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DESCRIPCION
Procedimiento para la separacion de componentes gaseosos

La presente invencion se refiere a un proceso para separar componentes gaseosos disueltos en mezclas de reaccion
liquidas durante la copolimerizacion de 6xido de alquileno y didxido de carbono.

La preparacion de poliéteres carbonatados por reaccion catalitica de 6xidos de alquileno (epoxidos) y didxido de
carbono en presencia de sustancias iniciadoras con funcionalidad H ("starters") se ha estudiado intensamente durante
mas de 40 afos (p. ej Inoue et al, Copolymerisation of Carbon Dioxide and Epoxide with Organometallic Compounds;
Die Makromolekulare Chemie 130, 210-220, 1969). Esta reaccion se muestra esquematicamente en el esquema (1),
donde R representa un radical organico tal como alquilo, alquilarilo o arilo, cada uno de los cuales puede contener
también heteroatomos como, por ejemplo, O, S, Si, etc. y en donde e, f y g representan un numero entero, y en donde
el producto mostrado aqui en el esquema (I) para el poliol de carbonato de poliéter debe entenderse solo de tal manera
que los bloques con la estructura mostrada pueden encontrarse en principio en el poliol de carbonato de poliéter
obtenido, pero el orden, el nimero y la longitud de los bloques asi como la funcionalidad OH del iniciador pueden
variar y no esta restringido al poliol de carbonato de poliéter mostrado en el esquema (l). Esta reaccion (ver esquema
(1)) es ecolégicamente muy beneficiosa, ya que esta reaccidon representa la conversion de un gas de efecto
invernadero, como es el CO», en un polimero. Otro producto, en realidad un subproducto, es el carbonato ciclico
mostrado en el esquema (1) (por ejemplo, para R = CH3 carbonato de propileno)

Q
Iniciador-OH + (e+i+g) L\ 4 (erg) CO, ——=
R

R 0} )L
Iniciador-%o\)\o)L]Z[\o/\/}fOH + g C{ O: ()
R
R

El proceso para la preparacion de poliéteres carbonatados se lleva a cabo normalmente con un exceso
estequiométrico de CO, y como resultado una presion de reaccion acumulada. Esto da lugar a la necesidad técnica
de separar este exceso de CO; (posiblemente junto con el 6xido de alquileno que aun no ha reaccionado) tras el final
de la reaccion.

El documento US 4.500.704 divulga un proceso para la preparaciéon de copolimeros/policarbonatos lineales a partir de
diéxido de carbono y 6xido de alquileno usando un catalizador de complejo de cianuro metalico a base de zinc-hierro,
en el que la reduccion de la presion de reaccién de 100 psi - 1500 psi (equivalente a 6,9 bares - 103,4 bares),
preferentemente provocada por la dosificacién de CO,, se lleva a cabo por lotes mediante una expansion lenta en el
recipiente de reaccion.

El documento EP-A 0 222 453 divulga un proceso para la produccion de policarbonatos a partir de 6xidos de alquileno
y dioxido de carbono usando un sistema de catalizadores compuesto por un catalizador DMC y un cocatalizador (tal
como el sulfato de zinc) a presiones de 2 bares a 40 bares. Los ejemplos 1 - 7 revelan un enfriamiento del contenido
del reactor y su posterior eliminacién, para lo cual hay que tener cuidado de separar el didoxido de carbono sin
"problemas de espuma". Alternativamente, se divulga el stripping en el reactor para la eliminaciéon simultanea de
epoxidos sin reaccionar.

El documento WO-A 2008/024363 divulga un proceso para la preparacion de copolimeros no estrictamente alternantes
(masa molar 500 g/mol - 500.000 g/mol) a base de 6xido de propileno y CO; en presencia de un complejo de cianuro
de doble metal que contiene porciones de tetracianometalato a presiones de hasta 1500 psig (equivalentes a 103,4
bares) y temperaturas de 10 °C - 150 °C. En este caso, la presién de reaccion se alivia de forma intermitente mediante
el enfriamiento del reactor y la despresurizacion antes de eliminar el producto de reaccion.

El documento WO-A 2008/092767 divulga, entre otras cosas, un proceso continuo para la produccion de polioles de
policarbonato usando catalizadores DMC a presiones de hasta 30 bares en el intervalo de temperaturas de 60 °C -
150 °C, en el que la eliminacion del CO; asi como de los residuos de 6xido de alquileno, se lleva a cabo aplicando un
vacio seguido de un trabajo posterior para eliminar los componentes secundarios volatiles y, si es necesario, el
catalizador. Los ejemplos muestran que el contenido del reactor se despresuriza y posteriormente se extraen otros
componentes volatiles del producto al vacio.

De la técnica anterior (documentos DE10147711,US 6762278, DE10147712, WO-A 2006103213, WO-A
2006103214), se conoce un procedimiento que usa catalizadores de cianuro de doble metal para la produccién de



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES2923557 T3

polioles a partir de compuestos de oxirano y, por ejemplo, de CO; a presiones de hasta 20 bares, en el que la presion
de reaccion se reduce intermitentemente mediante el enfriamiento del reactor y la despresurizacién antes de eliminar
el producto de reaccion vy, si es necesario, se usa un disolvente para absorber el polimero producido.

Los procedimientos de una unica etapa y por lotes mencionados anteriormente con expansion en el reactor son
desventajosos porque durante la expansion, que a veces requiere mucho tiempo, el reactor no esta disponible para el
siguiente lote y, en consecuencia, solo son adecuados a escala de laboratorio.

El documento WO-A 2011/028056 divulga un proceso continuo para la preparacion de policarbonatos alifaticos de alto
contenido polimérico (es decir, una cadena polimérica que consiste en una secuencia estricta de unidades lineales de
carbonato sustancialmente libres de secuencias de poliéter) a partir de uno o mas éxidos de alquileno y COz en
presencia de un catalizador de complejo metalico organico a presiones en el intervalo de 0 bares-98 bares y
temperaturas de 20 °C -120 °C, que incluye, entre otras cosas, la separacién continua del polimero de los mondémeros
que aun no han reaccionado completamente (incluyendo la separacion de la mezcla de mondmeros y el reciclaje a la
reaccion) y la separacion de un disolvente de reaccién. En este caso, después de la reaccion se somete la mezcla de
reaccion primero a una separacion de los catalizadores, en la que se afiaden cantidades considerables de d6xido de
alquileno adicional (véanse los ejemplos 1y 2) o un disolvente si es necesario. A continuacion, la mezcla se introduce
en varios separadores de fase, en los que se evapora la mayor parte del 6xido de alquileno no reaccionado, el
disolvente y el CO2 (>93 %) y se conserva el polimero. La primera separacion de fases tiene lugar en un separador a
presiones en el intervalo de 0 - 10 kg/(cm?g) (correspondientes a 0 bares - 9,8 bares) y temperaturas en el intervalo
de 40 °C - 200 °C, que separa aproximadamente el 30 % - 80 % del 6xido de alquileno y el CO: ; la segunda etapa de
la separacién de fases aguas abajo se opera a 0 - 5 kg/(cm2g) (correspondientes a 0 bares - 4,9 bar) y 40 °C - 200 °C
y separa al menos >90 % de los componentes aun contenidos de 6xido de alquileno y CO> sin reaccionar.

Asi, se describe un procedimiento que implica la despresurizacién de mezclas de reaccion a las que se afiaden
cantidades sustanciales de 6xido de alquileno y, dado el caso, disolvente para separar el catalizador (Ej. 1: 650 % PO
re. polimero, ex. 2: 550 % PO referido al polimero). Sin embargo, el experto no recibe ninguna informacion sobre la
ejecucion y el disefo concretos de las dos etapas de separacion mencionadas.

Por lo tanto, el objetivo de la presente invencion fue proporcionar un proceso eficiente y rentable para separar el COz y
cualquier otro 6xido de alquileno residual que pueda estar presente. En particular, el objetivo era proporcionar un
procedimiento en continuo para la expansion y la posterior eliminacion de la fase gaseosa formada durante la
expansion, en particular el CO», usando un aparato lo mas simple y robusto posible y, por lo tanto, minimizar el gasto
relacionado con el aparato y la energia para el dispositivo de expansion y el sistema de gases de escape.

Sorprendentemente, se descubrié que el problema técnico se resuelve mediante un procedimiento para separar los
componentes gaseosos disueltos en las mezclas de reaccion liquidas durante la copolimerizacion de éxido de
alquileno y diéxido de carbono, caracterizado porque (n) la mezcla de reaccion liquida tiene una presion de 5,0 bares
a 100,0 bares (absolutos) antes de la expansion, llevandose a cabo las etapas posteriores del proceso en el orden
indicado:

(i) despresurizacion de la mezcla de reaccion al menos en un 50 % de la presion aplicada,
(ii) separacion posterior de las gotas con destruccion inicial de la espuma, y
(iii) posterior separacion de las burbujas con la segunda destruccién de la espuma, clarificando la fase liquida,

en el que las etapas de procedimiento (i) a (iii) se ejecutan una o0 mas veces hasta que la mezcla de reaccion resultante
tenga una presion de 0,01 bares a < 5,00 bares (absolutos).

Este procedimiento es particularmente adecuado para su uso en la produccion de polioles de carbonato de poliéter.
Otro objetivo de la invencion es, por lo tanto, un procedimiento para la preparacion de poliéteres carbonatados por
adicion de oxido de alquileno y didxido de carbono a una sustancia iniciadora con funcionalidad H en presencia de un
catalizador de cianuro de doble metal (DMC) o de un catalizador de complejo metalico a base de los metales zinc y/o
cobalto, en el que

(y) el oxido de alquileno y el diéxido de carbono se afiaden a la sustancia iniciadora con funcionalidad H en
un reactor en presencia de un catalizador de cianuro metalico doble o en presencia de un catalizador de
complejo metalico a base de los metales zinc y/o cobalto, con lo que se obtiene una mezcla de reaccién que
contiene el poliéter carbonato poliol,

(6) dado el caso la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (y) permanece en el reactor o, dado el caso, se
transfiere de forma continua a un reactor posterior, donde en cada caso el contenido de 6xido de alquileno
libre en la mezcla de reaccion se reduce por medio de una reaccion posterior, y

(n) a continuacion separacion del CO, y dado el caso del 6xido de alquileno residual disuelto, teniendo la
mezcla liquida de reaccion una presion de 5,0 bares a 100,0 bares (absolutos) antes de la expansion,
comprendiendo las etapas de procedimiento

(i) despresurizacion de la mezcla de reaccion al menos en un 50 % de la presion aplicada,
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1. (i) separacion posterior de las gotas con destruccion inicial de la espuma, y
2. (iii) posterior separacioén de las burbujas con la segunda destruccién de la espuma, clarificando la fase liquida,

En donde las etapas de procedimiento (i) a (iii) se ejecutan una o mas veces hasta que la mezcla de reaccion resultante
tenga una presion de 0,01 bares a < 5,00 bares (absolutos).

En lo sucesivo, a efectos de la presente invencion, una espuma es una dispersion de gas y liquido en la que predomina
la proporcion volumétrica de gas en comparaciéon con la del liquido. Con un contenido de gas en relacién con el
volumen del 52 % al 74 %, la espuma se denomina espuma esférica, y por encima de un contenido de gas en relacion
con el volumen del 74 % se denomina espuma poliédrica. Aqui, la fase gaseosa esta presente en forma de muchas
burbujas separadas, mientras que el liquido encierra estas burbujas en forma de una matriz conectada.

Paso (n):
Etapa de procedimiento (i):

En la etapa de procedimiento (i), la presién de la mezcla de reaccién después de la copolimerizacion propiamente
dicha -detras del reactor (es decir, la mezcla de reaccion resultante de la etapa (y)), preferentemente después del
reactor posterior (es decir, la mezcla de reaccion resultante de la etapa (0))- se reduce en al menos un 50 %,
preferentemente en al menos un 80 %, particularmente de manera preferente en al menos un 90 %
("despresurizacion"). Aqui se usan, por ejemplo, orificios de mariposa, valvulas de mariposa u otros accesorios
adecuados para la reduccion de presion definida. Por lo general, esta mezcla de reaccion tiene una presion de 5,0
bares a 100,0 bares (absolutos), preferentemente de 10,0 bares a 90,0 bares (absolutos), particularmente preferente
de 20,0 bares a 80,0 bares (absolutos) antes de la expansion. La temperatura de la mezcla de reaccion durante la
expansion puede estar en el intervalo de 60 °C - 150 °C, preferentemente de 70 °C - 135 °C.

Etapa de procedimiento (ii):

En la etapa de procedimiento (ii), la mezcla de fase liquida y gaseosa formada durante la despresurizacion se introduce
en un separador de gotas con el fin de realizar una primera separacion de gas y liquido. El resultado es una corriente
de gas en gran parte libre de goteo que consiste principalmente en CO,y 6xido de alquileno, asi como una fase
liquida/espuma.

Los separadores de gotas en el sentido de la presente solicitud son aparatos que separan una fase liquida dispersa
en forma de gotas de un flujo bifasico con una fase gaseosa continua. La fase liquida en forma de gota puede contener
a su vez inclusiones de gas en forma de burbujas o incluso consistir en gran medida en burbujas de gas que solo
estan separadas por laminas de liquido, es decir, la fase liquida en forma de gota que se va a separar puede ser en
si misma una espuma segun la definicion anterior. Ademas, la fase liquida puede contener adicionalmente particulas
soélidas dispersas (por ejemplo, particulas de catalizador). La separaciéon suele producirse con una eficacia técnica
inferior al 100 %, es decir, queda un residuo de la fase dispersa en la fase gaseosa continua original. Como
separadores de gotas se pueden usar, por ejemplo, separadores por gravedad, deflectores, separadores laminares,
centrifugadoras, ciclones, mallas metalicas, materiales sinterizados, membranas, ultrasonidos, eyectores o boquillas
con placas deflectoras. Como separadores de gotas se usan preferentemente ciclones o centrifugas.

Se prefiere el uso de un ciclén como separador de gotas, ya que debido a la presién normalmente aumentada de
forma significativa en el paso de reaccion anterior, hay un gradiente de presion suficiente para este tipo de aparato,
que se caracteriza por un pequefio diametro de gota limite calculado, asi como por un arrastre de gotas muy bajo, y
es sencillo, barato y robusto en términos de disefio (sin partes moviles y sin secciones transversales de flujo estrechas).
Piezas moviles en el sentido de la invencién significa que en el aparato no se usan componentes que deban moverse
para el proceso de deposicidon propiamente dicho. Por lo tanto, el aparato puede contener piezas moviles necesarias,
por ejemplo, para los trabajos de mantenimiento. Las caracteristicas esenciales del ciclon son una estructura cilindrica,
generalmente orientada en sentido vertical, una entrada tangencial del flujo bifasico a separar, una salida axial de la
fase gaseosa depurada (generalmente en el extremo superior del aparato) y una salida axial de la fase liquida
separada (generalmente en el extremo inferior del aparato). La entrada tangencial crea un flujo arremolinado en el
ciclon, mediante el cual la aceleracion centrifuga lanza las gotas contra la pared y las hace descender en forma de
pelicula o de cordon. Para mejorar la estructura del flujo, un ciclon suele tener un disefio conico en la zona inferior
hacia la salida. Los disefios divergentes (por ejemplo, cilindro horizontal u orientado oblicuamente, dispositivo de flujo
axial con paletas para la generacion de remolinos en la entrada) son conocidos en la técnica por el experto y no se
consideran por separado en las consideraciones realizadas aqui. En la salida del flujo de gas se pueden instalar
dispositivos adicionales para separar las gotas arrastradas por el flujo de gas (separadores de gotas, desistores).

En una forma de realizacion preferente, no se usa ningun aparato con partes moviles para la separacion de gotas en
el paso de proceso (ii).

La mezcla de reaccién en el paso de proceso (ii) puede presentar la misma temperatura que en el paso de proceso (i)
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o puede diferir de ella, preferentemente la mezcla de reaccion en el paso de proceso (ii) tiene una temperatura de 60
°C a 150 °C, particularmente de manera preferente de 70 °C a 135 °C.

Etapa de procedimiento (iii)

Dado que las burbujas de gas (fase de espuma) atrapadas en el liquido pueden interferir con los pasos posteriores
del procedimiento (tales como las mediciones de flujo o por cavitacidon en las bombas), la fase de liquido/espuma de
la etapa de procedimiento (ii) se alimenta entonces a un separador de burbujas con el objetivo de obtener un producto
libre de burbujas.

Los separadores de burbujas, en el sentido de la presente solicitud, son aparatos que separan una fase gaseosa
dispersa en forma de burbujas de un flujo bifasico con una fase liquida continua; las burbujas pueden contener a su
vez finas gotas de la fase liquida. El contenido de gas del flujo bifasico puede ser tan elevado que la fase liquida
continua solo esta presente en forma de laminas entre las burbujas, es decir, se trata de una espuma como la definida
anteriormente. Ademas, la fase liquida puede contener adicionalmente particulas solidas dispersas. Ejemplos de
separadores de burbujas son las medidas para la destruccion mecanica de la espuma mediante elementos internos
giratorios, centrifugas/centrifugas de vacio, demistores, tejidos especificos de diversos materiales y combinaciones
de materiales, ultrasonidos o también eyectores/boquillas con placas deflectoras. También es posible la adicion
simultanea o Unica de productos quimicos con el fin de destruir la espuma quimica.

Se da preferencia al uso de un dispositivo generador de coalescencia como separador de burbujas. Los dispositivos
generadores de coalescencia tienen la ventaja de que, en comparacion con un simple depdsito de retencién (sin
elementos internos), tienen un volumen mucho menor y son faciles de construir. Ademas, su uso esta practicamente
libre de desgaste (sin piezas maoviles), por lo que también suelen suponer un bajo coste de inversion y son faciles de
usar, ya que los dispositivos son faciles de limpiar o se pueden sustituir facilmente.

Las caracteristicas esenciales del dispositivo generador de coalescencia son la seleccion versatil de materiales y
combinaciones de materiales y la posibilidad de los componentes integrados (elementos del dispositivo generador de
coalescencia), que pueden ser variados en términos de porosidad (a través del grosor de los filamentos y la densidad
de empaquetamiento), el grosor de empaquetamiento, la longitud de flujo y la velocidad de flujo dentro de la unidad
de generaci’'n de coalescencia, en cada caso ajustado a las propiedades fisicas de la dispersion. Preferentemente, en
la etapa de procedimiento (iii) se usa un dispositivo generador de coalescencia que contiene al menos un elemento
de tela como elemento del dispositivo generador de coalescencia. Preferentemente, el dispositivo generador de
coalescencia contiene exactamente un elemento de tejido.

Entre los posibles elementos de tejido del dispositivo generador de coalescencia se encuentran, por ejemplo, los
tejidos de punto, tales como los tejidos de punto metalicos (por ejemplo, los tejidos de punto de alambre), los tejidos
de punto combinados de metal y plastico, los tejidos de punto de plastico puro, los paquetes adecuados de tejidos no
tejidos de diferentes materiales y grosores de hilo, o incluso los tejidos de punto a base de vidrio. Se prefieren los
tejidos de punto a base de vidrio, los tejidos de punto metalicos, los tejidos de punto combinados de fibras metélicas
y de vidrio o de plastico, siendo especialmente preferentes los tejidos de punto metalicos. Los elementos de tejido
tienen preferentemente una densidad de 600 kg/m® - 1200 kg/m3, particularmente preferente 800 kg/m?® - 1200 kg/m?,
especialmente preferente 800 kg/m? - 1050 kg/m?.

Los elementos del dispositivo generador de coalescencia se instalan de forma estanca (para que no se produzcan
flujos de derivacion) en la seccion transversal del separador por el que pasa el flujo en forma de empaquetamiento
homogéneo o de velas empaquetadas, en el caso de aparatos mas grandes también en disefio segmentado o de
elementos de varias velas. Segun el disefio, pueden disponerse en unidades de flujo horizontal y vertical. La longitud
L de la empaquetadura en la direccién del flujo esta definida por la tarea de separacién y puede ser hasta un multiplo
del diametro D del aparato. Preferentemente, la relacion D/L es de 0,5 a 5,0, mas preferentemente de 0,8 a 2,5,
especialmente preferentemente de 0,8 a 1,5 y mas preferentemente de 0,9 a 1,1.

La seccion transversal de los elementos de empaquetamiento o de las velas también esta definida por la tarea de
separacion y determina el diametro del generador de coalescencia.

La diferencia de presion requerida para el flujo a través del elemento de tejido puede realizarse preferentemente
mediante una altura hidrostatica correspondiente en la entrada (por ejemplo, disponiendo un cicléon aguas arriba por
encima del dispositivo generador de coalescencia) o generando la diferencia de presién requerida mediante una
bomba. Las fluctuaciones del nivel de llenado en la camara de antiespumacion deben minimizarse por medio del
disefio del equipo y al modo de funcionamiento.

La temperatura de la mezcla de reaccion en la etapa de procedimiento (i) puede ser igual o diferente de la temperatura
en la etapa de procedimiento (ii), preferentemente la mezcla de reaccion en la etapa de procedimiento (iii) tiene una
temperatura de 60 °C a 150 °C, particularmente de manera preferente de 70 °C a 135 °C.

Los pasos del proceso (i) a (iii) se ejecutan una o mas veces hasta que la mezcla de reaccion resultante tenga una
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presion de 0,01 bares a < 5,00 bares (absolutos), preferentemente de 0,01 bares a 2,5 bares (absolutos),
particularmente de manera preferente de 0,01 bares a 1,2 bares (absolutos).

Polioles de carbonato de poliéter

El procedimiento de separacién de los componentes gaseosos disueltos en las mezclas de reaccién liquidas durante
la copolimerizacion de 6xido de alquileno y diéxido de carbono se puede usar, en particular, en la produccién de
polioles de carbonato de poliéter. Los polioles de carbonato de poliéter se obtienen mediante la adicion de 6xido de
alquileno y diéxido de carbono a una sustancia iniciadora con funcionalidad H en presencia de un catalizador DMC o
de un catalizador de complejo metalico a base de los metales zinc y/o cobalto, en el que

(y) se anaden el 6xido de alquileno y el didxido de carbono a la sustancia iniciadora con funcionalidad H en
un reactor en presencia de un catalizador de cianuro metalico doble o en presencia de un catalizador de
complejo metalico a base de los metales zinc y/o cobalto, con lo que se obtiene una mezcla de reaccién que
contiene el poliéter carbonato poliol,

(6) dado el caso la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (y) permanece en el reactor o dado el caso se
transfiere de forma continua a un reactor posterior, en donde en cada caso el contenido de 6xido de alquileno
libre en la mezcla de reaccion se reduce por medio de una reaccion posterior, y

(n) seguido de la separaciéon del CO2 y dado el caso del xido de alquileno residual disuelto, teniendo la
mezcla liquida de reaccion una presién de 5,0 bares a 100,0 bares (absolutos) antes de la expansion,
comprendiendo las etapas de procedimiento

(i) despresurizacion de la mezcla de reaccion al menos en un 50 % de la presion aplicada,
(ii) separacion posterior de las gotas con destruccion inicial de la espuma, y
(iii) posterior separacion de las burbujas con la segunda destruccién de la espuma, clarificando la fase liquida,

En donde las etapas de procedimiento (i) a (iii) se ejecutan una o mas veces hasta que la mezcla de reaccion resultante
tenga una presion de 0,01 bares a < 5,00 bares (absolutos).

En una forma de realizacién, antes del paso (y)

(a) se dispone en un reactor una cantidad parcial de sustancia iniciadora de funcionalidad H y/o un agente
de suspensién que no tiene grupos con funcionalidad H, dado el caso junto con el catalizador DMC o un
catalizador de complejo metalico a base de los metales zinc y/o cobalto,

(B), dado el caso para la activacion de un catalizador DMC, se afiade una cantidad parcial (basada en la
cantidad total de 6xido de alquileno usada en la activaciéon y copolimerizaciéon) de 6xido de alquileno a la
mezcla resultante de la etapa (a), en donde esta adicién de una cantidad parcial de éxido de alquileno puede
tener lugar dado el caso en presencia de CO;, y en la que se espera entonces, en cada caso, el pico de
temperatura ("punto caliente") que se produce debido a la siguiente reaccién quimica exotérmica y/o una
caida de presion en el reactor, y en donde la etapa () para la activacién también puede tener lugar varias
veces.

Paso (a):

En el procedimiento, se puede introducir primero en el reactor una cantidad parcial de sustancia iniciadora con
funcionalidad H y/o un agente de suspension que no tenga grupos con funcionalidad H. A continuacién, si es necesario,
se afiade al reactor la cantidad de catalizador necesaria para la poliadicion. El orden de adicion no es decisivo.
También es posible llenar primero el reactor con el catalizador y luego con una cantidad parcial de sustancia iniciadora
de funcionalidad H. Alternativamente, el catalizador puede ser suspendido primero en una cantidad parcial de
sustancia iniciadora con funcionalidad H y después se puede llenar la suspension en el reactor.

En una forma de realizacion preferente de la invencion, en el paso (a), se introduce en el reactor una sustancia
iniciadora con funcionalidad H, dado el caso junto con el catalizador, y no se introduce en el reactor ningin agente de
suspension que no contenga grupos con funcionalidad H.

El catalizador se usa preferentemente en una cantidad tal que el contenido de catalizador en el producto de reaccion
resultante es de 10 ppm a 10000 ppm, mas preferentemente de 20 ppm a 5000 ppm y mas preferentemente de 50
ppm a 500 ppm

En una forma de realizacion preferente, se introduce gas inerte (por ejemplo argoén o nitrégeno), una mezcla de gas
inerte y didxido de carbono o didxido de carbono en la mezcla resultante de (a) una cantidad parcial de sustancia
iniciadora con funcionalidad H y (b) catalizador a una temperatura de 90 °C a 150 °C, particularmente preferente de
100 °C a 140 °C, y se aplica simultaneamente una presién reducida (absoluta) de 10 mbar a 800 mbar, particularmente
preferente de 50 mbar a 200 mbar.

En una forma de realizacion preferente alternativa, la mezcla resultante de (a) una cantidad parcial de sustancia
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iniciadora con funcionalidad H y (b) catalizador se presuriza a una temperatura de 90 °C a 150 °C, particularmente
preferente de 100 °C a 140 °C, al menos una vez, preferentemente tres veces, con de 1,5 bares a 10 bares (absolutos),
particularmente preferente de 3 bares a 6 bares (absolutos), de un gas inerte (por ejemplo argén o nitrégeno), una
mezcla de gas inerte y dioxido de carbono o diéxido de carbono, y en cada caso la sobrepresion se reduce
posteriormente a aprox. 1 bar (absoluto).

El catalizador puede afiadirse en forma sélida o como suspensién en un agente de suspension que no contenga grupos
con funcionalidad H, en una sustancia iniciadora con funcionalidad H o en una mezcla de las anteriores.

En otra forma de realizacion preferente, en la etapa (a)

(a1) se dispone un subconjunto de sustancia iniciadora con funcionalidad H; y

(a2) la temperatura de la cantidad parcial de sustancia iniciadora con funcionalidad H se lleva a de 50 °C a
200 °C, preferentemente a de 80 °C a 160 °C, particularmente de manera preferente a de 100 °C a 140 °C,
y/o la presion en el reactor se reduce a menos de 500 mbar, preferentemente a de 5 mbar a 100 mbar, donde
dado el caso se hace pasar por el reactor una corriente de gas inerte (por ejemplo de argén o nitrégeno), una
corriente de gas inerte de didxido de carbono o una corriente de didxido de carbono,

en donde el catalizador se afiade al subconjunto de la sustancia iniciadora con funcionalidad H en la etapa (a1) o
inmediatamente después en la etapa (a2).

El subconjunto de la sustancia iniciadora con funcionalidad H usada en (a) puede comprender el componente K,
preferentemente en una cantidad de al menos 100 ppm, mas preferentemente de 100 ppm a 10000 ppm.

Paso (B).

La etapa (B) sirve para activar el catalizador DMC. Esta etapa puede llevarse a cabo dado el caso bajo una atmésfera
de gas inerte, bajo una atmodsfera de una mezcla de gas inerte y didxido de carbono o bajo una atmésfera de didxido
de carbono. La activacion en el sentido de la presente invencion se refiere a un paso en el que se afiade una cantidad
parcial de éxido de alquileno a la suspension de catalizador DMC a temperaturas de 90 °C a 150 °C y luego se
interrumpe la adicién del éxido de alquileno, por lo que debido a una reaccion quimica exotérmica posterior se produce
una generacion de calor, que puede dar lugar a un pico de temperatura ("hotspot"), y debido a la reaccion del 6xido
de alquileno y dado el caso del CO; se observa una caida de presién en el reactor. La etapa de activacion del proceso
es el periodo de tiempo que transcurre desde la adicion de la cantidad parcial de éxido de alquileno, dado el caso en
presencia de COo, al catalizador DMC hasta que se produce la generacion de calor. Si es necesario, la cantidad parcial
de oxido de alquileno puede afadirse al catalizador DMC en varios pasos individuales, si es necesario en presencia
de CO,, y después se puede interrumpir en cada caso la adicién del éxido de alquileno. En este caso, la etapa de
procedimiento de activacion comprende el periodo de tiempo desde la adicion de la primera cantidad parcial de 6xido
de alquileno, dado el caso en presencia de CO», al catalizador DMC hasta la aparicion de la generacion de calor
después de la adicion de la ultima cantidad parcial de éxido de alquileno. Generalmente, la etapa de activacion puede
estar precedida por una etapa de secado del catalizador DMC vy, dado el caso, de la sustancia iniciadora con
funcionalidad H a temperatura elevada y/o presion reducida, dado el caso mientras se hace pasar un gas inerte a
través de la mezcla de reaccion.

La dosificacion del éxido de alquileno (y del didxido de carbono, en su caso) puede realizarse en principio de diferentes
maneras. La dosificacion puede iniciarse desde el vacio o con una presion inicial previamente seleccionada. La presion
de entrada se ajusta preferentemente introduciendo un gas inerte (tal como nitrégeno o argén) o didxido de carbono,
siendo la presién (absoluta) de 5 mbar a 100 bar, preferentemente de 10 mbar a 50 bar y preferentemente de 20 mbar
a 50 bar.

En una forma de realizacion preferente, la cantidad de 6xido de alquileno usada en la activacion en el paso (B) es del
0,1 % al 25,0 % en peso, preferentemente del 1,0 % al 20,0 % en peso, mas preferentemente del 2,0 % al 16,0 % en
peso (basado en la cantidad de sustancia iniciadora con funcionalidad H usada en el paso (a)). El 6xido de alquileno
puede afadirse en un solo paso o en porciones en varias cantidades parciales. Preferentemente, tras la adicion de
una cantidad parcial de 6xido de alquileno, se interrumpe la adicion del 6xido de alquileno hasta que se produce la
generacion de calor y solo entonces se afiade la siguiente cantidad parcial de 6xido de alquileno. También se prefiere
una activacién en dos pasos (paso ), mediante la cual

(Bl) en una primera etapa de activacion, la adicién de una primera cantidad parcial de 6xido de alquileno tiene
lugar bajo una atmosfera de gas inerte, y

(B2) en una segunda etapa de activacion, la adicion de una segunda cantidad parcial de 6xido de alquileno
tiene lugar bajo atmdsfera de didxido de carbono.
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Paso (y)

La dosificaciéon de la sustancia iniciadora con funcionalidad H, el 6xido de alquileno y, dado el caso, un agente de
suspension que no tenga grupos con funcionalidad H y/o el diéxido de carbono puede realizarse simultanea o
secuencialmente (en porciones), por ejemplo, la cantidad total de didxido de carbono, la cantidad de sustancia
iniciadora con funcionalidad H, el agente de suspension que no tenga grupos con funcionalidad H y/o la cantidad de
6xido de alquileno dosificados en el paso (y) se pueden afiadir todos a la vez o de forma continua. El término "continuo”,
tal y como se usa en el presente documento, puede definirse como el modo de adicion de un reactivo de manera que
se mantenga una concentracién de reactivo eficaz para la copolimerizacion, es decir, por ejemplo, la dosificacion
puede ser a una tasa de dosificacion constante, a una tasa de dosificacion variable o en porciones.

Es posible aumentar o disminuir la presién de CO, de forma gradual o escalonada o dejarla igual durante la adicion
del 6xido de alquileno, el agente de suspensién que no tiene grupos con funcionalidad H y/o la sustancia iniciadora
con funcionalidad H. Preferentemente, la presion total se mantiene constante durante la reaccién mediante la adicion
de dioxido de carbono. La dosificacion del 6xido de alquileno, del agente de suspensién que no tiene grupos con
funcionalidad H y/o de la sustancia iniciadora con funcionalidad H se realiza simultdnea o secuencialmente a la
dosificacion del dioxido de carbono. Es posible dosificar el 6xido de alquileno a una tasa de dosificacion constante o
aumentar o disminuir la tasa de dosificacion gradualmente o por etapas o afiadir el 6xido de alquileno en porciones.
Preferentemente, el 6xido de alquileno se afiade a la mezcla de reaccion a una tasa de dosificacion constante. Si se
usan varios oxidos de alquileno para la sintesis de los polioles de carbonato de poliéter, los 6xidos de alquileno pueden
dosificarse individualmente o como una mezcla. La dosificacion del éxido de alquileno, del agente de suspensién que
no tiene grupos con funcionalidad H o de la sustancia iniciadora con funcionalidad H se puede realizar simultanea o
secuencialmente a través de dosificaciones separadas (adiciones) en cada caso o a través de una o mas
dosificaciones, por lo que el 6xido de alquileno, el agente de suspension que no tiene grupos con funcionalidad H o la
sustancia iniciadora con funcionalidad H pueden dosificarse individualmente o como una mezcla. Es posible sintetizar
polioles de carbonato de poliéter aleatorios, alternos, en bloque o en gradiente mediante el tipo y/o el orden de
dosificacion de la sustancia iniciadora con funcionalidad H, el 6xido de alquileno, el agente de suspensién que no tiene
grupos con funcionalidad H y/o el diéxido de carbono.

Preferentemente, se usa un exceso de diéxido de carbono en relacién con la cantidad calculada de diéxido de carbono
incorporado en el poliéter carbonato poliol, ya que debido a la inercia del didxido de carbono, un exceso de didxido de
carbono es ventajoso. La cantidad de diéxido de carbono puede determinarse por medio de la presion total en las
respectivas condiciones de reaccion. Como presion total (absoluta), el intervalo de 0,01 bares a 120 bares,
preferentemente de 0,1 bares a 110 bares, particularmente preferente de 1 bar a 100 bares ha demostrado ser
ventajoso para la copolimerizacion para la produccion de los polioles de carbonato de poliéter. Es posible alimentar el
dioxido de carbono de forma continua o discontinua. Esto depende de la rapidez con la que se consuma el 6xido de
alquileno y de si el producto va a contener bloques de poliéter sin CO-, en su caso. La cantidad de didxido de carbono
(dada como presion) también puede variar cuando se afiade el 6xido de alquileno. EI CO, también puede afadirse al
reactor como sélido y luego pasar al estado gaseoso, disuelto, liquido y/o supercritico en las condiciones de reaccién
seleccionadas.

Para el procedimiento segun la invencion, se ha demostrado ademas que la copolimerizacion (etapa (y)) para producir
los polioles de carbonato de poliéter se realiza ventajosamente a 50 a 150 °C, preferentemente a 60 a 145 °C, mas
preferentemente a 70 a 140 °C y mas preferentemente a 90 a 130 °C. Si se fijan temperaturas inferiores a 50 °C, la
reaccion suele ser muy lenta. A temperaturas superiores a 150 °C, la cantidad de subproductos no deseados aumenta
considerablemente.

Si es necesario, también puede afiadirse un catalizador en el paso (y). La dosificacion del éxido de alquileno, la
sustancia iniciadora con funcionalidad H, el agente de suspensién, que no tiene grupos con funcionalidad H, y el
catalizador puede llevarse a cabo a través de puntos de dosificacion separados o comunes. En una forma de
realizacion preferente, el 0xido de alquileno, la sustancia iniciadora con funcionalidad H y, dado el caso, el agente de
suspension que no tiene grupos con funcionalidad H se afiaden continuamente a la mezcla de reaccién a través de
puntos de dosificacion separados. Esta adicion de la sustancia iniciadora con funcionalidad H y del agente de
suspension, que no tiene grupos con funcionalidad H, puede llevarse a cabo como una adiciéon continua en el reactor
0 en porciones.

Las etapas (a), (B) y (v) pueden llevarse a cabo en el mismo reactor o cada una por separado en diferentes reactores.
Los tipos de reactores particularmente preferentes son: Reactores de tubo, tanques de agitacion, reactores de bucle.

Los polioles de carbonato de poliéter pueden producirse en un tanque de agitacién, en donde el tanque de agitacion
se enfria a través de la carcasa del reactor, de superficies de refrigeracion situadas internamente y/o de superficies
de refrigeracion situadas en un circuito de bombeo, dependiendo de la forma realizacion y del modo de funcionamiento.
Tanto en la aplicacién semilote, en la que el producto solo se retira al final de la reaccién, como en la aplicacion
continua, en la que el producto se retira continuamente, hay que prestar especial atencioén a la velocidad de dosificacion
del 6xido de alquileno. Debe ajustarse de manera que el 6xido de alquileno reaccione con suficiente rapidez a pesar
del efecto inhibidor del dioxido de carbono. La concentracion de d6xido de alquileno libre en la mezcla de reaccion
durante la etapa de activacion (etapa ) es preferentemente > 0 % a 100 % en peso, mas preferentemente > 0 % a 50
% en peso, mas preferentemente > 0 % a 20 % en peso (en cada caso basado en el peso de la mezcla de reaccion).
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La concentracion de 6xido de alquileno libre en la mezcla de reaccién durante la reaccion (etapa y) es preferentemente
>0 % a 40 % en peso, mas preferentemente > 0 % a 25 % en peso, mas preferentemente >0 % a 15 % en peso (en
cada caso a base de el peso de la mezcla de reaccion).

En una forma de realizaciéon preferente, la mezcla que contiene el catalizador DMC activado resultante segun las
etapas (a) y (B) se hace reaccionar ademas en el mismo reactor con 6xido de alquileno, sustancia iniciadora con
funcionalidad H, dado el caso agente de suspension que no contiene grupos con funcionalidad H, y diéxido de carbono.
En otra forma de realizacion preferente, la mezcla que contiene el catalizador DMC activado resultante segun las
etapas (a) y (B) se hace reaccionar ademas en otro recipiente de reaccion (por ejemplo, un tanque de agitacion, un
reactor tubular o un reactor de bucle) con éxido de alquileno, sustancia iniciadora con funcionalidad H, dado el caso
agente de suspension que no tiene grupos con funcionalidad H, y didxido de carbono.

Cuando la reaccién se lleva a cabo en un reactor tubular, la mezcla resultante que contiene el catalizador DMC activado
segun las etapas (a) y (B), la sustancia iniciadora con funcionalidad H, el 6xido de alquileno, dado el caso el agente
de suspensién que no tiene grupos con funcionalidad H, y el diéxido de carbono se bombean continuamente a través
de un tubo. Las proporciones molares de los socios de la reaccién varian en funcién del polimero deseado. En una
realizacion preferente, el didxido de carbono se afiade en su forma liquida o supercritica para permitir una miscibilidad
optima de los componentes. Ventajosamente, en el reactor tubular se instalan elementos mezcladores para una mejor
mezcla de los companieros de reaccion, tal como los comercializados por la empresa Ehrfeld Mikrotechnik GmbH, o
elementos intercambiadores de calor de mezcladores que mejoran al mismo tiempo la mezcla y la disipacion de calor.
Los reactores de bucle también se pueden usar para la produccion de polioles de carbonato de poliéter. En general,
se trata de reactores con recirculacion de masa, como un reactor de bucle de chorro, que también puede funcionar de
forma continua, o un reactor tubular en forma de bucle con dispositivos adecuados para hacer circular la mezcla de
reaccion o un bucle de varios reactores tubulares conectados en serie. El uso de un reactor de bucle es particularmente
ventajoso porque aqui se puede realizar la mezcla inversa, de modo que la concentracion de 6xido de alquileno libre
en la mezcla de reaccion puede mantenerse en el intervalo 6ptimo, preferentemente en el intervalo > 0 % al 40 % en
peso, particularmente de manera preferente > 0 % al 25 % en peso, mas preferentemente > 0 % al 15 % en peso (en
cada caso basado en el peso de la mezcla de reaccion).

Preferentemente, los polioles de carbonato de poliéter se preparan en un proceso continuo que comprende tanto una
copolimerizacion continua como una adicion continua de sustancia iniciadora con funcionalidad H y, dado el caso, un
agente de suspension que no tiene grupos con funcionalidad H.

Por lo tanto, también es un objetivo de la invencion proporcionar un proceso en el que en el paso (y) la sustancia
iniciadora con funcionalidad H, el 6xido de alquileno, dado el caso el agente de suspension que no tiene grupos con
funcionalidad H y el catalizador DMC se dosifican continuamente en el reactor en presencia de didxido de carbono
("copolimerizacion") y en el que la mezcla de reaccion resultante (que contiene poliéter carbonato poliol y carbonato
ciclico) se retira continuamente del reactor. Preferentemente, en la etapa (y), el catalizador DMC se afiade de forma
continua en suspension en la sustancia iniciadora con funcionalidad H.

Por ejemplo, para el proceso continuo de preparacion de los polioles de carbonato de poliéter, se prepara una mezcla
que contiene catalizador DMC, y luego, segun el paso (y)

(y1) se dosifica una cantidad parcial de cada una de las sustancias iniciadoras con funcionalidad H, éxido de
alquileno y didxido de carbono para iniciar la copolimerizacion, y

(y2) durante el progreso de la copolimerizacion, la cantidad restante de catalizador DMC, sustancia iniciadora
con funcionalidad H, dado el caso agente de suspension que no tiene grupos con funcionalidad H, y 6xido de
alquileno se afiade continuamente en presencia de didéxido de carbono, mientras que al mismo tiempo la
mezcla de reaccion resultante se retira continuamente del reactor.

En la etapa (y), el catalizador se afiade preferentemente en suspension en la sustancia iniciadora con funcionalidad
H, siendo la cantidad preferentemente tal que el contenido de catalizador en el producto de reaccién resultante es de
10 ppm a 10000 ppm, mas preferentemente de 20 ppm a 5000 ppm y mas preferentemente de 50 ppm a 500 ppm.

Preferentemente, las etapas (a) y (B) se llevan a cabo en un primer reactor, y la mezcla de reaccién resultante se
transfiere a un segundo reactor para la copolimerizaciéon segun la etapa (y). Sin embargo, también es posible realizar
las etapas (a), (B) y (Y) en un solo reactor.

El término "continuo", tal y como se usa en el presente documento, puede definirse como el modo de adicion de un
catalizador o de un reactivo relevante de manera que se mantenga una concentracion efectiva sustancialmente
continua del catalizador o del reactivo. La alimentacién del catalizador puede ser realmente continua o en incrementos
relativamente espaciados. Del mismo modo, una adicién continua de la sustancia iniciadora con funcionalidad H y una
adicion continua del agente de suspension, que no tiene grupos con funcionalidad H, puede ser realmente continua o
puede llevarse a cabo en incrementos. No se desviaria del presente proceso afiadir incrementalmente un catalizador
o reactivos de tal manera que la concentracion de los materiales anadidos descienda esencialmente a cero durante
algun tiempo antes de la siguiente adicion incremental. Sin embargo, se prefiere que la concentracién del catalizador
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se mantenga sustancialmente a la misma concentracion durante la parte principal del curso de la reaccion continua y
que la sustancia iniciadora con funcionalidad H esté presente durante la parte principal del proceso de
copolimerizacion. Una adiciéon incremental de catalizador y/o de reactivo que no afecte significativamente a la
naturaleza del producto es, no obstante, "continua" en el sentido en que se usa el término aqui. Por ejemplo, es factible
proporcionar un bucle de retroalimentacién en el que una porcién de la mezcla reaccionante se devuelve a un punto
anterior del proceso, suavizando asi las discontinuidades causadas por las adiciones incrementales.

Paso (5)

Si es necesario, en una etapa (8), la mezcla de reaccion de la etapa (y) puede transferirse a un reactor posterior en el
que se reduce el contenido de 6xido de alquileno libre en la mezcla de reaccion mediante una reaccion posterior,
preferentemente a < 500 ppm. Por ejemplo, un reactor tubular, un reactor de bucle o un tanque de agitacion pueden
servir como reactor posterior.

Preferentemente, la presion en este reactor posterior es la misma que en el aparato de reaccion en el que se lleva a
cabo la etapa de reaccién (y). La temperatura en el reactor posterior es preferentemente de 50 °C a 150 °C y
particularmente preferente de 80 °C a 140 °C. El tiempo de permanencia de la mezcla de reaccién en el reactor
posterior es preferentemente de 1,0 a 20,0 horas. En una forma de realizacion preferente, se afiaden de 5 ppm a 100
ppm de componente K a la mezcla resultante después de que haya transcurrido el tiempo de residencia.

Los polioles de carbonato de poliéter obtenidos tienen, por ejemplo, una funcionalidad de al menos 1, preferentemente
de 1 a 8, mas preferentemente de 1 a 6 y mas preferentemente de 2 a 4. El peso molecular es preferentemente de
400 g/mol a 10000 g/mol y particularmente preferente de 500 g/mol a 6000 g/mol.

Oxido de alquileno

En general, para el procedimiento se pueden usar los 6xidos de alquileno (epdxidos) con 2-24 atomos de carbono .
Los 6xidos de alquileno que tienen de 2 a 24 atomos de carbono son, por ejemplo, uno o mas compuestos
seleccionados del grupo que consiste en 6xido de etileno, 6xido de propileno, éxido de 1-buteno, éxido de 2,3-buteno,
6xido de 2-metil-1,2-propeno (6xido de isobuteno), 6xido de 1-penteno, 6xido de 2,3-penteno, 6xido de 2-metil-1,2-
buteno, 6xido de 3-metil-1,2-buteno, 6xido de 1-hexeno, éxido de 2,3-hexeno, 6xido de 3,4-hexeno, 6xido de 2-metil-
1,2-penteno, 6xido de 4-metil-1,2-penteno, 6xido de 2-etil-1,2-buteno, 6xido de 1-hepteno, éxido de 1-octeno, éxido
de 1-nona, 6xido de 1-deceno, 6xido de 1-undeceno, 6xido de 1-dodeceno, éxido de 4-metil-1,2-penteno, mondxido
de butadieno, mondxido de isopreno, éxido de ciclopenteno, 6xido de ciclohexeno, éxido de ciclohepteno, Oxido de
estireno, 6xido de metilestireno, 6xido de pineno, grasas mono o poliepéxidas como mono, di y triglicéridos, acidos
grasos epoxidados, ésteres C1-Cy4 de acidos grasos epoxidados, epiclorhidrina, glicidol y derivados del glicidol tales
como el metil glicidil éter, el etil glicidil éter, el 2-etilhexil glicidil éter, éter glicidilico, metacrilato de glicidilo, asi como
alcoxisilanos  epoxi-funcionales como el 3-glicidiloxipropiltrimetoxisilano, 3-glicidiloxipropiltrietoxisilano,  3-
glicidiloxipropiltripropoxisilano, 3-glicidiloxipropil-metil-dimetoxisilano,  3-glicidiloxi-propil-etildiestoxisilano,  3-
glicidiloxipropiltriisopropoxisilano. Preferentemente, se usa 6xido de etileno y/o 6xido de propileno, especialmente
oxido de propileno, como 6xido de alquileno. En el procedimiento segun la invencién, también se puede usar una
mezcla de 6xidos de alquileno como 6xido de alquileno.

Sustancia iniciadora con funcionalidad H

Como sustancia iniciadora con funcionalidad H ("iniciador") adecuada, se pueden usar compuestos con atomos de H
activos para la alcoxilacion que tengan una masa molar de 18 g/mol a 4500 g/mol, preferentemente de 62 g/mol a 500
g/mol y particularmente preferente de 62 g/mol a 182 g/mol.

Los grupos activos para la alcoxilacion con atomos de H activos son, por ejemplo, -OH, -NH; (aminas primarias), -NH-
(aminas secundarias), -SH y - CO2H, preferidos son -OH y -NH,, especialmente preferido es -OH. Por ejemplo, uno o
mas compuestos seleccionados del grupo que consiste en alcoholes mono o polihidricos, aminas polihidricas, tioles
polihidricos, aminoalcoholes, tioalcoholes, ésteres hidroxilados, polioles de poliéter, polioles de éter de poliéster,
polioles de carbonato de poliéter, polioles de policarbonato, policarbonatos, iminas de polietileno, aminas de poliéter,
politetrahidrofuranos (por ejemplo, PolyTHF® de BASF), politetrahidrofuranos, polietertioles, polioles de poliacrilato,
aceite de ricino, el mono o diglicérido del acido ricinoleico, monoglicéridos de acidos grasos, mono, di y/o triglicéridos
de acidos grasos modificados quimicamente, y ésteres de acidos grasos de alquilo C1-C24 que contengan una media
de al menos 2 grupos OH por molécula. Algunos ejemplos de ésteres de acidos grasos C¢-C24 que contienen una
media de al menos 2 grupos OH por molécula son productos comerciales tales como Lupranol Balance® (BASF AG),
tipos de Merginol® (Hobum Oleochemicals GmbH), tipos de Sovermol® (Cognis Deutschland GmbH & Co. KG) y tipos
de Soyol®TM (USSC Co.).

Los alcoholes, las aminas, los tioles y los acidos carboxilicos se pueden usar como sustancias iniciadoras
monofuncionales. Se pueden usar alcoholes monofuncionales: Metanol, etanol, 1-propanol, 2-propanol, 1-butanol, 2-
butanol, tert-butanol, 3-buten-1-ol, 3-butin-1-ol, 2-metil-3-buten-2-ol, 2-metil-3-butin-2-ol, alcohol propagilico, 2-metil-
2-propanol, 1-tert-butoxi-2-propanol, 1-pentanol, 2-pentanol, 3-pentanol, 1-hexanol, 2-hexanol, 3-hexanol, 1-heptanol,
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2-heptanol, 3-heptanol, 1-octanol, 2-octanol, 3-octanol, 4-octanol, fenol, 2-hidroxibifenilo, 3-hidroxibifenilo, 4-
hidroxibifenilo, 2-hidroxipiridina, 3-hidroxipiridina, 4-hidroxipiridina. Las aminas monofuncionales que se pueden
considerar son: Butilamina, terc-butilamina, pentilamina, hexilamina, anilina, aziridina, pirrolidina, piperidina, morfolina.
Se pueden usar tioles monofuncionales: etanotiol, 1-propanotiol, 2-propanotiol, 1-butanotiol, 3-metil-I-butanctiol, 2-
butene-1-thiol, tiofenol. Los acidos carboxilicos monofuncionales incluyen: Acido formico, acido acético, acido
propionico, acido butirico, acidos grasos como el acido estearico, acido palmitico, acido oleico, acido linoleico, acido
linolénico, acido benzoico, acido acrilico.

Los alcoholes polihidricos adecuados como iniciadores con funcionalidad H son, por ejemplo, los alcoholes divalentes
(como el etilenglicol, el dietilenglicol, el propilenglicol, el dipropilenglicol, el 1,3-propanodiol, el 1,4-butanodiol, el 1,4-
butinodiol, el neopentilglicol, el 1,5-pentanodiol, los metilpentanodioles (como el 3-metil-1,5-pentanodiol), 1,6-
hexanodiol, 1,8-octanodiol, 1,10-decanodiol, 1,12-dodecanodiol, bis-(hidroximetil)ciclohexanos (como el 1,4-bis-
(hidroximetil)ciclohexano), ftrietilenglicol, tetraetilenglicol, polietilenglicoles, dipropilenglicol, tripropilenglicol,
polipropilenglicoles, dibutilenglicol y polibutilenglicoles); alcoholes trivalentes (como el trimetilolpropano, el glicerol, el
isocianurato de trihidroxietilo, el aceite de ricino); alcoholes tetravalentes (como el pentaeritritol); polialcoholes (tales
como el sorbitol, el hexitol, la sacarosa, el almidén, los hidrolizados de almiddn, la celulosa, los hidrolizados de
celulosa, las grasas y los aceites hidroxifuncionalizados, en particular el aceite de ricino), asi como todos los productos
de modificacién de estos alcoholes mencionados con cantidades variables de g-caprolactona.

La sustancia iniciadora con funcionalidad H también puede seleccionarse de la clase de sustancias de poliéteres que
tienen un peso molecular Mn en el intervalo de 18 g/mol a 4500 g/mol y una funcionalidad de 2 a 3. Se prefieren los
poliéteres compuestos por unidades repetidas de 6xido de etileno y de 6xido de propileno, preferentemente con una
proporcion del 35 % al 100 % de unidades de 6xido de propileno, particularmente de manera preferente con una
proporcion del 50 % al 100 % de unidades de 6xido de propileno. Pueden ser copolimeros aleatorios, copolimeros de
gradiente, copolimeros alternos o en bloque de 6xido de etileno y éxido de propileno.

La sustancia iniciadora con funcionalidad H también puede seleccionarse de la clase de sustancias de los polioles de
poliéster. Como polioles de poliéster se usan al menos poliésteres difuncionales. Preferentemente, los polioles de
poliéster estan formados por unidades alternas de acido y alcohol. Los componentes acidos usados son, por ejemplo,
el acido succinico, el acido maleico, el anhidrido maleico, el acido adipico, el anhidrido ftalico, el acido ftalico, el acido
isoftalico, el acido tereftalico, el acido tetrahidroftalico, el anhidrido tetrahidrico, el anhidrido hexahidrico o las mezclas
de los acidos y/o anhidridos mencionados. Los componentes alcohdlicos usados son, por ejemplo, etanodiol, 1,2-
propanodiol, 1,3-propanodiol, 1,4-butanodiol, 1,5-pentanodiol,  neopentilglicol, 1,6-hexanodiol, 1,4-
bis(hidroximetil)ciclohexano, dietilenglicol, dipropilenglicol, trimetilolpropano, glicerol, pentaeritritol o0 mezclas de los
alcoholes mencionados. Si se usan polioles de poliéter divalentes o polivalentes como componentes del alcohol, se
obtienen polioles de éter de poliéster, que también pueden servir como sustancias de partida para la produccion de
los polioles de carbonato de poliéter.

Ademas, se pueden usar dioles de policarbonato como sustancia iniciadora con funcionalidad H, que se preparan, por
ejemplo, haciendo reaccionar fosgeno, carbonato de dimetilo, carbonato de dietilo o carbonato de difenilo y alcoholes
difuncionales o polioles de poliéster o poliéteres. Se pueden encontrar ejemplos de policarbonatos, por ejemplo, en el
documento EP-A 1359177.

En otra forma de realizacion de la invencion, los polioles de carbonato de poliéter se pueden usar como sustancia
iniciadora con funcionalidad H. En particular, se usan polioles de carbonato de poliéter obtenibles por medio del
procedimiento segun la invencién aqui descrito. Estos polioles de carbonato de poliéter usados como sustancias de
partida con funcionalidad H se preparan de antemano en una etapa de reaccién separada.

La sustancia iniciadora con funcionalidad H tiene generalmente una funcionalidad (es decir, el nUmero de atomos de
H activos para la polimerizacion por molécula) de 1 a 8, preferentemente 2 o 3. La sustancia iniciadora con
funcionalidad H se usa individualmente o como una mezcla de al menos dos sustancias iniciadoras con funcionalidad
H.

De manera particularmente preferente, la sustancia iniciadora con funcionalidad H es al menos un compuesto
seleccionado del grupo que consiste en etilenglicol, propilenglicol, 1,3-propanodiol, 1,3-butanodiol, 1,4-butanodiol, 1,5-
pentanodiol, 2-metilpropano-1,3-diol, neopentilglicol, 1,6-hexanodiol, 1,8-octanodiol, dietilenglicol, dipropilenglicol,
glicerol, trimetilolpropano, pentaeritritol, sorbitol, polioles de carbonato de poliéter con un peso molecular Mn en el
intervalo de 150 g/mol a 8000 g/mol con una funcionalidad de 2 a 3 y polioles de poliéter con un peso molecular Mn
en el intervalo de 150 g/mol a 8000 g/mol y una funcionalidad de 2 a 3.

En una forma de realizacion particularmente preferente, en el paso (a), el subconjunto de sustancia iniciadora con
funcionalidad H se selecciona de al menos un compuesto del grupo que consiste en polioles de carbonato de poliéter
que tienen un peso molecular Mn en el intervalo de 150 g/mol a 8000 g/mol con una funcionalidad de 2 a 3 y polioles
de poliéter que tienen un peso molecular Mn en el intervalo de 150 g/mol a 8000 g/mol y una funcionalidad de 2 a 3.
En otra realizacion particularmente preferente, la sustancia iniciadora con funcionalidad H en el paso (y) se selecciona
de entre al menos un compuesto del grupo que consiste en etilenglicol, propilenglicol, 1,3-propanodiol, 1,3-butanodiol,
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1,4-butanodiol, 1,5-pentanodiol, 2-metilpropano-1,3-diol, neopentilglicol, 1,6-hexanodiol, 1,8-octanodiol, dietilenglicol,
dipropilenglicol, glicerol, trimetilolpropano, pentaeritritol y sorbitol.

Los polioles de carbonato de poliéter se preparan por adicion catalitica de diéxido de carbono y 6xido de alquileno a
la sustancia iniciadora con funcionalidad H. A efectos de la invencién, se entiende por "con funcionalidad H" el nimero
de atomos de H activos para la alcoxilacion por molécula de la sustancia iniciadora.

La sustancia iniciadora con funcionalidad H, que se dosifica continuamente en el reactor durante la reaccion, puede
contener el componente K.

Componente K

Los compuestos adecuados como componente K se caracterizan por contener al menos un enlace fosforo-oxigeno.
Los componentes adecuados K son, por ejemplo, el acido fosférico, asi como las sales de acido fosforico, los haluros
de acido fosforico, las amidas de acido fosfdrico, los ésteres de acido fosforico y las sales de los mono y diésteres del
acido fosforico.

A los efectos de la invencion, se entiende que los ésteres mencionados en el componente K anterior y posterior son
los ésteres de alquilo, ésteres de arilo y/o derivados de ésteres de alquilo.

Esteres de acido fosférico adecuados son, por ejemplo, mono-, di- o tri-ésteres de acido fosférico, mono-, di-, tri- o
tetra-ésteres de acido pirofosforico y mono-, di-, tri-, tetra- o poliésteres de acido polifosférico y alcoholes con 1 a 30
atomos de C. Los siguientes compuestos son adecuados como componente K, por ejemplo: Ester trietilico del acido
fosférico, éster dietilico del acido fosférico, éster monoetilico del acido fosforico, éster trietilico del acido fosférico, éster
dipropilico del acido fosforico, éster monopropilico del acido fosférico, éster tributilico del acido fosférico, éster
monobutilico del acido fosférico, éster trioctil del acido fosférico, éster tris(2-etilhexilo) del acido fosforico, éster tris(2-
butoxietilo) del acido fosforico, éster difenilico del acido fosforico, éster dicresilico del acido fosférico, fructosa-1,6-
bifosfato, glucosa-1-fosfato, cloruro de bis(dimetilamida) del acido fosforico, éster bis(4-nitrofenilico) del acido
fosforico, éster metilico del acido fosférico, éster dibenilico del acido fosforico, éster dietilico del acido fosforico, éster
dihexadecilico del acido fosforico, cloruro de éster diisopropilico del acido fosférico, éster difenilico del acido fosforico,
cloruro de éster difenilico del acido fosfdrico, éster de metacrilato de 2-hidroxietilo del acido fosférico, dicloruro de
mono-(éster 4-clorofenilico) del acido fosforico, dicloruro de mono-(éster 4-nitrofenilico) del &cido fosférico, éster
monofenilico del acido fosforico, éster tridecilico del acido fosférico, éster trimetil del acido fosfdrico, tripirolido de acido
fosforico, sulfocloruro de fésforo, dimetilamida de dicloruro de acido fosforico, éster metilico de dicloruro de acido
fosforico, bromuro de fosforo, sal célcica de cloruro de fosforilo y O-fosforiletanolamina, fosfatos de dihidrégeno
alcalinos y de amonio, fosfatos de hidrégeno alcalinos, alcalinotérreos y de amonio, fosfatos alcalinos, alcalinotérreos
y de amonio.

El término éster de acido fosférico (éster de acido fosférico) también se refiere a los productos obtenidos por
propoxilacion del acido fosférico (por ejemplo, disponible como Exolit® OP 560).

También son adecuados como componente K el acido fosfonico y el acido fosforoso, asi como los mono y diésteres
del acido fosfonico y los mono, di y triésteres del acido fosforoso, asi como sus respectivas sales, haluros y amidas.

Los ésteres de acido fosfonico adecuados son, por ejemplo, mono o diésteres de acido fosfonico, acidos
alquilfosfonicos, acidos arilfosfonicos, &cidos alcoxicarbonilfosfénicos, acidos alcoxicarbonilfosfonicos, é&cidos
cianoalquilfosfonicos y &cidos cianofosfonicos o mono, di, tri o tetraésteres de acidos alquilfosfonicos y alcoholes con
1 a 30 atomos de C. Los ésteres de acido fosforoso adecuados son, por ejemplo, mono-, di- o tri-ésteres de acido
fosforoso y alcoholes con 1 a 30 atomos de C. Esto incluye, por ejemplo, el acido fenilfosfénico, el acido butilfosfonico,
el acido dodecilfosfonico, el acido etilhexilfosfénico, el acido octilfosfonico, el acido etilfosfénico, el acido metilfosfonico,
el acido octadecilfosfonico y sus ésteres mono y dimetilo, -éster etilico, éster butilico, éster etilhexilico o éster fenilico,
éster dibutilico del acido butilfosfonico, éster dioctilico del acido fosfonoférmico, éster trietilico del acido fosfonocético,
éster ftrietilico del acido fosfonocético, éster trimetilico del acido 2-fosfonopropionico, éster trietilico del acido 2-
fosfonopropidnico, éster tripetilico del acido 2-fosfonopropionico, éster tributilico del acido 3-fosfonopropionico, éster
trietilico del acido 2-fosfonobutirico, éster trietilico del acido 4-fosfonocroténico, acido (12-fosfonododecilico)-fosfénico,
acido fosfonoceético, éster P,P-bis-(2,2,2-trifluoroetil)-metilo del acido fosfonocético, éster P,P-dietil-trimetilsililo del
acido fosfonocético, acido P,P-dimetil-tert.-éster butilico, sal potasica del éster P,P-dimetil del acido fosfonocético,
éster P,P-dimetil del acido fosfonocético, acido 16-fosfonohexadecanoico, acido 6-fosfonohexanoico, sal de N-
(fosfonometil)-glicina, sal de N-(fosfonometil)-glicina monoisopropilamina, acido N-(fosfonometil)-iminodiacético, acido
(8-fosfono-octil)-fosfénico, acido 3-fosfonopropidnico, acido 11-fosfonoundecanoico, éster de acido fosfénico-pinacol,
fosfito de ftrilaurilo, fosfito de tris-(3-etiloxetanilo-3-metilo), heptakis(dipropilenglicol) fosfito, acido fosforoso
bis(diisopropilamida)-2-cianoetil éster, acido fosforoso bis(diisopropilamida)-metil éster, acido fosforoso dibutil éster,
acido fosforoso (dietilamida) dibencil éster, acido fosforoso-(dietilamida)-éster de dibutilo, acido fosforoso-éster de
dietilo, acido fosforoso-(diisopropilamida)-éster de dialilo, acido fosforoso-(diisopropilamida)-éster de dibencil, acido
fosforoso-(diisopropilamida)-éster de di-tert-butilo.-éster butilico, éster dimetilico del acido fosforoso (diisopropilamida),
éster dibenilico del acido fosforoso (dimetilamida), éster dimetilico del acido fosforoso, éster trimetilico del acido
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fosforoso, dicloruro de éster metilico del acido fosforoso, cloruro de mono-(2-cianoetil éster)-diisopropilamida del acido
fosforoso, cloruro del acido fosforoso (éster de o-fenileno), éster de tributo del acido fosforoso, éster de trietilo del
acido fosforoso, éster de triisopropilo del acido fosforoso, éster de tris-(tert.-butil-dimetilsilil), éster tris-(tris-1,1,1,3,3-
hexafluoro-2-propil) del acido fosforoso, éster tris-(trimetilsililil) del acido fosforoso, éster dibencil del acido fosforoso.
El término éster del acido fosforoso también se refiere a los productos obtenidos por propoxilacion del acido fosforoso
(por ejemplo, disponible como Exolit® OP 550).

También son adecuados como componente K el &cido fosfinico, el acido fosfonico y el acido fosfinoso, y sus ésteres
en cada caso. Los ésteres de acido fosfinico adecuados son, por ejemplo, ésteres de acido fosfinico, de acidos
alquilfosfinicos, de acidos dialquilfosfinicos o de acidos arilfosfinicos y de alcoholes con 1 a 30 4tomos de C. Los
ésteres de acido fosfonico adecuados son, por ejemplo, los mono y diésteres del acido fosfénico o del acido
arilfosfénico y los alcoholes con 1 a 30 atomos de C. Esto incluye, por ejemplo, el acido difenilfosfinico o el 9,10-
dihidro-9-oxa-10-fosfenantreno- 10-6xido.

Los ésteres del acido fosférico, del acido fosfonico, del acido fosférico, del acido fosfinico, del acido fosfénico o del
acido fosfinoso adecuados como componente K se preparan generalmente haciendo reaccionar el acido fosférico, el
acido pirofosférico, los acidos polifosforicos, el acido fosfonico, los acidos alquilfosfonicos, los acidos arilfosfénicos,
los &cidos alcoxicarbonilalquilfosfonicos, los acidos alcoxicarbonilfosfonicos, los acidos cianoalquilfosfonicos, los
acidos cianofosfonicos, los acidos alquildifosfonicos, el acido fosfénico, el acido fosfinico, el acido fosfinoso o sus
derivados halogenos o los 6xidos de fosforo con compuestos hidroxi con 1 a 30 atomos de C, como el metanol, etanol,
propanol, butanol, pentanol, hexanol, heptanol, octanol, nonanol, decanol, dodecanol, tridecanol, tetradecanol,
pentadecanol, hexadecanol, heptadecanol, octadecanol, nonadecanol, metoxietanol, etoxietanol, propoxietanol,
butoxietanol, 2etoxietanol, 2-propoxietanol, 2-butoxietanol, fenol, hidroxiacetato de etilo, hidroxiacetato de propilo,
hidroxipropionato de etilo, hidroxipropionato de propilo, 1,2-etanodiol, 1,2-propanodiol, 1,2,3-trihidroxipropano, 1,1,1-
trimetilolpropano o pentaeritritol.

Los oxidos de fosfina adecuados como componente K contienen uno o mas grupos alquilo, arilo o aralquilo con 1 - 30
atomos de C, que estan unidos al fésforo. Los 6xidos de fosfina preferidos tienen la férmula general RsP=0 en donde
R es un grupo alquilo, arilo o aralquilo con 1 - 20 atomos de C. Los éxidos de fosfina adecuados son, por ejemplo, el
oxido de trimetilfosfina, el dxido de tri(n-butil)fosfina, el 6xido de tri(n-octil)fosfina, el 6xido de trifenilfosfina, el éxido de
metil dibencilfosfina y sus mezclas.

Ademas, los componentes adecuados K son compuestos de fosforo que pueden formar uno o mas enlaces P-O por
reaccion con compuestos funcionales al OH (como el agua o los alcoholes). Por ejemplo, los compuestos de fosforo
incluyen el sulfuro de fésforo (V), el tribromuro de fésforo, el tricloruro de fésforo y el triyoduro de fésforo. También se
puede usar como componente K cualquier mezcla de los compuestos mencionados. Se prefiere especialmente el
acido fosforico como componente K.

Agente de suspension

El agente de suspension usado, si lo hay, no contiene ningun grupo con funcionalidad H. Todos los disolventes polares-
apréticos, débilmente polares-apréticos y no polares-aproticos, cada uno de los cuales no contiene grupos con
funcionalidad H, son adecuados como agentes de suspension que no tienen grupos con funcionalidad H. También se
puede usar una mezcla de dos 0 mas de estos agentes de suspensién que no tengan grupos con funcionalidad H. A
modo de ejemplo, se pueden mencionar los siguientes disolventes aproticos polares: 4-metil-2-oxo-1,3-dioxolano (en
adelante también denominado carbonato de propileno ciclico o cPC), 1,3-dioxolan-2-ona (en adelante también
denominado carbonato de etileno ciclico o cEC), acetona, metiletilcetona, acetonitrilo, nitrometano, dimetilsulféxido,
sulfolano, dimetilformamida, dimetilacetamida y N-metilpirrolidona. El grupo de disolventes apréticos no polares y
débilmente polares incluye, por ejemplo, éteres, como el dioxano, el éter dietilico, el metil tert-butil éter y el
tetrahidrofurano, ésteres, como el acetato de etilo y el acetato de butilo, hidrocarburos, como el pentano, el n-hexano,
el benceno y los derivados bencénicos alquilados (por ejemplo, tolueno, xileno, etilbenceno) e hidrocarburos clorados,
como el metil tert-butil éter.Por ejemplo, pentano, n-hexano, benceno y derivados alquilados del benceno (por ejemplo,
tolueno, xileno, etilbenceno) e hidrocarburos clorados, por ejemplo, cloroformo, clorobenceno, diclorobenceno y
tetracloruro de carbono. Los agentes de suspension preferidos que no tienen grupos con funcionalidad H son el 4-
metil-2-oxo-1,3-dioxolano, la 1,3-dioxolan-2-ona, el tolueno, el xileno y el etilbenceno, Se usan el clorobenceno y el
diclorobenceno y las mezclas de dos o0 mas de estos agentes de suspension, siendo especialmente preferidos el 4-
metil-2-oxo-1,3-dioxolano y el 1,3-dioxolan-2-ona o0 una mezcla de 4-metil-2-oxo-1,3-dioxolano y el 1,3-dioxolan-2-ona.
Preferentemente, en la etapa (y), se afiade entre el 2 % en peso y el 20 % en peso, mas preferentemente entre el 5
% en peso y el 15 % en peso, y particularmente preferente entre el 7 % en peso y el 11 % en peso del agente de
suspension que no tiene grupos con funcionalidad H, basandose en la suma de los componentes afiadidos en la etapa

(y)-
Catalizadores DMC

Los catalizadores DMC para su uso en la homopolimerizacion de éxidos de alquileno son conocidos en principio en la
técnica naterior (véanse, por ejemplo los documentos US-A 3 404 109, US-A 3 829 505, US-A 3 941 849y US-A 5
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158 922). Los catalizadores DMC, que se describen, por ejemplo, en los documentos US-A 5 470 813, EP-A 700
949, EP-A 743 093, EP-A 761 708, WO 97/40086, WO 98/16310 y WO 00/47649 tienen una actividad muy elevada y
permiten la produccion de polioles de carbonato de poliéter a concentraciones de catalizador muy bajas, por lo que
generalmente ya no es necesaria la separacion del catalizador del producto final. Un ejemplo tipico son
los catalizadores de alta actividad que se describen en el documento DMC EP-A 700 949 y que, ademas de un
compuesto de cianuro metalico doble (por ejemplo, hexacianocobalato(lll) de zinc) y un ligando organico complejante
(por ejemplo, tert-butanol), contienen también un poliéter con un peso molecular medio superior a 500 g/mol. Los
catalizadores DMC se obtienen preferentemente cuando

(A) en la primera etapa, se hace reaccionar una solucién acuosa de una sal metalica con la solucién acuosa
de una sal metalica de cianuro en presencia de uno o mas ligandos organicos complejantes, por ejemplo, un
éter o un alcohol,

(B) en donde en la segunda etapa se separa el solido de la suspension obtenida en (A) mediante técnicas
conocidas (como centrifugacion o filtracién),

(C) en donde, dado el caso, en un tercer paso, el sélido aislado se lava con una solucién acuosa de un ligando
organico complejante (por ejemplo, mediante resuspension y posterior reaislamiento por filtracion o
centrifugacion),

(D) el solido obtenido se seca a continuacién, dado el caso después de la pulverizacion, a temperaturas
generalmente de 20 °C - 120 °C y a presiones generalmente de 0,1 mbar a presion normal (1013 mbar),

y en donde en la primera etapa o inmediatamente después de la precipitacion del compuesto de cianuro de doble
metal (etapa (B)) se afiaden uno o mas ligandos complejantes organicos, preferentemente en exceso (en relacion con
el compuesto de cianuro de doble metal) y dado el caso otros componentes complejantes.

Los compuestos dobles de cianuro metalico contenidos en los catalizadores DMC son los productos de reaccion de
las sales metalicas solubles en agua y las sales de cianuro metalico solubles en agua. Por ejemplo, se mezclan una
solucién acuosa de cloruro de zinc (preferentemente en exceso con respecto a la sal de cianuro metalico tal como el
hexacianocobaltato de potasio) y el hexacianocobaltato de potasio y, a continuacion, se afiade dimetoxietano (Glyme)
o tert-butanol (preferentemente en exceso respecto al hexacianocobaltato de zinc) a la suspension formada.

Las sales metdlicas adecuadas para la preparacion de los compuestos de cianuro metdlico doble tienen
preferentemente la formula general (ll),

M(Xyn an

en la que
M se selecciona entre los cationes metalicos Zn?*, Fe?*, Ni?*, Mn?*, Co?, Sr?*, Sn?*, Pb% y Cu?,
preferentemente M es Zn?*, Fe?*, Co?* o Ni?*,
X son uno o varios (es decir, diferentes) aniones, preferentemente un anién seleccionado del grupo de los
haluros (es decir, fluoruro, cloruro, bromuro, yoduro), hidroxido, sulfato, carbonato, cianato, tiocianato,
isocianato, isotiocianato, carboxilato, oxalato y nitrato;
n es 1 si X = sulfato, carbonato u oxalato y
n es 2 si X = haluro, hidréxido, carboxilato, cianato, tiocianato, isocianato, isotiocianato o nitrato,

o las sales metdlicas adecuadas tienen la formula general (ll1),

Mr(X)s (1

en la que
M se selecciona entre los cationes metalicos Fe®*, AF*, Co®*y Cr¥,
X son uno o varios (es decir, diferentes) aniones, preferentemente un anién seleccionado del grupo de los
haluros (es decir, fluoruro, cloruro, bromuro, yoduro), hidroxido, sulfato, carbonato, cianato, tiocianato,
isocianato, isotiocianato, carboxilato, oxalato y nitrato;
r es 2 si X = sulfato, carbonato u oxalato y
res 1 si X = haluro, hidréxido, carboxilato, cianato, tiocianato, isocianato, isotiocianato o nitrato,

o las sales metdlicas adecuadas tienen la férmula general (1V),

M(X)s (V)

en la que
M se selecciona entre los cationes metalicos Mo**, V4 y W4
X son uno o varios (es decir, diferentes) aniones, preferentemente un anién seleccionado del grupo de los
haluros (es decir, fluoruro, cloruro, bromuro, yoduro), hidroxido, sulfato, carbonato, cianato, tiocianato,
isocianato, isotiocianato, carboxilato, oxalato y nitrato;
s es 2 si X = sulfato, carbonato u oxalato y
s es 4 si X = haluro, hidréxido, carboxilato, cianato, tiocianato, isocianato, isotiocianato o nitrato,

o las sales metalicas adecuadas tienen la formula general (V),
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M(X): V)

En la aue
M se selecciona entre los cationes metalicos Mo®* y W6*
X son uno o varios (es decir, diferentes) aniones, preferentemente un anién seleccionado del grupo de los
haluros (es decir, fluoruro, cloruro, bromuro, yoduro), hidroxido, sulfato, carbonato, cianato, tiocianato,
isocianato, isotiocianato, carboxilato, oxalato y nitrato;
t es 3 si X = sulfato, carbonato u oxalato y
t es 6 si X = haluro, hidréxido, carboxilato, cianato, tiocianato, isocianato, isotiocianato o nitrato,
Ejemplos de sales metélicas adecuadas son el cloruro de zinc, el bromuro de zinc, el yoduro de zinc, el
acetato de zinc, el acetilacetonato de zinc, el benzoato de zinc, el nitrato de zinc, el sulfato ferroso, el bromuro
ferroso, el cloruro férrico, el cloruro de cobalto (ll), el tiocianato de cobalto (Il), el cloruro de niquel () y el
nitrato de niquel (II). También se pueden usar mezclas de diferentes sales metalicas.

Las sales de cianuro metalico adecuadas para la preparacion de los compuestos de cianuro metalico dobles tienen
preferentemente la formula general (VI)

(Y)a M'(CN)o (A)e (V1)

En la que
M' se selecciona entre uno o mas cationes metalicos del grupo formado por Fe(ll), Fe(lll), Co(ll), Co(lll), Cr(ll),
Cr(1l), Mn(1l), Mn(l1), Ir(I1), Ni(ll), Rh(IID, Ru(ll), V(IV) y V(V), preferentemente M' es uno o mas cationes
metalicos del grupo formado por Co(ll), Co(lll), Fe(ll), Fe(lll), Cr(lI), Ir(lll) y Ni(Il),
Y se selecciona entre uno 0 mas cationes metalicos del grupo formado por metales alcalinos (es decir, Li*,
Na*, K*, Rb*) y metales alcalinotérreos (es decir, Be?*, Mg?*, Ca?*, Sr#*, Ba%*),
A se selecciona entre uno o mas aniones del grupo formado por haluros (es decir, fluoruro, cloruro, bromuro,
yoduro), hidroxido, sulfato, carbonato, cianato, tiocianato, isocianato, isotiocianato, carboxilato, azida, oxalato
o nitrato; y
a, b y c son numeros enteros, los valores de a, b y ¢ se eligen de forma que la electroneutralidad de la sal de
cianuro metalico esté dada; a es preferentemente 1, 2, 3 o0 4; b es preferentemente 4, 5 o 6; c tiene
preferentemente el valor 0.
Ejemplos de sales de cianuro metéalico adecuadas son el hexacianocobalato(lll) de sodio, el
hexacianocobalato(lll) de potasio, el hexacianoferrato(ll) de potasio, el hexacianoferrato(lll) de potasio, el
hexacianocobalato(lll) de calcio y el hexacianocobalato(lll) de litio.

Los compuestos de cianuro de doble metal preferidos en los catalizadores DMC son compuestos de la férmula general
(VI

Mx[M,(CN),] vy

En donde M es como en la férmula (ll) a (V) y

M' es como se define en la formula (VI), y

X, X', y ¥ z son numeros enteros y se eligen de tal forma que se dé la neutralidad de los electrones del
compuesto de cianuro metalico doble.

Preferentemente
x=3,x=1,y=6yz=2,
M = Zn(ll), Fe(ll), Co(ll) o Ni(ll) y
M' = Co(lll), Fe(lll), Cr(lll) o Ir(ll).

Ejemplos de compuestos de cianuro metdlico doble adecuados son el hexacianocobalato(lll) de zinc, el
hexacianoiridato(lll) de zinc, el hexacianoferrato(lll) de zinc y el hexacianocobalato(lll) de cobalto(ll). Otros ejemplos
de compuestos de cianuro de doble metal adecuados se pueden encontrar, por ejemplo, en el documento US-A 5 158
922 (columna 8, lineas 29 - 66). Se prefiere especialmente el hexacianocobalato(lll) de zinc. Los ligandos complejos
organicos anadidos durante la produccion de catalizadores DMC se desvelan, por ejemplo, en los documentos US-A
5 158 922 (véase en particular la columna 6, lineas 9 a 65), US-A 3 404 109, US-A 3 829 505, US-A 3 941 849, EP-A
700 949, EP-A 761 708, JP 4 145 123, US-A 5 470 813, EP-A 743 093 y WO-A 97/40086). Por ejemplo, los
compuestos organicos solubles en agua con heteroatomos, como el oxigeno, el nitrégeno, el fésforo o el azufre, que
pueden formar complejos con el compuesto de cianuro de doble metal, se usan como ligandos de complejos organicos.
Los ligandos organicos complejantes preferidos son alcoholes, aldehidos, cetonas, éteres, ésteres, amidas, ureas,
nitrilos, sulfuros y mezclas de los mismos. Los ligandos organicos complejantes particularmente preferidos son los
éteres alifaticos (como el dimetoxietano), los alcoholes alifaticos solubles en agua (como el etanol, el isopropanol, el
n-butanol, el iso-butanol, el sec-butanol, tert-butanol, 2-metil-3-buten-2-ol y 2-metil-3-butin-2-ol), compuestos que
contienen tanto grupos éter alifaticos o cicloalifaticos como grupos hidroxilos alifaticos (como el éter mono-tert-butilico
de etilenglicol, el éter mono-tert-butilico de dietilenglicol, el éter mono-metil de tripropilenglicol y el metanol 3-metil-3-
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oxetano). Los ligandos complejos organicos altamente preferidos se seleccionan entre uno o mas compuestos del
grupo que consiste en dimetoxietano, tert-butanol, 2-metil-3-buten-2-ol, 2-metil-3-butin-2-ol, éter mono-tert-butilico de
etilenglicol y 3-metil-3-oxetano-metanol.

Opcionalmente, en la preparacion de los catalizadores DMC, uno o mas componente(s) complejante(s) de las clases
de compuestos de poliéteres, poliésteres, policarbonatos, ésteres de sorbitan de polialquilenglicol, éteres de glicidilo
de polialquilenglicol, poliacrilamida, poli(acrilamida-co-acido acrilico), acido poliacrilico, poli(acido acrilico-co-acido
malico), poliacrilonitrilo, polialquil acrilatos, polialquil metacrilatos, polivinil metil éter, polivinil etil éter, polivinil acetato,
polivinil alcohol, poli-N-vinilpirrolidona, poli(N-vinilpirrolidona-co-acido acrilico), polivinilmetilcetona, poli(4-vinilfenol),
poli(acido acrilico-co-estireno), polimeros de oxazolina, iminas de polialquileno, copolimeros de acido maleico y
anhidrido maleico, hidroxietilcelulosa y poliacetales, o éteres de glicidilo, glucésidos, ésteres de acidos carboxilicos de
alcoholes polihidricos, acidos biliares o sus sales, ésteres o amidas, ciclodextrinas, compuestos de fosforo, ésteres de
acidos carboxilicos a,B-insaturados o iénicos de superficie 0 se usan compuestos tensioactivos.

Preferentemente, en la preparacion de los catalizadores DMC, en el primer paso las soluciones acuosas de la sal
metalica (por ejemplo cloruro de zinc), usado en exceso estequiométrico (al menos 50 % en moles) en relacion con la
sal de cianuro metalico (es decir, al menos una relacion molar de sal metélica a sal de cianuro metalico de 2,25 a 1,00)
y la sal de cianuro metalico (por ejemplo, hexacianocobaltato de potasio) se hacen reaccionar en presencia del ligando
complejante organico (por ejemplo, tert.-butanol) para formar una suspension que contenga el compuesto de cianuro
de doble metal (por ejemplo, hexacianocobaltato de zinc), agua, exceso de sal metdlica y el ligando organico
complejante.

El ligando organico complejante puede estar presente en la solucién acuosa de la sal metdlica y/o de la sal metalica
de cianuro, o puede afadirse directamente a la suspension obtenida tras la precipitacion del compuesto doble de
cianuro metalico. Se ha comprobado que es ventajoso mezclar las soluciones acuosas de la sal metalica y de la sal
metalica de cianuro, y el ligando organico complejante con una agitacién vigorosa. Opcionalmente, la suspensién
formada en el primer paso se trata posteriormente con otro componente complejante. El componente complejante se
usa preferentemente en una mezcla con aguay ligando complejante organico. Un procedimiento preferente para llevar
a cabo el primer paso (es decir, la preparacion de la suspension) se lleva a cabo usando una boquilla mezcladora,
particularmente preferente usando un dispersor de chorro tal como se describe en el documento WO-A 01/39883 .

En el segundo paso (paso (B)), el solido (es decir, el precursor del catalizador) se aisla de la suspensién mediante
técnicas conocidas, tales como la centrifugacion o la filtracion.

En una forma de realizacion preferente, el solido aislado se lava posteriormente con una solucion acuosa del ligando
organico complejante en un tercer paso (paso (C)) (por ejemplo, mediante resuspension y posterior reaislamiento por
filtracidn o centrifugacion). De este modo, por ejemplo, se pueden eliminar del catalizador los subproductos solubles
en agua, tales como el cloruro de potasio. Preferentemente, la cantidad de ligando organico complejante en la solucion
acuosa de lavado esta entre el 40 % y el 80 % en peso, basado en la solucién total.

Opcionalmente, en el tercer paso, se afiade otro componente complejante a la solucién acuosa de lavado,
preferentemente en un intervalo de entre el 0,5 % y el 5 % en peso, basado en la solucidn total.

Ademas, es ventajoso lavar el sélido aislado mas de una vez. Preferentemente, en una primera etapa de lavado (C-
1), el lavado se realiza con una solucién acuosa del ligando del complejo organico (por ejemplo, mediante resuspension
y posterior reaislamiento por filtracion o centrifugacion) para eliminar asi del catalizador, por ejemplo, los subproductos
solubles en agua, tales como el cloruro de potasio. De manera particularmente preferente, la cantidad de ligando
organico complejante en la solucion acuosa de lavado esta entre el 40 % y el 80 % en peso, basado en la solucidon
total de la primera etapa de lavado. En las etapas de lavado adicionales (C-2), se repite la primera etapa de lavado
una o varias veces, preferentemente de una a tres veces, o preferentemente se usa como solucién de lavado una
solucién no acuosa, tal como una mezcla o una solucién de ligando complejante organico y otro componente
complejante (preferentemente en un intervalo de entre el 0,5 % y el 5 % en peso, basado en la cantidad total de
solucion de lavado de la etapa (C-2)), y el sélido se lava con ella una o varias veces, preferentemente de una a tres
veces.

El sélido aislado y dado el caso lavado se seca entonces, dado el caso después de la pulverizacién, a temperaturas
generalmente de 20 °C - 100 °C y a presiones generalmente de 0,1 mbar a presion normal (1013 mbar).

Un procedimiento preferente para aislar los catalizadores DMC de la suspensién mediante filtracion, lavado de la torta
de filtraciéon y secado se describe en el documento WO-A 01/80994 .

Ademas de los catalizadores DMC preferentes a base de hexacianocobalato de zinc (Zn3[Co(CN)s]2), también se
pueden usar para el procedimiento segun la invencion otros catalizadores de complejos metalicos a base de los
metales zinc y/o cobalto conocidos por los expertos en la materia a partir de la técnica anterior para la copolimerizaciéon
de epodxidos y didxido de carbono. Esto incluye, en particular, los llamados catalizadores de glutarato de zinc (descritos,
por ejemplo, en M. H. Chisholm et al., Macromolecules 2002, 35, 6494), los llamados catalizadores de diiminato de
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zinc (descritos, por ejemplo, en S. D. Allen, J. Am. Chem. Soc. 2002, 124, 14284), los denominados catalizadores de
cobalto-saleno (descritos, por ejemplo, en los documentos US 7.304.172 B2, US 2012/0165549 A1) y complejos
bimetalicos de zinc con ligandos macrociclicos (descritos, por ejemplo, en M. R. Kember et al, Angew. Chem. int. ed.,
20009, 48, 931).

En una primera forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento para separar constituyentes gaseosos
disueltos en mezclas de reaccion liquidas durante la copolimerizacion de éxido de alquileno y dioxido de carbono,
caracterizado porque (n) la mezcla de reaccién liquida tiene una presién de 5,0 bares a 100,0 bares (absolutos) antes
de la expansion, llevandose a cabo las etapas posteriores del procedimiento en el orden indicado:

(i) despresurizacion de la mezcla de reaccion al menos en un 50 % de la presion aplicada,
(ii) separacion posterior de las gotas con la destruccion inicial de la espuma, y
(iii) separacion posterior de las burbujas con la segunda destruccién de la espuma, clarificando la fase liquida,

en donde las etapas de procedimiento (i) a (iii) se ejecutan una o mas veces hasta que la mezcla de reaccion resultante
tenga una presion de 0,01 bares a < 5,00 bares (absolutos).

En una segunda forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento segun la primera forma de realizacion,
caracterizado porque la mezcla de reaccion resultante de (n) tiene una presion de 0,01 bares - 2,50 bares (absoluta).

En una tercera forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento segun las formas de realizacion 1 o 2,
caracterizado porque la mezcla de reaccion tiene una temperatura en el intervalo de 60-150 °C antes de la expansion
en el paso (i) del procedimiento.

En una cuarta forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento segun cualquiera de las formas de
realizacion 1 a 3, caracterizado porque en la etapa de procedimiento (ii) la separacion de las gotas se lleva a cabo por
medio de fuerzas centrifugas.

En una quinta forma de realizacién, la invencion se refiere a un procedimiento segun cualquiera de las formas de
realizacion 1 a 4, caracterizado porque se usa un ciclon en la etapa de procedimiento (ii).

En una sexta forma de realizacion, la invencioén se refiere a un procedimiento segun la quinta forma de realizacion,
caracterizado porque la mezcla de reaccion sale del ciclon en el paso de procedimiento (ii) solo por gravedad.

En una séptima forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento segun cualquiera de las formas de
realizacion 1 a 6, caracterizado porque se usa un generador de coalescencia en la etapa de procedimiento (iii).

En una octava forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento segun la séptima forma de realizacion,
caracterizado porque el generador de coalescencia comprende al menos un elemento de tejido.

En una novena forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento segun la octava forma de realizacion,
caracterizado porque el elemento de tejido es un tejido de punto metalico.

En una décima forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento segun la octava o la novena formas
de realizacion, caracterizado porque el elemento de tejido tiene una densidad de 600-1200 kg/m?, preferentemente
800-1200 kg/m?, mas preferentemente 800-1050 kg/m3.

En una undécima forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento para la preparacion de poliéteres de
carbonato por adicién de 6xido de alquileno y didxido de carbono a una sustancia iniciadora con funcionalidad H en
presencia de un catalizador de cianuro metalico doble (DMC) o un catalizador de complejo metalico a base de los
metales zinc y/o cobalto, en donde

(y) el 6xido de alquileno y el didxido de carbono se afiaden a la sustancia iniciadora con funcionalidad H en
un reactor en presencia de un catalizador de cianuro metalico doble o de un catalizador de complejo metalico
a base de los metales zinc y/o cobalto, con lo que se obtiene una mezcla de reaccion que contiene el poliol
de carbonato de poliéter,

(6) dado el caso la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (y) permanece en el reactor o dado el caso se
transfiere de forma continua a un reactor posterior, donde en cada caso el contenido de 6xido de alquileno
libre en la mezcla de reaccion se reduce por medio de una reaccion posterior, y

(n) seguido de la separacion del CO; y, dado el caso, del éxido de alquileno residual disuelto, que comprende
las etapas de procedimiento (i) - (iii) segun una de las formas de 1 a 10.

En una duodécima forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento segun la undécima forma de
realizacioén, caracterizado porque antes de la etapa (y)
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(a) se introduce en un reactor una cantidad parcial de sustancia iniciadora con funcionalidad H y/o un agente
de suspensién que no tiene grupos con funcionalidad H, dado el caso junto con el catalizador DMC o un
catalizador de complejo metalico a base de los metales zinc y/o cobalto,

(B), dado el caso para la activacion de un catalizador DMC, se afiade una cantidad parcial (basada en la
cantidad total de 6xido de alquileno usada en la activaciéon y copolimerizaciéon) de 6xido de alquileno a la
mezcla resultante de la etapa (a), en donde esta adiciéon de una cantidad parcial de éxido de alquileno puede
tener lugar dado el caso en presencia de CO;, y en la que se espera entonces, en cada caso, el pico de
temperatura ("punto caliente") que se produce debido a la siguiente reaccién quimica exotérmica y/o una
caida de presion en el reactor, y en la que la etapa (B) para la activacién también puede tener lugar varias
veces.

En una decimotercera forma de realizacion, la invencion se refiere a un procedimiento segun la undécima o la
duodécima formas de realizacion, caracterizado porque en la etapa (8) en un reactor posterior la concentraciéon de
6xido de alquileno libre se reduce a < 500 ppm a la salida del reactor posterior.

En una decimocuarta forma de realizacién, la invencién se refiere a un procedimiento segun una cualquiera de las
formas de realizacion 11 a 13, caracterizado porque en la etapa (9), la mezcla de reaccion se deja a una temperatura
de 50 °C a 150 °C durante un tiempo de residencia de 1,0 a 20,0 horas antes de la etapa (n), y se afiaden de 5 ppm
a 100 ppm de un componente K a la mezcla resultante después de que haya transcurrido este tiempo de residencia.

Ejemplos
Ejemplo 1:

(y) Adicion de éxido de propileno y didxido de carbono a una mezcla de glicerol y propilenglicol en presencia de un
catalizador DMC en un recipiente agitado a 107 °C y una presion de reaccion de 74 bares fijada al principio, en la que
el 6xido de propileno, el didxido de carbono y la mezcla de glicerol y propilenglicol se dosifican en continuo en el
reactor.

El producto bruto obtenido es un poliéter carbonato poliol con un peso molecular de 2700 g/mol, una funcionalidad de
2,8 y un contenido del 20 % en peso de CO; incorporado. El producto bruto contiene ademas un 4 % en peso de
COz disuelto y un 7 % en peso de carbonato de propileno ciclico (cPC).

Como catalizador DMC, en la produccion del producto crudo usado, se uso el catalizador DMC preparado segun el
Ejemplo 6 del documento WO 01/80994 A1.

(n) Etapa de procedimiento (i): Despresurizacién de la mezcla de reaccion del paso (y) de 74 bares a 1 bar (absoluto).

Etapa de procedimiento (ii): Se introduce en un separador de gotas la mezcla de fase liquida y gaseosa formada
durante la despresurizacion de la mezcla de reaccion. El separador de gotas usado es un ciclén con un volumen de
0,06 litros y una entrada tangencial del flujo bifasico. La parte inferior para descargar la fase liquida que contiene la
espuma esta construida de forma cénica. El ciclén tiene una salida en la zona superior para descargar la fase gaseosa
separada. Para ajustar la temperatura, el ciclon esta equipado con un calentador de camisa. El ciclon se coloca 2
metros por encima de un generador de coalescencia, de tal modo que el efluente del ciclon fluye a través del generador
de coalescencia que va detras, sin necesidad de una bomba. La temperatura de la mezcla que entra en el ciclén es
de 80 °C.

Etapa de procedimiento (iii): A continuacion, se transfiere la mezcla a un generador de coalescencia para la separacion
de las burbujas. El generador de coalescencia es un recipiente cilindrico horizontal con un diametro D = 56 mm y un
volumen de 0,6 litros. En la zona delantera del generador de coalescencia se instala un elemento de tejido (mddulo
de enrollamiento hecho de alambre, D = 50 mm, L = 50 mm, D/L = 1, Rhodius) con una densidad de 1000 kg/m®. Para
la inspeccién visual de la separacién de fases y la destruccion de la espuma, el generador de coalescencia esta
equipado con una mirilla en la zona posterior, mediante la cual se puede observar la zona de flujo detras del elemento
de tejido. Para el calentamiento, el generador de coalescencia estd equipado con serpentines de medio tubo. La
mezcla entra axialmente y fluye a través del elemento de tejido. La extraccion de la fase gaseosa separada (hacia
arriba) y de la fase liquida (hacia abajo) tiene lugar en la zona situada detras del elemento de tejido. La temperatura
de la mezcla al entrar en el generador de coalescencia es de 80 °C y se calienta a 100 °C en el generador de
coalescencia.

El procedimiento se lleva a cabo de forma continua, con un caudal masico de producto bruto de 9 kg/h antes de la
despresurizacion. A lo largo de 48 horas de funcionamiento continuo, no se aprecia ninguna fase de espuma y solo
burbujas de gas aisladas en la camara de antiespumacion después del paso de proceso (iii), observando la zona de
flujo detras del elemento de tejido.
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Ejemplo 2:
(y) El producto bruto se fabrica como en el ejemplo 1.

(n) Etapa de procedimiento (i): Despresurizacion de la mezcla de reaccion del paso (y) desde 74 bares a 1 bar
(absoluto).

Etapa de procedimiento (ii): Se introduce en un separador de gotas la mezcla de fase liquida y gaseosa formada
durante la despresurizacion de la mezcla de reaccion. El separador de gotas usado es un ciclén con un volumen de
0,06 litros y una entrada tangencial del flujo bifasico. La parte inferior para descargar la fase liquida que contiene la
espuma esta construida de forma cénica. El cicldn tiene una salida en la zona superior para descargar la fase gaseosa
separada. Para ajustar la temperatura, el ciclon esta equipado con un calentador de camisa. El ciclon se coloca 2
metros por encima de un generador de coalescencia, de modo que el efluente del ciclén fluye a través del generador
de coalescencia sin necesidad de una bomba. La temperatura de la mezcla que entra en el ciclén es de 80 °C. Etapa
de procedimiento (iii): A continuacion, se transfiere la mezcla a un generador de coalescencia para la separacion de
las burbujas. El generador de coalescencia es un recipiente cilindrico horizontal con un diametro D = 56 mm y un
volumen de 0,6 litros. En la zona delantera del generador de coalescencia se instala un elemento de tejido (médulo
de enrollamiento hecho de alambre, D = 30 mm, L = 30 mm, D/L = 1, Rhodius) con una densidad de 1000 kg/m®. Para
la inspeccién visual de la separacién de fases y la destruccion de la espuma, el generador de coalescencia esta
equipado con una mirilla en la zona posterior, mediante la cual se puede observar la zona de flujo detras del elemento
de tejido. Para el calentamiento, el generador de coalescencia estd equipado con serpentines de medio tubo. La
mezcla entra axialmente y fluye a través del elemento de tejido. La extraccion de la fase gaseosa separada (hacia
arriba) y de la fase liquida (hacia abajo) tiene lugar en la zona situada detras del elemento de tejido. La temperatura
de la mezcla que entra en el generador de coalescencia es de 80 °C y se calienta a 100 °C en el generador de
coalescencia mediante un calentador de camisa.

El procedimiento se lleva a cabo de forma continua, con un caudal masico del producto bruto de 9 kg/h antes de la
despresurizacion. A lo largo de 48 horas de funcionamiento continuo, no se aprecia ninguna fase de espuma y solo
burbujas de gas aisladas en la camara de antiespumacion después del paso de proceso (iii), observando la zona de
flujo detras del elemento de tejido.

Ejemplo 3:

(y) El producto bruto se fabrica como en el ejemplo 1.

(n) Etapa de procedimiento (i): Despresurizacion de la mezcla de reaccion del paso (y) desde 74 bares a 1 bar
(absoluto).

Etapa de procedimiento (ii): Se introduce en un separador de gotas la mezcla de fase liquida y gaseosa formada
durante la despresurizacion de la mezcla de reaccion. El separador de gotas usado es un ciclén con un volumen de
0,06 litros y una entrada tangencial del flujo bifasico. La parte inferior para descargar la fase liquida que contiene la
espuma esta construida de forma cénica. El cicldn tiene una salida en la zona superior para descargar la fase gaseosa
separada. Para ajustar la temperatura, el ciclon esta equipado con un calentador de camisa. El ciclon se coloca 2
metros por encima de un generador de coalescencia, de modo que el efluente del ciclén fluye a través del generador
de coalescencia sin necesidad de una bomba. La temperatura de la mezcla que entra en el ciclén es de 80 °C. Etapa
de procedimiento (iii): A continuacion, se transfiere la mezcla a un generador de coalescencia para la separacion de
las burbujas. El generador de coalescencia es un recipiente cilindrico horizontal con un diametro D = 56 mm y un
volumen de 0,6 litros. En la zona delantera del generador de coalescencia se instala un elemento de tejido (mddulo
de enrollamiento hecho de alambre, D = 30 mm, L = 30 mm, D/L = 1, Rhodius) con una densidad de 850 kg/m?3. Para
la inspeccién visual de la separacién de fases y la destruccion de la espuma, el generador de coalescencia esta
equipado con una mirilla en la zona posterior, mediante la cual se puede observar la zona de flujo detras del elemento
de tejido. El generador de coalescencia esta equipado con serpentines de medio tubo para el calentamiento. La mezcla
entra axialmente y fluye a través del elemento de tejido. La extraccion de la fase gaseosa separada (hacia arriba) y de
la fase liquida (hacia abajo) tiene lugar en la zona situada detras del elemento de tejido. La temperatura de la mezcla
al entrar en el generador de coalescencia es de 80 °C y se calienta a 100 °C en el generador de coalescencia mediante
un calentador de camisa.

El procedimiento se lleva a cabo de forma continua, con un flujo de masa del producto bruto de 9 kg/h antes de la
despresurizacion. A lo largo de 48 horas de funcionamiento continuo, no se aprecia ninguna fase de espuma y solo

burbujas de gas aisladas en la camara de antiespumacion después del paso de proceso (iii), observando la zona de
flujo detras del elemento de tejido.

Ejemplo 4:
(y) El producto bruto se fabrica como en el ejemplo 1.

(n) Etapa de procedimiento (i): Despresurizacion de la mezcla de reaccion del paso (y) desde 74 bares a 1 bar
(absoluto).
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Etapa de procedimiento (ii): Se introduce en un separador de gotas la mezcla de fase liquida y gaseosa formada
durante la despresurizacion de la mezcla de reaccion. El separador de gotas usado es un ciclén con un volumen de
0,06 litros y una entrada tangencial del flujo bifasico. La parte inferior para descargar la fase liquida que contiene la
espuma esta construida de forma coénica. El cicldn tiene una salida en la zona superior para descargar la fase gaseosa
separada. Para ajustar la temperatura, el ciclon esta equipado con un calentador de camisa. El ciclon se coloca 2
metros por encima de un generador de coalescencia, de modo que el efluente del ciclén fluye a través del generador
de coalescencia sin necesidad de una bomba. La temperatura de la mezcla que entra en el ciclén es de 80 °C. Etapa
de procedimiento (iii): A continuacion, se transfiere la mezcla a un generador de coalescencia para la separacion de
las burbujas. El generador de coalescencia es un recipiente cilindrico horizontal con un diametro de D = 56 mm y un
volumen de 0,6 litros. En la zona delantera del generador de coalescencia se transfiere un elemento de tejido (elemento
prensado de un solo hilo con un diametro de hilo de 0,14 mm, D = 30 mm, L = 30 mm, D/L = 1, Rhodius) con una
densidad de 1000 kg/m3. Para la inspeccion visual de la separacion de fases y la destruccion de la espuma, el
generador de coalescencia esta equipado con una mirilla en la zona posterior, mediante la cual se puede observar la
zona de flujo detras del elemento de tejido. El generador de coalescencia esta equipado con serpentines de medio
tubo para el calentamiento. La mezcla entra axialmente y fluye a través del elemento de tejido. La extraccion de la
fase gaseosa separada (hacia arriba) y de la fase liquida (hacia abajo) tiene lugar en la zona situada detras del
elemento de tejido. La temperatura de la mezcla que entra en el generador de coalescencia es de 80 °C y se calienta
a 100 °C en el generador de coalescencia mediante un calentador de camisa.

El proceso se lleva a cabo de forma continua, con un caudal masico del producto bruto de 9 kg/h antes de la
despresurizacion. A lo largo de 48 horas de funcionamiento continuo, no se aprecia ninguna fase de espuma y solo
burbujas de gas aisladas en la camara de antiespumacion después del paso de proceso (iii), observando la zona de
flujo detras del elemento de tejido.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la separacion de componentes gaseosos disueltos en mezclas de reaccion liquidas en la
copolimerizacion de oxido de alquileno y diéxido de carbono, caracterizado porque
(n) la mezcla de reaccion liquida presenta una presion de 5,0 bares a 100,0 bares (absolutos) antes de la expansion,
realizandose las etapas posteriores del procedimiento en el orden indicado:
(i) despresurizacion de la mezcla de reaccion al menos en un 50 % de la presién aplicada,
(ii) separacion posterior de las gotas con una primera destruccion de la espuma, y
(iiil) posterior separacion de las burbujas con una segunda destruccién de la espuma, con lo cual se clarifica
la fase liquida,
en el que las etapas de procedimiento (i) a (iii) se llevan a cabo una o mas veces hasta que la mezcla de reaccion
resultante tenga una presion de 0,01 bares a < 5,00 bares (absolutos).

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la mezcla de reaccion resultante de (n) tiene una
presion de 0,01 bares - 2,50 bares (absolutos).

3. Procedimiento segun las reivindicaciones 1 o 2, caracterizado porque la mezcla de reaccidon presenta una
temperatura en el intervalo de 60 °C - 150 °C antes de la expansioén en la etapa de procedimiento (i).

4. Proceso segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque en la etapa de procedimiento
(i) la separacion de las gotas se lleva a cabo mediante fuerzas centrifugas.

5. Proceso segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque se usa un ciclon en la etapa de
procedimiento (ii).

6. Proceso segun la reivindicaciéon 5, caracterizado porque la mezcla de reaccion sale del ciclon en la etapa de
procedimiento (ii) solo por gravedad.

7. Proceso segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque se usa un generador de
coalescencia en la etapa de procedimiento (iii).

8. Procedimiento segun la reivindicacion 7, caracterizado porque el generador de coalescencia contiene al menos
un elemento de tejido.

9. Procedimiento segun la reivindicacion 8, caracterizado porque el elemento de tejido es un tejido de punto metalico.

10. Procedimiento segun las reivindicaciones 8 o 9, caracterizado porque el elemento de tejido presenta una
densidad de 600 kg/m?® -1200 kg/m?, preferentemente de 800 kg/m®-1200 kg/m3, particularmente de manera preferente
de 800 kg/m?® -1050 kg/m3.

11. Proceso para la preparacion de poliéteres carbonatados por medio de la adicion de 6xido de alquileno y didxido
de carbono a una sustancia iniciadora con funcionalidad H en presencia de un catalizador de cianuro metalico doble
(DMC) o de un catalizador de complejo metalico a base de los metales zinc y/o cobalto, en el que
(y) se afiaden en un reactor el 6xido de alquileno y el diéxido de carbono a la sustancia iniciadora con
funcionalidad H en presencia de un catalizador de cianuro metalico doble o de un catalizador de complejo
metalico a base de los metales zinc y/o cobalto, con lo que se obtiene una mezcla de reaccién que contiene
el poliéter carbonato poliol,
(6) dado el caso, la mezcla de reaccion obtenida en la etapa (y) permanece en el reactor o dado el caso se
transfiere de forma continua a un reactor posterior, donde en cada caso el contenido de 6xido de alquileno
libre en la mezcla de reaccion se reduce por medio de una reaccion posterior, y
(n) a continuacion de la separacién del COz y, dado el caso, del 6xido de alquileno residual disuelto, que
comprende las etapas de procedimiento (i) - (iii) segun una de las reivindicaciones 1 a 10.

12. Procedimiento segun la reivindicacion 11, caracterizado porque antes de la etapa (y)

(a) se dispone en un reactor una cantidad parcial de sustancia iniciadora con funcionalidad H y/o un agente
de suspensién que no tiene grupos con funcionalidad H, dado el caso junto con el catalizador DMC o un
catalizador de complejo metalico a base de los metales zinc y/o cobalto,

(B), dado el caso para la activacion de un catalizador DMC, se afiade una cantidad parcial (basada en la
cantidad total de 6xido de alquileno usada en la activaciéon y copolimerizaciéon) de 6xido de alquileno a la
mezcla resultante de la etapa (a), en donde esta adicién de una cantidad parcial de éxido de alquileno puede
tener lugar dado el caso en presencia de CO,, y en donde se espera entonces, en cada caso, el pico de
temperatura ("punto caliente") que se produce debido a la siguiente reaccién quimica exotérmica y/o una
caida de presion en el reactor, y en donde la etapa () para la activacién también puede tener lugar varias
veces.
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13. Procedimiento segun las reivindicaciones 11 o 12, caracterizado porque en la etapa () en un reactor posterior
la concentracion de oxido de alquileno libre se reduce a < 500 ppm a la salida del reactor posterior.

14. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 11 a 13, caracterizado porque en la etapa () la
mezcla de reaccion se deja a una temperatura de 50 °C a 150 °C durante un tiempo de residencia de 1,0 a 20,0 horas
antes de la etapa (n), y una vez transcurrido este tiempo de residencia, se afiaden a la mezcla resultante de 5 ppm a
100 ppm de un componente K, siendo el componente K un compuesto que tiene al menos un enlace fésforo-oxigeno.
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