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DESCRIPCION

METODO PARA SEPARAR CARBONATO DE DIMETILO DE METANOL

REFERENCIA CRUZADA A APLICACIONES RELACIONADAS

La presente solicitud reivindica las prioridades de las solicitudes de patente chinas
presentadas el 28 de agosto de 2017,

1. CN201710749187,9, titulada “method for continuously separating mixture of dimethyl
carbonate and methanol”;

2. CN201710749211,9, titulada “method for separating azeotrope of dimethyl carbonate and
methanol by continuous extractive distillation”;

3. CN201710749443 4, titulada “method for separating azeotrope of dimethyl carbonate and
methanol’;

4. CN201710749452,3, titulada “method for separating mixture of dimethyl carbonate and
methanol by extractive distillation”; y

5. CN201710749458,0, titulada “method for purifying dimethyl carbonate”,

gue se incorporan en su totalidad al presente documento como referencia.

CAMPO DE LA INVENCION

La presente divulgacion se refiere a un método para separar carbonato de dimetilo de

metanol.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

El carbonato de dimetilo (DMC) es un producto intermedio quimico respetuoso con el medio
ambiente, y se usa ampliamente en metilacion, carbonilacion, carbonilo-metilacion,
metoxilacion asi como en otras reacciones. Por tanto, el carbonato de dimetilo se considera
la “nueva piedra angular” de la sintesis organica actualmente. El carbonato de dimetilo se
produce generalmente mediante el método de transesterificacion en la industria. Durante el
procedimiento de produccion, el carbonato de dimetilo y el metanol forman un azedtropo y

dificilmente pueden separarse mediante el método de destilacién comun.

En los ultimos afios, hay tecnologias de destilacién por extraccion, destilacion por cambios de
presion, destilacion azeotropica y separacion por membrana que se usan para producir

carbonato de dimetilo de alta pureza. En comparacién con las tres ultimas tecnologias, la
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tecnologia de destilaciébn por extraccién tiene las ventajas de bajo consumo de energia,
procedimiento de produccion sencillo y amplio surtido de disolventes, y por tanto se ha
convertido en una tendencia técnica para separar el azeétropo de carbonato de dimetilo y

metanol para la conservacion de energia y la reduccion del consumo.

La solicitud de patente CN103159586A divulga un método de separacion continuo de
destilacion por extraccion del azedtropo de carbonato de dimetilo y metanol. A presion normal,
se usa etilenglicol como agente de extraccion, y la razon de disolventes oscila entre 1 y 3.
Puede obtenerse metanol con pureza del 99,56 % y carbonato de dimetilo con pureza del
99,86 %. Sin embargo, hay una seccion de separacion de fases entre el agente de extraccion
etilenglicol y una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol. Como resultado, la eficacia de
separacion es baja y el consumo de energia aumenta. La solicitud de patente
CN105037162A divulga un método para separar el azeodtropo de carbonato de dimetilo y
metanol con N,N-dimetilamida, N-formilmorfolina, o una mezcla de los dos con cualquier
razon como agente de extraccion. La razon del producto en la parte superior de una columna
de destilacion por extraccion con respecto al agente de extraccion oscila entre 0,5:1-10:1, y la
razén de alimentacion (masa) del agente de extraccion con respecto a la mezcla oscila entre
1:10-5:1. Se usa N,N-dimetilamida, N-formilmorfolina volatiles, o una mezcla de los dos como
agente de extraccion, lo que conducira a contaminacion ambiental. La solicitud de patente
CN1367772A divulga un método para separar carbonato de dimetilo de metanol en una
columna de destilacion a través de destilacion por extraccion, y se retira una corriente
secundaria de vapor de la columna de destilacion. Se usa fenol como agente de extraccion.
En el producto, la pureza del metanol es del 97 %, y la pureza del carbonato de dimetilo es
del 94 %. Ademas, puesto que el punto de fusion del fenol es relativamente alto, cristalizara
facilmente a temperatura normal y por tanto conducira a problemas de bloqueo en los
conductos.

SUMARIO DE LA INVENCION

En vista de las condiciones técnicas en la técnica anterior, la presente divulgacion tiene como
objetivo proporcionar un nuevo método para separar carbonato de dimetilo de metanol, y el
método tiene las ventajas de buen efecto de separacion, alta pureza de producto y ser

respetuoso con el medio ambiente.

La presente divulgacién proporciona un método para separar carbonato de dimetilo de
metanol. EI método comprende someter un material de partida que contiene carbonato de
dimetilo y metanol a destilacion por extraccion, en el que se usa un agente de extraccion que

comprende un compuesto que tiene una formula general de CH;O(CH,CH,0),CHjs, siendo n
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un numero entero de 2-8 en la destilacion por extraccion. Preferiblemente, n es un niumero

entero de 2-6.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el agente de extraccion comprende
dimetil éter de dietilenglicol, dimetil éter de trietilenglicol, dimetil éter de tetraetilenglicol,
dimetil éter de pentaetilenglicol, dimetil éter de hexaetilenglicol, dimetil éter de

heptaetilenglicol, dimetil éter de octaetilenglicol o una mezcla de los mismos.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, la mezcla contenida en el agente de
extraccion es un dimetil éter de polietilenglicol. Preferiblemente, el dimetil éter de
polietilenglicol comprende dimetil éter de trietilenglicol, dimetil éter de tetraetilenglicol, dimetil
éter de pentaetilenglicol y dimetil éter de hexaetilenglicol, y tiene un peso molecular relativo

promedio de los mismos que oscila entre 240 y 270, preferiblemente entre 250 y 260.

Segun algunas otras realizaciones preferidas del método, la mezcla contenida en el agente
de extraccion comprende o consiste en dimetil éter de dietilenglicol, dimetil éter de

trietilenglicol y dimetil éter de tetraetilenglicol.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el agente de extraccion comprende

adicionalmente un liquido iénico.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el agente de extraccion esta compuesto
por uno o mas seleccionado de un grupo que consiste en dimetil éter de dietilenglicol, dimetil
éter de ftrietilenglicol, dimetil éter de tetraetilenglicol y dimetil éter de polietilenglicol, y un

liquido idnico.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el agente de extraccion esta compuesto

por dimetil éter de dietilenglicol y un liquido iénico.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el agente de extraccion esta compuesto

por dimetil éter de trietilenglicol y un liquido idnico.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el agente de extraccion esta compuesto

por dimetil éter de tetraetilenglicol y un liquido i6nico.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el agente de extraccion esta compuesto

por dimetil éter de polietilenglicol y un liquido ionico.
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Segun algunas realizaciones preferidas del método, en el agente de extraccion, el contenido
del liquido iénico oscila entre el 40 % en peso y el 80 % en peso, preferiblemente oscila entre
el 50 % en peso y el 80 % en peso, tal como el 50 % en peso, el 60 % en peso, el 70 % en

peso, el 80 % en peso.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el liquido idnico es al menos uno
seleccionado de un grupo que consiste en liquidos idnicos de imidazol y liquidos i6nicos de

piridina.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el liquido iénico tiene un cation, en el
que el cation es uno o mas seleccionado de un grupo que consiste en cation imidazolio
sustituido con 1,3-alquilo [R{Rsim]" y cation N-alquilpiridina[Rpy]", en que el alquilo se
selecciona de alquilo lineal C1-C8 o alquilo ramificado C1-C8, preferiblemente se selecciona

de metilo, etilo, propilo, isopropilo, n-butilo, sec-butilo, terc-butilo, hexilo y heptilo.

El liquido i6nico que puede usarse en el método de la presente divulgacién comprende, pero
no se limita a, hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]), hexafluorofosfato
de 1-butil-3-metilimidazolio ([bmim][PFg]), hexafluorofosfato de N-butilpiridinio ([bpy][PFé]),
bis[(trifluorometil)sulfonillimida de 1-etil-3-metilimidazolio ([emim][NTf2]),
bis[(trifluorometil)sulfonillimida de 1-butil-3-metilimidazolio ([bmim][NTf2]),
bis(trifluorometilsulfonil)imida de  1-butilpiridinio  ([bpy][NTf2]), tetrafluoroborato de
1-hexil-3-metilimidazolio  ([hmim][BF,]), tetrafluoroborato de 1-butil-3-metilimidazolio
([bmim][BF4]) y tetrafluoroborato de n-butilpiridinio ([opy][BF4]).

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el agente de extraccion esta compuesto
por dimetil éter de dietilenglicol, dimetil éter de trietilenglicol, dimetil éter de tetraetilenglicol, o
una mezcla de dimetil éter de dietilenglicol, dimetil éter de trietilenglicol y dimetil éter de
tetraetilenglicol. Preferiblemente, el agente de extraccion estéd compuesto por el 10-40 % en
peso de dimetil éter de dietilenglicol, el 20-60 % en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el
10-40 % en peso de dimetil éter de tetraetilenglicol. En algunas realizaciones, el agente de
extraccion esta compuesto por el 30 % en peso de dimetil éter de dietilenglicol, el 60 % en

peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 10 % en peso de dimetil éter de tetraetilenglicol.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, la razén en masa del agente de
extraccidon con respecto al material de partida que contiene carbonato de dimetilo y metanol

oscila entre 1y 12, preferiblemente entre 5 y 9, mas preferiblemente entre 6 y 8, tal como 5, 6,
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7,8.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, la razén molar del agente de extraccion
con respecto al material de partida que contiene carbonato de dimetilo y metanol oscila entre

0,8 y 3, preferiblemente oscila entre 0,9 y 2,1, tal como 1,1, 1,2, 1,3.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, en el material de partida que contiene
carbonato de dimetilo y metanol, el contenido de carbonato de dimetilo oscila entre el 1 % en
peso y el 60 % en peso, preferiblemente oscila entre el 20 % en peso y el 50 % en peso, tal

como el 20 % en peso, el 25 % en peso, el 30 % en peso, el 35 % en peso, el 40 % en peso.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, la destilacion por extraccion se lleva a
cabo en una columna de destilacion por extraccion. El agente de extraccion puede afiadirse a
la columna de destilacion por extraccion desde una parte superior de la misma, el material de
partida que contiene carbonato de dimetilo y metanol puede afadirse a la columna de
destilacién por extraccion desde una parte inferior de la misma. El producto en la parte
superior de la columna de destilacién por extraccién es metanol, y el producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccion es una mezcla de carbonato de dimetilo y
el agente de extraccion. La presion de trabajo de la columna de destilacion por extraccion
puede oscilar entre 0,05 Mpa y 0,2 Mpa, preferiblemente entre 0,09 Mpa y 0,12 Mpa; la
relacion de reflujo puede oscilar entre 0,5 y 5, preferiblemente entre 0,5 y 3; y el nUmero de
platos tedricos puede oscilar entre 20 y 50, preferiblemente entre 30 y 50. La temperatura en
la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion puede oscilar entre 160 °C y
250 °C, preferiblemente entre 170 °C y 220 °C, tal como 170 °C, 180 °C, 190 °C, 200 °C,
210 °C, 220 °C. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacién por

extraccion puede oscilar entre 50 °C y 80 °C, preferiblemente entre 60 °C y 70 °C.

Segun algunas realizaciones preferidas del método, el producto en la parte inferior de la
columna de destilacién por extraccidn se alimenta a una columna de recirculacion de
disolvente para obtener carbonato de dimetilo en la parte superior de la columna de
recirculacién de disolvente tras la destilacion, y el agente de extraccion obtenido en la parte
inferior de la columna de recirculacion de disolvente se alimenta de nuevo a la columna de
destilacion por extraccion. La presion de trabajo de la columna de recirculacion de disolvente
puede oscilar entre 1 KPa y 110 KPa, tal como entre 1 KPa y 5 KPa, entre 5 KPa y 20 KPa,
entre 5 KPa y 105 KPa, y entre 20 KPa y 105 KPa; la relacion de reflujo puede oscilar entre
0,5y 5, preferiblemente entre 0,5y 3; y el niumero de platos tedricos puede oscilar entre 15y

25. La temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacién de disolvente puede
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oscilar entre 120 °C y 250 °C, tal como 120 °C, 130 °C, 140 °C, 150 °C, 160 °C, 170 °C,
180 °C, 190 °C, 200 °C, 210 °C, 220 °C, 230 °C, 240 °C o 250 °C. La temperatura en la parte
superior de la columna de recirculacion de disolvente puede oscilar entre 20 °C y 100 °C, tal
como 20 °C, 30 °C, 40 °C, 50 °C, 60 °C, 70 °C, 80 °C 0 90 °C.

En algunas realizaciones, el producto en la parte inferior de la columna de destilacién por
extraccion se alimenta a una columna ultrarrapida de recirculacion de disolvente. Puede
obtenerse carbonato de dimetilo en la parte superior de la columna ultrarrapida de
recirculaciéon de disolvente tras la etapa ultrarrapida, y el agente de extraccion obtenido en la
parte inferior de la columna ultrarrapida de recirculacion de disolvente se alimenta de nuevo a

la columna de destilacién por extraccion.

Segun la presente divulgacion, la columna de destilacion por extraccion puede ser una
columna de platos o una columna de relleno. La columna de platos puede ser una columna
de burbujas, una columna de tamices y una columna de valvulas. Preferiblemente, se usa la
columna de tamices. El relleno usado en la columna de relleno puede ser relleno al azar y
relleno estructurado. Preferiblemente, se usa relleno de anillos Pall o relleno estructurado de

malla metalica.

En el método para separar carbonato de dimetilo segun la presente divulgacion, se usa un
agente de extraccion especifico para la destilacion por extraccion, por lo que puede
mejorarse la volatilidad relativa del carbonato de dimetilo y el metanol, y puede obtenerse
carbonato de dimetilo de alta pureza. El método tiene una alta eficacia de separacion, un bajo
consumo de energia y un buen efecto técnico. Por tanto, el método puede usarse en la
produccién industrial para separar de manera continua carbonato de dimetilo de metanol.
Ademas, el agente de extraccion usado en la presente divulgacion tiene las caracteristicas
deseables de economia, baja toxicidad, propiedades estables, baja presion de vapor, buena
solubilidad mutua, etc., y por tanto tiene un determinado potencial de aplicacion industrial. En
el método para separar carbonato de dimetilo proporcionado en el presente documento, se
usa un agente de extraccién mixto que contiene liquido idnico. A través del efecto sinérgico
de un compuesto que tiene una férmula general de CH;0(CH,CH,0),CHjs y un liquido idnico,
el agente de extraccién mixto no sélo conserva las propiedades del liquido idnico de no ser
volatil y buena estabilidad térmica, sino que también tiene un buen efecto de separacion en el
sistema azeotropico, por lo que puede mejorarse la estabilidad en funcionamiento continuo

del dispositivo, y puede disminuirse el umbral de uso de los liquidos i6nicos en la industria.
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BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La figura 1 muestra curvas isotérmicas de equilibrio de gas-liquido de un sistema de tres
componentes de dimetil éter de trietilenglicol, carbonato de dimetilo y metanol. Tal como se
muestra en la figura 1, la concentracién de metanol representa la fraccion molar de metanol
obtenida tras la normalizacion de la concentracién del metanol y el carbonato de dimetilo
ademas del dimetil éter de trietilenglicol en el sistema de tres componentes de dimetil éter de
trietilenglicol, carbonato de dimetilo y metanol. Las razones de disolventes de dimetil éter de
trietilenglicol con respecto a la mezcla de carbonato de dimetilo y metanol son

respectivamente 0,11, 0,67 y 1 (medido en molaridad).

La figura 2 es un diagrama de un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion,
en el que T1 indica una columna de destilacion por extraccion, T2 indica una columna de
recirculaciéon de disolvente, 1 indica una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol, 2 indica
un agente de extraccion, 3 indica metanol y 4 indica carbonato de dimetilo. El agente de
extraccion se afiade a la columna de destilacion por extraccion desde una parte superior de
la misma, y el material de partida que contiene carbonato de dimetilo y metanol se afiade a la
columna de destilacién por extraccion desde una parte inferior de la misma. Tras la
destilacion por extraccion, el producto en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion es metanol, y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion es una mezcla de carbonato de dimetilo y el agente de extraccién. El producto en
la parte inferior de la columna de destilacién por extraccién se bombea a una columna de
recirculacion de disolvente para obtener carbonato de dimetilo de alta pureza en la parte
superior de la columna de recirculacion de disolvente tras la destilacion, y el agente de
extraccién obtenido en la parte inferior de la columna de recirculacion de disolvente se

alimenta de nuevo a la columna de destilacion por extraccion que va a reutilizarse.

La figura 3 es un diagrama de calidad del producto obtenido tras 160 horas continuas de
separacion de destilacion por extraccion del azeotropo de carbonato de dimetilo y metanol
con un disolvente mixto de dimetil éter de polietilenglicol (PEGDM) y un liquido idnico,

hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]), como agente de extraccion.

La figura 4 es un diagrama de calidad del producto obtenido tras 200 horas continuas de
separacion de destilacion por extraccion del azeotropo de carbonato de dimetilo y metanol
con un disolvente mixto de dimetil éter de trietilenglicol (TEGDM) y un liquido idnico,

hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]), como agente de extraccion.
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La figura 5 es un diagrama de calidad del producto obtenido tras 150 horas continuas de
separacion de destilacion por extraccion del azeotropo de carbonato de dimetilo y metanol
con un disolvente mixto de dimetil éter de trietilenglicol (TEGDM) y un liquido idnico,
bis[(trifluorometil)sulfonillimida de 1-etil-3-metilimidazolio ([emim][NTf2]), como agente de

extraccion.

La figura 6 es un diagrama de calidad del producto obtenido tras 150 horas continuas de
separacion de destilacion por extraccion del azeotropo de carbonato de dimetilo y metanol
con un disolvente mixto de dimetil éter de trietilenglicol (TEGDM) y un liquido idnico,

tetrafluoroborato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][BF,]), como agente de extraccion.

DESCRIPCION DETALLADA DE LAS REALIZACIONES

La presente divulgacién se ilustrara en detalle a continuacion en el presente documento con
referencia a ejemplos especificos, pero la presente divulgacion no se limita a los ejemplos

siguientes.

Ejemplo 1A

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 40 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadi6 el agente de extraccion dimetil éter de dietilenglicol a
la columna de destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico
de 500 kg/h, y se anadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de
dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a
la columna de destilacién por extraccion a través del 35° plato de la misma con un flujo
masico de 100 g/h. La razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de
partida fue de 5. Se hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presion normal,
y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,6. El producto de la parte superior de la
columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 70,1 kg/h, y pudo obtenerse
metanol con una pureza del 99,75 % en peso. El producto en la parte inferior de la columna
de destilacién por extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La
columna de recirculacion de disolvente comprendia 20 platos tedricos y se hizo funcionar a
presién normal. Se llevé a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 2. El producto de la parte superior de

la columna de recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 29,9 kg/h, y pudo obtenerse
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carbonato de dimetilo con una pureza del 99,73 % en peso.

Ejemplo 2A

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 40 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadio el agente de extraccion dimetil éter de trietilenglicol a
la columna de destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico
de 500 kg/h, y se anadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de
dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a
la columna de destilacién por extraccion a través del 35° plato de la misma con un flujo
masico de 100 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de
partida fue de 5. Se hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presion normal,
y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,6. El producto de la parte superior de la
columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 70 kg/h, y pudo obtenerse
metanol con una pureza del 99,76 % en peso. El producto en la parte inferior de la columna
de destilacién por extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La
columna de recirculacion de disolvente comprendia 20 platos tedricos y se hizo funcionar a
presién normal. Se llevé a cabo condensaciéon completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 2. El producto de la parte superior de
la columna de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 30 kg/h, y pudo obtenerse

carbonato de dimetilo con una pureza del 99,83 % en peso.

Ejemplo 3A

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 40 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadio el agente de extraccion dimetil éter de trietilenglicol a
la columna de destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico
de 700 kg/h, y se anadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de
dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a
la columna de destilacién por extraccion a través del 35° plato de la misma con un flujo
masico de 100 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de
partida fue de 7. Se hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presion normal,
y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion

por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,3. El producto de la parte superior de la
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columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 70 kg/h, y pudo obtenerse
metanol con una pureza del 99,8 % en peso. El producto en la parte inferior de la columna de
destilacion por extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La
columna de recirculacion de disolvente comprendia 20 platos tedricos y se hizo funcionar a
presién normal. Se llevé a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 2. El producto de la parte superior de
la columna de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 30 kg/h, y pudo obtenerse

carbonato de dimetilo con una pureza del 99,9 % en peso.

Ejemplo 4A

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 40 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadio el agente de extraccion dimetil éter de trietilenglicol a
la columna de destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico
de 800 kg/h, y se anadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de
dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a
la columna de destilacién por extraccion a través del 35° plato de la misma con un flujo
masico de 100 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de
partida fue de 8. Se hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presion normal,
y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1. El producto de la parte superior de la columna
de destilaciéon por extraccion tuvo un flujo masico de 70 kg/h, y pudo obtenerse metanol con
una pureza del 99,9 % en peso. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion
por extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 20 platos tedricos y se hizo funcionar a presion
normal. Se llevé a cabo condensacién completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 2. El producto de la parte superior de
la columna de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 30 kg/h, y pudo obtenerse

carbonato de dimetilo con una pureza del 99,92 % en peso.

Ejemplo 5A

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 50 platos tedricos

(numerados de arriba abajo). Se afiadio el agente de extraccion dimetil éter de trietilenglicol a

la columna de destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico
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de 700 kg/h, y se anadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de
dimetilo con un contenido del 20 % en peso y metanol con un contenido del 80 % en peso) a
la columna de destilacién por extraccion a través del 45° plato de la misma con un flujo
masico de 100 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de
partida fue de 7. Se hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presion normal,
y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion. La relacion de reflujo fue de 2. El producto de la parte superior de la columna
de destilaciéon por extraccién tuvo un flujo masico de 80 kg/h, y pudo obtenerse metanol con
una pureza del 99,88 % en peso. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion
por extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 18 platos tedricos y se hizo funcionar a presion
normal. Se llevé a cabo condensacién completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacién de reflujo fue de 1,5. El producto de la parte superior
de la columna de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 20 kg/h, y pudo

obtenerse carbonato de dimetilo con una pureza del 99,9 % en peso.

Ejemplo 6A

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 40 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadio el agente de extraccion dimetil éter de trietilenglicol a
la columna de destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico
de 700 kg/h, y se anadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de
dimetilo con un contenido del 50 % en peso y metanol con un contenido del 50 % en peso) a
la columna de destilacion por extraccion a través del 35° plato de la misma con un flujo
masico de 100 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de
partida fue de 7. Se hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presion normal,
y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,4. El producto de la parte superior de la
columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 50 kg/h, y pudo obtenerse
metanol con una pureza del 99,92 % en peso. El producto en la parte inferior de la columna
de destilacién por extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La
columna de recirculacion de disolvente comprendia 20 platos tedricos y se hizo funcionar a
presién normal. Se llevé a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacién de reflujo fue de 2,5. El producto de la parte superior
de la columna de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 50 kg/h, y pudo

obtenerse carbonato de dimetilo con una pureza del 99,93 % en peso.
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Ejemplo 7A

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 35 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadi6 el agente de extraccion dimetil éter de
tetraetilenglicol a la columna de destilacion por extracciéon a través del 4° plato de la misma
con un flujo masico de 700 kg/h, y se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de
carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 %
en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 31° plato de la misma con un
flujo masico de 100 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion con respecto al material
de partida fue de 7. Se hizo funcionar la columna de destilacién por extracciéon a presion
normal, y se llevdé a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de
destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,4. El producto de la parte superior
de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 70 kg/h, y pudo obtenerse
metanol con una pureza del 99,83 % en peso. El producto en la parte inferior de la columna
de destilacién por extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La
columna de recirculacion de disolvente comprendia 20 platos tedricos y se hizo funcionar a
presién normal. Se llevé a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 2. El producto de la parte superior de
la columna de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 30 kg/h, y pudo obtenerse

carbonato de dimetilo con una pureza del 99,91 % en peso.

Ejemplo 8A

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 35 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de dietilenglicol, el 60 % en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el
10 % en peso de dimetil éter de tetraetilenglicol a la columna de destilacién por extracciéon a
través del 4° plato de la misma con un flujo masico de 700 kg/h, y se afadié un material de
partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en pesoy
metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacién por extraccion a
través del 31° plato de la misma con un flujo masico de 100 kg/h. La razén en masa del
agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 7. Se hizo funcionar la
columna de destilacion por extraccion a presion normal, y se llevd a cabo condensacion

completa en la parte superior de la columna de destilacién por extraccién. La relacion de
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reflujo fue de 1,4. El producto de la parte superior de la columna de destilacion por extraccion
tuvo un flujo masico de 70 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,85 % en
peso. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se bombed a
una columna de recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente
comprendia 20 platos tedricos y se hizo funcionar a presién normal. Se llevé a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La
relacion de reflujo fue de 2. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 30 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una

pureza del 99,92 % en peso.

Ejemplo 1B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 33 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de polietilenglicol (con un peso molecular relativo promedio de 250) y
el 70 % en peso de hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]) a la columna
de destilacion por extraccion a través del 3° plato de la misma con un flujo masico de 5 kg/h,
y se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 29° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La
razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 5. Se hizo
funcionar la columna de destilacion por extraccién a presion normal, y se llevd a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1,5. El producto de la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del
99,6 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 200 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 5 kPa y a una
temperatura de 170 °C. El producto de la parte superior de la columna ultrarrapida de
recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de

dimetilo con una pureza del 99,1 % en peso.
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Ejemplo 2B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 33 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de polietilenglicol (con un peso molecular relativo promedio de 250) y
el 70 % en peso de hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]) a la columna
de destilacion por extraccion a través del 3° plato de la misma con un flujo masico de 7 kg/h,
y se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 29° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La
razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 7. Se hizo
funcionar la columna de destilacion por extraccién a presion normal, y se llevé a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1,4. El producto de la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del
99,79 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 200 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 5 kPa y a una
temperatura de 170 °C. El producto de la parte superior de la columna ultrarrapida de
recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de

dimetilo con una pureza del 99,5 % en peso.

Ejemplo 3B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 33 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de polietilenglicol (con un peso molecular relativo promedio de 250) y
el 70 % en peso de hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]) a la columna
de destilacion por extraccion a través del 3° plato de la misma con un flujo masico de 9 kg/h,
y se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 29° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La

razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 9. Se hizo
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funcionar la columna de destilacion por extraccién a presion normal, y se llevd a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1,3. El producto de la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del
99,85 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 200 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 5 KPa y a una
temperatura de 170 °C. El producto de la parte superior de la columna ultrarrapida de
recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de

dimetilo con una pureza del 99,65 % en peso.

Ejemplo 4B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 30 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 20 %
en peso de dimetil éter de polietilenglicol (con un peso molecular relativo promedio de 250) y
el 80 % en peso de hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]) a la columna
de destilacion por extraccion a través del 3° plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h,
y se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 26° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La
razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo
funcionar la columna de destilacion por extraccién a presion normal, y se llevd a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1. El producto de la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del
99,85 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 210 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 1 KPa y a una
temperatura de 135 °C. El producto de la parte superior de la columna ultrarrapida de
recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de

dimetilo con una pureza del 99,67 % en peso.
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Ejemplo 5B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 40 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 50 %
en peso de dimetil éter de polietilenglicol (con un peso molecular relativo promedio de 240) y
el 50 % en peso de hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]) a la columna
de destilacion por extraccion a través del 3° plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h,
y se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 36° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La
razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo
funcionar la columna de destilacion por extraccién a presion normal, y se llevd a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1. El producto de la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del
99,68 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 200 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 3 KPa y a una
temperatura de 145 °C. El producto de la parte superior de la columna ultrarrapida de
recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de

dimetilo con una pureza del 99,3 % en peso.

Ejemplo 6B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 33 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de polietilenglicol (con un peso molecular relativo promedio de 270) y
el 70 % en peso de hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]) a la columna
de destilacion por extraccion a través del 3* plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h,
y se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 40 % en peso y metanol con un contenido del 60 % en peso) a la columna de

destilacion por extraccion a través del 29° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La
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razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo
funcionar la columna de destilacion por extraccién a presion normal, y se llevd a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1,5. El producto de la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion tuvo un flujo masico de 0,6 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del
99,8 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 180 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 1 KPa y a una
temperatura de 130 °C. El producto de la parte superior de la columna ultrarrapida de
recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,4 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de

dimetilo con una pureza del 99,7 % en peso.

Ejemplo 7B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 50 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de polietilenglicol (con un peso molecular relativo promedio de 250) y
el 70 % en peso de hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]) a la columna
de destilacion por extraccion a través del 6° plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h, y
se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 20 % en peso y metanol con un contenido del 80 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 45° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La
razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo
funcionar la columna de destilacion por extraccién a presion normal, y se llevd a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1,5. El producto de la parte superior de la columna de destilacion
por extraccion tuvo un flujo masico de 0,8 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del
99,8 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 220 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 1 KPa y a una
temperatura de 130 °C. El producto de la parte superior de la columna ultrarrapida de

recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,4 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de
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dimetilo con una pureza del 99,2 % en peso.

Ejemplo 8B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 30 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 20 %
en peso de dimetil éter de polietilenglicol (con un peso molecular relativo promedio de 250) y
el 80 % en peso de hexafluorofosfato de 1-butil-3-metilimidazolio ([omim][PFs]) a la columna
de destilacion por extraccion a través del 3° plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h,
y se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 26° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La
razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo
funcionar la columna de destilacion por extraccién a presion normal, y se llevd a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1. El producto de la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del
99,8 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 210 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 1 KPa y a una
temperatura de 135°C. El producto de la parte superior de la columna ultrarrapida de
recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de

dimetilo con una pureza del 99,53 % en peso.

Ejemplo 9B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 30 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 20 %
en peso de dimetil éter de polietilenglicol (con un peso molecular relativo promedio de 250) y
el 80 % en peso de hexafluorofosfato de N-butilpiridinio ([bpy][PFs]) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 3 plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h, y
se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un

contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
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destilacion por extraccion a través del 26° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La
razén en masa del agente de extraccion con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo
funcionar la columna de destilacion por extraccién a presion normal, y se llevd a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1. El producto de la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y pudo obtenerse metanol con una pureza del
99,80 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 202 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 1 KPa y a una
temperatura de 135°C. El producto de la parte superior de la columna ultrarrapida de
recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de

dimetilo con una pureza del 99,62 % en peso.

Ejemplo 10B

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. Se llevo a cabo la reaccion en el ejemplo 4B de manera continua, y se hizo
funcionar el dispositivo durante 160 horas para obtener una calidad de producto tal como se
muestra en la figura 3. Tal como se muestra en la figura 3, la concentraciéon de metanol
siempre fue mayor del 99,8 %, y la concentracién de carbonato de dimetilo oscil6 en torno al

99,7 %. El dispositivo se hizo funcionar de manera estable.

Ejemplo comparativo 1B

En la patente CN104761422A, se usé cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio como agente de
extraccion para separar una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol. El experimento se
llevé a cabo en el mismo dispositivo de trabajo y en la misma condicién de trabajo que el
ejemplo 2B. La columna de destilacion por extraccion comprendia 30 platos teoricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadio cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio a la columna de
destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h, y se
anadiéo un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 26° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. Se
hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presién normal, y se llevo a cabo

condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
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relacion de reflujo fue de 1,3. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacién de disolvente. La columna
ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 1 KPa y a una
temperatura de 135 °C. Tras hacerse funcionar el dispositivo durante 1 hora, se produjo el
fendmeno de bloqueo en los conductos para los conductos de circulacion del liquido iénico
cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio, y forzé la terminacion del procedimiento de extraccion
continuo. Esto se debe posiblemente a que el cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio tiene un

punto de fusién de 65 °C y tiene una viscosidad relativamente alta.

Ejemplo comparativo 2B

Se us6 hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PF6]) solo como agente de
extraccion para separar una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol. El experimento se
llevé a cabo en el mismo dispositivo de trabajo y en la misma condicién de trabajo que el
ejemplo 4B. La columna de destilacion por extraccion comprendia 30 platos teoricos
(numerados de arriba abajo). Se anadié hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio a la
columna de destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico
de 8 kg/h, y se afiadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo
con un contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la
columna de destilaciéon por extraccion a través del 26° plato de la misma con un flujo masico
de 1 kg/h. Se hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presién normal, y se
llevé a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,3. El producto en la parte inferior de la columna de
destilacion por extraccion se bombed a una columna ultrarrapida de recirculacion de
disolvente. La columna ultrarrapida de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una
presion de 1 KPa y a una temperatura de 135 °C. Durante el procedimiento de trabajo, se
descubrié que la potencia de la bomba de circulacion aumentaba; el material de alimentacién
en la fase liquida fluctuaba; y el liquido iénico tenia una viscosidad relativamente alta. Como
resultado, la eficacia de transferencia de masa de gas-liquido en las columnas disminuia. La
concentracion en masa del metanol fue del 99,5 %, y la concentracion en masa del carbonato

de dimetilo fue menor del 98,8 %.
Ejemplo 1C
Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en

la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 30 platos tedricos

(numerados de arriba abajo). Se afiadié agente de extraccion que se componia del 30 % en
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peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 70 % en peso de hexafluorofosfato de
1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFg]) a la columna de destilacién por extraccion a través del
4° plato de la misma con un flujo masico de 7 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 27°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 7. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,6. El producto de la
parte superior de la columna de destilacién por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,89 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilacién por extraccion fue de 185 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacion de disolvente comprendia 18 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 8° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 10 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacion de
reflujo fue de 0,3. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una
pureza del 99,6 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente fue de 30 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de

recirculacion de disolvente fue de 150 °C.

Ejemplo 2C

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 35 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié agente de extraccion que se componia del 20 % en
peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 80 % en peso de hexafluorofosfato de
1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PF6]) a la columna de destilacién por extraccién a través del
4° plato de la misma con un flujo masico de 6,5 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 30°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion

con respecto al material de partida fue de 6,5. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
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extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,5. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,93 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilacién por extraccion fue de 196 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente comprendia 12 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 5° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 5 KPa. Se llevé a cabo condensacion completa
en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de
0,1. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente tuvo un flujo
masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una pureza del 99,84 % en
peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente fue de
20 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de disolvente fue de
130 °C.

Ejemplo 3C

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 40 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 50 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 50 % en peso de hexafluorofosfato de
1-butil-3-metilimidazolio ([bmim][PF6]) a la columna de destilaciéon por extraccion a través del
4° plato de la misma con un flujo masico de 9 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 36°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 9. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 3. El producto de la
parte superior de la columna de destilacién por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,7 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64°C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilaciéon por extraccion fue de 170 °C. El producto en la parte

inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
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recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente comprendia 20 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 10° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 20 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relaciéon de
reflujo fue de 0,1. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una
pureza del 99,4 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente fue de 47 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de

recirculacion de disolvente fue de 170 °C.

Ejemplo 4C

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 35 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 60 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 40 % en peso de hexafluorofosfato de
1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PF6]) a la columna de destilacion por extraccién a través del
4° plato de la misma con un flujo masico de 10 kg/h, y se anadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 50 % en peso y metanol con
un contenido del 50 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 29°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 10. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,8. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,5 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,81 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilacién por extraccion fue de 160 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente comprendia 25 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 14° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 5 KPa. Se llevé a cabo condensacion completa
en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de
0,05. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente tuvo un

flujo masico de 0,5 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una pureza del 99,81 %
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en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente fue
de 20 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de disolvente fue
de 130 °C.

Ejemplo 5C

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 35 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de dietilenglicol y el 70 % en peso de hexafluorofosfato de
1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PF6]) a la columna de destilacion por extraccion a través del
3% plato de la misma con un flujo masico de 5,5 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 20°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 5,5. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,5. El producto de la
parte superior de la columna de destilacién por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,7 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilaciéon por extraccion fue de 160 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacion de disolvente comprendia 15 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 8° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 10 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relaciéon de
reflujo fue de 0,3. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una
pureza del 99,3 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente fue de 30 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de

recirculacion de disolvente fue de 150 °C.

Ejemplo 6C

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
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la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 33 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30%
en peso de dimetil éter de ftrietilenglicol y el 70% en peso de hexafluorofosfato de
N-butilpiridinio ([bpy][PFs]) a la columna de destilacién por extraccion a través del 3* plato de
la misma con un flujo masico de 7 kg/h, y se afadié un material de partida (es decir, una
mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30% en peso y metanol con un
contenido del 70% en peso) a la columna de destilacién por extraccion a través del 29° plato
de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion con
respecto al material de partida fue de 7. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,2. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,7% en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilaciéon por extraccion fue de 64°C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilacién por extraccion fue de 180°C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacion de disolvente comprendia 10 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 3* plato de la misma. La columna de recirculaciéon de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 10 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacidon de
reflujo fue de 0,3. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una
pureza del 99,3% en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacion
de disolvente fue de 30°C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculaciéon
de disolvente fue de 150°C.

Ejemplo 7C

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. Se llevo a cabo la reaccion en el ejemplo 2C de manera continua, y se hizo
funcionar el dispositivo durante 200 horas para obtener una calidad de producto tal como se
muestra en la figura 4. Tal como se muestra en la figura 4, la concentracion de metanol fue
mayor del 99,8%, y la concentracion de carbonato de dimetilo oscilé en torno al 99,7%. El

dispositivo se hizo funcionar de manera estable.

Ejemplo comparativo 1C
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En la patente CN104761422A, se usé cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio como agente de
extraccion para separar una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol. El experimento se
llevé a cabo en el mismo dispositivo de trabajo y en la misma condicién de trabajo que el
ejemplo 2C. La columna de destilacion por extraccion comprendia 38 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadio cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio a la columna de
destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico de 7 kg/h, y se
anadiéo un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 34° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. Se
hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presién normal, y se llevo a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1,3. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 18 platos tedricos y el producto en la parte inferior de
la columna de destilacién por extraccion se bombeé a su interior a través del 8° plato de la
misma. La columna de recirculaciéon de disolvente se hizo funcionar a una presiéon de 0,005
MPa. Se llevd a cabo condensaciéon completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,1. Tras hacerse funcionar el
dispositivo durante 1 hora, se produjo el fendmeno de bloqueo en los conductos para los
conductos de circulacion del liquido iénico cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio, y forzé la
terminacion del procedimiento de extraccion continuo. Esto se debe posiblemente a que el
cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio tiene un punto de fusion de 65 °C y tiene una viscosidad

relativamente alta.

Ejemplo comparativo 2C

Se usd hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][PFs]) como agente de
extraccion para separar una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol. El experimento se
llevé a cabo en el mismo dispositivo de trabajo y en la misma condicién de trabajo que el
ejemplo 4C. La columna de destilacion por extraccion comprendia 35 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afnadié hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio a la
columna de destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico
de 6,5 kg/h, y se afadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo
con un contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la
columna de destilaciéon por extraccion a través del 34° plato de la misma con un flujo masico

de 1 kg/h. Se hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presién normal, y se
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llevé a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacidon por
extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,3. El producto en la parte inferior de la columna de
destilacion por extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La
columna de recirculacién de disolvente comprendia 12 platos tedricos y el producto en la
parte inferior de la columna de destilacion por extracciéon se bombed a su interior a través del
5° plato de la misma. La columna de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una
presién de 5 KPa. Se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna
de recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,1. El dispositivo se hizo
funcionar de manera estable durante las primeras 5 horas, y pudieron obtenerse metanol con
una concentracion en masa del 99,8 % y carbonato de dimetilo con una concentracion en
masa del 97 %. Sin embargo, durante el procedimiento de funcionamiento posterior, se
descubrié que la potencia de la bomba de circulacion aumentaba; el material de alimentacién
en la fase liquida fluctuaba; y el liquido iénico tenia una viscosidad relativamente alta. Como
resultado, la eficacia de transferencia de masa de gas-liquido en las columnas disminuia, y la
columna de destilacion por extraccion trabajaba en un estado inestable. La concentracion en
masa del metanol disminuy6 hasta el 99,5 %, y la concentracién en masa del carbonato de

dimetilo fue menor del 98,8 %.

Ejemplo 1D

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 30 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 70 % en peso de bis[(trifluorometil)sulfonillimida
de 1-etil-3-metilimidazolio ([emim][NTf2]) a la columna de destilacién por extraccion a través
del 4° plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 27°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,4. El producto de la
parte superior de la columna de destilacién por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,8 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilacién por extraccion fue de 186 °C. El producto en la parte

inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
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recirculacion de disolvente. La columna de recirculacion de disolvente comprendia 16 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 8° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 10 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relaciéon de
reflujo fue de 0,2. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una
pureza del 99,53 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente fue de 30 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de
recirculacion de disolvente fue de 153 °C.

Ejemplo 2D

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 30 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 70 % en peso de bis[(trifluorometil)sulfonillimida
de 1-etil-3-metilimidazolio ([emim][NTf2]) a la columna de destilacién por extraccion a través
del 4° plato de la misma con un flujo masico de 7 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 27°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 7. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,4. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,6 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilacién por extraccion fue de 185 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente comprendia 16 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 8° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 10 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacion de
reflujo fue de 0,2. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una

pureza del 99,1 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de
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recirculacion de disolvente fue de 30 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de

recirculacion de disolvente fue de 153 °C.

Ejemplo 3D

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 30 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 70 % en peso de bis[(trifluorometil)sulfonillimida
de 1-etil-3-metilimidazolio ([emim][NTf2]) a la columna de destilacién por extraccion a través
del 4° plato de la misma con un flujo masico de 10 kg/h, y se afadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 27°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 10. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilaciéon por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,23. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,92 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilacién por extraccion fue de 187 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente comprendia 16 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 8° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 10 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relaciéon de
reflujo fue de 0,2. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una
pureza del 99,68% en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente fue de 30 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de

recirculacion de disolvente fue de 155 °C.

Ejemplo 4D

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en

la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 35 platos tedricos
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(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 20 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 80 % en peso de bis[(trifluorometil)sulfonillimida
de 1-etil-3-metilimidazolio ([emim][NTf2]) a la columna de destilacién por extraccion a través
del 4° plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 30°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,5. El producto de la
parte superior de la columna de destilacién por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,84 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilaciéon por extraccion fue de 196 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente comprendia 12 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 5° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 5 KPa. Se llevé a cabo condensacion completa
en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de
0,1. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente tuvo un flujo
masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una pureza del 99,63 % en
peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente fue de
20 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de disolvente fue de
130 °C.

Ejemplo 5D

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 40 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 70 % en peso de bis[(trifluorometil)sulfonillimida
de 1-butil-3-metilimidazolio ([bmim][NTf2]) a la columna de destilacion por extraccion a través
del 4° plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 40 % en peso y metanol con
un contenido del 60 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 36°

plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
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con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 3. El producto de la
parte superior de la columna de destilacién por extraccion tuvo un flujo masico de 0,6 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,88 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilaciéon por extraccion fue de 170 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente comprendia 20 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 10° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 20 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacidon de
reflujo fue de 0,1. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 0,4 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una
pureza del 99,82 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente fue de 47 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de

recirculacion de disolvente fue de 170 °C.

Ejemplo 6D

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 35 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 40 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 60 % en peso de bis[(trifluorometil)sulfonillimida
de 1-etil-3-metilimidazolio ([emim][NTf2]) a la columna de destilacién por extraccion a través
del 4° plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 50 % en peso y metanol con
un contenido del 50 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 29°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 2. El producto de la
parte superior de la columna de destilacién por extraccion tuvo un flujo masico de 0,5 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,8 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte

inferior de la columna de destilaciéon por extraccion fue de 160 °C. El producto en la parte
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inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente comprendia 25 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 14° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 5 KPa. Se llevé a cabo condensacion completa
en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de
0,05. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente tuvo un
flujo masico de 0,5 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una pureza del 99,8 %
en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente fue
de 20 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de disolvente fue
de 130 °C.

Ejemplo 7D

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 35 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de dietilenglicol y el 70 % en peso de bis[(trifluorometil)sulfonillimida
de 1-etil-3-metilimidazolio ([emim][NTf2]) a la columna de destilacién por extraccion a través
del 3* plato de la misma con un flujo masico de 8 kg/h, y se afadioé un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 20°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 8. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,5. El producto de la
parte superior de la columna de destilacién por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,74 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilaciéon por extraccion fue de 160 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacién de disolvente comprendia 15 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 8° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 10 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacidon de

reflujo fue de 0,3. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
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disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una
pureza del 99,4 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente fue de 30 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de

recirculacion de disolvente fue de 150 °C.

Ejemplo 8D

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 40 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 70 % en peso de bis(trifluorometilsulfonil)imida de
1-butilpiridinio ([bpy][NTf2]) a la columna de destilaciéon por extraccién a través del 4° plato de
la misma con un flujo masico de 8 kg/h, y se afadié un material de partida (es decir, una
mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con un
contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 36° plato
de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion con
respecto al material de partida fue de 8. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,3. El producto de la
parte superior de la columna de destilacién por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudo obtenerse metanol con una pureza del 99,78 % en peso. La temperatura en la parte
superior de la columna de destilacion por extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte
inferior de la columna de destilaciéon por extraccion fue de 180 °C. El producto en la parte
inferior de la columna de destilacion por extraccidbn se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacion de disolvente comprendia 10 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 3* plato de la misma. La columna de recirculaciéon de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 10 KPa. Se llevd a cabo condensacion
completa en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacidon de
reflujo fue de 0,3. El producto de la parte superior de la columna de recirculacion de
disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudo obtenerse carbonato de dimetilo con una
pureza del 99,56 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente fue de 30 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de

recirculacion de disolvente fue de 150 °C.

Ejemplo 9D
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Se uso6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. Se llevo a cabo la reaccion en el ejemplo 2D de manera continua, y se hizo
funcionar el dispositivo durante 150 horas para obtener una calidad de producto tal como se
muestra en la figura 5. Tal como se muestra en la figura 5, la concentraciéon de metanol
siempre fue mayor del 99,8 %, y la concentracién de carbonato de dimetilo oscil6 en torno al

99,6 %. El dispositivo se hizo funcionar de manera estable.

Ejemplo comparativo 1D

En la patente CN104761422A, se usé cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio como agente de
extraccion para separar una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol. El experimento se
llevé a cabo en el mismo dispositivo de trabajo y en la misma condicién de trabajo que el
ejemplo 2D. La columna de destilacion por extraccidn comprendia 38 platos teodricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadio cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio a la columna de
destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico de 7 kg/h, y se
anadiéo un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 34° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. Se
hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presién normal, y se llevo a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1,3. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculaciéon de disolvente comprendia 18 platos tedricos y el producto en la parte inferior de
la columna de destilacién por extraccion se bombeé a su interior a través del 8° plato de la
misma. La columna de recirculaciéon de disolvente se hizo funcionar a una presiéon de 0,005
MPa. Se llevd a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,1. Tras hacerse funcionar el
dispositivo durante 1 hora, se produjo el fenédmeno de bloqueo en los conductos para los
conductos de circulacion del liquido iénico cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio, y forzé la
terminacion del procedimiento de extraccion continuo. Esto se debe posiblemente a que el
cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio tiene un punto de fusién de 65°C y tiene una viscosidad

relativamente alta.

Ejemplo comparativo 2D

Se uso bis[(trifluorometil)sulfonillimida de 1-etil-3-metilimidazolio ([emim][NTf2]) como agente

de extraccion para separar una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol. El experimento
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se llevo a cabo en el mismo dispositivo de trabajo y en la misma condicion de trabajo que el
ejemplo 2D. La columna de destilacion por extraccidn comprendia 35 platos teodricos
(numerados de arriba abajo). Se anadid bis[(trifluorometil)sulfonillimida de
1-etil-3-metilimidazolio a la columna de destilacion por extracciéon a través del 4° plato de la
misma con un flujo masico de 6,5 kg/h, y se afadiéo un material de partida (es decir, una
mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con un
contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 34° plato
de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,3. El producto en la
parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se bombed a una columna de
recirculacion de disolvente. La columna de recirculacion de disolvente comprendia 12 platos
tedricos y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por extraccion se
bombed a su interior a través del 5° plato de la misma. La columna de recirculacion de
disolvente se hizo funcionar a una presion de 5 KPa. Se llevé a cabo condensacion completa
en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de
0,1. El dispositivo se hizo funcionar de manera estable durante las primeras 5 horas, y
pudieron obtenerse metanol con una concentracion en masa del 99,8 % y carbonato de
dimetilo con una concentracion en masa del 97 %. Sin embargo, durante el procedimiento de
funcionamiento posterior, se descubri6 que la potencia de la bomba de circulacién
aumentaba; el material de alimentacion en la fase liquida fluctuaba; y el liquido idnico tenia
una viscosidad relativamente alta. Como resultado, la eficacia de transferencia de masa de
gas-liquido en las columnas disminuia, y la columna de destilacion por extraccién trabajaba
en un estado inestable. La concentracion en masa del metanol disminuy6 hasta el 99,5 %, y

la concentracion en masa del carbonato de dimetilo fue menor del 98,8 %.

Ejemplo 1E

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 33 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 70 % en peso de tetrafluoroborato de
1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][BF4]) a la columna de destilacion por extraccion a través del
3% plato de la misma con un flujo masico de 7,5 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 29°

plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
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con respecto al material de partida fue de 7,5. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,2. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudieron obtenerse metanol con una pureza del 99,81 % en peso y carbonato de dimetilo con
una pureza del 0,19 %. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 184 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 18 platos tedricos y el producto en la parte inferior de
la columna de destilacién por extraccion se bombeé a su interior a través del 8° plato de la
misma. La columna de recirculacidon de disolvente se hizo funcionar a una presion de 1 bar.
Se llevd a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de recirculacion
de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,3. El producto de la parte superior de la columna
de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudieron obtenerse
carbonato de dimetilo con una pureza del 99,6 % en peso y metanol con una pureza del 0,4 %
en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacion de disolvente fue
de 88 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de disolvente fue
de 240 °C.

Ejemplo 2E

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 38 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 20 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 80 % en peso de tetrafluoroborato de
1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][BF4]) a la columna de destilacién por extraccion a través del
4° plato de la misma con un flujo masico de 7 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 34°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 7. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,3. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudieron obtenerse metanol con una pureza del 99,9 % en peso y carbonato de dimetilo con

una pureza del 0,12 %. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
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extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 194 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 18 platos tedricos y el producto en la parte inferior de
la columna de destilacién por extraccion se bombeé a su interior a través del 8° plato de la
misma. La columna de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presion de 0,05 bar.
Se llevd a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de recirculacion
de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,1. El producto de la parte superior de la columna
de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudieron obtenerse
carbonato de dimetilo con una pureza del 99,77 % en peso y metanol con una pureza del
0,23 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacién de
disolvente fue de 20 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de

disolvente fue de 130 °C.

Ejemplo 3E

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 42 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 50 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 50 % en peso de tetrafluoroborato de
1-butil-3-metilimidazolio ([bmim][BF,4]) a la columna de destilacién por extraccion a través del
4° plato de la misma con un flujo masico de 7,5 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 37°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 7,5. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,2. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudieron obtenerse metanol con una pureza del 99,8 % en peso y carbonato de dimetilo con
una pureza del 0,2 %. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 170 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 20 platos tedricos y el producto en la parte inferior de
la columna de destilacion por extraccion se bombed a su interior a través del 10° plato de la

misma. La columna de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presién de 0,8 bar.
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Se llevd a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de recirculacion
de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,1. El producto de la parte superior de la columna
de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudieron obtenerse
carbonato de dimetilo con una pureza del 99,53 % en peso y metanol con una pureza del
0,47 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacién de
disolvente fue de 70 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de

disolvente fue de 190 °C.

Ejemplo 4E

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 35 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 60 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 40 % en peso de tetrafluoroborato de
1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][BF4]) a la columna de destilacién por extraccion a través del
4° plato de la misma con un flujo masico de 10 kg/h, y se anadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 50 % en peso y metanol con
un contenido del 50 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 29°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 10. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,8. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,5 kg/h, y
pudieron obtenerse metanol con una pureza del 99,83 % en peso y carbonato de dimetilo con
una pureza del 0,17 %. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 160 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 25 platos tedricos y el producto en la parte inferior de
la columna de destilacion por extraccion se bombed a su interior a través del 14° plato de la
misma. La columna de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una presién de 0,1 bar.
Se llevd a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de recirculacion
de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,05. El producto de la parte superior de la
columna de recirculacion de disolvente tuvo un flujo masico de 0,5 kg/h, y pudieron obtenerse
carbonato de dimetilo con una pureza del 99,83 % en peso y metanol con una pureza del
0,17 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacién de

disolvente fue de 88 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de
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disolvente fue de 200 °C.

Ejemplo 5E

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 33 platos tedricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de dietilenglicol y el 70 % en peso de tetrafluoroborato de
1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][BF4]) a la columna de destilacion por extraccion a través del
3% plato de la misma con un flujo masico de 7,5 kg/h, y se afiadié un material de partida (es
decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con
un contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 29°
plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion
con respecto al material de partida fue de 7,5. Se hizo funcionar la columna de destilacién por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,2. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudieron obtenerse metanol con una pureza del 99,65 % en peso y carbonato de dimetilo con
una pureza del 0,35 %. La temperatura en la parte superior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 160 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 10 platos tedricos y el producto en la parte inferior de
la columna de destilacidn por extraccién se bombed a su interior a través del 3* plato de la
misma. La columna de recirculacidon de disolvente se hizo funcionar a una presion de 1 bar.
Se llevd a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de recirculacion
de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,3. El producto de la parte superior de la columna
de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudieron obtenerse
carbonato de dimetilo con una pureza del 99,18 % en peso y metanol con una pureza del
0,82 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacién de
disolvente fue de 88 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de
disolvente fue de 197 °C.

Ejemplo 6E

Se us6 un procedimiento de separacion de destilacion por extraccion tal como se muestra en

la figura 2. La columna de destilacién por extraccion comprendia 33 platos tedricos
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(numerados de arriba abajo). Se afiadié un agente de extraccién que se componia del 30 %
en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 70 % en peso de tetrafluoroborato de
n-butilpiridinio ([bpy][BF.]) a la columna de destilaciéon por extraccién a través del 3° plato de
la misma con un flujo masico de 7,5 kg/h, y se anadié un material de partida (es decir, una
mezcla de carbonato de dimetilo con un contenido del 30 % en peso y metanol con un
contenido del 70 % en peso) a la columna de destilacion por extraccion a través del 29° plato
de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. La razén en masa del agente de extraccion con
respecto al material de partida fue de 7,5. Se hizo funcionar la columna de destilacion por
extraccion a presion normal, y se llevo a cabo condensacion completa en la parte superior de
la columna de destilacion por extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,2. El producto de la
parte superior de la columna de destilacion por extraccion tuvo un flujo masico de 0,7 kg/h, y
pudieron obtenerse metanol con una pureza del 99,76 % en peso y carbonato de dimetilo con
una pureza del 0,3 %. La temperatura en la parte superior de la columna de destilaciéon por
extraccion fue de 64 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion fue de 180 °C. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 10 platos tedricos y el producto en la parte inferior de
la columna de destilacidn por extraccién se bombed a su interior a través del 3* plato de la
misma. La columna de recirculacidon de disolvente se hizo funcionar a una presion de 1 bar.
Se llevé a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de recirculacion
de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,3. El producto de la parte superior de la columna
de recirculacién de disolvente tuvo un flujo masico de 0,3 kg/h, y pudieron obtenerse
carbonato de dimetilo con una pureza del 99,44 % en peso y metanol con una pureza del
0,56 % en peso. La temperatura en la parte superior de la columna de recirculacién de
disolvente fue de 88 °C, y la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion de
disolvente fue de 232 °C.

Ejemplo 7E

Se us6 un procedimiento de separacién de destilacion por extraccion tal como se muestra en
la figura 2. Se llevo a cabo la reaccion en el ejemplo 2E de manera continua, y se hizo
funcionar el dispositivo durante 150 horas para obtener una calidad de producto tal como se
muestra en la figura 6. Tal como se muestra en la figura 6, la concentraciéon de metanol
siempre fue mayor del 99,8 %, y la concentracién de carbonato de dimetilo oscil6 en torno al

99,6 %. El dispositivo se hizo funcionar de manera estable.

Ejemplo comparativo 1E
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En la patente CN104761422A, se usé cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio como agente de
extraccion para separar una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol. El experimento se
llevé a cabo en el mismo dispositivo de trabajo y en la misma condicién de trabajo que el
ejemplo 2E. La columna de destilacion por extraccion comprendia 38 platos teoricos
(numerados de arriba abajo). Se afiadio cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio a la columna de
destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico de 7 kg/h, y se
anadiéo un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo con un
contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la columna de
destilacion por extraccion a través del 34° plato de la misma con un flujo masico de 1 kg/h. Se
hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presién normal, y se llevo a cabo
condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacion por extraccion. La
relacion de reflujo fue de 1,3. El producto en la parte inferior de la columna de destilacion por
extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La columna de
recirculacion de disolvente comprendia 18 platos tedricos y el producto en la parte inferior de
la columna de destilacién por extraccion se bombeé a su interior a través del 8° plato de la
misma. La columna de recirculaciéon de disolvente se hizo funcionar a una presiéon de 0,005
MPa. Se llevd a cabo condensaciéon completa en la parte superior de la columna de
recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,1. Tras hacerse funcionar el
dispositivo durante 1 hora, se produjo el fendmeno de bloqueo en los conductos para los
conductos de circulacion del liquido iénico cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio, y forzé la
terminacion del procedimiento de extraccion continuo. Esto se debe posiblemente a que el
cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio tiene un punto de fusion de 65 °C y tiene una viscosidad

relativamente alta.

Ejemplo comparativo 2E

Se uso tetrafluoroborato de 1-hexil-3-metilimidazolio ([hmim][BF4]) como agente de
extraccion para separar una mezcla de carbonato de dimetilo y metanol. El experimento se
llevé a cabo en el mismo dispositivo de trabajo y en la misma condicién de trabajo que el
ejemplo 2E. La columna de destilacion por extraccion comprendia 38 platos teoricos
(numerados de arriba abajo). Se anadio tetrafluoroborato de 1-hexil-3-metilimidazolio a la
columna de destilacion por extraccion a través del 4° plato de la misma con un flujo masico
de 7 kg/h, y se afiadié un material de partida (es decir, una mezcla de carbonato de dimetilo
con un contenido del 30 % en peso y metanol con un contenido del 70 % en peso) a la
columna de destilaciéon por extraccion a través del 34° plato de la misma con un flujo masico

de 1 kg/h. Se hizo funcionar la columna de destilacion por extraccion a presién normal, y se
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llevé a cabo condensacion completa en la parte superior de la columna de destilacidon por
extraccion. La relacion de reflujo fue de 1,3. El producto en la parte inferior de la columna de
destilacion por extraccion se bombed a una columna de recirculacion de disolvente. La
columna de recirculacién de disolvente comprendia 18 platos tedricos y el producto en la
parte inferior de la columna de destilacion por extracciéon se bombed a su interior a través del
8° plato de la misma. La columna de recirculacion de disolvente se hizo funcionar a una
presion de 0,005 MPa. Se llevd a cabo condensacion completa en la parte superior de la
columna de recirculacion de disolvente. La relacion de reflujo fue de 0,1. El dispositivo se hizo
funcionar de manera estable durante las primeras 5 horas, y pudieron obtenerse metanol con
una concentracion en masa del 99,8 % y carbonato de dimetilo con una concentracion en
masa del 97 %. Sin embargo, durante el procedimiento de funcionamiento posterior, se
descubrié que la potencia de la bomba de circulacion aumentaba; el material de alimentacién
en la fase liquida fluctuaba; y el liquido iénico tenia una viscosidad relativamente alta. Como
resultado, la eficacia de transferencia de masa de gas-liquido en las columnas disminuia, y la
columna de destilacion por extraccion trabajaba en un estado inestable. La concentracion en
masa del metanol disminuy6 hasta el 99,5 %, y la concentracién en masa del carbonato de

dimetilo fue menor del 98,8 %.

La presente divulgacion se ilustra en detalle en combinacién con realizaciones preferidas
anteriormente en el presente documento, pero puede entenderse que las realizaciones
divulgadas en el presente documento pueden mejorarse o sustituirse sin apartarse del
alcance de proteccién de la presente divulgacién. En particular, siempre que no haya
conflictos estructurales, las caracteristicas técnicas divulgadas en todas y cada una de las
realizaciones de la presente divulgacion pueden combinarse entre si de cualquier modo, y las
caracteristicas combinadas formadas de ese modo estan dentro del alcance de proteccién de
la presente divulgacion. La presente divulgacion no describe las combinaciones de estas
caracteristicas de manera exhaustiva por motivos de concisién. La presente divulgacion no
esta limitada por las realizaciones especificas divulgadas en el presente documento, sino que
incluye todas las soluciones técnicas que se encuentran dentro del alcance de proteccion de

las reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES

1. Método para separar carbonato de dimetilo de metanol, que comprende:

someter un material de partida que contiene carbonato de dimetilo y metanol a destilacion por
extraccion, en el que se usa un agente de extracciéon que comprende al menos un compuesto
que tiene una férmula general de CH;O(CH,CH,0),CHjs, siendo n un numero entero de 2-8,

en la destilacion por extraccion.

2. Método segun la reivindicacion 1, en el que el agente de extraccion comprende dimetil éter
de dietilenglicol, dimetil éter de trietilenglicol, dimetil éter de tetraetilenglicol, dimetil éter de
pentaetilenglicol, dimetil éter de hexaetilenglicol, dimetil éter de heptaetilenglicol, dimetil éter

de octaetilenglicol o una mezcla de los mismos.

3. Método segun la reivindicacion 1 6 2, en el que el agente de extraccion esta compuesto por
dimetil éter de dietilenglicol, dimetil éter de trietilenglicol, dimetil éter de tetraetilenglicol, o una
mezcla de dimetil éter de dietilenglicol, dimetil éter de trietilenglicol y dimetil éter de
tetraetilenglicol, y preferiblemente, la mezcla estd compuesta por el 10-40 % en peso de
dimetil éter de dietilenglicol, el 20-60 % en peso de dimetil éter de trietilenglicol y el 10-40 %

en peso de dimetil éter de tetraetilenglicol.

4. Método segun la reivindicacion 2, en el que la mezcla es un dimetil éter de polietilenglicol,
preferiblemente el dimetil éter de polietilenglicol comprende dimetil éter de trietilenglicol,
dimetil éter de tetraetilenglicol, dimetil éter de pentaetilenglicol y dimetil éter de
hexaetilenglicol, y un peso molecular relativo promedio de los mismos oscila entre 240 y 270,

preferiblemente entre 250 y 260.

5. Método segun la reivindicacion 1, 2 6 4, en el que el agente de extraccion comprende
adicionalmente un liquido i6énico, siendo preferiblemente el liquido i6nico al menos uno

seleccionado de liquido iénico de imidazol y liquido idnico de piridina.

6. Método segun la reivindicacion 5, en el que el anidn del liquido ibnico comprende uno o
mas seleccionado de un grupo que consiste en hexafluorofosfatos, tetrafluoroboratos y
bistrifluorometanosulfonimidas; y/o, el catiéon del liquido iénico comprende uno o mas
seleccionado de un grupo que consiste en cation imidazolio sustituido con 1,3-alquilo
[RiRsim]" y cation N-alquilpiridina [Rpy]®, en que el alquilo se selecciona de alquilo lineal
C1-C8 o alquilo ramificado C1-C8, preferiblemente se selecciona de metilo, etilo, propilo,

isopropilo, n-butilo, sec-butilo, terc-butilo, hexilo y heptilo.
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7. Método segun la reivindicacion 5 6 6, en el que el liquido idnico comprende uno o0 mas
seleccionado de un grupo que consiste en hexafluorofosfato de 1-hexil-3-metilimidazolio
([hmim][PF¢]), hexafluorofosfato de 1-butil-3-metilimidazolio ([omim][PFs]), hexafluorofosfato
de N-butilpiridinio ([bpy][PFs]), bis[(trifluorometil)sulfonillimida de 1-etil-3-metilimidazolio
([emim][NTf2]), bis[(trifluorometil)sulfonillimida de 1-butil-3-metilimidazolio ([bmim][NTf2]),
bis(trifluorometilsulfonil)imida de  1-butilpiridinio  ([bpy][NTf2]), tetrafluoroborato de
1-hexil-3-metilimidazolio  ([hmim][BF,]), tetrafluoroborato de 1-butil-3-metilimidazolio
([bmim][BF4]) y tetrafluoroborato de n-butilpiridinio ([opy][BF4]).

8. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 5 a 7, en el que en el agente de
extraccion, el contenido del liquido iénico oscila entre el 40 % en peso y el 80 % en peso,

preferiblemente oscila entre el 50 % en peso y el 80 % en peso.

9. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en el que la razén en masa del
agente de extraccion con respecto al material de partida oscila entre 1 y 12, preferiblemente

oscila entre 5y 9, y mas preferiblemente oscila entre 6 y 8.

10. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, en el que la razén molar del
agente de extraccion con respecto al material de partida oscila entre 0,8 y 3, preferiblemente

oscilaentre 0,9y 2,1.

11. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 y 10, en el que en el material de
partida, el contenido de carbonato de dimetilo oscila entre el 1 % en peso y el 60 % en peso,

preferiblemente oscila entre el 20 % en peso y el 50 % en peso.

12. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, en el que la destilacion por
extraccion se realiza en la columna de destilacion por extraccion, el agente de extraccion se
afiade a la columna de destilacién por extraccidn desde una parte superior de la misma, el
material de partida se anade a la columna de destilacion por extraccion desde una parte
inferior de la misma, el producto en la parte superior de la columna de destilacién por
extraccion es metanol, y el producto en la parte inferior de la columna de destilacion por

extraccidon es una mezcla de carbonato de dimetilo y el agente de extraccion.
13. Método segun la reivindicacion 12, en el que el producto en la parte inferior de la columna

de destilacion por extraccion se alimenta a una columna de recirculacion de disolvente para

obtener carbonato de dimetilo en la parte superior de la columna de recirculacion de
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disolvente tras la destilacion, y el agente de extraccion obtenido en la parte inferior de la
columna de recirculacion de disolvente se alimenta de nuevo a la columna de destilacién por

extraccion.

14. Método segun la reivindicacién 13, en el que la presion de trabajo de la columna de
destilacion por extraccion oscila entre 0,05 Mpa y 0,2 Mpa, preferiblemente entre 0,09 Mpa y
0,12 Mpa; la relacion de reflujo oscila entre 0,5 y 5, preferiblemente entre 0,5 y 3; el nUmero
de platos tedricos oscila entre 20 y 50, preferiblemente entre 30 y 50; la temperatura en la
parte inferior de la columna de destilacion por extraccién oscila entre 160 °C y 250 °C,
preferiblemente entre 170 °C y 220 °C; y la temperatura en la parte superior de la columna de

destilacion por extraccion oscila entre 50 °C y 80 °C, preferiblemente entre 60 °C y 70 °C.

15. Método segun una cualquiera de las reivindicaciones 12 a 14, en el que la presion de
trabajo de la columna de recirculacion de disolvente oscila entre 1 KPa y 110 KPa, tal como
entre 1 KPa y 5 KPa, entre 5 KPa y 20 KPa, entre 5 KPa y 105 KPa y entre 20 KPa y 105 KPa;
la relacion de reflujo oscila entre 0,5 y 5, preferiblemente entre 0,5 y 3; el numero de platos
tedricos oscila entre 15 y 25; la temperatura en la parte inferior de la columna de recirculacion
de disolvente oscila entre 120 °C y 250 °C; y la temperatura en la parte superior de la

columna de recirculacién de disolvente oscila entre 20 °C y 100 °C.
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