar simultaneamente, de este modo, una reaccion y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la
destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte
del liquido extraido se transfirid a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna
de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La
destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la
columna de destilacion -39- era de 237°C, la presién en la parte superior de la columna era de 13 kPa, y la relacién
de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -39-
se transfirié a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado
resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirié a través del conducto -44- al depésito -138- a una velocidad
de aproximadamente 34 g/h. El liquido en la columna de destilacién -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y
se transfirié a través del conducto -46- al deposito -47- a una velocidad de aproximadamente 166 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 29% en peso de 2-etil-1-butanol,
aproximadamente el 70,7% en peso de fenol y aproximadamente el 0,3% en peso de carbonato de bis(2-etilbutilo),
en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el
14% en peso de fenol, aproximadamente el 70% en peso de carbonato de bis(2-etilbutilo), aproximadamente el 13%
en peso de carbonato de 2-etilbutilfenilo, y aproximadamente el 0,7% en peso de carbonato de difenilo, en base al
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peso del liquido recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depdsito -47- tenia un contenido de
Pb de aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

El liquido recogido en el depodsito -47- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el
precalentador -49-) en la columna de destilacién continua de fases mudltiples -50- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que tenia 40 bandejas de tamiz) en una parte media de la misma a una
velocidad de aproximadamente 166 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccién y una
destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50-
se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -57- al
hervidor -56- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente
de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la
temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -50- era de 239°C, la presion en la parte
superior de la columna era de aproximadamente 19 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas
destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -50- se transfirio a través del conducto -51- al
condensador -52-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma
continua del condensador -52- a través del conducto -55- a una velocidad de aproximadamente 157 g/h. El liquido
residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirio
a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 9 g/h.

El condensado extraido del condensador -52- a través del conducto -55- contenia aproximadamente 500 ppm en
peso de 2-etil-1-butanol, aproximadamente el 15% en peso de fenol, aproximadamente el 78% en peso de carbonato
de bis(2-etilbutilo) y aproximadamente el 7% en peso de carbonato de 2-etilbutilfenilo, en base al peso del
condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 0,1% en
peso de carbonato de bis(2-etilbutilo), aproximadamente el 26% en peso de carbonato de 2-etilbutilfenilo, y
aproximadamente el 53% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido
residual recogido en el depésito -58- tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 21% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizd de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en una columna de destilacion continua de fases mdltiples -61- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte de la
misma que esta a aproximadamente 0,4 m por encima de la parte inferior de la columna de destilacion -61- a una
velocidad de aproximadamente 170 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacion, el
liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se
transfirid a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se reciclé a la columna de destilacion -61-,
para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacién. La destilacion se realiz6é en condiciones
en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era de 138°C, la presion en
la parte superior de la columna era de aproximadamente 20 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirié a través del conducto
-62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -63- y se transfirio a través del conducto -66- al depédsito de alcohol -135- a una
velocidad de aproximadamente 49 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -61- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -68- al deposito -69- a una velocidad de
aproximadamente 121 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -135- contenia aproximadamente el 99,7% en peso de 2-etil-1-butanol y
aproximadamente el 0,3% en peso de fenol, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual
recogido en el depésito -69- contenia aproximadamente el 0,4% en peso de carbonato de bis(2-etilbutilo),
aproximadamente el 0,1% en peso de 2-etil-1-butanol, y aproximadamente el 99,5% en peso de fenol, en base al
peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realiz6 la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liguido residual recogido en el deposito -58- en la etapa (5) se introdujo a través del conducto -70- (equipado con
el precalentador -71-) en una columna de destilacion continua de fases mdltiples -72- (didmetro interno:
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aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 193 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé a la columna de
destilaciéon -72-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacién se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era
de 230°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 1,5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié
a través del conducto -73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El liquido residual en la
columna de destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirio a través del
conducto -79- al depésito -80- a una velocidad de aproximadamente 40 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 0,1% en peso
de carbonato de bis(2-etilbutilo), aproximadamente el 33% en peso de carbonato de 2-etilbutilfenilo y
aproximadamente el 67% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en una columna de destilacion continua de fases multiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 4 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en
una parte de la misma que estda a aproximadamente 0,2 m por encima de la parte inferior de la columna de
destilacion -83- a una velocidad de aproximadamente 229 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante
la destilacién, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirid a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se recicl6 a la columna de
destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -83- era
de 241°C, la presioén en la parte superior de la columna era de aproximadamente 33 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -83- se transfirié a
través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- a través del conducto -88- a una velocidad de
aproximadamente 120 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -83- se extrajo de forma continua de la
parte inferior de la misma y se transfirio a través del conducto -90- al deposito -91- a una velocidad de
aproximadamente 109 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 0,2% en peso
de carbonato de bis(2-etilbutilo), aproximadamente el 61% en peso de carbonato de 2-etilbutilfenilo y
aproximadamente el 39% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido
residual recogido en el depdsito -91- contenia aproximadamente el 2% en peso de carbonato de 2-etilbutilfenilo y
aproximadamente el 98% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 10

(Produccion de dialcoxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjo dialcéxido de dibutilestafio de la siguiente
manera.

En un recipiente de reaccidon de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.223 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depdsito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitr6geno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccion -1- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- al
depésito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al depdsito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.
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La operaciéon mencionada anteriormente se repitid dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realiz6 tres veces en total). A continuacion, la mezcla de reaccidn liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presién reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargé desde el conducto -21-, y se transfirio6 a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analizo el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutoxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el depdsito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japdn) que tenia una bomba de gas de
didxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se sell6, y la
atmdsfera en el autoclave se purgd con gas de nitrogeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de dioxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizd durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de didxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevé a 100°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,05 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccién (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia aproximadamente 0,06
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccidn, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se purg6 con nitrégeno. A continuacion, la mezcla de reaccién en el recipiente -25- se calentd a 80°C
en atmésfera de nitrdgeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el diéxido de carbono liberado
por ésta se purgo del recipiente. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del conducto -26- y se
recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conect6 la columna de destilacion de fases multiples -27- (diametro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de diametro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases mudltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacién -27-) a una velocidad de aproximadamente 90 g/h, y la destilacion se realizd a una relacién
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 120°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacién -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogioé en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacién en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depésito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrid que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depdsito -29- a una velocidad de aproximadamente 0,05 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubri6 que el liquido residual se transfiri6 al deposito -32- a una velocidad de
aproximadamente 80 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depésito -32- y aproximadamente 2.223 g (30 moles) de 1-
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butanol se introdujeron en un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
nitrogeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 N£/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicién de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirid al depdsito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccién -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirié al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, el liquido residual se transfiri6 a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calento a presion reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirid a través del condensador -6- al
depdsito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargd de éste, y se
transfirio a través del conducto -12- al depésito -23-.

Se analizd el liquido recogido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutoxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depdsito -23- se recicl6 a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizé
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargd en un
recipiente de reaccion. A continuacion, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, en el que la cantidad de agua eliminada mediante destilacion era de
aproximadamente 2,5 g. A continuacion, una cantidad en exceso de fenol se destilé a partir de una parte superior del
recipiente de reaccion, obteniendo de este modo el catalizador B.

(Produccidn del carbonato aromético)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizé de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el deposito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador B se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en una
columna de destilacion continua de fases mdltiples -39- (altura: 2 m; diametro interno: aproximadamente 5 cm) (que
tenia 40 bandejas de tamiz) en una parte que estd a aproximadamente 0,5 m por encima de la parte inferior de la
columna de destilacion -39- a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para realizar simultaneamente, de este
modo, una reaccién y una destilacion (es decir, destilacién reactiva). Durante la destilacién reactiva, el liquido en la
columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se reciclé6 a la columna de destilacion -39-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacion
-39- era de 221°C, la presion en la parte superior de la columna era de 150 kPa, y la relacion de reflujo era de
aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -39- se transfirio a
través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se
extrajo del condensador -41- y se transfirié a través del conducto -44- al depésito -138- a una velocidad de
aproximadamente 42 g/h. El liquido en la columna de destilacién -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se
transfirié a través del conducto -46- al depdsito -47- a una velocidad de aproximadamente 203 g/h.

El condensado recogido en el deposito -138- contenia aproximadamente el 23% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 73% en peso de fenol y aproximadamente el 4% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el 12% en
peso de fenol, aproximadamente el 67% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 18% en peso de
carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido
recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depodsito -47- tenia un contenido de Pb de
aproximadamente el 1% en peso.
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(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

El liquido recogido en el deposito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
una columna de destilaciéon continua de fases muiltiples -50- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m)
(que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 203 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilacién (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a
continuacion, se reciclé a la columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del
liquido en la parte inferior de la columna de destilacién -50- era de 235°C, la presién en la parte superior de la
columna era de aproximadamente 26 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a
partir de la parte superior de la columna de destilacion -50- se transfirié a través del conducto -51- al condensador
-52-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del
condensador -52- y se transfirio a través del conducto -55- al depésito -126- a una velocidad de aproximadamente
176 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la
misma y se transfirié a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado recogido en el depésito -126- contenia aproximadamente 300 ppm en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 14% en peso de fenol, aproximadamente el 84% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 1% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el
liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 0,5% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 31% en peso de carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 59% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido residual recogido en el depdsito -58- tenia un
contenido de Pb de aproximadamente el 10% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizd de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en una columna de destilacion continua de fases mdltiples -61- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 201 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
de 116°C, la presién en la parte superior de la columna era de aproximadamente 13 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 0,5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacién -61- se transfirid
a través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al depdsito
-135- a una velocidad de aproximadamente 46 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -61- se extrajo de
forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirid6 a través del conducto -68- al depésito -69- a una
velocidad de aproximadamente 155 g/h.

El condensado extraido del condensador -63- a través del conducto -66- contenia casi el 100% en peso de 1-
butanol, en base al peso del condensado, y no contenia sustancialmente fenol (no se detecto fenol en el analisis del
condensado). Por otro lado, el liquido residual recogido en el depdsito -69- contenia aproximadamente el 5% en
peso de carbonato de dibutilo y aproximadamente el 95% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realizé la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liquido residual recogido en el depésito -58- en la etapa (5) se introdujo a través del conducto -70- (equipado con
el precalentador -71-) en una columna de destilacion continua de fases mdultiples -72- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 273 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé a la columna de
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destilacion -72-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era
de 210°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a
través del conducto -73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El liquido residual en la
columna de destilacién -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del
conducto -79- al deposito -80- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 0,6% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 34% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 65%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en una columna de destilaciéon continua de fases mdltiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 246 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacion, se
recicld a la columna de destilacién -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 211°C, la presién en la parte superior de la columna era de aproximadamente 7 kPa, y la
relacién de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirid a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- a través del conducto -88- a
una velocidad de aproximadamente 85 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -83- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90- al deposito -91- a una velocidad de
aproximadamente 161 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 1,6% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 98% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 0,4%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el
depdsito -91- contenia aproximadamente el 0,2% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 99% en
peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 11

(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcoxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.223 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depdsito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitr6geno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccion -1- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al
depésito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitid dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realiz6 tres veces en total). A continuacion, toda la mezcla de reaccion liquida recogida en el aparato -11- para
eliminar alcohol se transfirié a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analizo el liquido obtenido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
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aproximadamente 1.170 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutéxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 130 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japon) que tenia una bomba de gas de
diéxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se sellé, y la
atmosfera en el autoclave se purgd con gas de nitrégeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de dioxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de dioxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevé a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,01 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia aproximadamente 0,02
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refrigeré el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él. A continuacion,
la mezcla resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave y se transfirid al dep6sito 127 de un dispositivo tal
como se muestra en la figura 4.

La operacién mencionada anteriormente se repitié dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realiz6 tres veces en total). Después de la tercera operacién, se analiz6 una muestra de la mezcla de reaccion
resultante en el depdsito -127-. Como resultado, se descubrié que la mezcla de reaccién resultante contenia 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

La mezcla de reaccion recogida en el depdsito -127- en la etapa (1) se transfirid a través del conducto -128- al
recipiente -25- para eliminar el diéxido de carbono. A continuacion, la mezcla de reaccidn en el recipiente -25- se
calent6 a 80°C en atmésfera de nitrdgeno durante aproximadamente 15 minutos mientras se agitaba, y el didxido de
carbono liberado por ésta se purg6d del recipiente. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el deposito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conectd la columna de destilacion de fases multiples -27- (didmetro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de diametro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases mudltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacién -27-) a una velocidad de aproximadamente 26 g/h, y la destilacion se realizé a una relacién
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 120°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacién -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogié en el depdsito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depdsito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo y 1-butanol se extrajeron y se
transfirieron al depésito -29- a una velocidad de aproximadamente 0,02 mol/h, y que no habia sustancialmente
dialcoxido de dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de
destilacion en pelicula fina -30-, se descubrié que el liquido residual se transfirié al depdsito -32- a una velocidad de
aproximadamente 22 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realizé de la siguiente manera.
Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- y aproximadamente 2.223 g (30 moles) de 1-

butanol se introdujeron en un recipiente de reaccién de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
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nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 N#Zh.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié6 a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirié al depoésito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirié al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, el liquido residual se transfirid a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presion reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descarg6 desde el conducto -21-, y se transfiri6 a través del condensador -6- al
depdsito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargd de éste, y se
transfirio a través del conducto -12- al depésito -23-.

Se analizo el liquido recogido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutéxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depésito -23- se reciclé a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizé
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargd en un
recipiente de reaccion. A continuacioén, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, en el que la cantidad de agua eliminada mediante destilacion era de
aproximadamente 2,5 g. A continuacion, una cantidad en exceso de fenol se destilé a partir de una parte superior del
recipiente de reaccion, obteniendo de este modo el catalizador B.

(Separacion de alcohol del carbonato de dialquilo)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 10, el condensado en el depdsito -29- en la etapa (2) se
separé en alcohol y carbonato de dialquilo de la siguiente manera.

El condensado recogido en el depdsito -29- en la etapa (2) se introdujo de forma continua a través del conducto -92-
(equipado con el precalentador -93-) en una columna de destilacion continua de fases multiples -94- (diametro
interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte de
la misma que esta a aproximadamente 0,6 m por encima de la parte inferior de la columna de destilacion -94- a una
velocidad de aproximadamente 295 g/h, y se realizé la destilacién para separar, de este modo, al condensado en un
alcohol y un carbonato de dialquilo, concretamente, 1-butanol y carbonato de dibutilo. Durante la destilacion, el
liquido en la columna de destilacién -94- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se
transfirié a través del conducto -101- al hervidor -100- y, a continuacion, se reciclo a la columna de destilacion -94-,
para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se realizé en condiciones
en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -94- era de 150°C, la presion en
la parte superior de la columna de la misma se redujo a aproximadamente 19 kPa, y la relacion de reflujo era de
aproximadamente 0,1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -94- se transfirié a
través del conducto -95- al condensador -96-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se
transfirio a través del conducto -99- al depdsito -139- a una velocidad de aproximadamente 283 g/h. El liquido
residual en la columna de destilacion -94- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirio
a través del conducto -101- al depésito -102- a una velocidad de aproximadamente 12 g/h.

El liquido residual recogido en el depdsito -139- contenia casi el 100% en peso, en base al peso del liquido residual,
de 1-butanol, y no contenia sustancialmente carbonato de dibutilo (no se detecté carbonato de dibutilo mediante
andlisis por GC del liquido residual). Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -102- contenia
aproximadamente el 99,6% en peso de carbonato de dibutilo y aproximadamente el 0,4% en peso de 1-butanol, en
base al peso del liquido en el deposito -102-.

(Produccién del carbonato aromatico)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realiz6 de la siguiente manera.
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El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depésito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador B se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en una parte
media de la columna de destilacion continua de fases multiples -39- (altura: 2 m; diametro interno: aproximadamente
5 cm) (que tenia 40 bandejas de tamiz) a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para realizar
simultaneamente, de este modo, una reaccién y una destilacién (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion
reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido
extraido se transfiri6 a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La
destilacion reactiva se realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la
columna de destilacién -39- era de 220°C, la presién en la parte superior de la columna era de 150 kPa, y la relacién
de reflujo era de aproximadamente 1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -39-
se transfirié a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado
resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirié a través del conducto -44- al depésito -138- a una velocidad
de aproximadamente 67 g/h. El liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y
se transfirié a través del conducto -46- al dep6sito -47- a una velocidad de aproximadamente 203 g/h.

El condensado recogido en el deposito -138- contenia aproximadamente el 18% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 74% en peso de fenol y aproximadamente el 8% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el 14% en
peso de fenol, aproximadamente el 69% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 14% en peso de
carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido
recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el deposito -47- tenia un contenido de Pb de
aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

El liquido recogido en el depdsito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
una columna de destilacién continua de fases mudltiples -50- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m)
(que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 203 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilaciéon (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a
continuacion, se reciclé a la columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del
liquido en la parte inferior de la columna de destilacién -50- era de 231°C, la presién en la parte superior de la
columna era de aproximadamente 26 kPa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 1. Un gas destilado a
partir de la parte superior de la columna de destilacion -50- se transfirié a través del conducto -51- al condensador
-52-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del
condensador -52- y se transfirio a través del conducto -55- al depdésito -126- a una velocidad de aproximadamente
181 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la
misma y se transfirié a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 22 g/h.

El condensado recogido en el depésito -126- contenia aproximadamente 500 ppm en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 16% en peso de fenol, aproximadamente el 82% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 2% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el
liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 0,1% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 38% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 50% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido residual recogido en el depdsito -58- tenia un
contenido de Pb de aproximadamente el 12% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizd de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depésito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en una columna de destilacion continua de fases multiples -61- (didametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 201 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
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realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
de 134°C, la presién en la parte superior de la columna era de aproximadamente 16 kPa, y la relacién de reflujo era
de aproximadamente 0,5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirio
a través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al depésito de
alcohol -135- a una velocidad de aproximadamente 38 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -61- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -68- al depdsito -69- a
una velocidad de aproximadamente 163 g/h.

El condensado recogido en el depésito -135- contenia casi el 100% en peso de 1-butanol, en base al peso del
condensado, y no contenia sustancialmente fenol (no se detecto fenol en el analisis del condensado). Por otro lado,
el liquido residual recogido en el depdsito -69- contenia aproximadamente el 10% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 90% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realiz6 la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liquido residual recogido en el deposito -58- en la etapa (5) se introdujo a través del conducto -70- (equipado con
el precalentador -71-) en una columna de destilacion continua de fases mdltiples -72- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 225 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé a la columna de
destilacion -72-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era
de 210°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a
través del conducto -73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -74- a través del conducto -77-. El liquido residual en la
columna de destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del
conducto -79- al depdsito -80- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 0,1% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 43% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 57%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en una columna de destilaciéon continua de fases miltiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 198 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se
recicl6 a la columna de destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 211°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 7 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirio a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- a través del conducto -88- a
una velocidad de aproximadamente 86 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -83- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90- al deposito -91- a una velocidad de
aproximadamente 112 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 0,3% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 99% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 0,2%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el
depdsito -91- contenia aproximadamente el 0,1% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 99% en
peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 12
(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcoxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.
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En un recipiente de reaccién de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.223 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccién -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depésito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitr6geno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién
-1-. Durante la reaccion, el gas destilado a partir del conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al
depésito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitid dos veces (es decir, la operacibn mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacién, la mezcla de reaccién liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calentd a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirio a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japén) que tenia una bomba de gas de
didxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se sell6, y la
atmadsfera en el autoclave se purgd con gas de nitrdgeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de didéxido de carbono que tenia su presién ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de di6xido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realizé una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presién interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccidon después de la reaccion) contenia aproximadamente 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refrigero el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacién, la mezcla de reacciéon en el recipiente -25- se
calentd a 80°C en atmésfera de nitrégeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el diéxido de
carbono liberado de ésta se purgé del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conectd la columna de destilacion de fases multiples -27- (didmetro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de didmetro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
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destilacion de fases mudltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 120 g/h, y la destilacién se realizé a una relacién
de reflujo de aproximadamente 0,5. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 130°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacion -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogié en el depdsito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depdsito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depésito -29- a una velocidad de aproximadamente 0,08 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubrid6 que el liquido residual se transfiri6 al depdsito -32- a una velocidad de
aproximadamente 110 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- y aproximadamente 2.223 g (30 moles) de 1-
butanol se introdujeron en un recipiente de reaccién de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calentdé mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-.
Durante la reaccién, el gas destilado a partir del conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirié al depdésito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirié al deposito -9-. Desde el deposito -9-, el liquido residual se transfirié a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presién reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descarg6 desde el conducto -21-, y se transfirié a través del condensador -6- al
deposito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descarg6 de éste, y se
transfirio a través del conducto -12- al depdésito -23-.

Se analiz6 el liquido recogido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutéxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depésito -23- se reciclé a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizo
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargé en un
recipiente de reaccion. A continuacion, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, en el que la cantidad de agua eliminada mediante destilacion era de
aproximadamente 2,5 g. A continuacion, una cantidad en exceso de fenol se destil6 a partir de una parte superior del
recipiente de reaccion, obteniendo de este modo el catalizador B.

(Produccidn del carbonato aromatico)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realiz6 de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depésito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador B se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de aproximadamente 48/52 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La
mezcla liquida obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador
-38-) en la columna de destilacién continua de fases multiples -39- (altura: 2 m; didmetro interno: aproximadamente 5
cm) que tenia 40 bandejas de tamiz en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 270 g/h,
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para realizar simultaneamente, de este modo, una reaccién y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante
la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una
parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se reciclo a la
columna de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la
destilacion. La destilacion reactiva se realizdé en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la
parte inferior de la columna de destilacién -39- era de 221°C, la presién en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 150 kPa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -39- se transfirid a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este
modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirio a través del
conducto -44- al depésito -138- a una velocidad de aproximadamente 60 g/h. El liquido en la columna de destilacion
-39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -46- al depésito -47- a una
velocidad de aproximadamente 210 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 10% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 90% en peso de fenol y aproximadamente el 0,3% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el 36% en
peso de fenol, aproximadamente el 54% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 8% en peso de
carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 0,5% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido
recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el deposito -47- tenia un contenido de Pb de
aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

El liquido recogido en el deposito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
la columna de destilacion continua de fases mudltiples -50- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m)
(que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 210 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilaciéon (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a
continuacion, se reciclé a la columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en
la parte inferior de la columna de destilacion -50- era de 237°C, la presion en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 26 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -50- se transfirié a través del conducto -51- al condensador -52-, para, de este
modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -52- y se transfirio
a través del conducto -55- al depdsito -126- a una velocidad de aproximadamente 198 g/h. El liquido residual en la
columna de destilacién -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del
conducto -57- al depésito -58- a una velocidad de aproximadamente 12 g/h.

El condensado recogido en el deposito -126- contenia aproximadamente el 0,4% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 38% en peso de fenol, aproximadamente el 60% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 1% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el
liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 1% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 11% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 65% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido recogido en el depésito -58- tenia un contenido de
Pb de aproximadamente el 23% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizd de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el precalentador
-60-) en la columna de destilacion continua de fases mlltiples -61- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura:
2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 300 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacién, el liquido en la
columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se reciclé6 a la columna de destilacion -61-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilaciéon se realizdé en condiciones en
las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era de 134°C, la presién en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 16 kPa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 0,7.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirié a través del conducto
-62- al condensador -63-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo de forma
continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al deposito de alcohol -135- a una velocidad
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de aproximadamente 30 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -61- se extrajo de forma continua de la
parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -68- al depédsito -69- a una velocidad de
aproximadamente 270 g/h.

El condensado recogido en el deposito -135- contenia casi el 100% en peso de 1-butanol, en base al peso del
condensado, y no contenia sustancialmente fenol (no se detecto fenol en el analisis del condensado). Por otro lado,
el liquido residual recogido en el depésito -69- contenia aproximadamente el 0,3% en peso de carbonato de dibutilo
y aproximadamente el 99% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realizé la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El condensado recogido en el depésito -58- se introdujo a través del conducto -70- (equipado con el precalentador
-71-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -72- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura:
2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 118 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la
columna de destilacién -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé6 a la columna de destilacion -72-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacién. La destilacién se realizé en condiciones en
las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era de 210°C, la presion en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 1.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a través del conducto
-73- al condensador -74-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo de forma
continua del condensador -74- y se transfiri6 a través del conducto -77-. El liquido residual en la columna de
destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -79-
al depésito -80- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 1% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 15% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 84%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilaciéon continua de fases mdltiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 91 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacién, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se
reciclo a la columna de destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 207°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 5 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 3,5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirié a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- y se transfirié a través del
conducto -88- a una velocidad de aproximadamente 14 g/h. El liquido residual en la columna de destilaciéon -83- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -90- al depoésito -91- a
una velocidad de aproximadamente 77 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 8% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 90% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 2% en
peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el
deposito -91- contenia aproximadamente el 0,2% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 99% en
peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 13
(Produccion de dialcoxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcoxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccidon de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.224 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depésito de alcohol
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-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 NZh.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccion -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion
-1-. Durante la reaccion, el gas destilado a partir del conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al
depdsito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al depdsito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repiti6 dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacion, la mezcla de reaccion liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirio a través del
condensador -6- al depésito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargd desde el
aparato -11- y se transfirié a través del conducto -12- al depdésito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutoxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-butiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el depdsito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japon) que tenia una bomba de gas de
didxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se sell6, y la
atmasfera en el autoclave se purgd con gas de nitrogeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de diéxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de dioxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevé a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccién) contenia aproximadamente 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccién, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacién, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se
calent6é a 80°C en atmosfera de nitrégeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el dioxido de
carbono liberado de ésta se purgé del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el deposito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conectd la columna de destilacion de fases multiples -27- (didmetro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de diametro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases mudltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 100 g/h, y la destilacién se realizé a una relacién
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacion en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 150°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
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volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacion -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogioé en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depésito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubri6 que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirié al
depdsito -29- a una velocidad de aproximadamente 0,07 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubri6 que el liquido residual se ftransfiri6 al deposito -32- a una velocidad de
aproximadamente 90 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdésito -32- y aproximadamente 2.150 g (29 moles) de 1-
butanol se introdujeron en un recipiente de reaccién de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirio al deposito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirié al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, el liquido residual se transfiri6 a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presion reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirid a través del condensador -6- al
depdsito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargd de éste, y se
transfirio a través del conducto -12- al depésito -23-.

Se analiz6 el liquido recogido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutoxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depésito -23- se reciclé a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizd
repetidamente.

(Etapa (4))
(Produccidn del carbonato aromético)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizé de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depdsito -29- en la etapa (2), fenol y etéxido de
hafnio (fabricado y comercializado por Gelest Inc., Estados Unidos) se mezclaron conjuntamente para obtener una
mezcla liquida que tenia una relacién en peso de carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Hf de
aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto
-37- (equipado con el precalentador -38-) en la columna de destilacion continua de fases multiples -39- (altura: 2 m;
diametro interno: aproximadamente 5 cm) que tenia 40 bandejas de tamiz en una parte media de la misma a una
velocidad de aproximadamente 270 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reacciéon y una
destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39-
se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -46- al
hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente
de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la
temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacion -39- era de 231°C, la presion en la
parte superior de la columna era de 2 x 10° Pa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado
a partir de la parte superior de la columna de destilacion -39- se transfirié a través del conducto -40- al condensador
-41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirio
a través del conducto -44- al depésito -138- a una velocidad de aproximadamente 40 g/h. El liquido en la columna de
destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -46- al depdsito -47- a
una velocidad de aproximadamente 230 g/h.
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El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 27% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 70% en peso de fenol y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depésito -47- contenia aproximadamente el 21% en
peso de fenol, aproximadamente el 62% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 11% en peso de
carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido
recogido en el depédsito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depdsito -47- tenia un contenido de Hf de
aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

El liquido recogido en el deposito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
la columna de destilacion continua de fases mudltiples -50- (didmetro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m)
que tenia 40 bandejas de tamiz en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 230 g/h, para
realizar simultaneamente, de este modo, una reaccion y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la
destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte
del liquido extraido se transfirid a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a continuacion, se recicl6 a la columna
de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La
destilacion se realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -50- era de 239°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 20 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -50- se transfirié a través del conducto -51- al condensador -52-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -52- y se transfirio a través del
conducto -55- a una velocidad de aproximadamente 220 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -50- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -57- al depdsito -58- a
una velocidad de aproximadamente 15 g/h.

El condensado extraido del condensador -52- a través del conducto -55- contenia aproximadamente el 1% en peso
de 1-butanol, aproximadamente el 22% en peso de fenol, aproximadamente el 68% en peso de carbonato de dibutilo
y aproximadamente el 2% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el
liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 0,1% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 50% en peso de carbonato de difenilo y aproximadamente el 31% en peso de carbonato de
butilfenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido recogido en el depdsito -58- tenia un contenido de
Hf de aproximadamente el 18% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realiz6 de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -61- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 200 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirid a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
de 121°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 9 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 0,5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirio
a través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al deposito de
alcohol -135- a una velocidad de aproximadamente 54 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -61- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -68- al depdsito -69- a
una velocidad de aproximadamente 146 g/h.

El condensado recogido en el deposito -135- contenia casi el 100% en peso de 1-butanol, en base al peso del
condensado, y no contenia sustancialmente fenol (no se detecto fenol en el analisis del condensado). Por otro lado,
el liquido residual recogido en el depésito -69- contenia aproximadamente el 1% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 96% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual, y no contenia sustancialmente 1-
butanol (no se detectd 1-butanol en el analisis del liquido residual).

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realizé la purificacion de un carbonato de
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diarilo de la siguiente manera.

El condensado recogido en el depésito -58- se introdujo a través del conducto -70- (equipado con el precalentador
-71-) en la columna de destilacién continua de fases multiples -72- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura:
2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 149 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacién, el liquido en la
columna de destilacién -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacién, se recicl6 a la columna de destilacion -72-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacién se realizd en condiciones en
las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era de 210°C, la presién en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 1.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilaciéon -72- se transfirié a través del conducto
-73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -74- y se transfirio a través del conducto -77-. El liquido residual en la columna de
destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -79-
al deposito -80- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 0,1% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 50% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 50%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilacion continua de fases mudltiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 122 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacion, se
reciclo a la columna de destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era 227°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 13 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 4. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirio a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- y se transfirio a través del
conducto -88- a una velocidad de aproximadamente 61 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -83- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -90- al depdsito -91- a
una velocidad de aproximadamente 61 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 0,2% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 99% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente 300 ppm
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el
depdsito -91- contenia aproximadamente 400 ppm en peso de carbonato de butilfenilo y casi el 100% en peso de
carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 14

(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcéxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.223 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depdsito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitr6geno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccion -1- a una velocidad de 0,1 N#/h. Posteriormente, el
contenido del recipiente de reaccion -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su temperatura en el intervalo
de 113°C al punto de ebullicién de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion durante aproximadamente 6
horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma de un gas a través de un
conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Durante la reaccion, el
gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al depdsito -7- en el que se obtuvo
una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la mezcla de reaccion liquida resultante
en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccién -8- y se transfirié al depdsito -9-. Desde
el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del conducto -10- al aparato -11- para eliminar
alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de reduccion de la presién y un calentador.
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La operaciéon mencionada anteriormente se repitido dos veces (es decir, la operacion mencionada anteriormente se
realizo tres veces en total). A continuacion, la mezcla de reaccion liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calenté a presién reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargé desde el conducto -21-, y se transfirio6 a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depodsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutoxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-butiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japon) que tenia una bomba de gas de
diéxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se sellé, y la
atmadsfera en el autoclave se purgd con gas de nitrogeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de dioxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la vélvula de la bomba de gas de didxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevé a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccién (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia aproximadamente 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refrigerd el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purg6 de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacion, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se
calenté a 80°C en atmdsfera de nitrdgeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el diéxido de
carbono liberado de ésta se purgo del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el deposito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conect6 la columna de destilacion de fases multiples -27- (diametro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de diametro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases mudltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 60 g/h, y la destilacién se realizé a una relacion
de reflujo de aproximadamente 0,1. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 140°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 2 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacion -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogio en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacién en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depdsito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depdsito -29- a una velocidad de aproximadamente 0,04 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubri6 que el liquido residual se transfiri6 al deposito -32- a una velocidad de
aproximadamente 55 g/h, y que no se detecté carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realiz6 de la siguiente manera.
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Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- y aproximadamente 2.223 g (30 moles) de 1-
butanol se introdujeron en un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
nitrogeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 N£/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicién de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirid al depdsito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccién -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirié al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, el liquido residual se transfiri6 a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calento a presion reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirid a través del condensador -6- al
depdsito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargd de éste, y se
transfirio a través del conducto -12- al depésito -23-.

Se analizé el liquido recogido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutoxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depdsito -23- se recicl6 a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizé
repetidamente.

(Etapa (4))
(Produccion del carbonato aromético)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realiz6 de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depdsito -29- en la etapa (2), fenol y 6xido de
difenilestafio (fabricado y comercializado por Azmax Co. Ltd., Japén) se mezclaron conjuntamente para obtener una
mezcla liquida que tenia una relacion en peso de carbonato de dibutilo/fenol de aproximadamente 65/35 y un
contenido de Sn de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida obtenida se introdujo de forma continua a
través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la columna de destilacién continua de fases
multiples -39- (altura: 2 m; didmetro interno: aproximadamente 5 cm) que tenia 40 bandejas de tamiz en una parte
media de la misma a una velocidad de aproximadamente 135 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una
reaccion y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de
destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del
conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacién, se reciclé a la columna de destilacion -39-, para suministrar una
cantidad suficiente de calor para realizar la reaccién y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones
en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacién -39- era de 231°C, la
presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 150 kPa, y la relacién de reflujo era de
aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -39- se transfirié a
través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se
extrajo del condensador -41- y se transfiri6 a través del conducto -44- al depdsito -138- a una velocidad de
aproximadamente 31 g/h. El liquido en la columna de destilacién -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se
transfirio a través del conducto -46- al depdsito -47- a una velocidad de aproximadamente 105 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 8% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 84% en peso de fenol y aproximadamente el 8% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el 17% en
peso de fenol, aproximadamente el 75% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 6% en peso de
carbonato de butilfenilo, y aproximadamente el 0,3% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido
recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depodsito -47- tenia un contenido de Sn de
aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realizé de la siguiente manera.

El liquido recogido en el deposito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
la columna de destilacion continua de fases mudltiples -50- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m)
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(que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 316 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilacién (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirid a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a
continuacion, se reciclé a la columna de destilaciéon -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccién y la destilacion. La destilacion se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en
la parte inferior de la columna de destilacion -50- era de 240°C, la presion en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 26 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -50- se transfiri6 a través del conducto -51- al condensador -52-, para
condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador
-52- y se transfirid a través del conducto -55- al depdsito -126- a una velocidad de aproximadamente 304 g/h. El
liquido residual en la columna de destilacién -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se
transfirio a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 12 g/h.

El condensado recogido en el depésito -126- contenia aproximadamente el 0,1% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 18% en peso de fenol, aproximadamente el 79% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 3% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el
liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 0,5% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 40% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 25% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido recogido en el depésito -58- tenia un contenido de
Sn de aproximadamente el 34% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizd de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en la columna de destilacibn continua de fases mdltiples -61- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 310 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
de 110°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 9 kPa, y la relacién de reflujo era
de aproximadamente 0,7. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirid
a través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al deposito de
alcohol -135- a una velocidad de aproximadamente 25 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -61- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -68- al depdsito -69- a
una velocidad de aproximadamente 285 g/h.

El condensado recogido en el depésito -135- contenia casi el 100% en peso de 1-butanol, en base al peso del
condensado, y no contenia sustancialmente fenol (no se detecté fenol en el andlisis del condensado). Por otro lado,
el liquido residual recogido en el depésito -69- contenia aproximadamente el 9% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 91% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realizé la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El condensado recogido en el depdsito -58- se introdujo a través del conducto -70- (equipado con el precalentador
-71-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -72- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura:
2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 200 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la destilacién, el liquido en la
columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé6 a la columna de destilacion -72-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilaciéon. La destilacién se realizé en condiciones en
las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era de 210°C, la presién en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 1.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a través del conducto
-73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -74- y se transfirio a través del conducto -77-. El liquido residual en la columna de
destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -79-
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al deposito -80- a una velocidad de aproximadamente 70 g/h.

El condensado transferido a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 1% en peso de carbonato de
dibutilo, aproximadamente el 61% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 38% en peso de
carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 130 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacién, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se
recicld a la columna de destilacién -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 227°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 13 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 4. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirid a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- y se transfirid a través del
conducto -88- a una velocidad de aproximadamente 81 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -83- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -90- al deposito -91- a
una velocidad de aproximadamente 49 g/h.

El condensado transferido a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 2% en peso de carbonato de
dibutilo, aproximadamente el 98% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 0,1% en peso de
carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el deposito -91-
contenia casi el 100% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual, y no contenia
sustancialmente carbonato de butilfenilo (no se detect6 carbonato de butilfenilo en el analisis del liquido residual).

Ejemplo 15

(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcoxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccidon de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de éxido de dibutilestafio y 3.486 g (30 moles) de 5-metil-1-hexanol (fabricado
y comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 5-metil-1-hexanol desde el depdsito de
alcohol -16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se
introdujo gas de nitr6geno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al
conducto de gas inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura a aproximadamente 120°C, realizando de este modo una reaccién durante aproximadamente 6 horas
mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma de un gas a través de un conducto
de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Durante la reaccion, el gas
descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al depésito -7- en el que se obtuvo una
mezcla liquida que contenia 5-metil-1-hexanol y agua. Después de la reaccion, la mezcla de reaccion liquida
resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion -8- y se transfirio al deposito
-9-. Desde el dep6sito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirié a través del conducto -10- al aparato -11- para
eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de reduccién de la presion y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitid dos veces (es decir, la operacibn mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacién, la mezcla de reaccién liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calentd a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargé desde el conducto -21-, y se transfirio a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depodsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de

aproximadamente 380 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,56 moles de di(5-metilhexuro) de
dibutilestafio y aproximadamente 0,17 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-di(5-metilhexil)diestanoxano.

98



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2367797 T3

(Etapa (1))

Aproximadamente 127 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japén) que tenia una bomba de gas de
dioxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se sellg, y la
atmosfera en el autoclave se purgd con gas de nitrdgeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de dioxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizd durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de di6xido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccién en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,07 moles de carbonato de di(5-metilhexilo), y que toda la mezcla de reaccion obtenida 4 horas
después del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia
aproximadamente 0,08 moles de carbonato de di(5-metilhexilo).

Después de la reaccion, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacién, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se
calentd a 80°C en atmosfera de nitrdgeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el dioxido de
carbono liberado de ésta se purgé del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conectd la columna de destilacion de fases multiples -27- (didmetro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de didmetro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases mudltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacién -27-) a una velocidad de aproximadamente 60 g/h, y la destilacion se realizd a una relacién
de reflujo de aproximadamente 0,5. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 100°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacién -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogié en el depdsito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depésito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de di(5-metilhexilo) se extrajo y se
transfirio al depdsito -29- a una velocidad de aproximadamente 0,04 mol/h, y que no habia sustancialmente
dialcoxido de dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de
destilacion en pelicula fina -30-, se descubri6é que el liquido residual se transfirié al depdsito -32- a una velocidad de
aproximadamente 55 g/h, y que no se detecté carbonato de di(5-metilhexilo) mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- y aproximadamente 3.486 g (30 moles) de 5-
metil-1-hexanol se introdujeron en un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido
residual y 5-metil-1-hexanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas,
se introdujo gas de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al
conducto de gas inerte -2- a una velocidad de 0,1 NZh.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura a aproximadamente 120°C, realizando de este modo una reaccién durante aproximadamente 6 horas
mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma de un gas a partir del conducto de
descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Durante la reaccion, el gas
descargado desde el conducto -5- se transfirio a través del condensador -6- y el condensado resultante,
concretamente, una mezcla liquida que contenia 5-metil-1-hexanol y agua, se transfirié al deposito -7-. Después de
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la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccién -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion -8- y se
transfirié al depdsito -9-. Desde el depdsito -9-, el liquido residual se transfirié a través del conducto -10- al aparato
-11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de reduccion de la presiéon y un
calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar alcohol se calent6 a presion
reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido residual. El alcohol gasificado
se descargd desde el conducto -21-, y se transfirié a través del condensador -6- al depésito -16-. El liquido residual
(del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descarg6 de éste, y se transfirié a través del conducto
-12- al dep6sito -23-.

Se analizd el liquido recogido en el depésito -23-. Como resultado, se descubri6 que el liquido contenia
di(5-metilhexuro) de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-di(5-metilhexil)diestanoxano.

El liquido recogido en el depdsito -23- se recicld6 a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizé
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondéxido de plomo, y la mezcla resultante se cargd en un
recipiente de reaccion. A continuacién, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, en el que la cantidad de agua eliminada mediante destilacion era de
aproximadamente 2,5 g. A continuacion, una cantidad en exceso de fenol se destil6 a partir de una parte superior del
recipiente de reaccion, obteniendo de este modo el catalizador B.

(Produccidn del carbonato aromatico)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizé de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de di(5-metilhexilo)) recogido en el depdsito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador B se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciébn en peso de
carbonato de di(5-metilhexilo)/fenol de aproximadamente 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en
peso. La mezcla liquida obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el
precalentador -38-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -39- (altura: 2 m; didmetro interno:
aproximadamente 5 cm) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la misma a
una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para realizar simultaneamente, de este modo, una reaccién y una
destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39-
se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -46- al
hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente
de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la
temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacion -39- era de 230°C, la presion en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 150 kPa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 2.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -39- se transfirié a través del conducto
-40- al condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo del
condensador -41- y se transfirié a través del conducto -44- al depdsito -138- a una velocidad de aproximadamente
58 g/h. El liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se transfirié a través
del conducto -46- al depdésito -47- a una velocidad de aproximadamente 212 g/h.

El condensado recogido en el depoésito -138- contenia aproximadamente el 21% en peso de 5-metil-1-hexanol,
aproximadamente el 79% en peso de fenol y aproximadamente el 0,3% en peso de carbonato de di(5-metilhexilo),
en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el
29% en peso de fenol, aproximadamente el 60% en peso de carbonato de di(5-metilhexilo), aproximadamente el 9%
en peso de carbonato de 5-metilhexilfenilo, y aproximadamente el 0,5% en peso de carbonato de difenilo, en base al
peso del liquido recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depdsito -47- tenia un contenido de
Pb de aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

El liquido recogido en el depdsito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
la columna de destilacién continua de fases mudltiples -50- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m)
(que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 212 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilacién (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfiri6 a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a
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continuacién, se reciclé a la columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacién se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en
la parte inferior de la columna de destilacion -50- era de 237°C, la presién en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 26 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -50- se transfiri6 a través del conducto -51- al condensador -63-, para
condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador
-52- y se transfirid a través del conducto -55- al depdsito -126- a una velocidad de aproximadamente 200 g/h. El
liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se
transfirio a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 12 g/h.

El condensado extraido de la columna de destilacion -50- a través del conducto -55- contenia aproximadamente el
0,1% en peso de 5-metil-1-hexanol, aproximadamente el 7% en peso de fenol, aproximadamente el 89% en peso de
carbonato de di(5-metilhexilo) y aproximadamente el 4% en peso de carbonato de 5-metilhexilfenilo, en base al peso
del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 3% en
peso de carbonato de di(5-metilhexilo) aproximadamente el 15% en peso de carbonato de 5-metilhexilfenilo y
aproximadamente el 60% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido
recogido en el depdsito -58- tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 2% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realiz6 de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -61- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte de la
misma que esta a aproximadamente 0,4 m por encima de la parte inferior de la columna de destilacion -61- a una
velocidad de aproximadamente 174 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacion, el
liquido en la columna de destilacién -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se
transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se reciclé a la columna de destilacion -61-,
para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se realizé en condiciones
en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era de 112°C, la presion en
la parte superior de la columna era de aproximadamente 4 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 6.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirié a través del conducto
-62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al depdsito de alcohol -135- a una
velocidad de aproximadamente 36 g/h. El liquido residual en la columna de destilacién -61- se extrajo de forma
continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -68- al depdsito -69- a una velocidad de
aproximadamente 138 g/h.

El condensado recogido en el deposito -135- contenia casi el 100% en peso de 5-metil-1-hexanol vy
aproximadamente 400 ppm en peso de fenol, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual
recogido en el depdsito -69- contenia aproximadamente el 0,4% en peso de carbonato de di(5-metilhexilo),
aproximadamente el 0,5% en peso de 5-metil-1-hexanol y aproximadamente el 99% en peso de fenol, en base al
peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realizé la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El condensado recogido en el depésito -58- se introdujo a través del conducto -70- (equipado con el precalentador
-71-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -72- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura:
2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 244 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la
columna de destilacién -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé6 a la columna de destilacion -72-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilaciéon. La destilacién se realizé en condiciones en
las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era de 210°C, la presion en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 1.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a través del conducto
-73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -74- y se transfirié a través del conducto -77-. El liquido residual en la columna de
destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -79-
al depésito -80- a una velocidad de aproximadamente 54 g/h.
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El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 4% en peso
de carbonato de di(5-metilhexilo), aproximadamente el 19% en peso de carbonato de (5-metilhexil)fenilo y
aproximadamente el 70% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del conducto -81-
(equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -83- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 190 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirid a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se recicl6 a la columna de
destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacién se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -83- era
de 300°C, la presién en la parte superior de la columna era de aproximadamente 101,3 kPa (presion atmosférica), y
la relacion de reflujo era de aproximadamente 6. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirié a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- y se transfirio a través del
conducto -88- a una velocidad de aproximadamente 87 g/h. El liquido residual en la columna de destilaciéon -83- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90- al depdsito -91- a
una velocidad de aproximadamente 103 g/h.

El condensado del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 8% en peso de
carbonato de di(5-metilhexilo), aproximadamente el 37% en peso de carbonato de 5-metilhexilfenilo y
aproximadamente el 55% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido
residual recogido en el depdsito -91- contenia aproximadamente el 4% en peso de carbonato de (5-metilhexil)fenilo y
aproximadamente el 96% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

Ejemplo 16

(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcéxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reaccion de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.224 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccion -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depdsito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitr6geno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 N#h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al
depdsito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitid dos veces (es decir, la operacibn mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacién, la mezcla de reaccién liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calentd a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccién liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirié a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analizo el liquido obtenido en el depésito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
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autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japon) que tenia una bomba de gas de
diéxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se selld, y la
atmosfera en el autoclave se purgd con gas de nitrdgeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de diéxido de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de dioxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realizé una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccién en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccién (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccion) contenia aproximadamente 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refrigerd el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purg6 de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirié
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacion, la mezcla de reaccion en el recipiente -25- se
calenté a 80°C en atmdsfera de nitrdgeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el diéxido de
carbono liberado de ésta se purg6 del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conect6 la columna de destilacion de fases multiples -27- (didmetro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de didmetro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases muiiltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 100 g/h, y la destilacion se realiz6 a una relacion
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilaciéon en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 130°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacién -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogioé en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al deposito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depdsito -29- a la velocidad de aproximadamente 0,06 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubrid6 que el liquido residual se transfiri6 al depodsito -32- a una velocidad de
aproximadamente 90 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

(Etapa (3))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, la etapa (3) se realiz6 de la siguiente manera.

Después de la etapa (2), el liquido residual recogido en el depdsito -32- y aproximadamente 2.150 g (29 moles) de 1-
butanol se introdujeron en un recipiente de reaccién de acero inoxidable de 5 litros -1-, en el que el liquido residual y
1-butanol se introdujeron a través del conducto -35- y el conducto -3-, respectivamente. Ademas, se introdujo gas de
nitrégeno en el recipiente de reacciéon -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- a una velocidad de 0,1 NZ/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a partir del conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-.
Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- y el
condensado resultante, concretamente, una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua, se transfirié al depdésito
-7-. Después de la reaccion, el liquido residual en el recipiente de reaccién -1- se extrajo a partir del conducto de
extraccion -8- y se transfirié al deposito -9-. Desde el deposito -9-, el liquido residual se transfirié a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
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reduccion de la presion y un calentador. A continuacion, el liquido residual recogido en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calent6 a presién reducida, para gasificar de este modo el alcohol sin reaccionar contenido en el liquido
residual. El alcohol gasificado se descargé desde el conducto -21-, y se transfirid a través del condensador -6- al
depdsito -16-. El liquido residual (del que se habia eliminado el alcohol) en el aparato -11- se descargd de éste, y se
transfirié a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analiz6 el liquido recogido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el liquido contenia dibutoxido
de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

El liquido recogido en el depdsito -23- se recicl6 a la etapa (1), y un ciclo de etapas (1) a (3) se realizé
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 40 g de fenol y 8 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargdé en un
recipiente de reaccion. A continuacioén, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, obteniendo de este modo el catalizador A.

(Produccion del carbonato aromético)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realiz6 de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depodsito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador A se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 10% en peso. La mezcla liquida
obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacion continua de fases mdaltiples -39- (altura: 2 m; didmetro interno: aproximadamente 5 cm) (que
estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 180 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilaciéon (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a
continuacion, se reciclé a la columna de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del
liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacién -39- era de 240°C, la presion en la parte superior de
la columna era de 1,5 x 10° Pa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la
parte superior de la columna de destilacion -39- se transfiri6 a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de
este modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirid a través del
conducto -44- al depésito -138- a una velocidad de aproximadamente 35 g/h. El liquido en la columna de destilacién
-39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -46- al depésito -47- a una
velocidad de aproximadamente 145 g/h.

El condensado recogido en el deposito -138- contenia aproximadamente el 29% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 71% en peso de fenol y aproximadamente el 0,2% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el 13% en
peso de fenol, aproximadamente el 56% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 17% en peso de
carbonato de butilfenilo, aproximadamente el 1% en peso de carbonato de difenilo y el 0,7% en peso de éter
butilfenilico, en base al peso del liquido recogido en el deposito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depdsito -47-
tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 12% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realiz6 de la siguiente manera.

El liquido recogido en el deposito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
la columna de destilacion continua de fases mudltiples -50- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m)
(que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 219 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilacién (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a
continuacion, se reciclé a la columna de destilaciéon -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en
la parte inferior de la columna de destilacion -50- era de 235°C, la presion en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 26 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -50- se transfiri6 a través del conducto -51- al condensador -52-, para

104



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2367797 T3

condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador
-52- y se transfirié a través del conducto -55- al depésito -126- a una velocidad de aproximadamente 164 g/h. El
liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se
transfirié a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 52 g/h.

El condensado recogido en el depodsito -126- contenia aproximadamente el 0,1% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 17% en peso de fenol, aproximadamente el 80% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 1% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 1,5% en peso de éter
butilfenilico, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el depésito -58- contenia
aproximadamente el 0,5% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 17% en peso de carbonato de
butilfenilo, aproximadamente el 30% en peso de carbonato de difenilo y aproximadamente el 0,2% en peso de éter
butilfenilico, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido recogido en el depdsito 58 tenia un contenido de
Pb de aproximadamente el 52% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realizd de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en la columna de destilacibn continua de fases mdltiples -61- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 210 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
de 130°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 9 kPa, y la relacién de reflujo era
de aproximadamente 0,7. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacién -61- se transfirid
a través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al deposito de
alcohol -135- a una velocidad de aproximadamente 61 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -61- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -68- al depdsito -69- a
una velocidad de aproximadamente 149 g/h.

El condensado recogido en el depésito -135- contenia casi el 100% en peso de 1-butanol, en base al peso del
condensado, y no contenia sustancialmente fenol (no se detecté fenol en el andlisis del condensado). Por otro lado,
el liquido residual recogido en el depésito -69- contenia aproximadamente el 0,3% en peso de carbonato de dibutilo
y aproximadamente el 99% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual, y no contenia sustancialmente 1-
butanol (no se detectd 1-butanol en el analisis del liquido residual).

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realiz6 la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El condensado recogido en el depdsito -58- se introdujo a través del conducto -70- (equipado con el precalentador
-71-) en una columna de destilacion continua de fases mdltiples -72- (diametro interno: aproximadamente 5 cm;
altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la misma a una velocidad
de aproximadamente 346 g/h, para realizar, de este modo, una destilacion. Durante la destilacién, el liquido en la
columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a
través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se reciclé6 a la columna de destilacion -72-, para
suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacién se realizd en condiciones en
las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era de 210°C, la presién en la
parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 1.
Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a través del conducto
-73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de
forma continua del condensador -74- y se transfirid a través del conducto -77-. El liquido residual en la columna de
destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -79-
al deposito -80- a una velocidad de aproximadamente 180 g/h.

El condensado extraido del condensador -74- a través del conducto -77- contenia aproximadamente el 1% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 36% en peso de carbonato de butilfenilo, aproximadamente el 62% en
peso de carbonato de difenilo y el 0,4% en peso de éter butilfenilico, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido del conducto -74- a través del conducto -77- se introdujo a través del
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conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 167 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacién, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacién, se
recicld a la columna de destilacién -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 218°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 9 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirio a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- y se transfirié a través del
conducto -88- al depdsito -140- a una velocidad de aproximadamente 63 g/h. El liquido residual en la columna de
destilacion -83- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90-
al deposito -91- a una velocidad de aproximadamente 104 g/h.

El condensado extraido del condensador -85- a través del conducto -88- contenia aproximadamente el 3% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 96% en peso de carbonato de butilfenilo, aproximadamente 400 ppm
en peso de carbonato de difenilo y aproximadamente el 1% en peso de éter butilfenilico, en base al peso del
condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el depdsito -91- contenia aproximadamente 300 ppm en
peso de carbonato de butilfenilo y casi el 100% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido
residual.

(Reciclado del carbonato de dialquilo)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 12, el reciclado del carbonato de dialquilo se realizé de la
siguiente manera.

El condensado (extraido de la parte superior de la columna de destilacién -83- a través del conducto -88- al depésito
-140- en la etapa de purificacion del carbonato de diarilo mencionada anteriormente) se introdujo de forma continua
a través del conducto -114- (equipado con el precalentador -115-) en la columna de destilaciéon continua de fases
multiples -116- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de
diametro)) en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 189 g/h, para realizar, de este
modo, una destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -116- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfiri6 a través del conducto -123- al hervidor -122- y, a
continuacion, se reciclo a la columna de destilacion -116-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la destilacion. La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte
inferior de la columna de destilacién -116- era de 165°C, la presién en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 9 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 6. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -116- se transfiri6 a través del conducto -117- al condensador -118-, para
condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador
-118- y se transfirio a través del conducto -121- al depésito -125- para carbonato de dialquilo a una velocidad de
aproximadamente 4,5 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -116- se extrajo de forma continua de la
parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -123- al depésito -124- a una velocidad de
aproximadamente 184,5 g/h.

El condensado extraido a través del conducto -121- al depdsito -125- contenia aproximadamente el 96% en peso de
carbonato de dibutilo, aproximadamente el 2,5% de éter butilfenilico y aproximadamente el 1,5% en peso de
carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el depdsito
-124- contenia aproximadamente el 0,5% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 1% de éter
butilfenilico, aproximadamente el 98% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente 400 ppm en peso de
carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

(Produccién del carbonato aromatico)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizé de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el deposito -125- en la etapa de reciclado del
carbonato de dialquilo mencionada anteriormente, fenol y el catalizador A se mezclaron conjuntamente para obtener
una mezcla liquida que tenia una relacion en peso de carbonato de dibutilo/fenol de 65/35 y un contenido de Pb de
aproximadamente el 1% en peso. La mezcla liquida obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto
-37- (equipado con el precalentador -38-) en la columna de destilacion de fases mudltiples -39- (altura: 2 m; didmetro
interno: aproximadamente 5 cm) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la
misma a una velocidad de aproximadamente 270 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccién y
una destilacién (es decir, destilacién reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacién
-39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -46-
al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente

106



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2367797 T3

de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la
temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la columna de destilacion -39- era de 240°C, la presién en la
parte superior de la columna era de 1,5 x 10° Pa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas
destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -39- se transfirio a través del conducto -40- al
condensador -41-, para, de este modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo del condensador -41-
y se transfirié a través del conducto -44- al deposito -138- a una velocidad de aproximadamente 51 g/h. El liquido en
la columna de destilacidn -39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -46- al
deposito -47- a una velocidad de aproximadamente 219 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 29% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 71% en peso de fenol y aproximadamente el 0,2% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depésito -47- contenia aproximadamente el 13% en
peso de fenol, aproximadamente el 55% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 17% en peso de
carbonato de butilfenilo, aproximadamente el 1% en peso de carbonato de difenilo, y el 3,5% en peso de éter
butilfenilico, en base al peso del liquido recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depésito -47-
tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 11% en peso.

Ejemplo comparativo 1

Se produce un carbonato aromatico sin realizar la etapa (2) o (3), de la siguiente manera.
(Produccidn de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcéxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reacciéon de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de 6xido de dibutilestafio y 2.223 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccién -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depésito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitrégeno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 N#/h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calentd mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicién en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccion
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfiri6 a través del condensador -6- al
depdsito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al depésito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitio dos veces (es decir, la operacibn mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacién, la mezcla de reaccion liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calentd a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccion liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirio a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analiz6 el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japén) que tenia una bomba de gas de
dioxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se selld, y la
atmadsfera en el autoclave se purgd con gas de nitrogeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abri6 para introducir gas de diéxido de carbono que tenia su presién ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de dioxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
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realiz6 una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccién) contenia aproximadamente 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él. La mezcla de
reaccion después de la reaccion se extrajo de una parte inferior del autoclave y se transfirié a un depésito.

La etapa de produccion de dialcoxido de dibutilestafio mencionada anteriormente y la etapa (1) se realizaron
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargd en un
recipiente de reaccion. A continuacién, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, en el que la cantidad de agua eliminada mediante destilacion era de
aproximadamente 2,5 g. A continuacion, una cantidad en exceso de fenol se destil6 a partir de una parte superior del
recipiente de reaccion, obteniendo de este modo el catalizador B.

(Produccidn del carbonato aromatico)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizé de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el depésito en la etapa (1), fenol y el catalizador B
se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relacién en peso de carbonato de
dibutilo/fenol de aproximadamente 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La mezcla
liquida obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador -38-) en la
columna de destilacion continua de fases multiples -39- (altura: 2 m; didmetro interno: aproximadamente 5 cm) que
tenia 40 bandejas de tamiz en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 300 g/h, para
realizar simultdneamente, de este modo, una reaccién y una destilacién (es decir, destilacion reactiva). Durante la
destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte
del liquido extraido se transfirio a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la columna
de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la destilacion. La
destilacion reactiva se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la parte inferior de la
columna de destilacion -39- era de 230°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente
150 KPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la
columna de destilacién -39- se transfirio a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este modo,
condensar el gas. El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfirié a través del conducto -44-
al deposito -138- a una velocidad de aproximadamente 76 g/h. El liquido en la columna de destilacién -39- se extrajo
de la parte inferior de la misma y se transfirid6 a través del conducto -46- al depdsito -47- a una velocidad de
aproximadamente 224 g/h.

El condensado recogido en el depdsito -138- contenia aproximadamente el 98% en peso de 1-butanol y
aproximadamente el 2% en peso de carbonato de dibutilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido
recogido en el depésito -47- contenia aproximadamente el 13% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 3% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del liquido recogido en el depdsito
-47-. Ademas, el liquido recogido en el depdsito -47- tenia un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso.

(Reciclado del alcohol y el carbonato aroméatico)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 10, el reciclado del alcohol y el carbonato aromatico se
realizé de la siguiente manera.

El condensado (extraido del condensador -41- a través del conducto -44- al depésito -138- en la etapa (4)) se
introdujo a través del conducto -92- (equipado con el precalentador -93-) en la columna de destilacién continua de
fases multiples -94- (didmetro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm
de didmetro)) en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 220 g/h, para realizar, de este
modo, una destilacién. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -94- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfiri6 a través del conducto -101- al hervidor -100- y, a
continuacion, se reciclé a la columna de destilacion -94-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
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realizar la destilacion. La destilacion se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte
inferior de la columna de destilacion -94- era de 207°C, la presion en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 101,3 kPa (presién atmosférica), y la relacién de reflujo era de aproximadamente 0,5. Un gas
destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -94- se transfirio a través del conducto -95- al
condensador -96-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma
continua del condensador -96- y se transfirié a través del conducto -99- al deposito de alcohol -139- a una velocidad
de aproximadamente 216 g/h. El liquido residual en la columna de destilacion -94- se extrajo de forma continua de la
parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -99- a un depdsito de alcohol -135- a una velocidad de
aproximadamente 216 g/h.

El condensado recogido en el depésito de alcohol -139- contenia casi el 100% en peso de 1-butanol, en base al
peso del condensado, y no contenia sustancialmente fenol ni sustancialmente carbonato de dibutilo (no se detectd
fenol ni carbonato de dibutilo en el andlisis del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el depésito
-102- contenia casi el 100% en peso de carbonato de dibutilo, en base al peso del liquido residual, y no contenia
sustancialmente butanol ni sustancialmente fenol (no se detect6 butanol ni fenol en el andlisis del liquido residual).

Ejemplo comparativo 2

Se produce un carbonato aromatico sin realizar la etapa (3), de la siguiente manera.
(Produccion de dialcéxido de dibutilestafio)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 3, se produjeron dialcéxidos de dibutilestafio de la
siguiente manera.

En un recipiente de reacciéon de acero inoxidable de 5 litros -1- equipado con un agitador, un calentador y un
deflector se cargaron 75 g (0,3 moles) de oxido de dibutilestafio y 2.223 g (30 moles) de 1-butanol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos), en el que el 6xido de dibutilestafio se introdujo a través del conducto
-4- provisto en la parte superior del recipiente de reaccién -1-, y se introdujo 1-butanol desde el depésito de alcohol
-16- a través del conducto -3- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién -1-. Ademas, se introdujo gas
de nitr6geno en el recipiente de reaccion -1- a través de un tubo de acero inoxidable conectado al conducto de gas
inerte -2- provisto en una parte inferior del recipiente de reaccién -1- a una velocidad de 0,1 N#h.

Posteriormente, el contenido del recipiente de reaccién -1- se calenté mientras se agitaba, para ajustar su
temperatura en el intervalo de 113°C al punto de ebullicion de 1-butanol, realizando de este modo una reaccion
durante aproximadamente 6 horas mientras se descargaban los componentes de bajo punto de ebullicion en forma
de un gas a través de un conducto de descarga de gas -5- provisto en una parte superior del recipiente de reaccién
-1-. Durante la reaccion, el gas descargado desde el conducto -5- se transfirié a través del condensador -6- al
depésito -7- en el que se obtuvo una mezcla liquida que contenia 1-butanol y agua. Después de la reaccion, la
mezcla de reaccion liquida resultante en el recipiente de reaccion -1- se extrajo a partir del conducto de extraccion
-8- y se transfirid al deposito -9-. Desde el depdsito -9-, la mezcla de reaccion liquida se transfirio a través del
conducto -10- al aparato -11- para eliminar alcohol, que estaba equipado con un agitador, un dispositivo de
reduccion de la presién y un calentador.

La operacién mencionada anteriormente se repitid dos veces (es decir, la operacibn mencionada anteriormente se
realizé tres veces en total). A continuacién, la mezcla de reaccidn liquida recogida en el aparato -11- para eliminar
alcohol se calentd a presion reducida para gasificar, de este modo, el alcohol sin reaccionar contenido en la mezcla
de reaccién liquida. El alcohol gasificado se descargd desde el conducto -21-, y se transfirié a través del
condensador -6- al deposito -16-. El liquido residual del que se habia eliminado el alcohol se descargé desde el
aparato -11- y se transfiri6 a través del conducto -12- al depdsito -23-.

Se analizo el liquido obtenido en el depdsito -23-. Como resultado, se descubrié que el peso del liquido era de
aproximadamente 320 g, y que el liquido contenia aproximadamente 0,54 moles de dibutxido de dibutilestafio y
aproximadamente 0,18 moles de 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-dibutiloxidiestanoxano.

(Etapa (1))

Aproximadamente 107 g del liquido obtenido en el deposito -23- se introdujeron a través del conducto -24- en un
autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japén) que tenia una bomba de gas de
dioxido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se sell6, y la
atmadsfera en el autoclave se purgd con gas de nitrdgeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se
abrié para introducir gas de didéxido de carbono que tenia su presién ajustada a 5 MPa en el autoclave. La
introduccion de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el
contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de didxido de carbono.
Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se
realizé una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4
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MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia 0,06 moles de carbonato de dibutilo, y que toda la mezcla de reaccién obtenida 4 horas después
del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccidon después de la reaccién) contenia aproximadamente 0,07
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 4, la etapa (2) se realizé de la siguiente manera.

Después de la etapa (1), la mezcla de reaccion resultante se extrajo de la parte inferior del autoclave, y se transfirio
a través del conducto -133- al recipiente -25- para eliminar diéxido de carbono, en el que la atmdsfera en el
recipiente -25- se habia purgado con nitrégeno. A continuacioén, la mezcla de reaccién en el recipiente -25- se
calentd a 80°C en atmdsfera de nitrdgeno durante aproximadamente 5 minutos mientras se agitaba, y el diéxido de
carbono liberado de ésta se purg6 del recipiente -25-. La mezcla resultante se extrajo del recipiente -25- a través del
conducto -26- y se recogio en el depésito -131-.

Al aparato de destilacion en pelicula fina -30- (E-420; fabricado y comercializado por Sibata Scientific Technology
Ltd., Japon) se le conect6 la columna de destilacion de fases multiples -27- (didmetro interno: 5 cm) que estaba llena
de relleno Dixon (6 mm de didmetro). El liquido recogido en el depdsito -131- se introdujo en la columna de
destilacion de fases muiltiples -27- a través del conducto -132- (que estaba provisto en una parte media de la
columna de destilacion -27-) a una velocidad de aproximadamente 90 g/h, y la destilacién se realiz6 a una relacién
de reflujo de aproximadamente 0,2. El aparato de destilacién en pelicula fina -30- estaba equipado con una camisa
de calentamiento en la que se hizo circular un medio de calentamiento que tenia una temperatura de 145°C, y la
presion interna (presion en la parte superior de la columna) se redujo a aproximadamente 1,3 kPa. Los componentes
volatilizados se extrajeron de la parte superior de la columna de destilacién -27- y se transfirieron al condensador
-28- para condensar los componentes volatilizados, y el condensado resultante se recogioé en el depésito -29-. El
liquido residual en el aparato de destilacion en pelicula fina -30- se extrajo por medio de una bomba y se transfirié a
través del conducto -31- al depdsito -32-. Con respecto a los componentes volatilizados extraidos de la parte
superior de la columna de destilacion -27-, se descubrié que el carbonato de dibutilo se extrajo y se transfirio al
depdsito -29- a la velocidad de aproximadamente 0,06 mol/h, y que no habia sustancialmente dialcoxido de
dibutilestafio contenido en su interior. Ademas, con respecto al liquido residual extraido del aparato de destilacion en
pelicula fina -30-, se descubrid6 que el liquido residual se transfiri6 al depdsito -32- a una velocidad de
aproximadamente 90 g/h, y que no se detectd carbonato de dibutilo mediante cromatografia de gases (GC).

La etapa de dialcoxido de dibutilestafio mencionada anteriormente, la etapa (1) y la etapa (2) se realizaron
repetidamente.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 79 g de fenol y 32 g de mondxido de plomo, y la mezcla resultante se cargd en un
recipiente de reaccion. A continuacién, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, en el que la cantidad de agua eliminada mediante destilacion era de
aproximadamente 2,5 g. A continuacioén, una cantidad en exceso de fenol se destilé a partir de una parte superior del
recipiente de reaccion, obteniendo de este modo el catalizador B.

(Produccidn del carbonato aromético)
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 5, la etapa (4) se realizé de la siguiente manera.

El condensado (que contenia carbonato de dibutilo) recogido en el deposito -29- en la etapa (2), fenol y el
catalizador B se mezclaron conjuntamente para obtener una mezcla liquida que tenia una relaciéon en peso de
carbonato de dibutilo/fenol de aproximadamente 65/35 y un contenido de Pb de aproximadamente el 1% en peso. La
mezcla liquida obtenida se introdujo de forma continua a través del conducto -37- (equipado con el precalentador
-38-) en la columna de destilacion continua de fases mdltiples -39- (altura: 2 m; diametro interno: aproximadamente 5
cm) que tenia 40 bandejas de tamiz en una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 270 g/h,
para realizar simultaneamente, de este modo, una reaccién y una destilacion (es decir, destilacion reactiva). Durante
la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -39- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una
parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -46- al hervidor -45- y, a continuacion, se recicl6 a la
columna de destilacion -39-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la reaccion y la
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destilacion. La destilacion reactiva se realiz6 en condiciones en las que la temperatura del liquido recogido en la
parte inferior de la columna de destilacién -39- era de 221°C, la presion en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 150 kPa, y la relacién de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -39- se transfirié a través del conducto -40- al condensador -41-, para, de este
modo, condensar el gas. El condensado resultante se extrajo del condensador -41- y se transfiri6 a través del
conducto -44- al depésito -138- a una velocidad de aproximadamente 67 g/h. El liquido en la columna de destilacion
-39- se extrajo de la parte inferior de la misma y se transfiri6 a través del conducto -46- al depdsito -47- a una
velocidad de aproximadamente 201 g/h.

El condensado recogido en el depodsito -138- contenia aproximadamente el 23% en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 73% en peso de fenol y aproximadamente el 4% en peso de carbonato de dibutilo, en base al
peso del condensado. Por otro lado, el liquido recogido en el depdsito -47- contenia aproximadamente el 12% en
peso de fenol, aproximadamente el 67% en peso de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 18% en peso de
carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 1% en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido
recogido en el depésito -47-. Ademas, el liquido recogido en el depésito -47- tenia un contenido de Pb de
aproximadamente el 1% en peso.

(Etapa (5))
Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 6, la etapa (5) se realizé de la siguiente manera.

El liquido recogido en el depdsito -47- se introdujo a través del conducto -48- (equipado con el precalentador -49-) en
la columna de destilacion continua de fases mdltiples -50- (diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m)
(que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la misma a una velocidad de
aproximadamente 201 g/h, para realizar simultdneamente, de este modo, una reaccion y una destilacion (es decir,
destilacion reactiva). Durante la destilacion reactiva, el liquido en la columna de destilacion -50- se extrajo de la parte
inferior de la misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -57- al hervidor -56- y, a
continuacion, se recicl6 a la columna de destilacion -50-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para
realizar la reaccion y la destilacion. La destilacidn se realizd en condiciones en las que la temperatura del liquido en
la parte inferior de la columna de destilacion -50- era de 235°C, la presion en la parte superior de la columna era de
aproximadamente 26 kPa, y la relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte
superior de la columna de destilacion -50- se transfiri6 a través del conducto -51- al condensador -52-, para
condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador
-52- y se transfirid a través del conducto -55- al depdsito -126- a una velocidad de aproximadamente 176 g/h. El
liquido residual en la columna de destilacion -50- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se
transfirio a través del conducto -57- al depdsito -58- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado recogido en el depésito -126- contenia aproximadamente 300 ppm en peso de 1-butanol,
aproximadamente el 14% en peso de fenol, aproximadamente el 84% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 1% en peso de carbonato de butilfenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el
liquido residual recogido en el depdsito -58- contenia aproximadamente el 0,5% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 31% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 59% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del liquido residual. Ademas, el liquido recogido en el deposito -58- tenia un contenido de
Pb de aproximadamente el 10% en peso.

(Reciclado del alcohol)

Utilizando un dispositivo tal como se muestra en la figura 7, el reciclado del alcohol se realiz6 de la siguiente
manera.

El condensado recogido en el depdsito -138- en la etapa (4) se introdujo a través del conducto -59- (equipado con el
precalentador -60-) en la columna de destilacion continua de fases mudltiples -61- (didmetro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 201 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -61- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -68- al hervidor -67- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -61-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -61- era
de 116°C, la presién en la parte superior de la columna era de aproximadamente 13 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 0,5. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -61- se transfirio
a través del conducto -62- al condensador -63-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -63- y se transfirié a través del conducto -66- al deposito de
alcohol -135- a una velocidad de aproximadamente 46 g/h. El liquido residual en la columna de destilaciéon -61- se
extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -68- al depdsito -69- a
una velocidad de aproximadamente 155 g/h.
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El condensado recogido en el depésito -135- contenia casi el 100% en peso de 1-butanol, en base al peso del
condensado, y no contenia sustancialmente fenol (no se detecté fenol en el andlisis del condensado). Por otro lado,
el liquido residual recogido en el depdsito -69- contenia aproximadamente el 5% en peso de carbonato de dibutilo y
aproximadamente el 95% en peso de fenol, en base al peso del liquido residual.

(Purificacion del carbonato de diarilo)

Utilizando dispositivos tales como se muestran en las figuras 8 y 9, se realiz6 la purificacion de un carbonato de
diarilo de la siguiente manera.

El liguido residual recogido en el deposito -58- en la etapa (5) se introdujo a través del conducto -70- (equipado con
el precalentador -71-) en la columna de destilacion continua de fases multiples -72- (diametro interno:
aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de
la misma a una velocidad de aproximadamente 273 g/h, para realizar, de este modo, una destilacién. Durante la
destilacion, el liquido en la columna de destilacion -72- se extrajo de la parte inferior de la misma. Una parte del
liquido extraido se transfirié a través del conducto -79- al hervidor -78- y, a continuacion, se recicl6 a la columna de
destilacion -72-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion. La destilacion se
realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de destilacion -72- era
de 210°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 1,5 kPa, y la relacion de reflujo era
de aproximadamente 1. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de destilacion -72- se transfirié a
través del conducto -73- al condensador -74-, para condensar, de este modo, el gas destilado. El condensado
resultante se extrajo de forma continua del condensador -74- y se transfirid a través del conducto -77-. El liquido
residual en la columna de destilacion -72- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirio
a través del conducto -79- al depdsito -80- a una velocidad de aproximadamente 27 g/h.

El condensado extraido del conducto -77- contenia aproximadamente el 0,6% en peso de carbonato de dibutilo,
aproximadamente el 34% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 65% en peso de carbonato de
difenilo, en base al peso del condensado.

Posteriormente, el condensado extraido a través del conducto -77- se introdujo de forma continua a través del
conducto -81- (equipado con el precalentador -82-) en la columna de destilacién continua de fases mdltiples -83-
(diametro interno: aproximadamente 5 cm; altura: 2 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en
una parte media de la misma a una velocidad de aproximadamente 246 g/h, para realizar, de este modo, una
destilacion. Durante la destilacion, el liquido en la columna de destilacion -83- se extrajo de la parte inferior de la
misma. Una parte del liquido extraido se transfirié a través del conducto -90- al hervidor -89- y, a continuacion, se
recicl6 a la columna de destilacion -83-, para suministrar una cantidad suficiente de calor para realizar la destilacion.
La destilacion se realizé en condiciones en las que la temperatura del liquido en la parte inferior de la columna de
destilacion -83- era de 211°C, la presion en la parte superior de la columna era de aproximadamente 7 kPa, y la
relacion de reflujo era de aproximadamente 2. Un gas destilado a partir de la parte superior de la columna de
destilacion -83- se transfirio a través del conducto -84- al condensador -85-, para condensar, de este modo, el gas
destilado. El condensado resultante se extrajo de forma continua del condensador -85- y se transfirio a través del
conducto -88- al depdsito -140- a una velocidad de aproximadamente 85 g/h. El liquido residual en la columna de
destilacion -83- se extrajo de forma continua de la parte inferior de la misma y se transfirié a través del conducto -90-
al deposito -91- a una velocidad de aproximadamente 161 g/h.

El condensado transferido a través del conducto -88- al depdsito -140- contenia aproximadamente el 1,6% en peso
de carbonato de dibutilo, aproximadamente el 98% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 0,4%
en peso de carbonato de difenilo, en base al peso del condensado. Por otro lado, el liquido residual recogido en el
depdsito -91- contenia aproximadamente el 0,2% en peso de carbonato de butilfenilo y aproximadamente el 99% en
peso de carbonato de difenilo, en base al peso del liquido residual.

(Etapa (1))

Aproximadamente 94 g del liquido (que contenia un metal) recogido en el depésito -32- en la etapa (2) se
introdujeron a través del conducto -24- en un autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co.,
Ltd., Japén) que tenia una bomba de gas de di6xido de carbono conectada a él a través de un tubo de acero
inoxidable y una valvula. El autoclave se sello, y la atmésfera en el autoclave se purgd con gas de nitrégeno. A
continuacion, la valvula mencionada anteriormente se abrié para introducir gas de diéxido de carbono que tenia su
presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La introduccién de gas de dioxido de carbono en el autoclave se realizd
durante 10 minutos mientras se agitaba el contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la valvula
de la bomba de gas de diéxido de carbono. Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevé a 120°C
mientras se agitaba. A continuacion, se realizé una reaccién durante 4 horas mientras se mantenia la presioén interna
del autoclave a aproximadamente 4 MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que toda la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
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reaccion contenia 0,003 moles de carbonato de dibutilo, y toda la mezcla de reaccion obtenida 4 horas después del
inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion después de la reaccién) contenia aproximadamente 0,004
moles de carbonato de dibutilo.

Después de la reaccion, se refrigero el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.

Ejemplo 17
(Sintesis de di(3-metilbutdxido) de dibutilestafio)

En un matraz de cuatro bocas de 1 litro equipado con un tubo de refrigeracion (que estaba conectado a un
controlador de vacio y una bomba de vacio) y una trampa de Dean-Stark se cargaron 70,5 g (0,28 moles) de 6xido
de dibutilestafio (fabricado y comercializado por Aldrich, Estados Unidos), 502 g (5,7 moles) de 3-metil-1-butanol
(fabricado y comercializado por Aldrich, Estados Unidos). Ademas, se colocé un agitador en el matraz.

El matraz se sumergi6 en un bafio de aceite que tenia una temperatura de 140°C, y la presién en el matraz se redujo
gradualmente a aproximadamente 90 kPa mientras se agitaba el contenido del matraz. A continuacion, la presion en
el matraz se redujo aun mas a 85 kPa mientras se agitaba el contenido del matraz y se extraia un destilado del
matraz, y se realizd una reaccién a 85 kPa durante 12 horas mientras se extraia adicionalmente un destilado del
matraz. Posteriormente, los componentes sin reaccionar (tales como un alcohol sin reaccionar) en el matraz se
eliminaron mediante destilacion del matraz durante 30 minutos mientras se reducia gradualmente la presion en el
matraz a aproximadamente 200 Pa. A continuacion se sacé el matraz del bafio de aceite, y el interior del matraz se
refrigerd. A continuacion, se introdujo gas de nitrégeno en el matraz para elevar la presion en el matraz a presion
atmosférica. Mediante esta operacion, se obtuvieron 127 g de un liquido viscoso.

Se analizé6 el destilado extraido del matraz. Como resultado, se descubri6 que el destilado contenia
aproximadamente 260 mmoles de agua. El liquido viscoso obtenido anteriormente se analiz6 mediante RMN. Como
resultado, se descubrié que el liquido viscoso contenia di(3-metilbutéxido) de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-
di(3-metilbutoxi)diestanoxano.

(Etapa (1))

114 g del liquido viscoso obtenido anteriormente se cargaron en un autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado
por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japdn) que tenia una bomba de gas de didxido de carbono conectada a él a través de un
tubo de acero inoxidable y una véalvula. El autoclave se sello, y la atmdsfera en el autoclave se purgd con gas de
nitrégeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se abrié para introducir gas de diéxido de carbono
gue tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La introduccién de gas de didxido de carbono en el autoclave
se realizé durante 10 minutos mientras se agitaba el contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la
vélvula de la bomba de gas de diéxido de carbono. Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevo a
120°C mientras se agitaba. A continuacion, se realiz6 una reaccion durante 4 horas mientras se mantenia la presion
interna del autoclave a aproximadamente 4 MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia carbonato de di(3-metilbutilo) en una cantidad del 18% molar, en términos del % molar del
carbonato de di(3-metilbutilo), en base a la cantidad molar del atomo de estafio contenido en el liquido viscoso, y
que la mezcla de reaccion obtenida 4 horas después del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion
después de la reaccién) contenia carbonato de di(3-metilbutilo) en una cantidad del 20,4% molar, en términos del %
molar del carbonato de di(3-metilbutilo), en base a la cantidad molar del &tomo de estafio contenido en el liquido
ViSC0so0.

Después de la reaccion, se refrigerd el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purg6 de él.
(Etapa (2))

Después de la etapa (1), el contenido del autoclave se enfrié a temperatura ambiente (aproximadamente 20°C), y
aproximadamente 6 g de agua destilada se cargaron en el autoclave, seguido de agitacion durante 30 minutos,
realizando de este modo una reaccion. A continuacion, se interrumpio la agitacion y se abrié el autoclave. Se
descubrio que se obtenia una suspension blanca en el autoclave. La suspension blanca se sometio a filtracion para
obtener, de este modo, sélidos blancos y un filtrado. El filtrado se cargé en un matraz en forma de berenjena de 100
ml equipado con un tubo de refrigeracion, una bomba de vacio y un controlador de vacio (fabricado y comercializado
por Okano Works, Ltd., Japon). Ademas, se colocd un agitador en el matraz. A continuacion, el matraz se sumergié
en un bafio de aceite que tenia una temperatura de 140°C.

Se realiz6 una destilacion a 140°C mientras se agitaba el contenido del matraz y se reducia gradualmente la presion
en el matraz. Durante la destilacion, se destilaron en primer lugar agua y 3-metil-1-butanol del matraz y, a
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continuacioén, se destil6 carbonato de di(3-metilbutilo) del matraz. La cantidad de carbonato de di(3-metilbutilo)
obtenido de este modo era de aproximadamente 11 g.

(Etapa (3))

En un matraz de cuatro bocas de 1 litro equipado con un tubo de refrigeracion (que estaba conectado a un
controlador de vacio y una bomba de vacio) y una trampa de Dean-Stark se cargaron los sélidos blancos obtenidos
en la etapa (2) anterior, 502 g (5,7 moles) de 3-metil-1-butanol (fabricado y comercializado por Aldrich, Estados
Unidos). Ademas, se colocé un agitador en el matraz.

El matraz se sumergié en un bafio de aceite que tenia una temperatura de 140°C, y la presién en el matraz se redujo
gradualmente a aproximadamente 90 kPa mientras se agitaba el contenido del matraz. A continuacion, la presion en
el matraz se redujo aln mas a 85 kPa mientras se agitaba el contenido del matraz y se extraia un destilado del
matraz, y se realizd una reaccion a 85 kPa durante 12 horas mientras se extraia adicionalmente un destilado del
matraz. Seguidamente, los componentes sin reaccionar (tales como un alcohol sin reaccionar) en el matraz se
eliminaron del matraz durante 30 minutos mientras se reducia gradualmente la presion en el matraz a
aproximadamente 200 Pa. A continuacion se saco el matraz del bafio de aceite, y el interior del matraz se refrigero.
A continuacion, se introdujo gas de nitrogeno en el matraz para elevar la presion en el matraz a presion atmosférica.
Mediante esta operacion, se obtuvieron 112 g de un liquido viscoso.

El liquido viscoso obtenido anteriormente se analiz6 mediante RMN. Como resultado, se descubrié que el liquido
viscoso contenia di(3-metilbutoxido) de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-di(3-metilbutoxi)diestanoxano.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 40 g de fenol y 8 g de monoxido de plomo, y la mezcla resultante se cargé en un
recipiente de reaccion. A continuacién, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, obteniendo de este modo el catalizador A.

(Produccion del carbonato aromatico)

En un autoclave de 100 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japdn) se cargaron
aproximadamente 11 g del carbonato de di(3-metilbutilo) obtenido en la etapa (2) anterior, 49 g de fenol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos) (que habia sido purificado mediante destilacion) y el catalizador A
obtenido anteriormente, en el que la cantidad de catalizador A era tal que el contenido de Pb de la mezcla resultante
en el autoclave se convirtié en el 0,4% en peso. A continuacion, el autoclave se selld, y se realizé una reaccion entre
el carbonato de di(3-metilbutilo) y el fenol de la siguiente manera. La atmésfera en el autoclave se purgé con gas de
nitrégeno. A continuacion, se cerraron todas las véalvulas del autoclave, y se inici6 la agitacion del contenido del
autoclave. En el autoclave, se realizd una reaccion de la siguiente manera. La temperatura interna del autoclave se
elevo a 230°C mientras se agitaba el contenido del autoclave. Se introdujo gas de nitrégeno en el autoclave desde
su parte inferior a una velocidad de 50 ml/minuto mientras se controlaba la presién interna del autoclave en el
intervalo de 100 a 200 kPa accionando apropiadamente una valvula provista en una parte superior del autoclave,
para realizar, de este modo, una destilacién durante aproximadamente 4 horas para eliminar por destilacion un
componente gaseoso del autoclave. Posteriormente, se detuvo la introduccion de nitrégeno en el autoclave, y se
dej6 enfriar a la mezcla de reaccion resultante en el autoclave.

Se analizé la mezcla de reaccion en el autoclave. Como resultado, se descubrié que la mezcla de reaccién contenia
aproximadamente 28 mmoles de carbonato de di(3-metilbutilo), aproximadamente 21 mmoles de carbonato de 3-
metilbutilfenilo y aproximadamente 2,6 mmoles de carbonato de difenilo.

La mezcla de reaccién en el autoclave se cargd en un matraz de tres bocas de 100 ml equipado con un tubo de
refrigeraciéon (que estaba conectado a un controlador de vacio y una bomba de vacio) y una trampa de Dean-Stark.
Ademas, se coloc6 un agitador en el matraz. A continuacion, el matraz se sumergié en un bafio de aceite que tenia
una temperatura de 150°C. La presion en el matraz se redujo gradualmente a aproximadamente 100 kPa mientras
se agitaba el contenido del matraz, realizando de este modo una reaccién. Durante la reaccion, fenol y carbonato de
di(3-metil-1-butilo) sin reaccionar se destilaron del matraz. La mezcla de reaccion liquida resultante comprendia
principalmente carbonato de 3-metilbutilfenilo y carbonato de difenilo.

(Etapa (1) realizada por segunda vez)

110 g del liquido viscoso obtenido en la etapa (3) anterior se cargaron en un autoclave de 200 ml (fabricado y
comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japdn) que tenia una bomba de gas de diéxido de carbono conectada a él
a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se sellé, y la atmésfera en el autoclave se purgd
con gas de nitrdgeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se abrié para introducir gas de diéxido
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de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La introduccion de gas de diéxido de carbono en
el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el contenido del autoclave y, a continuacion, se
detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de diéxido de carbono. Posteriormente, la temperatura interna del
autoclave se elevé a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se realizé una reaccion durante 4 horas mientras se
mantenia la presién interna del autoclave a aproximadamente 4 MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia carbonato de di(3-metilbutilo) en una cantidad del 18% molar, en términos del % molar del
carbonato de di(3-metilbutilo), en base a la cantidad molar del atomo de estafio contenido en el liquido viscoso, y
que la mezcla de reaccion obtenida 4 horas después del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion
después de la reaccién) contenia carbonato de di(3-metilbutilo) en una cantidad del 21% molar, en términos del %
molar del carbonato de di(3-metilbutilo), en base a la cantidad molar del &tomo de estafio contenido en el liquido
Vviscoso0.

Después de la reaccién, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.

Ejemplo 18

(Sintesis de di(3-metilbutéxido) de dibutilestafio)

En un matraz de cuatro bocas de 1 litro equipado con un tubo de refrigeracion (que estaba conectado a un
controlador de vacio y una bomba de vacio) y una trampa de Dean-Stark se cargaron 70,5 g (0,28 moles) de 6xido
de dibutilestafio (fabricado y comercializado por Aldrich, Estados Unidos), 502 g (5,7 moles) de 3-metil-1-butanol
(fabricado y comercializado por Aldrich, Estados Unidos). Ademas, se colocé un agitador en el matraz.

El matraz se sumergié en un bafio de aceite que tenia una temperatura de 140°C, y la presion en el matraz se redujo
gradualmente a aproximadamente 90 kPa mientras se agitaba el contenido del matraz. A continuacién, la presion en
el matraz se redujo alin mas a 85 kPa mientras se agitaba el contenido del matraz y se extraia un destilado del
matraz. A continuacion, se realizé una reaccion a 85 kPa durante 12 horas mientras se extraia adicionalmente un
destilado del matraz. Posteriormente, los componentes sin reaccionar (tales como un alcohol sin reaccionar) en el
matraz se eliminaron del matraz durante 30 minutos mientras se reducia gradualmente la presion en el matraz a
aproximadamente 200 Pa. A continuacion se saco el matraz del bafio de aceite, y el interior del matraz se refrigero.
A continuacion, se introdujo gas de nitrogeno en el matraz para elevar la presion en el matraz a presion atmosférica.
Mediante esta operacion, se obtuvieron 127 g de un liquido viscoso.

Se analizé el destilado. Como resultado, se descubrié que el destilado contenia aproximadamente 260 mmoles de
agua. El liquido viscoso obtenido anteriormente se analizé mediante RMN. Como resultado, se descubrié que el
liquido viscoso contenia di(3-metilbutéxido) de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-di(3-metilbutoxi)diestanoxano.

(Etapa (1))

114 g del liquido viscoso obtenido anteriormente se cargaron en un autoclave de 200 ml (fabricado y comercializado
por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japon) que tenia una bomba de gas de diéxido de carbono conectada a él a través de un
tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se selld, y la atmdsfera en el autoclave se purgé con gas de
nitrégeno. A continuacion, la valvula mencionada anteriormente se abrié para introducir gas de diéxido de carbono
que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La introduccién de gas de didxido de carbono en el autoclave
se realizé durante 10 minutos mientras se agitaba el contenido del autoclave y, a continuacion, se detuvo cerrando la
vélvula de la bomba de gas de diéxido de carbono. Posteriormente, la temperatura interna del autoclave se elevo a
120°C mientras se agitaba. A continuacion, se realiz6 una reaccion durante 4 horas mientras se mantenia la presion
interna del autoclave a aproximadamente 4 MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que la mezcla de reaccion obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia carbonato de di(3-metilbutilo) en una cantidad del 18% molar, en términos del % molar del
carbonato de di(3-metilbutilo), en base a la cantidad molar del atomo de estafio contenido en el liquido viscoso, y
gue la mezcla de reacciéon obtenida 4 horas después del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion
después de la reaccion) contenia carbonato de di(3-metilbutilo) en una cantidad del 20,4% molar, en términos del %
molar del carbonato de di(3-metilbutilo), en base a la cantidad molar del &tomo de estafio contenido en el liquido
ViSCoso0.

Después de la reaccidn, se refriger6 el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purgé de él.
(Etapa (2))
Después de la etapa (1), el contenido del autoclave se enfrid a temperatura ambiente (aproximadamente 20°C), y
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aproximadamente 6 g de agua destilada se cargaron en el autoclave, seguido de agitacion durante 30 minutos,
realizando de este modo una reaccién. A continuacién, se interrumpié la agitacion y se abrié el autoclave. Se
descubrié que se obtenia una suspensién blanca en el autoclave. La suspension blanca se sometio a filtracion para
obtener, de este modo, sélidos blancos y un filtrado. El filtrado se carg6 en un matraz en forma de berenjena de 100
ml equipado con un tubo de refrigeracion, una bomba de vacio y un controlador de vacio (fabricado y comercializado
por Okano Works, Ltd., Japén). Ademas, se colocé un agitador en el matraz. A continuacién, el matraz se sumergio
en un bafio de aceite que tenia una temperatura de 140°C.

Se realiz6 una destilacion a 140°C mientras se agitaba el contenido del matraz mientras se reducia gradualmente la
presion en el matraz. Durante la destilacion, se destilaron en primer lugar agua y 3-metil-1-butanol del matraz y, a
continuacion, se destild carbonato de di(3-metilbutilo) del matraz. La cantidad de carbonato de di(3-metilbutilo)
obtenido de este modo era de aproximadamente 11 g.

(Etapa (3))

En un matraz de cuatro bocas de 1 litro equipado con un tubo de refrigeracion (que estaba conectado a un
controlador de vacio y una bomba de vacio) y una trampa de Dean-Stark se cargaron los sélidos blancos obtenidos
en la etapa (2), 502 g (5,7 moles) de 3-metil-1-butanol (fabricado y comercializado por Aldrich, Estados Unidos).
Ademas, se coloc6 un agitador en el matraz.

El matraz se sumergio en un bafio de aceite que tenia una temperatura de 140°C, y la presion en el matraz se redujo
gradualmente a aproximadamente 90 kPa mientras se agitaba el contenido del matraz. A continuacion, la presién en
el matraz se redujo aun mas a 85 kPa mientras se agitaba el contenido del matraz y se extraia un destilado del
matraz, y se realizd una reaccion a 85 kPa durante 12 horas mientras se extraia adicionalmente un destilado del
matraz. Posteriormente, los componentes sin reaccionar (tales como un alcohol sin reaccionar) en el matraz se
eliminaron del matraz durante 30 minutos mientras se reducia gradualmente la presion en el matraz a
aproximadamente 200 Pa. A continuacion se saco el matraz del bafio de aceite, y el interior del matraz se refrigero.
A continuacion, se introdujo gas de nitrdgeno en el matraz para elevar la presion en el matraz a presion atmosférica.
Mediante esta operacion, se obtuvieron 112 g de un liquido viscoso.

El liquido viscoso obtenido anteriormente se analiz6 mediante RMN. Como resultado, se descubrié que el liquido
viscoso contenia di(3-metilbutdxido) de dibutilestafio y 1,1,3,3-tetrabutil-1,3-di(3-metilbutoxi)diestanoxano.

(Etapa (4))
(Preparacion del catalizador)

Se mezclaron conjuntamente 40 g de fenol y 8 g de monoxido de plomo, y la mezcla resultante se cargé en un
recipiente de reaccion. A continuacién, la mezcla se calenté a 180°C durante 10 horas mientras se eliminaba por
destilacion el agua subproducida con fenol, obteniendo de este modo el catalizador A.

(Produccion del carbonato aromatico)

En un autoclave de 100 ml (fabricado y comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japdn) se cargaron
aproximadamente 11 g del carbonato de di(3-metilbutilo) obtenido en la etapa (2) anterior, 49 g de fenol (fabricado y
comercializado por Aldrich, Estados Unidos) (que habia sido purificado mediante destilacion) y el catalizador A
obtenido anteriormente, en el que la cantidad de catalizador A era tal que el contenido de Pb de la mezcla resultante
en el autoclave se convirtié en el 0,4% en peso. A continuacion, el autoclave se selld, y se realizé una reaccion entre
el carbonato de di(3-metilbutilo) y el fenol de la siguiente manera. La atmosfera en el autoclave se purgé con gas de
nitrégeno. A continuacion, se cerraron todas las véalvulas del autoclave, y se inici6 la agitacion del contenido del
autoclave. La temperatura interna del autoclave se elevo a 230°C mientras se agitaba el contenido del autoclave. Se
introdujo gas de nitrégeno en el autoclave desde su parte inferior a una velocidad de 50 ml/minuto mientras se
controlaba la presion interna del autoclave en el intervalo de 100 a 200 kPa accionando apropiadamente las valvulas
en una parte superior del autoclave, para realizar, de este modo, una destilacién durante aproximadamente 4 horas
para eliminar por destilacion un componente gaseoso del autoclave. Posteriormente, se detuvo la introduccion de
nitrégeno en el autoclave, y se dej6 enfriar a la mezcla de reaccion resultante en el autoclave.

Se analizé la mezcla de reaccion en el autoclave. Como resultado, se descubrié que la mezcla de reaccién contenia
aproximadamente 28 mmoles de carbonato de di(3-metilbutilo), aproximadamente 21 mmoles de carbonato de 3-
metilbutilfenilo y aproximadamente 2,6 mmoles de carbonato de difenilo.

La mezcla de reaccién en el autoclave se cargd en un matraz de tres bocas de 100 ml equipado con un tubo de
refrigeraciéon (que estaba conectado a un controlador de vacio y una bomba de vacio) y una trampa de Dean-Stark.
Ademas, se coloc6 un agitador en el matraz. A continuacion, el matraz se sumergié en un bafio de aceite que tenia
una temperatura de 150°C. La presion en el matraz se redujo gradualmente a aproximadamente 100 kPa mientras
se agitaba el contenido del matraz, realizando de este modo una reaccién. Durante la reaccion, fenol y carbonato de
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di(3-metil-1-butilo) sin reaccionar se destilaron del matraz. La mezcla de reaccion liquida resultante comprendia
principalmente carbonato de 3-metilbutilfenilo y carbonato de difenilo.

(Etapa (5))

Después de la etapa (4), la presion interna del matraz y la temperatura del bafio de aceite se ajustaron a
aproximadamente 50 kPa y 220°C, respectivamente, y se realizé una reacciéon durante 6 horas mientras se agitaba.
Durante la reaccién, se destil6 carbonato de di(3-metilbutilo) del matraz. Se analiz6 la mezcla de reaccién resultante
obtenida en el matraz. Como resultado, se descubrié que la mezcla de reaccion contenia carbonato de difenilo en
una cantidad de aproximadamente 26 mmoles.

(Etapa (1) realizada por segunda vez)

110 g del liguido viscoso obtenido en la etapa (3) anterior se introdujeron en un autoclave de 200 ml (fabricado y
comercializado por Toyo Koatsu Co., Ltd., Japdn) que tenia una bomba de gas de diéxido de carbono conectada a él
a través de un tubo de acero inoxidable y una valvula. El autoclave se selld, y la atmésfera en el autoclave se purgé
con gas de nitrégeno. A continuacién, la valvula mencionada anteriormente se abrié para introducir gas de diéxido
de carbono que tenia su presion ajustada a 5 MPa en el autoclave. La introduccién de gas de diéxido de carbono en
el autoclave se realizdé durante 10 minutos mientras se agitaba el contenido del autoclave y, a continuacion, se
detuvo cerrando la valvula de la bomba de gas de didxido de carbono. Posteriormente, la temperatura interna del
autoclave se elevd a 120°C mientras se agitaba. A continuacion, se realizé una reaccion durante 4 horas mientras se
mantenia la presion interna del autoclave a aproximadamente 4 MPa.

Durante la reaccion y después de la misma, se tomaron y se analizaron muestras de la mezcla de reaccion en el
autoclave. Como resultado, se descubrié que la mezcla de reaccién obtenida 1 hora después del inicio de la
reaccion contenia carbonato de di(3-metilbutilo) en una cantidad del 18% molar, en términos del % molar del
carbonato de di(3-metilbutilo), en base a la cantidad molar del atomo de estafio contenido en el liquido viscoso, y
que la mezcla de reaccion obtenida 4 horas después del inicio de la reaccion (es decir, la mezcla de reaccion
después de la reaccion) contenia carbonato de di(3-metilbutilo) en una cantidad del 21% molar, en términos del %
molar del carbonato de di(3-metilbutilo), en base a la cantidad molar del &tomo de estafio contenido en el liquido
viscoso.

Después de la reaccion, se refrigerd el interior del autoclave, y el diéxido de carbono se purg6 de él.

Ejemplo 19

(Produccion de diisocianato de hexametileno a partir del carbonato de difenilo obtenido en el ejemplo 4)

En un matraz de 500 ml equipado con un agitador, un termémetro y un embudo de decantacion se cargaron 161 g
(0,75 moles) de carbonato de difenilo producido sustancialmente de la misma manera que en el ejemplo 4,y 142 g
(1,5 moles) de fenol (fabricado y comercializado por Aldrich, Estados Unidos) (que habia sido purificado mediante
destilacion). La atmdsfera en el matraz se purgd con gas de nitrogeno seco. El matraz se sumergio en un bafio de
agua que tenia una temperatura de 50°C, y se agit6 el contenido del matraz.

Una vez confirmado que los sélidos en el matraz se habian disuelto, la temperatura del bafio de agua se ajust6 a
45°C. El embudo de decantacion mencionado anteriormente contenia 35 g (0,3 moles) de 1,6-hexametilendiamina
(fabricada y comercializada por Aldrich, Estados Unidos) (que se habia purificado mediante destilacion y mantenido
a de 45 a 50°C). La 1,6-hexametilendiamina en el embudo de decantacion se decantd en el matraz durante
aproximadamente 20 minutos para realizar una reaccién mientras se ajustaba la temperatura del contenido del
matraz en el intervalo de 50 a 60°C.

Una vez completada la decantacion de la 1,6-hexametilendiamina, se realiz6 adicionalmente una reaccion durante 1
hora mientras se agitaba el contenido del matraz y se mantenia la temperatura del contenido del matraz a 50°C
ajustando apropiadamente la temperatura del bafio de agua, obteniendo de este modo una mezcla de reaccion.

La mezcla de reaccién obtenida se analizé6 mediante cromatografia de liquidos de alta resolucién y cromatografia de
permeacion en gel. Como resultado, se descubrié que la conversion de 1,6-hexametilendiamina era el 100% molar,
gue se produjo éster difenilico del acido N,N’-hexanodiil-bis-carbamico con un rendimiento del 99,6% molar y con
una selectividad del 99,6% molar, y que se produjo un compuesto de urea en una cantidad de aproximadamente el
0,4% molar, en base a la cantidad molar de la 1,6-hexametilendiamina.

La mezcla de reaccidn obtenida anteriormente se introdujo de forma continua a través de un precalentador en una
columna de destilacion continua de fases multiples (diametro interno: 2 pulgadas [5,08 cm]; altura: 4 m) (que estaba
llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma, realizando de este modo una
destilacion. Durante la destilacion, se extrajo una cantidad en exceso de fenol en forma de un gas de una parte
superior de la columna y una mezcla de alto punto de ebullicién se extrajo de forma continua en forma de un liquido
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de una parte inferior de la columna. Durante la destilacion, el liquido extraido de una parte inferior de la columna se
reciclé a la columna a través de un hervidor que tenia una temperatura de 130°C, y la presion en la parte superior de
la columna se mantenia a aproximadamente 20 kPa. La mezcla liquida extraida de la parte inferior de la columna se
transfirié a través de un conducto y una bomba a otra columna de destilacién continua de fases mdltiples (diametro
interno: 2 pulgadas [5,08 cm]; altura: 4 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte de la
misma que estd a 1 m por encima de la parte inferior de la columna, y se realiz6 la descompaosicion térmica de la
mezcla liquida. Durante la descomposicion térmica, se extrajo un liquido de una parte inferior de la columna, y el
liquido extraido se recicl6 a la columna a través de un hervidor que tenia una temperatura de 220°C, y la presion en
la parte superior de la columna se mantenia a aproximadamente 2,6 kPa.

Durante la descomposicion térmica, una mezcla que contenia diisocianato de hexametileno se extrajo en forma de
un gas desde una parte de la columna, que esta a 2 m por debajo de la parte superior de la columna, mientras se
extraia fenol en forma de un gas desde la parte superior de la columna. La mezcla que contenia diisocianato de
hexametileno se introdujo en otra columna de destilacién continua de fases mdltiples mas (didmetro interno: 2
pulgadas [5,08 cm]; altura: 4 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de didmetro)) en una parte media de la
misma, y se realizd una destilaciéon para purificar el diisocianato de hexametileno. Durante la destilacion para la
purificacién, se extrajo un liquido de una parte inferior de la columna, y el liquido extraido se recicl6 a la columna a
través de un hervidor que tenia una temperatura de 120°C, y la presiéon en la parte superior de la columna se
mantenia a aproximadamente 130 Pa. Se analizaron un gas extraido de la parte superior de la columna y un liquido
extraido de la parte inferior de la columna. Como resultado, se descubri6é que el gas extraido de la parte superior de
la columna era un producto de diisocianato de hexametileno que tenia una pureza del 99,9% en peso, y el liquido
extraido de la parte inferior de la columna comprendia principalmente carbonato de difenilo.

Ejemplo comparativo 3

(Produccién de diisocianato de hexametileno a partir de carbonato de difenilo que contiene un compuesto de cloro)

En un matraz de 500 ml equipado con un agitador, un termémetro y un embudo de decantacion se cargaron 161 g
(0,75 moles) de carbonato de difenilo (fabricado y comercializado por Bayer AG, Alemania) (que contenia 15 ppm en
peso de un compuesto de cloro hidrolizable), y 142 g (1,5 moles) de fenol (fabricado y comercializado por Aldrich,
Estados Unidos) (que habia sido purificado mediante destilacién). La atmdsfera en el matraz se purgd con gas de
nitrégeno seco. A continuacion, el matraz se sumergio en un bafo de agua que tenia una temperatura de 50°C, y se
agito el contenido del matraz.

Una vez confirmado que los sélidos en el matraz se habian disuelto, la temperatura del bafio de agua se ajust6 a
45°C. El embudo de decantacion mencionado anteriormente contenia 35 g (0,3 moles) de 1,6-hexametilendiamina
(fabricada y comercializada por Aldrich, Estados Unidos) (que se habia purificado mediante destilacion y mantenido
a de 45 a 50°C). La 1,6-hexametilendiamina en el embudo de decantacion se decanté en el matraz durante
aproximadamente 20 minutos para realizar una reaccion mientras se ajustaba la temperatura del contenido del
matraz en el intervalo de 50 a 60°C.

Una vez completada la decantacion de la 1,6-hexametilendiamina, se realiz6 adicionalmente una reaccion durante 1
hora mientras se agitaba el contenido del matraz y se mantenia la temperatura del contenido del matraz a 50°C
ajustando apropiadamente la temperatura del bafio de agua, obteniendo de este modo una mezcla de reaccion.

La mezcla de reaccién obtenida se analizé6 mediante cromatografia de liquidos de alta resolucién y cromatografia de
permeacion en gel. Como resultado, se descubrié que la conversion de 1,6-hexametilendiamina era del 99% molar,
que se produjo éster difenilico del acido N,N’-hexanodiil-bis-carbamico con un rendimiento del 99% molar y con una
selectividad del 99,6% molar, y que se produjo un compuesto de urea en una cantidad de aproximadamente el 0,5%
molar, en base a la cantidad molar de la 1,6-hexametilendiamina.

La mezcla de reaccion obtenida anteriormente se introdujo de forma continua a través de un precalentador en una
columna de destilacion continua de fases multiples (diametro interno: 2 pulgadas [5,08 cm]; altura: 4 m) (que estaba
llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media de la misma, realizando de este modo una
destilacion. Durante la destilacion, se extrajo una cantidad en exceso de fenol en forma de un gas de una parte
superior de la columna mientras se extraia de forma continua una mezcla de alto punto de ebullicién en forma de un
liguido de una parte inferior de la columna. Durante la destilacion, el liquido extraido de una parte inferior de la
columna se reciclé a la columna a través de un hervidor que tenia una temperatura de 130°C, y la presion en la parte
superior de la columna se mantenia a aproximadamente 20 kPa. La mezcla liquida extraida de la parte inferior de la
columna se transfirié a través de un conducto y una bomba a una columna de destilacion continua de fases multiples
(didmetro interno: 2 pulgadas [5,08 cm]; altura: 4 m) (que estaba llena de relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una
parte de la misma que estd a 1 m por encima de la parte inferior de la columna, y se realiz6 la descomposicion
térmica de la mezcla liquida. Durante la descomposicion térmica, se extrajo un liquido de una parte inferior de la
columna, y el liquido extraido se recicl6 a la columna a través de un hervidor que tenia una temperatura de 220°C, y
la presion en la parte superior de la columna se mantenia a aproximadamente 2,6 kPa.
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Una mezcla que contiene diisocianato de hexametileno se extrajo en forma de un gas de una parte de la columna
que esta a 2 m por debajo de la parte superior de la columna mientras se extraia fenol en forma de un gas desde la
parte superior de la columna. La mezcla que contenia diisocianato de hexametileno se introdujo en otra columna de
destilacion continua de fases multiples (diametro interno: 2 pulgadas [5,08 cm]; altura: 4 m) (que estaba llena de
relleno Dixon (6 mm de diametro)) en una parte media, y se realizd una destilacién para purificar el diisocianato de
hexametileno. Durante la destilacién para la purificacion, se extrajo un liquido de una parte inferior de la columna, y
el liquido extraido se recicl6 a la columna a través de un hervidor que tenia una temperatura de 120°C, y la presién
en la parte superior de la columna se mantenia a aproximadamente 130 Pa. Se analizaron un gas extraido de la
parte superior de la columna y un liquido extraido de la parte inferior de la columna. Como resultado, se descubrid
que el gas extraido de la parte superior de la columna era un producto de diisocianato de hexametileno que tenia
una pureza del 99,3% y que contenia 5 ppm de un compuesto de cloro hidrolizable, y el liquido extraido de la parte
inferior de la columna comprendia principalmente carbonato de difenilo.

Ejemplo 20

(Produccién de policarbonato a partir del carbonato de difenilo obtenido en el ejemplo 4)

23,5 g del carbonato de difenilo obtenido en el ejemplo 4 y 22,8 g de bisfenol A se introdujeron en un dispositivo de
reaccion al vacio equipado con un agitador. (El carbonato de difenilo se analiz6 mediante RMN, y no se detecto
ninguna impureza que contenia un grupo metilo (diferente de un grupo metilo presente en el extremo de un grupo
alquilo de cualquier compuesto en el sistema de reaccién) en el carbonato de difenilo.) A continuacién, se realizé
una reaccion de polimerizacion a 8.000 Pa durante 30 minutos y, a continuacion, a 4.000 Pa durante 90 minutos,
mientras se purgaba la atmosfera en el dispositivo de reaccién al vacio con gas de nitrégeno. Seguidamente, la
temperatura del contenido del dispositivo de reaccién al vacio se elevd a 270°C, y se realiz6 una reaccion de
polimerizacién adicional a 270°C a 70 Pa durante una hora, obteniendo de este modo un policarbonato aromatico. El
policarbonato aroméatico obtenido era excelente en términos de color (es decir, incoloro y transparente) y tenia un
peso molecular promedio en nimero de 10.500.

Ejemplo 21

(Produccion de policarbonato a partir de carbonato de difenilo que contenia una impureza que tenia un grupo metilo)

Se realiz6 una reaccion de transesterificacion entre carbonato de dimetilo y fenol para obtener carbonato de
metilfenilo. El carbonato de metilfenilo obtenido se sometié a una reaccién de desproporcién para obtener un
producto de carbonato de difenilo que contenia aproximadamente 90 ppm en peso de carbonato de metilfenilo.

23,5 g del producto de carbonato de difenilo obtenido (que contenia carbonato de metilfenilo) y 22,8 g de bisfenol A
se introdujeron en un dispositivo de reaccion al vacio equipado con un agitador. A continuacion, se realizé6 una
reaccion de polimerizacién a 8.000 Pa durante 30 minutos y, a continuacion, a 4.000 Pa durante 90 minutos,
mientras se purgaba la atmosfera en el dispositivo de reaccion al vacio con gas de nitrégeno. Seguidamente, la
temperatura del contenido del dispositivo de reaccién al vacio se elevo a 270°C, y se realizé una reacciéon de
polimerizacion adicional a 270°C a 70 Pa durante una hora, obteniendo de este modo un policarbonato aromatico. El
policarbonato aroméatico obtenido era excelente en términos de color (es decir, incoloro y transparente) y tenia un
peso molecular promedio en niumero de 9.500.

Ejemplo comparativo 4

(Produccién de policarbonato a partir de carbonato de difenilo que contenia un compuesto de cloro)

23,5 g de carbonato de difenilo (fabricado y comercializado por Bayer AG, Alemania) (que contenia 5 ppm en peso
de cloro) y 22,8 g de bisfenol A se introdujeron en un dispositivo de reaccion al vacio equipado con un agitador. A
continuacion, se realiz6 una reaccion a 8.000 Pa durante 30 minutos y, a continuacién, a 4.000 Pa durante 90
minutos, mientras se purgaba la atmoésfera en el dispositivo de reaccion al vacio con gas de nitrégeno.
Seguidamente, la temperatura del contenido del dispositivo de reaccién al vacio se elevd a 270°C, y se realizé una
reaccion adicional a 270°C a 70 Pa durante una hora. Sin embargo, mediante las reacciones mencionadas
anteriormente, fue imposible obtener un polimero que tuviera un alto peso molecular. Especificamente, la mezcla de
reaccion obtenida después de la reaccion a 270°C a 70 Pa durante una hora contenia solamente una mezcla que
contiene compuestos de materia prima sin reaccionar y un oligbmero que tenia un peso molecular promedio en
namero de 800 0 menos.

APLICABILIDAD INDUSTRIAL

El método de la presente invencidn es ventajoso no solamente en que el método no necesita la utilizacion de
ninguna sustancia téxica y esta libre de la generacidon de cualquier sustancia corrosiva, sino también en que las
cantidades de subproductos son muy pequefias y los productos intermedios generados durante la produccion del
carbonato aromatico deseado pueden reciclarse. Por lo tanto, el método de la presente invencion es favorable desde
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el punto de vista de la proteccién medioambiental, y permite una produccion sencilla y eficaz de un carbonato
aromatico de gran pureza.
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REIVINDICACIONES

1. Método para producir un carbonato aromatico, que comprende:
(1) realizar una reaccién entre un compuesto organometdlico y dioxido de carbono para obtener una mezcla de
reaccién que contiene un carbonato de dialquilo formado mediante la reaccion,

en el que dicho compuesto organometalico tiene un enlace metal-oxigeno-carbono y comprende, como minimo, un
compuesto seleccionado entre el grupo que comprende:
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un compuesto organometalico representado mediante la formula (1):

(OR%)q
R!,—M'—(OR%), (1)
2
R%

en la que:

Mm* representa un atomo metdlico seleccionado entre el grupo que comprende elementos que pertenecen a los
grupos 4 y 14 de la tabla periddica, excepto el silicio;

cada uno de R* y R? representa independientemente un grupo alquilo C;-C1»> de cadena lineal o ramificado, un
grupo cicloalquilo Cs-Ci2, un grupo alquenilo C,-C;, de cadena lineal o ramificado, un grupo aralquilo C7-Cy que
comprende arilo Cs-C1g Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo
C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-C14, 0 un grupo arilo Cs-Cgo Sin sustituir o sustituido;

cada uno de R® y R* representa independientemente un grupo alquilo C;-C1»> de cadena lineal o ramificado, un
grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C,-C1, de cadena lineal o ramificado, o un grupo aralquilo C7-Cy
que comprende arilo Cs-C19 Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo
C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-C14; y

cadauno de ayb esunnumero enterode 0a2,a+b=0a2, cadaunodecydesunnumero entero de 0 a 4,
ya+tb+c+d=4;y

un compuesto organometalico representado mediante la férmula (2):

(OR%; R%
R’ —M’—0—M’—R’y (2

en la que:

cada uno de M? y M3 representa independientemente un atomo metalico seleccionado entre el grupo que
comprende elementos que pertenecen a los grupos 4 y 14 de la tabla periédica, excepto el silicio;

cada uno de R®, R®° R’y R® representa independientemente un grupo alquilo Ci-Ci» de cadena lineal o
ramificado, un grupo cicloalquilo Cs-C12, un grupo alquenilo C,-C1, de cadena lineal o ramificado, un grupo
aralquilo C7-Cy que comprende arilo Cs-C1g Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que
comprende alquilo C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-C14, 0 un grupo arilo Ce-Czo Sin sustituir
0 sustituido;

cada uno de R° y R0 representa independientemente un grupo alquilo C1-C12 de cadena lineal o ramificado, un
grupo cicloalquilo Cs-Ci2, un grupo alquenilo C,-C12 de cadena lineal o ramificado, o un grupo aralquilo C7-Cx
que comprende arilo Cs-C19 Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que comprende alquilo
C1-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-C14; y
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cadaunodee,f,gyhesunnimeroenterode0a2 e+f=0a2,g+h=0a2, cadaunodeiyjesunndmero
enterodela3,e+f+i=3,yg+h+j=3,

(2) separar dicho carbonato de dialquilo de dicha mezcla de reaccién para obtener un liquido residual, y
realizar las siguiente etapas (3) y (4) en cualquier orden, o de forma parcial o completamente simultanea:

(3) hacer reaccionar a dicho liquido residual con un alcohol para formar, como minimo, un compuesto
organometalico y formar agua y eliminar dicha agua de dicho compuesto organometdlico, y

(4) hacer reaccionar a dicho carbonato de dialquilo separado en la etapa (2) con un compuesto hidroxiaromatico
para obtener un carbonato aromatico.

2. El método, segun la reivindicacion 1, en el que dicho carbonato aromatico obtenido en la etapa (4) es, como
minimo, un compuesto seleccionado entre el grupo que comprende un carbonato de alquilarilo y un carbonato de
diarilo.

3. El método, segun la reivindicacion 1 6 2, en el que, en la etapa (3), dicho compuesto organometalico que tiene
dicha agua eliminada del mismo se recicla a la etapa (1).

4. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que, en la etapa (4), un alcohol que se genera
junto con dicho carbonato aromatico se recicla a la etapa (3).

5. El método, segln cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que un carbonato de dialquilo recuperado en la
etapa (4) se recicla a la etapa (4).

6. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que un ciclo de etapas (1) a (4) se repite, como
minimo, una vez.

7. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 2 a 5, en el que dicho carbonato aromético obtenido en la
etapa (4) es un carbonato de alquilarilo y que, después de la etapa (4), comprende ademas la siguiente etapa (5):

(5) someter a dicho carbonato de alquilarilo a una reaccién de desproporcion para obtener un carbonato de diarilo.

8. El método, segun la reivindicacién 7, en el que, en la etapa (5), un carbonato de dialquilo que se genera junto con
dicho carbonato de diarilo se recicla a la etapa (4).

9. El método, segun la reivindicacion 7 u 8, en el que un ciclo de etapas (1) a (5) se repite, como minimo, una vez.
10. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en el que, en la etapa (1), dicho compuesto
organometalico se utiliza en una cantidad que es de 1/200 a 1 vez la cantidad estequiométrica con respecto a la

cantidad de dicho diéxido de carbono.

11. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, en el que dicha reaccion en la etapa (1) se realiza a
20°C 0 més.

12. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, en el que dicha separacion de dicho carbonato de
dialquilo en la etapa (2) se realiza mediante, como minimo, un método de separacion seleccionado entre el grupo
gue comprende destilacion, extraccion y filtracion.

13. El método, segun la reivindicacion 12, en el que dicha separacion de dicho carbonato de dialquilo en la etapa (2)
se realiza mediante destilacion.

14. El método, segun la reivindicacién 13, en el que dicha separacién de dicho carbonato de dialquilo en la etapa (2)
se realiza mediante destilacion en pelicula fina.

15. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14, en el que dicha eliminaciéon de dicha agua en la
etapa (3) se realiza mediante separacion por membrana.

16. El método, segun la reivindicacion 15, en el que dicha separacion por membrana es pervaporacion.

17. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14, en el que dicha eliminaciéon de dicha agua en la
etapa (3) se realiza mediante destilacion.

18. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 17, en el que dicho alcohol utilizado en la etapa (3) es,
como minimo, un alcohol seleccionado entre el grupo que comprende un alcohol alquilico que tiene un grupo alquilo
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Ci1-C12 de cadena lineal o ramificado, un alcohol cicloalquilico que tiene un grupo cicloalquilo Cs-Ci2, un alcohol
alquenilico que tiene un grupo alquenilo C,-Ci2 de cadena lineal o ramificado, y un alcohol aralquilico que tiene un
grupo aralquilo C7-C2 que comprende arilo Ce-C1g Sin sustituir o sustituido y alquilo seleccionado entre el grupo que
comprende a alquilo C;-C14 de cadena lineal o ramificado y cicloalquilo Cs-Cia.

19. El método, segln cualquiera de las reivindicaciones 1 a 18, en el que el alcohol utilizado en la etapa (3) tiene un
punto de ebulliciébn que es superior al punto de ebullicion del agua.

20. El método, segun la reivindicacion 19, en el que el alcohol utilizado en la etapa (3) es, como minimo, un alcohol
seleccionado entre el grupo que comprende 1-butanol, 2-metil-1-propanol, un alcohol alquilico que tiene un grupo
alquilo Cs-C1» de cadena lineal o ramificado, y un alcohol alquenilico que tiene un grupo alquenilo C4-C1> de cadena
lineal o ramificado.

21. El método, segun la reivindicacion 19 6 20, en el que el alcohol utilizado en la etapa (3) tiene un punto de
ebullicién que es inferior al de dicho compuesto hidroxiaromatico utilizado en la etapa (4).

22. El método, segun la reivindicacion 1, en el que cada uno de R®y R* en la formula (1) y R y R™ en la férmula (2)
representa independientemente un grupo n-butilo, un grupo 2-metilpropilo, un grupo alquilo Cs-C;, de cadena lineal o
ramificado, o un grupo alquenilo C4-C12 de cadena lineal o ramificado.

23. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 22, en el que, en la etapa (1), dicho compuesto
organometalico se utiliza, como minimo, en una forma seleccionada entre el grupo que comprende una forma
monomeérica, una forma oligomérica, una forma polimérica y una forma asociada.

24. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1, 22 y 23, en el que cada uno de M! en la férmula Qy Mm? y
M en la férmula (2) representa un atomo de estafio.

25. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 24, en el que dicho compuesto organometalico utilizado
en la etapa (1) se produce a partir de un éxido de organoestafio y un alcohol.

26. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 25, en el que la cantidad de dicho compuesto
hidroxiaromatico utilizado en la etapa (4) es de 0,1 a 10.000 veces la cantidad estequiométrica con respecto a la
cantidad de dicho carbonato de dialquilo utilizado en la etapa (4).

27. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 26, en el que dicha reaccién en la etapa (4) se realiza a
una temperatura en el intervalo de 50 a 350°C.

28. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 27, en el que dicha reaccion en la etapa (4) se realiza en
presencia de un catalizador de la reaccién de transesterificacion.

29. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 7 a 9, en el que dicha reaccién en la etapa (5) se realiza en
presencia de un catalizador de la reaccién de desproporcion.

30. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 29, en el que dicho compuesto hidroxiaromatico se
representa mediante la siguiente formula (3):

ArOH  (3)
en la que Ar es un grupo aromatico Cs-Cso.

31. El método, segun la reivindicacion 30, en el que dicho compuesto hidroxiaromatico representado mediante la
férmula (3) es fenol.

32. El método, segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 31, en el que el contenido total de un compuesto

hidroxiaromatico y un compuesto que contiene un grupo carboxilo en dicho alcohol utilizado en la etapa (3) es de
1.000 ppm 0 menos.
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