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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　重量平均分子量Ｍｗが１５，０００～２００，０００ｇ／ｍｏｌのポリカーボネートの
連続製造方法であって、
　ホスゲンの少なくとも一部およびポリカーボネートに好適な溶媒を含有する有機相と、
ジヒドロキシジアリールアルカン、水および該ジヒドロキシジアリールアルカン１モルあ
たり１．５～２．５モルの量で存在するアルカリ溶液を含有する水相と、をディスパーサ
ー中で連続的に分散させて混合物を形成する工程；
　該混合物を第一リアクター中で滞留時間０．５秒以下で反応させる工程；
　該混合物を更に第二リアクター中で追加量のアルカリ溶液および、要すれば連鎖停止剤
、を添加して反応させる工程；並びに
　更に第三リアクター中で第二の追加量のアルカリ溶液および、要すれば連鎖停止剤、を
添加して、触媒の存在下において縮合を行う工程
を包含する相界面法においてジヒドロキシジアリールアルカンとホスゲンとを触媒の存在
下において反応させる工程を包含する、ポリカーボネートの連続製造方法。
【請求項２】
　該混合物が水中油分散体を含有する、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　該混合物を反応させる工程が、温度－５℃～１００℃において行われる、請求項１に記
載の方法。
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【請求項４】
　該混合物を反応させる工程が、温度－５℃～１００℃において行われる、請求項２に記
載の方法。
【請求項５】
　該ホスゲンが該ジヒドロキシジアリールアルカンに対して１５ｍｏｌ％過剰以下の量で
存在する、請求項１に記載の方法。
【請求項６】
　該ジヒドロキシジアリールアルカンが、１，１－ビス（４－ヒドロキシフェニル）フェ
ニルエタン、２，２－ビス（４－ヒドロキシ－フェニル）プロパン、２，２－ビス（３，
５－ジメチル－４－ヒドロキシフェニル）プロパン、１，１－ビス（４－ヒドロキシフェ
ニル）シクロヘキサン、１，１－ビス（４－ヒドロキシフェニル）－３，３，５－トリメ
チルシクロヘキサン、およびそれらの混合物からなる群から選択される一種類以上を含有
する、請求項１に記載の方法。
【請求項７】
　該ディスパーサーが、ノズルおよびジェットディスパーサーからなる群から選択される
一種類以上を備える、請求項１に記載の方法。
【請求項８】
　該ディスパーサーが、ノズルおよびジェットディスパーサーからなる群から選択される
一種類以上を備える、請求項２に記載の方法。
【請求項９】
　該触媒が、第三級アミン、第四級アンモニウム塩、第四級ホスホニウム塩、およびそれ
らの混合物からなる群から選択される一種類以上の成分を含有する、請求項１に記載の方
法。
【請求項１０】
　該ディスパーサーが、プレディスパーサー、ホモジナイジングノズルおよび少なくとも
三つのポンプを備える、請求項１に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　相界面法（ｐｈａｓｅ　ｂｏｕｎｄａｒｙ　ｐｒｏｃｅｓｓ）によるポリカーボネート
の製造は、Ｓｃｈｎｅｌｌ，“Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ　ａｎｄ　Ｐｈｙｓｉｃｓ　ｏｆ　Ｐ
ｏｌｙｃａｒｂｏｎａｔｅｓ”，Ｐｏｌｙｍｅｒ　Ｒｅｖｉｅｗｓ，第９巻，Ｉｎｔｅｒ
ｓｃｉｅｎｃｅ　Ｐｕｂｌｉｓｈｅｒｓ，ニューヨーク，ロンドン，シドニー１９６４年
，３３～７７頁；Ｄ．Ｃ．Ｐｒｅｖｏｒｓｅｋ，Ｂ．Ｔ．Ｄｅｂｏｎａ　ａｎｄ　Ｙ．Ｋ
ｅｓｔｅｎ，Ｃｏｒｐｏｒａｔｅ　Ｒｅｓｅａｒｃｈ　Ｃｅｎｔｅｒ，Ａｌｌｉｅｄ　Ｃ
ｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｒｐｏｒａｔｉｏｎ，モリスタウン，ニュージャージー０７９６０
：“Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ　ｏｆ　Ｐｏｌｙ（ｅｓｔｅｒ　Ｃａｒｂｏｎａｔｅ）Ｃｏｐｏ
ｌｙｍｅｒｓ”ｉｎ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｐｏｌｙｍｅｒ　Ｓｃｉｅｎｃｅ，Ｐｏｌ
ｙｍｅｒ　Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ　Ｅｄｉｔｉｏｎ，第１８巻，（１９８０年）”；７５～
９０頁，Ｄ．Ｆｒｅｉｔａｇ，Ｕ．Ｇｒｉｇｏ，Ｐ．Ｒ．Ｍｕｅｌｌｅｒ，Ｎ．Ｎｏｕｖ
ｅｒｔｎｅ’，ＢＡＹＥＲ　ＡＧ，“Ｐｏｌｙｃａｒｂｏｎａｔｅｓ”ｉｎ　Ｅｎｃｙｃ
ｌｏｐｅｄｉａ　ｏｆ　Ｐｏｌｙｍｅｒ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　ａｎｄ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉ
ｎｇ，第１１巻，第２版，１９８８年，６５１～６９２頁，および最後にＤｒｅｓ．Ｕ．
Ｇｒｉｇｏ，Ｋ．Ｋｉｒｃｈｅｒ　ａｎｄ　Ｐ．Ｒ－Ｍｕｅｌｌｅｒ，“Ｐｏｌｙｃａｒ
ｂｏｎａｔｅ［Ｐｏｌｙｃａｒｂｏｎａｔｅｓ］”ｉｎ　Ｂｅｃｋｅｒ／Ｂｒａｕｎ，Ｋ
ｕｎｓｔｓｔｏｆｆ－Ｈａｎｄｂｕｃｈ［Ｐｌａｓｔｉｃｓ　Ｈａｎｄｂｏｏｋ］，第３
／１巻，Ｐｏｌｙｃａｒｂｏｎａｔｅ，Ｐｏｌｙａｃｅｔａｌｅ，Ｐｏｌｙｅｓｔｅｒ，
Ｃｅｌｌｕｌｏｓｅｅｓｔｅｒ［Ｐｏｌｙｃａｒｂｏｎａｔｅｓ，Ｐｏｌｙａｃｅｔａｌ
ｓ，Ｐｏｌｙｅｓｔｅｒｓ，Ｃｅｌｌｕｌｏｓｅ　Ｅｓｔｅｒｓ］，Ｃａｒｌ　Ｈａｎｓ
ｅｒ　Ｖｅｒｌａｇ　Ｍｕｎｉｃｈ，ウィーン１９９２年，１１８～１４５頁に記述され
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ている。ポリカーボネートの製造に関する相界面法は更に欧州特許公開公報第ＥＰ０５１
７０４４Ａ号および欧州特許公開公報第ＥＰ０５２０２７２Ａ号に記述されており、これ
らのそれぞれを参照することによって全体を本明細書中に組み込む。
【背景技術】
【０００２】
　相界面法によるポリカーボネートの製造に関して、最初にアルカリ水溶液または懸濁液
に導入されるビスフェノールまたは異種ビスフェノール混合物の二ナトリウム塩のホスゲ
ン化を、水相に加えて第二有機相を形成する不活性有機溶媒または溶媒混合物の存在下に
おいて行う。主に有機相中に存在する生じるオリゴカーボネートを、好適な触媒を用いて
縮合して有機相に溶解された高分子量ポリカーボネートを生じ、好適な連鎖停止剤（単官
能性フェノール）によって分子量を制御することが可能である。有機相を最後に分離し、
ポリカーボネートを種々のワークアップ工程（ｗｏｒｋｉｎｇ－ｕｐ　ｓｔｅｐｓ）によ
ってそこから単離する。
【０００３】
　二相界面法によるホスゲンを用いる縮合物の製造－例えば芳香族ポリカーボネートまた
はポリエステルカーボネートまたはそれらのオリゴマーの製造－に関する連続法は、通常
、反応の促進および／または相分離の改良のためにプロダクトバランス（ｐｒｏｄｕｃｔ
　ｂａｌａｎｃｅ）に必要とされるよりも多くのホスゲンを使用しなければならないとい
う欠点を有する。次に過剰のホスゲンは、合成において副生物－例えば更なる塩化ナトリ
ウムまたはアルカリカーボネート化合物－の形態に分解される。典型的には、先行技術に
よると、添加ジフェノールに対してホスゲン過剰分約２０ｍｏｌ％が芳香族ポリカーボネ
ートの製造に関する連続二相界面法に使用される（Ｄ．Ｆｒｅｉｔａｇ，Ｕ．Ｇｒｉｇｏ
，Ｐ．Ｒ．Ｍｕｅｌｌｅｒ，Ｎ．Ｎｏｕｖｅｒｔｎｅ，ＢＡＹＥＲ　ＡＧ，“Ｐｏｌｙｃ
ａｒｂｏｎａｔｅｓ”ｉｎ　Ｅｎｃｙｃｌｏｐｅｄｉａ　ｏｆ　Ｐｏｌｙｍｅｒ　Ｓｃｉ
ｅｎｃｅ　ａｎｄ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，第１巻，１，第２版，１９９８年，６５１
～６９２頁参照。）。
【０００４】
　過剰のホスゲンの削減において、望ましくない二次的影響、例えば最終反応工程後の分
散体の乏しい分離、および従って、有機溶液中の水含量の増加または排水中の残留モノマ
ーもしくは連鎖停止剤含量の増加、が起こる。過剰ホスゲンの削減に関する種々の方法が
文献で議論されている。
【０００５】
　ＤＥ－Ａ　２　７２５　９６７は、最初に水相とホスゲンを含む有機相とをチューブの
中で組み合わせ、次に前記相をタンク型のリアクターに導入するプロセスがホスゲンの収
量に有利であることを開示している。このチューブにおける滞留時間は０．５～１５秒で
なければならない。この反応のホスゲン過剰分は１０ｍｏｌ％以上である。このホスゲン
過剰分の削減は、反応の終了後の有機相（すなわち油）と水との効果的な分離を達成する
ために二相の不利な相比を必要とする。別の欠点は、ホスゲン化に関する比較的長い滞留
時間である。
【０００６】
　ＥＰ－Ａ－３０４　６９１は、ポリカーボネートの製造に関する連続相界面法を記述し
ている。ここで、ジフェノールおよび正に必要とされる量のアルカリ水酸化物を含有する
水相を、チューブ中でスタティックミキサーを使用してホスゲン含有有機相と混合する。
ホスゲン過剰分２０～１００ｍｏｌ％は非常に高く、第一反応工程に関する反応チューブ
における滞留時間は１０～７５秒である。このプロセスでは、分子量４０００～１２００
０ｇ／ｍｏｌのプレポリマーのみが製造されうる。
【０００７】
　ＥＰ　０　５１７　０４４　Ａ２は、環状ホールノズル（ａｎｎｕｌａｒ　ｈｏｌｅ　
ｎｏｚｚｌｅ）およびフローチューブ（ｆｌｏｗ　ｔｕｂｅ）を用い、ＢＰＡが溶解され
続けるようにちょうど十分な水酸化ナトリウム溶液を使用するホスゲン過剰分の削減を記
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述している。この手順は、ＡＴＲクリスタルを用いるクロロ炭酸エステル基の測定に関す
る複雑な調節および反応溶液の過剰な酸性化を防ぐための次の調節された水酸化ナトリウ
ム溶液の計量添加を必要とする。更に、この反応は、油中水分散体を形成する油対水の相
比（１より大きな油／水相比）を必要とする。フローチューブにおける滞留時間は、少な
くとも数秒である。
【０００８】
　ＥＰ　０　５２０　２７２　Ｂ１は、ＢＰＡ溶液のストリームを分裂させることによっ
てホスゲン小過剰を達成しうることを開示している。ここで、この工程においてホスゲン
過剰分少なくとも２０ｍｏｌ％が使用されるように、ＢＰＡ溶液の部分をノズルを介して
ホスゲン溶液と混合する。次に、この混合物は更にフローチューブ中で最小滞留時間３秒
で反応する。ここでも、分散体が油中水分散体であることが必要とされる。この方法の欠
点は、特に、更に、第二のＢＰＡストリームの計量添加のための大きな労力にある。
【０００９】
　従って、相界面法を用いるポリカーボネートの製造におけるホスゲン過剰分の削減は、
－これが可能である場合－今まで、次の二相の分離に不利な相比、複雑な計量添加もしく
は調節技術または反応装置における反応物の長い滞留時間ではじめて達成可能であった。
【００１０】
　相界面法によるポリカーボネートの製造におけるホスゲン過剰分の削減は、しかしなが
ら、そのような方法が次の過剰分の分解によるホスゲン損失が実質的に小さいことを保証
し、かつ、更にこの分解によって生じる副生物の量が小さいので重要である。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１１】
　本発明は、概して、相界面法を用いる効率的なポリカーボネートの連続製造方法、およ
びそのような方法において有機相と水相とを混合する特別のディスパーサー（ｄｉｓｐｅ
ｒｓｅｒ）の使用に関する。
【００１２】
　本発明の種々の態様は、ホスゲン過剰分をできるだけ削減し、かつ先行技術の欠点が起
こらない方法を提供する。特に、本発明の種々の態様は、次の二相の効率的な分離を可能
にする方法を提供する。
【課題を解決するための手段】
【００１３】
　意外なことに、反応の前にディスパーサーを用いて水相と有機相とを混合し、かつ、ホ
スゲン化工程を滞留時間０．５秒以下で行う相界面法によるポリカーボネートの製造方法
が、使用されるジヒドロキシジアリールアルカンの合計に対して１５ｍｏｌ％以下、好ま
しくは１３ｍｏｌ％以下、特に好ましくは１０ｍｏｌ％以下へのホスゲン過剰分の削減を
可能にすることがわかった。
【００１４】
　本発明の種々の態様によるような方法において、二つのジフェノールストリームを用い
る複雑な計量添加も複雑な調節技術も必要ない。反応装置におけるホスゲンの極めて短い
滞留時間のために、この方法は、更に、ホスゲンが短時間で転化され、かつ、残る削減さ
れた過剰分を実質的により迅速に分解に送れるという利点も有する。このことは、安全の
観点と経済性の観点の両方に有利である。なぜなら、有毒なホスゲンの取り扱いが時間に
関して大幅に限られ、かつ、非転化ホスゲン（すなわち過剰添加されたホスゲン）の損失
および後者の分解の結果として生じる副生物が削減されるからである。
【００１５】
　従って、本発明は、少なくとも一種類のジヒドロキシジアリールアルカン、ホスゲンお
よび少なくとも一種類の触媒からの、要すれば少なくとも一種類の連鎖停止剤および／ま
たは分枝剤の存在下における、相界面法による平均分子量がＭｗ１５０００～２００００
０ｇ／ｍｏｌのポリカーボネートの連続製造方法であって、
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　（ａ）ポリカーボネートに好適な少なくとも一種類の溶媒およびホスゲン全量または一
部を含む有機相と
　　　　ジヒドロキシジアリールアルカン、水およびジヒドロキシアリールアルカン１モ
ルあたり１．５ｍｏｌ～２．５ｍｏｌ加えられるアルカリ溶液を含む水相と
　　　　をディスパーサー中で有機相を水相中にまたは水相を有機相中に連続的に分散す
ることによって有機相と水相との混合物を製造し、
　（ｂ）次に、この混合物をリアクター中で０．５秒以下の滞留時間で反応させ、
　（ｃ）次に、この反応混合物を別のリアクター中で、更に、追加のアルカリ溶液および
要すれば連鎖停止剤を添加して反応させ、かつ
　（ｄ）次に、少なくとも一つの別のリアクター中で、追加のアルカリ溶液および要すれ
ば連鎖停止剤および少なくとも一種類の触媒を追加することによって更なる縮合を行う
ことを特徴とするポリカーボネートの連続製造方法に関する。
【００１６】
　本発明の一態様としては、重量平均分子量Ｍｗが１５，０００～２００，０００ｇ／ｍ
ｏｌであるポリカーボネートの連続製造方法であって、
　ディスパーサー中で、ホスゲンの少なくとも一部およびポリカーボネートに好適な溶媒
を含有する有機相と、ジヒドロキシジアリールアルカン、水およびジヒドロキシジアリー
ルアルカン１モルあたり１．５～２．５モルの量で存在するアルカリ溶液を含有する水相
と、を連続的に分散させて混合物を形成する工程；
　この混合物を第一のリアクター中で滞留時間０．５秒以下で反応させる工程；
　追加量のアルカリ溶液および、要すれば連鎖停止剤を添加してこの混合物を第二のリア
クター中で更に反応させる工程；並びに
　第二の追加量のアルカリ溶液および、要すれば連鎖停止剤を添加して、触媒の存在下に
おいて第三のリアクター中で更なる縮合を行う工程
を包含する、ジヒドロキシジアリールアルカンとホスゲンとを触媒の存在下において相界
面法において反応させる工程を包含する、ポリカーボネートの連続製造方法が挙げられる
。
【００１７】
　ディスパーサーを用いる有機相の水相中への分散または水相の有機相中への分散中、水
中油または油中水分散体が製造される（油は有機相として理解される。）。好ましくは、
水中油分散体が分散中に製造される。好ましくは、有機相はディスパーサーを用いて水相
中に連続的に分散される。
【００１８】
　当然のことながら、水中油分散体は、水が外部の（連続的な）相を形成し、油が内部の
（分散された）相を形成する分散体である。すなわち、油滴が水中に分散されている。従
って、油中水分散体は、油が外部の相を形成し、水が内部の相を形成する分散体である。
【図面の簡単な説明】
【００１９】
　以上の要旨、並びに以下の発明の詳細な説明は、添付の図面と併せて読むと、よりよく
理解できる。本発明の説明の補助目的で、図面に具体例と理解される典型的な態様を示す
。しかしながら、本発明は、いかなる方法によっても、示される正確な配置や手段に限定
されないと理解されるべきである。
【図１】図１は、本発明の一態様による使用に好適なディスパーサーの概略図である。
【図２】図２は、図１に示されるディスパーサーの図表示である。
【図３】図３は、本発明の一態様による使用に好適なプレディスパーサーの図表示である
。
【図４】図４は、本発明の一態様による使用に好適なホモジナイジングノズル（ｈｏｍｏ
ｇｅｎｉｚｉｎｇ　ｎｏｚｚｌｅ）の図表示である。
【図５】図５は、本発明の別の態様による使用に好適なディスパーサーの図表示である。
【図６】図６は、実施例４～８においてディスパーサーとして使用されるシングルホール
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ノズル（ｓｉｎｇｌｅ－ｈｏｌｅ　ｎｏｚｚｌｅ）の概略図である。
【００２０】
　発明の詳細な説明
　本明細書中で使用される単数詞「ａ」および「ｔｈｅ」は、同義であり、ほかに明白に
示す言い回しおよび／または文脈がない限り「一以上の」および「少なくとも一つの」と
互換性である。従って、例えば、本明細書中または添付の特許請求の範囲において、「ポ
リカーボネート（ａ　ｐｏｌｙｃａｒｂｏｎａｔｅ）」への言及は、単一のポリカーボネ
ートまたは一よりも多いポリカーボネートに言及しうる。加えて、全ての数値は、特に記
述のない限り、用語「約」によって修飾されていると理解される。
【００２１】
　有機相は、水相との分散前に、必要とされるホスゲンの一部または全てを既に含んでい
てもよい。好ましくは、有機相は、分散前に、必要とされるホスゲンの総量（使用される
ホスゲン過剰分を含む。）を既に含んでいる。
【００２２】
　ホスゲンの有機相への導入は、気体または液体の形態で行われうる。使用されるホスゲ
ンの過剰分は、使用されるジヒドロキシジアリールアルカンの合計に対して、好ましくは
わずか１５ｍｏｌ％以下、特に好ましくは１３ｍｏｌ％以下、より特に好ましくは１０ｍ
ｏｌ％以下である。使用されるホスゲンの過剰分は、使用されるジヒドロキシジアリール
アルカンの合計に対して、好ましくは３～１５ｍｏｌ％、より好ましくは３～１３ｍｏｌ
％、より特に好ましくは５～１０ｍｏｌ％である。
【００２３】
　水相のｐＨは、ホスゲンの計量添加中および計量添加後に要すれば追加のアルカリ溶液
を一回または数回計量添加して、アルカリの範囲内、好ましくは８．５～１２に保持され
るべきであり、触媒の添加後は１０～１４にするべきである。アルカリ溶液の追加の計量
添加は、要すれば、更に、対応するアルカリ溶液中のジヒドロキシジアリールアルカン溶
液の追加の計量添加の形態で行われてもよい。
【００２４】
　ホスゲンの計量添加は、水相との混合の前に、完全にまたは部分的に直接有機相に行わ
れる。更に任意の割合（ｐｏｒｔｉｏｎ）のホスゲンを分散前に水相に計量しても分散後
に分散体に計量添加してもよい。更に、ホスゲンは、完全にまたは部分的に両方の相の合
成混合物のリサイクル部分ストリームに計量添加されてもよく、この部分ストリームは、
好ましくは、触媒の添加前にリサイクルされている。別の態様において、記述される水相
は、ホスゲン含有有機相と混合され、次に５秒以下の滞留時間後に上記リサイクル部分ス
トリームに添加されるか、または、二相（記述される水相とホスゲン含有有機相）は、上
記リサイクル部分ストリームに直接混合される。特に好ましくは、全ホスゲン計量添加が
、水相との混合前に有機相に直接行われる。これらの全ての態様において、上記ｐＨ範囲
は、適切であれば追加の水酸化ナトリウム溶液の計量添加一回もしくは数回によって、ま
たは相応じて追加のビスフェノレート溶液の計量添加によって、維持されるべきである。
同様に、温度範囲を、適切であれば、冷却または希釈によって、維持しなければならない
。
【００２５】
　有機相は、一種類の溶媒または複数種の溶媒の混合物からなりうる。好適な溶媒は、芳
香族および／または脂肪族塩素化炭化水素、好ましくはジクロロメタン、トリクロロメチ
レン、１，１，１－トリクロロエタン、１，１，２－トリクロロエタンおよびクロロベン
ゼンおよびそれらの混合物である。しかしながら、芳香族炭化水素、例えばベンゼン、ト
ルエン、ｍ－／ｐ－／ｏ－キシレン、または芳香族エーテル、例えばアニソール、を単独
で、混合物としてまたは塩素化炭化水素（ジクロロメタンおよびクロロベンゼンおよびこ
れらの混合物が好ましい。）に加えてまたは混合物として使用することもまた可能である
。合成の別の態様は、ポリカーボネートを溶解しないが部分的に膨潤させる溶媒を使用す
る。従って、ポリカーボネートに対する非溶媒を溶媒と組み合わせて使用することも更に
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可能である。この場合、溶媒パートナー（ｓｏｌｖｅｎｔ　ｐａｒｔｎｅｒ）が第二の有
機相を形成する場合、溶媒として水相に可溶な溶媒、例えばテトラヒドロフラン、１，３
－もしくは１，４－ジオキサンまたは１，３－ジオキソラン、を使用することも更に可能
である。
【００２６】
　好適なジヒドロキシジアリールアルカン－以上および以下で更に特にジフェノールとも
いう－は、一般式
　　　ＨＯ－Ｚ－ＯＨ
（式中、Ｚは、炭素原子を６～３０個有し、かつ一個以上の芳香族基を含む二価の有機基
である。）のジヒドロキシジアリールアルカンである。本発明による方法において使用さ
れるそのような化合物の例は、ジヒドロキシジアリールアルカン、例えばヒドロキノン、
レソルシノール、ジヒドロキシビフェニル、ビス（ヒドロキシフェニル）アルカン、ビス
（ヒドロキシフェニル）シクロアルカン、ビス（ヒドロキシフェニル）スルフィド、ビス
（ヒドロキシフェニル）エーテル、ビス（ヒドロキシフェニル）ケトン、ビス（ヒドロキ
シフェニル）スルホン、ビス（ヒドロキシフェニル）スルホキシド、α，α’－ビス（ヒ
ドロキシフェニル）ジイソプロピルベンゼン、およびそれらのアルキル化、核アルキル化
および核ハロゲン化化合物である。
【００２７】
　好ましいジヒドロキシジアリールアルカンは、４，４’－ジヒドロキシビフェニル、２
，２－ビス（４－ヒドロキシフェニル）－１－フェニルプロパン、１，１－ビス（４－ヒ
ドロキシフェニル）フェニルエタン、２，２－ビス（４－ヒドロキシフェニル）プロパン
（ビスフェノールＡ（ＢＰＡ））、２，４－ビス（４－ヒドロキシフェニル）－２－メチ
ルブタン、１，３－ビス［２－（４－ヒドロキシフェニル）－２－プロピル］ベンゼン（
ビスフェノールＭ）、２，２－ビス（３－メチル－４－ヒドロキシフェニル）プロパン、
ビス（３，５－ジメチル－４－ヒドロキシフェニル）メタン、２，２－ビス（３，５－ジ
メチル－４－ヒドロキシフェニル）プロパン、ビス（３，５－ジメチル－４－ヒドロキシ
フェニル）－スルホン、２，４－ビス（３，５－ジメチル－４－ヒドロキシフェニル）－
２－メチルブタン、１，３－ビス［２－（３，５－ジメチル－４－ヒドロキシフェニル）
－２－プロピル］ベンゼン、１，１－ビス（４－ヒドロキシフェニル）シクロヘキサンお
よび１，１－ビス（４－ヒドロキシフェニル）－３，３，５－トリメチル－シクロヘキサ
ン（ビスフェノールＴＭＣ）である。
【００２８】
　特に好ましいジヒドロキシジアリールアルカンは、４，４’－ジヒドロキシビフェニル
、１，１－ビス（４－ヒドロキシフェニル）フェニルエタン、２，２－ビス（４－ヒドロ
キシフェニル）プロパン（ビスフェノールＡ（ＢＰＡ））、２，２－ビス（３，５－ジメ
チル－４－ヒドロキシフェニル）プロパン、１，１－ビス（４－ヒドロキシフェニル）シ
クロヘキサンおよび１，１－ビス（４－ヒドロキシフェニル）－３，３，５－トリメチル
シクロヘキサン（ビスフェノールＴＭＣ）である。
【００２９】
　これらおよび更なる好適なジヒドロキシジアリールアルカンは、例えばＵＳ－Ａ　２　
９９９　８３５、ＵＳ－Ａ　３，１４８，１７２、ＵＳ－Ａ　２，９９１，２７３、ＵＳ
－Ａ　３　２７１　３６７、ＵＳ－Ａ　４，９８２，０１４およびＵＳ－Ａ　２，９９９
，８４６、ドイツ国公開特許出願ＤＥ－Ａ　１　５７０　７０３、ＤＥ－Ａ　２　０６３
　０５０、ＤＥ－Ａ　２　０３６　０５２、ＤＥ－Ａ　２　２１１　９５６およびＤＥ－
Ａ　３　８３２　３９６、フランス国特許ＦＲ－Ａ　１　５６１　５１８、モノグラフＨ
．Ｓｃｈｎｅｌｌ，Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ　ａｎｄ　Ｐｈｙｓｉｃｓ　ｏｆ　Ｐｏｌｙｃａ
ｒｂｏｎａｔｅｓ，Ｉｎｔｅｒｓｃｉｅｎｃｅ　Ｐｕｂｌｉｓｈｅｒｓ，ニューヨーク　
１９６４年，２８頁以降；１０２頁以降、およびＤ．Ｇ．Ｌｅｇｒａｎｄ，Ｊ．Ｔ．Ｂｅ
ｎｄｌｅｒ，Ｈａｎｄｂｏｏｋ　ｏｆ　Ｐｏｌｙｃａｒｂｏｎａｔｅ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　
ａｎｄ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｍａｒｃｅｌ　Ｄｅｋｋｅｒ　Ｎｅｗ　Ｙｏｒｋ　２０
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００年，７２頁以降に記述されている。
【００３０】
　本発明によるホモポリカーボネートの製造の場合、一種類のジヒドロキシジアリールア
ルカンのみが使用される。本発明によるコポリカーボネートの製造の場合、複数種のジヒ
ドロキシジアリールアルカンが使用される。もちろん、使用されるジヒドロキシジアリー
ルアルカン、並びに合成に添加される別のあらゆる化学種および助剤は、それ自体の合成
、取り扱いおよび貯蔵に由来する不純物で汚染されていてもよいが、できるだけ純粋な原
料を用いて加工することが望ましい。
【００３１】
　本発明との関連で、アルカリ溶液は、好ましくは水酸化ナトリウム溶液、水酸化カリウ
ム溶液またはこれらの混合物、特に好ましくは水酸化ナトリウム溶液を意味すると理解さ
れるべきである。
【００３２】
　ポリカーボネートの製造に関する相界面法における水相は、アルカリ溶液、一種類以上
のジヒドロキシジアリールアルカンおよび水を含み、この水溶液の濃度は、水相の総重量
に対してジヒドロキシジアリールアルカンの合計（アルカリ金属塩としてではなくフリー
のジヒドロキシジアリールアルカンとして計算される。）に基づいて、好ましくは１～３
０重量％、特に好ましくは３～２５重量％、より特に好ましくは８～１７重量％で変化す
ることが可能である。ポリカーボネートの製造に関する相界面法における有機相は、好ま
しくはＭｗ４５０００超のポリカーボネートを有機相の総重量に対して１２～２２重量％
、かつ、好ましくはＭｗ４５０００以下ポリカーボネートを有機相の総重量に対して１２
～４０重量％、特に好ましくは１５～３０重量％含む。高濃度の場合、溶液を恒温にする
必要がある。ジヒドロキシジアリールアルカンの溶解に使用されるアルカリ水酸化物、例
えば水酸化ナトリウムまたは水酸化カリウム、は、固体の形態で使用されても対応するア
ルカリ水溶液として使用されてもよい。アルカリ溶液の濃度は、求められるジヒドロキシ
ジアリールアルカン溶液の目標濃度に依存するが、一般的には、１００％強度アルカリ溶
液に対して５～２５重量％、好ましくは５～１０重量％であるか、または、より濃縮され
、次に水で希釈されるように選択される。次の希釈を伴う方法において、濃度が１５～７
５重量％、好ましくは２５～５５重量％であり、要すれば恒温にされるアルカリ溶液が使
用される。ジヒドロキシジアリールアルカン１モルあたりのアルカリ金属含量は、ジヒド
ロキシジアリールアルカンの構造に依存するが、一般的にはアルカリ１．５ｍｏｌ／ジヒ
ドロキシジアリールアルカン１モル～アルカリ２．５ｍｏｌ／ジヒドロキシジアリールア
ルカン１モル、好ましくはアルカリ１．８～２．２ｍｏｌ／ジヒドロキシジアリールアル
カン１モルであり、単独のジヒドロキシジアリールアルカンとしてビスフェノールＡを使
用する特に好ましいケースでは、アルカリ１．８５～２．１５ｍｏｌである。一種類超の
ジヒドロキシジアリールアルカンを使用する場合、これらを共に溶解してもよい。しかし
ながら、ジヒドロキシジアリールアルカンの溶解性が使用されるアルカリの量に非常に大
きく依存するので、二種類のジヒドロキシジアリールアルカンを含有する一つの溶液では
なく、好ましくはそれぞれ好適なアルカリ溶液に溶解された一種類のジヒドロキシジアリ
ールアルカンを有する二つの溶液を有し、これを次に正確な混合比が生ずるように別々に
計量添加することが有利である。更に、ジヒドロキシジアリールアルカンをアルカリ溶液
中にではなく追加のアルカリが提供される希ジヒドロキシジアリールアルカン溶液中に溶
解することが有利である。溶解プロセスは、固体ジヒドロキシジアリールアルカンまたは
通常、鱗状もしくは顆粒状のジヒドロキシジアリールアルカンから、または溶融ジフェノ
ールから出発する。水酸化ナトリウムまたは水酸化ナトリウム溶液の場合、使用されるア
ルカリ金属水酸化物またはアルカリ溶液は、それぞれ、例えばアマルガム法またはいわゆ
るイオン交換膜法（ｍｅｍｂｒａｎｅ　ｐｒｏｃｅｓｓ）によって製造されていてもよい
。いずれの方法も長く使用されてきており、当業者によく知られている。水酸化ナトリウ
ム溶液の場合、イオン交換膜法によって製造される水酸化ナトリウム溶液が好ましく使用
される。
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【００３３】
　そのような水溶液および／または水相において、ジヒドロキシジアリールアルカンは、
完全にまたは部分的に対応するアルカリ金属塩またはジアルカリ金属塩の形態で存在する
。
【００３４】
　ホスゲンの導入後または導入中に要すれば行われるジヒドロキシジアリールアルカンの
計量添加は、ホスゲンまたはその直接誘導体、クロロカルボン酸エステルが反応中に存在
する限り行われうる。
【００３５】
　本発明による方法に好適な触媒は、好ましくは第三級アミン、例えば、トリエチルアミ
ン、トリブチルアミン、トリオクチルアミン、Ｎ－エチルピペリジン、Ｎ－メチルピペリ
ジンまたはＮ－ｉｓｏ－／ｎ－プロピルピペリジン、第四級アンモニウム塩、例えば、テ
トラブチルアンモニウム、トリブチルベンジルアンモニウム、またはテトラエチルアンモ
ニウム水酸化物、塩化物、臭化物、硫酸水素塩またはテトラフルオロボレート、および上
記アンモニウム化合物に対応するホスホニウム化合物である。これらの化合物は典型的な
相界面触媒として文献に記述されており、市販されており、かつ当業者によく知られてい
る。触媒は合成に単独で添加されても、混合物として添加されても、同時に連続して、要
すれば更にホスゲン化の前に添加されてもよいが、オニウム化合物－すなわちアンモニウ
ム化合物またはホスホニウム化合物－やオニウム化合物の混合物が触媒として使用されな
い限り、ホスゲン導入後の計量添加が好ましい。そのようなオニウム塩触媒の場合、ホス
ゲンの計量添加前の添加が好ましい。触媒の計量添加は、それ自体、不活性溶媒、好まし
くはポリカーボネート合成における有機相の溶媒もしくは複数種の溶媒のうちの一種にお
いて、または水溶液として行われうる。第三級アミンの触媒としての使用の場合、例えば
それらの計量添加は、それらの酸、好ましくは鉱酸、特に塩酸、とのアンモニウム塩とし
て水溶液において行われる。複数種の触媒の使用、または触媒の総量の部分の計量添加で
は、異なる計量添加手順を異なる箇所および異なる時において行うことももちろん可能で
ある。使用される触媒の総量は、使用されるジヒドロキシジアリールアルカンのモルに対
して、０．００１～１０ｍｏｌ％、好ましくは０．０１～８ｍｏｌ％、特に好ましくは０
．０５～５ｍｏｌ％である。
【００３６】
　分子量の調節に関して、一種類以上の単官能性連鎖停止剤、例えばフェノールまたはア
ルキルフェノール、特にフェノール、ｐ－ｔｅｒｔ－ブチルフェノール、イソオクチルフ
ェノール、クミルフェノール、それらのクロロ炭酸エステルまたはモノカルボン酸の酸塩
化物またはこれらの連鎖停止剤の混合物の添加が任意に必要とされうる。そのような連鎖
停止剤を、要すれば、ジヒドロキシジアリールアルカンと共に反応に供給するか、または
ホスゲンもしくはクロロ炭酸末端基が反応混合物中に存在する間、連鎖停止剤として酸塩
化物およびクロロ炭酸エステルの場合、生じるポリマーの十分なフェノール性末端基が利
用可能である間、の合成中の任意の所望の時点で合成に添加する。しかしながら、好まし
くは、連鎖停止剤はホスゲン化後に、ホスゲンがもはや存在しないが、触媒がまだ計量添
加されていない箇所または時に、添加される。すなわち、触媒の前に、触媒と共にまたは
それらと平行して計量添加されうる。
【００３７】
　同様に、一種類以上の分枝剤または分枝剤の混合物は、任意に合成に添加されてもよい
。しかしながら、通常、そのような分枝剤は連鎖停止剤の前に添加される。例えば、トリ
スフェノール、クオーターフェノール（ｑｕａｒｔｅｒｐｈｅｎｏｌｓ）、トリカルボン
酸もしくはテトラカルボン酸の酸塩化物またはこれらのポリフェノールもしくは酸塩化物
の混合物が分枝剤として使用される。
【００３８】
　分枝剤として好適であり三以上のフェノール性ヒドロキシル基を有する化合物の例は、
フロログルシノール、４，６－ジメチル－２，４，６－トリ（４－ヒドロキシフェニル）
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－ヘプト－２－エン、４，６－ジメチル－２，４，６－トリ（４－ヒドロキシフェニル）
ヘプタン、１，３，５－トリ（４－ヒドロキシフェニル）ベンゼン、１，１，１－トリ（
４－ヒドロキシフェニル）エタン、トリ（４－ヒドロキシフェニル）フェニルメタン、２
，２－ビス（４，４－ビス（４－ヒドロキシフェニル）シクロヘキシル］プロパン、２，
４－ビス（４－ヒドロキシフェニルイソプロピル）フェノール、テトラ（４－ヒドロキシ
フェニル）メタンである。
【００３９】
　分枝剤として好適な別の三官能性化合物の例は、２，４－ジヒドロキシ安息香酸、トリ
メシン酸、塩化シアヌルおよび３，３－ビス（３－メチル－４－ヒドロキシフェニル）－
２－オキソ－２，３－ジヒドロインドールである。
【００４０】
　特に好ましい分枝剤は、３，３－ビス（３－メチル－４－ヒドロキシフェニル）－２－
オキソ－２，３－ジヒドロインドールおよび１，１，１－トリ（４－ヒドロキシフェニル
）エタンである。
【００４１】
　本願との関連で述べられる平均分子量平均は、ゲル浸透クロマトグラフィー（ＧＰＣ）
によって決定された重量平均（Ｍｗ）である（ポリカーボネート標準を使用する。）。
【００４２】
　アルカリ媒体におけるジヒドロキシジアリールアルカンとホスゲンとからのポリカーボ
ネートの合成は、発熱反応であり、好ましくは本発明によって、溶媒または溶媒混合物に
依存して、－５℃～１００℃、特に好ましくは１５℃～８０℃、より特に好ましくは２５
℃～６５℃の温度範囲において行われ、大気圧よりも高い圧力が使用されなければならな
い。
【００４３】
　ポリカーボネート合成は、連続的に行われる。従って、全反応、すなわち転化および更
なる縮合は、　撹拌タンク、チューブ状リアクター、ポンプ循環リアクターまたは撹拌タ
ンクカスケード（ｓｔｉｒｒｅｄ　ｔａｎｋ　ｃａｓｃａｄｅｓ）またはそれらの組み合
わせの影響を受け、上記混合メンバーの使用は、合成混合物が完全に反応して、すなわち
ホスゲンまたはクロロ炭酸エステルの加水分解性塩素が存在しない場合に、初めて、水相
と有機相ができるだけ分離するようにする。本発明による方法の好ましい態様において、
工程（ｂ）は、フローチューブにおいて行われる。そのような配置において、行われる混
合の極めて短い滞留時間０．５秒以下が特に有利に実現されうる。本発明による方法の更
なる好ましい態様において、工程（ｃ）は、ポンプ循環リアクターにおいて行われる。本
発明による方法の更なる好ましい態様において、工程（ｂ）は、次に更なるドゥエルリア
クター（ｄｗｅｌｌ　ｒｅａｃｔｏｒ）が続くポンプ循環リアクターにおいて行われる。
【００４４】
　反応混合物を形成する二つの相、すなわち有機相と水相、を、ディスパーサーを用いて
本発明によって混合する。好適なディスパーサーは、好ましくはノズルまたはジェットデ
ィスパーサー、特に、好ましい計量添加方向を可能にするもの、である。本発明の種々の
態様による方法における使用に好適なディスパーサーは当業者に既知であり、それらとし
ては、例えば欧州特許公開公報第ＥＰ１３６８４０７Ａ号および欧州特許公開公報第ＥＰ
１５９９５２０号に記述されているものが挙げられ、これらはいずれも全内容を参照する
ことによって本明細書中に組み込まれる。
【００４５】
　好適なノズルは、例えばファンスプレーノズル（ｆａｎ　ｓｐｒａｙ　ｎｏｚｚｌｅｓ
）、環状スロットノズル（ａｎｎｕｌａｒ　ｓｌｏｔ　ｎｏｚｚｌｅｓ）、オリフィスノ
ズル、レフォスノズル（Ｌｅｆｏｓ　ｎｏｚｚｌｅｓ）またはスムースジェットノズル（
ｓｍｏｏｔｈ－ｊｅｔ　ｎｏｚｚｌｅｓ）である。
【００４６】
　本発明による好適なノズルは、好ましくは０．０２・ｅ５～５．０・ｅ６Ｗ／Ｌ（ワッ
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ト／リットル）、特に好ましくは０．５・ｅ５～１・ｅ６Ｗ／ｌの比供給エネルギー（ｓ
ｐｅｃｉｆｉｃ　ｅｎｅｒｇｙ　ｉｎｐｕｔ）を有するノズルである。このタイプの装置
は、ジェットディスパーサー、開口プレートディスパーサー（ａｐｅｒｔｕｒｅ　ｐｌａ
ｔｅ　ｄｉｓｐｅｒｓｅｒｓ）または高圧ホモジナイザーとして知られている。
【００４７】
　かけられる圧力は、好ましくは０．００１～１ＭＰａ、特に好ましくは０．００１～０
．５ＭＰａである。
【００４８】
　図１は、本発明による好ましい連続操作用のディスパーサーを記述している。供給路２
０を介して、水相または有機相－好ましくは水相－をポンプ２１を用いてライン２２を介
してジェットディスパーサー１に供給する。更に、供給路１０を介して、それぞれの他方
の相－有機相または水相、好ましくは有機相－をポンプ１１を用いてライン１２を介して
供給する。ジェットディスパーサー１に分散した後、分散体は、対応するリアクター、好
ましくはフローチューブ、（図１に示さない。）に入る。
【００４９】
　図２は、図１のジェットディスパーサーの拡大図である。水相または有機相を矢印２２
に沿ってプレエマルジョンスペース１５に導入する。それぞれの他方の相を、プレディス
パーシングノズル（ｐｒｅｄｉｓｐｅｒｓｉｎｇ　ｎｏｚｚｌｅ）１３を通じて矢印１２
の方向にプレエマルジョンスペース１５に導入する。１４はこの他方の相に分散される相
の大きな液滴を示す。ジェットディスパーサーを通過した後、分散体は矢印５の方向にジ
ェットディスパーサーを離れる。
【００５０】
　しかしながら、実質的に低い圧力をかけてディスパーサーを操作することも更に可能で
ある。このことは、全ボアの総面積が増加するように複数のボア（ｂｏｒｅｓ）および／
または直径が大きなボアを使用することによって達成される。必要とされるボアの数およ
び直径は圧低下（ｐｒｅｓｓｕｒｅ　ｄｒｏｐ）によって計算されうる。そのような計算
方法は、文献に記述されており、当業者に既知である。
【００５１】
　本発明による方法の好ましい態様において、使用されるディスパーサーは、有機相およ
び水相をプレディスパーサーに、好ましくはそれぞれ一つずつのポンプによって別々にプ
レディスパーサーに、供給するディスパーサーである。これらのポンプの圧力は、いずれ
の場合も、好ましくは２．５ＭＰａ以下、好ましくは０．００１～０．５ＭＰａである。
【００５２】
　次に、プレ分散体（ｐｒｅｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎ）の均質化を、好ましくはホモジナイ
ジングノズルにおいて、同様に２．５ＭＰａ以下、好ましくは０．００１～０．５ＭＰａ
の圧力において行う。本発明による方法の好ましい態様において、ディスパーサーは、従
って、プレディスパーサーおよびホモジナイジングノズルを含む。
【００５３】
　あらゆる望ましいノズル、例えばファンスプレーノズル、環状スロットノズル、開口ノ
ズル（ａｐｅｒｔｕｒｅ　ｎｏｚｚｌｅｓ）、レフォスノズルまたはスムースジェットノ
ズル、およびジェットディスパーサーがプレディスパーサーとして好適である。あらゆる
望ましいノズル、例えばファンスプレーノズル、環状スロットノズル、開口ノズル、レフ
ォスノズルまたはスムースジェットノズル、およびジェットディスパーサーが、同様にホ
モジナイジングノズルとして好適である。
【００５４】
　図３は、水相と有機相とからのプレ分散体９の製造に使用されるプレディスパーサー５
の好ましい態様を示す。ミキサー５において、ノズルボア１１を介して有機相２をプレミ
キシングチャンバー（ｐｒｅｍｉｘｉｎｇ　ｃｈａｍｂｅｒ）１２の中の水相１に送り込
む。有機相２および水相１を共にノズルボア１３を通し、その結果としてプレディスパー
ション９を形成する。逆に、ミキサー５において水相１を有機相２に送り込むこともまた
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可能である。
【００５５】
　図４は、ホモジナイジングノズルの好ましい態様を示す。図４によると、プレ分散体９
は、ジェットディスパーサーの形態であり、かつチューブと側面ノズルボアを有する挿入
物１６とからなるホモジナイザー（ホモジナイジングノズル）７に入る。プレ分散体９を
ノズルボアに通す。反対側において、分散体１０が、ジェットディスパーサー７を出る。
そのようなジェットディスパーサーは、ＤＥ－Ａ　１９５　１０　６５１に開示されてい
る。好ましくは図２によるものである。原則として、類似したジェットディスパーサーも
また使用されうる。
【００５６】
　図５は、水相２が矢印１１の方向に導入され、かつ有機相１が矢印１０の方向に開口プ
レート３を通ってプレディスパーシングスペース５に導入されるディスパーサーの好まし
い態様を示す。次に、プレディスパースされた二相混合物－更にプレ分散体とも云う－を
開口プレート４を通し、そのようにして更に分散させる（均質化）。次に、分散体６はフ
ローチューブ７を通って矢印１２の方向にディスパーサーを離れる。
【００５７】
　本発明は、更に、本発明による方法によるポリカーボネートの製造における有機相と水
相との混合物の製造用の上記ディスパーサーの一つの使用にも関する。
【００５８】
　有機相と水相とから製造される混合物が水中油分散体になるディスパーサーがこの目的
に関して特に好適である。
【００５９】
　そのようなディスパーサーを用いる有機相と水相との本発明によるそのような混合は、
特に、処理工程（ｂ）のリアクターにおいて反応の高い転化率を維持しながら０．５秒以
下、好ましくは更に２５０ミリ秒以下の実質的に短い混合物の滞留時間を可能にする。二
つのストリーム（有機相と水相）の分散中の高いエネルギー供給は、非常に小さい液滴、
好ましくは５μｍ以下、を形成し、ホスゲンが０．５秒以下、好ましくは２５０ミリ秒以
下の時間で反応するのに有利である。このことは、ホスゲンの完全転化に小さな装置（リ
アクター）を使用することを可能にし、かつ、この有毒な反応物の取り扱い時間を短くす
る。
【００６０】
　反応の終端におけるホスゲン過剰が少ないにもかかわらず、この反応による方法は、良
好な相分離並びに有機相における低い水含量と更に水相における低い残留モノマー含量と
の両方を可能にする。
【００６１】
　反応した、未だに微量、好ましくは２ｐｐｍ以下、のクロロ炭酸エステルを含む少なく
とも二つの相の反応混合物のワークアップに関して、沈降が相分離に可能である。水性ア
ルカリ相を、要すれば完全にもしくは部分的に水相としてポリカーボネート合成にリサイ
クルするかまたは溶媒および触媒部分を分離する廃水ワークアップに供給し、要すればポ
リカーボネート合成にリサイクルする。ワークアップの別の変形において、有機不純物を
分離した後、特に溶媒およびポリマー残留物から分離した後、かつ要すれば、例えば水酸
化ナトリウム溶液の添加によって、所定のｐＨを達成した後、塩を分離し、例えば、クロ
ロアルカリ電気分解に供給し、水相を要すればポリカーボネート合成に戻す。
【００６２】
　次に、ポリカーボネート含有有機相を、アルカリ、イオンまたは触媒汚染物の除去に関
する当業者に既知の種々の方法で精製する。
【００６３】
　要すれば、沈降タンク、撹拌タンク、コアレッサーまたはセパレータを通すことおよび
これらの手段の組み合わせ－要すれば、特定の状況のもとで能動または受動混合メンバー
を使用して、それぞれの分離工程またはいくつかの分離工程において水を計量添加するこ
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とも可能である－によってサポートされる、一以上の沈降処理の後であっても、有機相は
未だに細かい液滴の形態の水性アルカリ相および触媒の部分を含む。このアルカリ性水相
の粗分離後、有機相を一回または数回、希酸、鉱酸、カルボン酸、ヒドロキシカルボン酸
および／またはスルホン酸で洗浄しうる。鉱酸水溶液、特に塩酸、亜リン酸、リン酸また
はこれらの酸の混合物が好ましい。これらの酸の濃度は、好ましくは０．００１～５０重
量％、好ましくは０．０１～５重量％である。更に、有機相は、繰り返し脱塩水または蒸
留水で洗浄されうる。個々の洗浄工程後の有機相の分離、任意に有機相の部分と分散して
いてもよい、は、沈降タンク、撹拌タンク、コアレッサーまたはセパレータまたはこれら
の手段の組み合わせを用いて行われ、洗浄工程同士の間に、要すれば能動または受動混合
メンバーを使用して、洗浄水を計量添加してもよい。これらの洗浄工程同士の間、または
洗浄後、要すれば、酸、好ましくはポリマー溶液がベースとする溶媒に溶解された酸、を
添加してもよい。ここでは、塩化水素ガス、リン酸または亜リン酸（これらは要すれば更
に混合物として使用されてもよい。）が好ましくは使用される。このように得られる精製
ポリカーボネート溶液は、最終分離プロセス後、水を好ましくは５重量％以下、好ましく
は１重量％以下、より特に好ましくは０．５重量％以下含む。
【００６４】
　この溶液からのポリカーボネートの単離は、温度、真空または加熱共留ガスを用いる溶
媒の蒸発によって行われうる。別の単離方法は、例えば結晶化および沈殿である。
【００６５】
　ポリカーボネート溶液の濃縮および可能であれば更にポリカーボネートの単離を溶媒の
留去によって、要すれば過熱および膨張によって、行う場合、用語「フラッシュ法」が使
用される。そのような方法は、当業者に既知であり、例えば“Ｔｈｅｒｍｉｓｃｈｅ　Ｔ
ｒｅｎｎｖｅｒｆａｈｒｅｎ［Ｔｈｅｒｍａｌ　ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ　ｐｒｏｃｅｓｓ
ｅｓ］”，ＶＣＨ　Ｖｅｒｌａｇｓａｎｓｔａｌｔ　１９８８年，１１４頁に記述されて
いる。代わりに蒸発される溶液と共に加熱キャリアガスを噴霧する場合、用語「噴霧蒸発
／噴霧乾燥」が使用され、これは一例として、Ｖａｕｃｋ，“Ｇｒｕｎｄｏｐｅｒａｔｉ
ｏｎｅｎ　ｃｈｅｍｉｓｃｈｅｒ　Ｖｅｒｆａｈｒｅｎｓｔｅｃｈｎｉｋ［Ｂａｓｉｃ　
ｏｐｅｒａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｃｈｅｍｉｃａｌ　ｐｒｏｃｅｓｓ　ｅｎｇｉｎｅｅｒｉ
ｎｇ］”，Ｄｅｕｔｓｃｈｅｒ　Ｖｅｒｌａｇ　ｆｕｅｒ　Ｇｒｕｎｄｓｔｏｆｆｉｎｄ
ｕｓｔｒｉｅ　２０００年，第１１版，６９０頁に記述されている。これらの方法は全て
特許文献およびテキストに記述されており、当業者によく知られている。
【００６６】
　温度（留去）または技術的により効果的なフラッシュ法による溶媒の除去において、高
濃縮ポリカーボネート溶融物が得られる。フラッシュ法において、ポリマー溶液はわずか
に大気圧を超える圧力のもとで、大気圧のもとでの沸点よりも高い温度に繰り返し加熱さ
れ、これらの溶液は大気圧に対して過熱され、次に低圧（例えば大気圧）容器に降下させ
られる。濃縮段階、すなわち過熱の温度段階、を大きくしすぎるように選択せず、好まし
くは二～四段階プロセスを選択することが有利である。
【００６７】
　溶媒の残留物を高濃縮ポリカーボネート溶融物から除去し、従ってベント押出機（例え
ばＢＥ－Ａ　８６６　９９１、ＥＰ－Ａ　０　４１１　５１０、ＵＳ－Ａ　４　９８０　
１０５、ＤＥ－Ａ　３３　３２　０６５参照。）、薄膜式蒸発器（例えばＥＰ－Ａ　０　
２６７　０２５参照。）、流下膜式蒸発器、ストランド蒸発器（ｓｔｒａｎｄ　ｅｖａｐ
ｏｒａｔｏｒｓ）または摩擦圧縮（ｆｒｉｃｔｉｏｎ　ｃｏｍｐａｃｔｉｎｇ）（例えば
ＥＰ－Ａ　０　４６０　４５０参照。）を用いて、要すれば更に共留剤、例えば窒素もし
くは二酸化炭素、を添加するかまたは真空を使用（例えば、ＥＰ－Ａ　０　０３９　９６
、ＥＰ－Ａ　０　２５６　００３、ＵＳ－Ａ　４　４２３　２０７参照。）して溶融物か
ら直接得るか、または代わりに更に次の結晶化（例えばＤＥ－Ａ　３４　２９　９６０参
照。）および／もしくは固相における加熱による溶媒の残留物の追出（例えばＵＳ－Ａ　
３　９８６　２６９、ＤＥ－Ａ　２０　５３　８７６参照。）によって得られる。これら
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の方法もまた、かつ、この目的に必要とされる装置は、文献に記述されており、当業者に
よく知られている。
【００６８】
　ポリカーボネートグラニュールは、－可能であれば－溶融物の直接紡糸および次のグラ
ニュール化によってまたは紡糸が空気中でまたは液体、通常水、の下で行われる排出押出
機（ｄｉｓｃｈａｒｇｅ　ｅｘｔｒｕｄｅｒ）の使用によって得られる。押出機を使用す
る場合、押出機の前に、要すればスタティックミキサーを使用して、またはこの押出機に
おけるサイド押出機（ｓｉｄｅ　ｅｘｔｒｕｄｅｒｓ）によって、添加剤をポリカーボネ
ート溶融物に添加してもよい。
【００６９】
　代わりに、ポリカーボネート溶液を噴霧蒸発してもよい。噴霧中、ポリカーボネート溶
液を、要すれば加熱後、容器に低圧において噴霧するかまたは加熱キャリアガス、例えば
窒素、アルゴンもしくは水蒸気、と共にノズルを用いて大気圧の容器に噴霧する。どちら
の場合も、ポリマー溶液の濃度に依存して、ポリマーのパウダー（希）またはフレーク（
濃）が得られ、これらから溶媒の最終残留物もまた要すれば上記の様に除去されるべきで
ある。その後、グラニュールが、配合押出機および次の紡糸を用いて得られる。ここでも
また、上記の様な添加剤が周囲に添加されるかまたは押出機それ自体に添加されうる。し
ばしば、ポリマーパウダーは、パウダーおよびフレークの低いバルク密度のために、押出
前に圧縮工程を通すことが必要である。
【００７０】
　ポリマーは、洗浄し、かつ、要すれば更に濃縮したポリカーボネート溶液から、ポリカ
ーボネートの非溶媒の添加によって実質的に沈殿されうる。非溶媒は沈殿剤の役割を果た
す。ここで、最初に少量の非溶媒を添加し、かつ要すれば更に非溶媒のバッチの添加の間
の待ち時間を与えることが有利である。異種非溶媒を使用することも更に有利である。例
えば脂肪族または脂環式炭化水素、特にヘプタン、イソオクタンもしくはシクロヘキサン
、アルコール、例えばメタノール、エタノールもしくはイソプロパノール、ケトン、例え
ばアセトン、またはこれらの混合物がここで沈殿剤として使用される。沈殿中、一般的に
、ポリマー溶液をゆっくりと沈殿剤に添加する。そのようにして得られるポリカーボネー
トを、噴霧蒸発の場合に記述されるようにグラニュールに加工し、要すれば添加剤を導入
する。
【００７１】
　別の方法によると、沈殿および結晶化生成物または無定形に凝固させられた生成物を、
同時のガラス転移温度以下加熱と共にポリカーボネートの非溶媒一種類以上の蒸気を通す
ことによって微粒子の形態に結晶化し、更に縮合して高分子量を生じる。オリゴマーが要
すれば異種末端基（フェノール末端および連鎖停止剤末端）を有する場合、用語「固相縮
合」が使用される。
【００７２】
　添加剤の添加は、使用期間の増加もしくは色安定性の改良（安定剤）、加工の簡素化（
例えば離型剤、流動改良剤、帯電防止剤）またはポリマー特性の所定の負荷への適合（耐
衝撃性改良剤、例えばゴム；防炎加工剤、着色剤、ガラス繊維）に役立つ。
【００７３】
　これらの添加剤は、ポリマー溶融物に単独で添加されるかまたは任意の所望の混合物に
おいてもしくは複数の異種混合物において共に添加されうる。これは、ポリマーの単離中
またはグラニュールの溶融後に、いわゆる配合工程において、直接行われる。添加剤また
はそれらの混合物は、固体として、好ましくはパウダーとして、または溶融物として、ポ
リマー溶融物に添加されうる。計量添加の別の方法は、添加剤または添加剤混合物のマス
ターバッチまたはマスターバッチ混合物の使用である。
【００７４】
　好適な添加剤は、例えば“Ａｄｄｉｔｉｖｅｓ　ｆｏｒ　Ｐｌａｓｔｉｃｓ　Ｈａｎｄ
ｂｏｏｋ，Ｊｏｈｎ　Ｍｕｒｐｈｙ，Ｅｌｓｅｖｉｅｒ，オックスフォード１９９９年”
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，および“Ｐｌａｓｔｉｃｓ　Ａｄｄｉｔｉｖｅｓ　Ｈａｎｄｂｏｏｋ，Ｈａｎｓ　Ｚｗ
ｅｉｆｅｌ，Ｈａｎｓｅｒ，ミュンヘン２００１年”に記述されている。
【００７５】
　好適な酸化防止剤および熱安定剤の例は、アルキル化モノフェノール、アルキルチオメ
チルフェノール、ヒドロキノンおよびアルキル化ヒドロキノン、トコフェロール、ヒドロ
キシル化チオジフェニルエーテル、アルキリデンビスフェノール、Ｏ－、Ｎ－およびＳ－
ベンジル化合物、ヒドロキシベンジル化マロネート、芳香族ヒドロキシベンジル化合物、
トリアジン化合物、アシルアミノフェノール、β－（３，５－ジ－ｔｅｒｔ－ブチル－４
－ヒドロキシフェニル）プロピオン酸のエステル、β－（５－ｔｅｒｔ－ブチル－４－ヒ
ドロキシ－３－メチルフェニル）プロピオン酸のエステル、β－（３，５－ジシクロヘキ
シル－４－ヒドロキシフェニル）プロピオン酸のエステル、３，５－ジ－ｔｅｒｔ－ブチ
ル－４－ヒドロキシフェニル酢酸のエステル、β－（３，５－ジ－ｔｅｒｔ－ブチル－４
－ヒドロキシフェニル）プロピオン酸のアミド、好適なチオ相乗剤、二次酸化防止剤、ホ
スファイト、ホスホナイト、ホスホネートおよびホスファン、ベンゾフラノンおよびイン
ドリノンである。
【００７６】
　好ましい酸化防止剤または熱安定剤は、有機ホスファイト、ホスホネートおよびホスフ
ァン、通常有機基が全てまたは部分的に任意に置換されていてもよい芳香族基を含有する
もの、である。
【００７７】
　重金属および痕跡量のアルカリの中和に好適な錯生成剤は、例えばｏ－もしくはｍ－リ
ン酸、完全にもしくは部分的にエステル化されたホスフェートまたはホスファイトである
。
【００７８】
　好適な光安定剤（ＵＶ吸収剤）は、例えば２－（２’－ヒドロキシフェニル）ベンゾト
リアゾール、２－ヒドロキシベンゾフェノン、置換および非置換安息香酸のエステル、ア
クリレート、立体的に込み合ったアミン、オキサミド、２－（２－ヒドロキシフェニル）
－１，３，５－トリアジンまたは置換ベンゾトリアゾールであり、置換ベンゾトリアゾー
ルが特に好ましい。
【００７９】
　安定剤としてポリプロピレングリコール単独または、例えばスルホンもしくはスルホン
アミドとの組み合わせがγ線によるダメージを防ぐために使用されうる。
【００８０】
　これらおよび別の安定剤は、個々にまたは組み合わせて使用され、前記形態でポリマー
に添加される。
【００８１】
　加えて、加工助剤、例えば離型剤、例えば長鎖脂肪酸の誘導体、を添加してもよい。例
えば、ペンタエリトリトールテトラステアレートおよびグリセリルモノステアレートが好
ましい。それらは単独でまたは混合物として、好ましくは組成物の重量に対して０．０２
～１重量％の量で使用される。好適な難燃添加剤は、リン酸エステル、すなわちトリフェ
ニルホスフェート、レソルシノール二リン酸エステル、臭素含有化合物、例えば臭化リン
酸エステル、臭化オリゴカーボネートおよびポリカーボネートであり、好ましくはフッ化
有機スルホン酸の塩である。好適な耐衝撃性改良剤は、グラフトスチレン－アクリロニト
リルまたはメチルメタクリレートを有するブタジエンゴム、グラフト無水マレイン酸を有
するエチレン－プロピレンゴム、グラフトメチルメタクリレートまたはスチレン－アクリ
ロニトリルを有するエチルアクリレートおよびブチルアクリレートゴム、グラフトメチル
メタクリレートまたはスチレン－アクリロニトリルを有する相互浸透シロキサンおよびア
クリレートネットワークである。
【００８２】
　更に、着色剤、例えば有機染料または顔料および無機顔料、ＩＲ吸収剤を、個々に、混
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合物としてまたは安定剤、ガラス繊維、（中空）ガラス球もしくは無機充填剤と組み合わ
せて、添加してもよい。
【００８３】
　ポリカーボネートの単離によってまたは配合によって製造されたポリカーボネート溶融
物を、ダイヘッドを通してストランドの形態に紡糸し、ガス、例えば空気もしくは窒素、
または冷却液、通常水、で冷却し、凝固ストランドを、例えば回転ロール上、大気中、不
活性ガス、例えば窒素もしくはアルゴン、のもと、または水中に存在するカッターを有す
る市販のグラニュレーターにおいてグラニュール化する。装置のデザインに依存して、円
形または楕円形の断面および粗いかまたは滑らかな表面形態を有する柱状グラニュールが
形成される。切り口は滑らかであるかまたは砕かれた切り口を有するかもしくは切り口に
残留物を残すガラス様の破面を有する。できるだけ均一に形成され、切り口に残る突起が
できるだけ少ないグラニュールが望ましい。更に、グラニュールにおけるダストの割合は
できるだけ低く、好ましくはグラニュール１ｋｇあたり１００ｍｇ以下に、保持されるべ
きである。グラニュール粒子の直径は、０．５ｍｍ～１０ｍｍ、好ましくは１～８ｍｍ、
特に好ましくは３～６ｍｍであるべきである。グラニュール粒子の長さは１～１０ｍｍ、
好ましくは２～８ｍｍであり、重量は１０～５０ｍｇ、好ましくは１５～３０ｍｇである
べきである。直径（楕円形断面の場合平均径）対長さの比が０．８～１．２であるグラニ
ュールが好ましく、比約１のグラニュールが特に好ましい。これらのパラメータは、サイ
ズ分布に支配され、できるだけ狭い分布、すなわち寸法ができるだけ均一であるグラニュ
ール、が好ましい。
【００８４】
　冷却、紡糸、グラニュール化および次のガスまたは液体を用いるグラニュールの輸送ま
たは運搬、および次の（要すれば混合または均質化プロセス後の）貯蔵は、静電荷の帯電
が存在するが、不純物（例えばダスト、機械からの磨耗材、エアロゾル様滑剤並びにウォ
ーターバスもしくは使用される冷却システムからの別の液体および塩）がポリマー表面、
ストランド表面またはグラニュール表面にできるだけ適用されないようにデザインされる
べきである。
【００８５】
　本発明によって製造されるポリカーボネートは、例えば押出品および成形品、特に透明
なエリア、より特に光学用途の分野、における使用に関するもの、例えばシート、マルチ
ウォールシート、グレージング、ディフューザースクリーン、ランプカバーまたは光学デ
ータ記憶装置（例えばオーディオＣＤ、ＣＤ－Ｒ（Ｗ）、ＤＶＤ、ＤＶＤ－Ｒ（Ｗ）、種
々の読み取り専用または書き込み可能および要すれば更に書換可能な態様のミニディスク
）、の製造に好適である。
【００８６】
　更なる用途の例は、本発明の対象を限定するわけではないが、以下のものである。
　１．建築、乗物および航空機の多くの部分に、並びにヘルメットのバイザーとして必要
とされることが知られている、セイフティスクリーン
　２．シート
　３．吹込成形体（更にＵＳ－Ａ　２　９６４　７９４参照。）例えば１～５ガロンの採
水器
　４．透明シート、例えばソリッドシート（ｓｏｌｉｄ　ｓｈｅｅｔ）、特に中空チャン
バーシート（ｈｏｌｌｏｗ－ｃｈａｍｂｅｒ　ｓｈｅｅｔ）、例えば建物（例えば鉄道の
駅）、温室および照明装置の覆い
　５．光学データ記憶装置、例えばオーディオＣＤ、ＣＤ－Ｒ（Ｗ）、ＤＣＤ、ＤＶＤ－
Ｒ（Ｗ）、ミニディスクおよび次世代開発装置（ｓｕｂｓｅｑｕｅｎｔ　ｄｅｖｅｌｏｐ
ｍｅｎｔｓ）
　６．交通信号のハウジングまたは交通標識
　７．任意に印刷可能であってもよい開放表面または閉曲面を有するフォーム
　８．フィラメントおよびワイヤー（更にＤＥ－Ａ　１１　３７　１６７参照。）
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　９．照明用途、要すれば半透明部分における用途に関するガラス繊維の使用を伴う
　１０．透明光散乱成形物品の製造に関する硫酸バリウムおよび／または二酸化チタンお
よび／または酸化ジルコニウムまたは有機ポリマーアクリレートゴムを含む半透明配合物
（ＥＰ－Ａ　０　６３４　４４５、ＥＰ－Ａ　０　２６９　３２４）
　１１．精密射出成形品、例えばホルダー、例えばレンズホルダー；ガラス繊維および要
すれば追加の含量の１～１０重量％二硫化モリブデン（全成形部分に対する。）を含有す
るポリカーボネートを要すれば使用する
　１２．光学機器部品、特に写真カメラおよびシネカメラ（ｃｉｎｅ　ｃａｍｅｒａｓ）
用のレンズ（ＤＥ－Ａ　２７　０１　１７３）
　１３．光透過媒体、特に光学繊維（ＥＰ－Ａ　０　０８９　８０１）および照明ストリ
ップ（ｌｉｇｈｔｉｎｇ　ｓｔｒｉｐｓ）
　１４．導電体およびプラグハウジングおよびコネクタおよびコンデンサー用電気絶縁材
料
　１５．携帯電話のハウジング
　１６．ネットワークインターフェースデバイス
　１７．有機光伝導体用キャリア材料
　１８．ライト、へドライトランプ、光拡散スクリーンまたは内部レンズ
　１９．医療用途、例えば酸素供給器または透析装置
　２０．食品用途、例えばボトル、食事用食器およびチョコレート型
　２１．自動車分野における用途、例えばグレージングまたはバンパーとしてのＡＢＳと
のブレンドの形態
　２２．スポーツ用品、例えばスラロームポールまたはスキーブーツファスナー（ｓｋｉ
　ｂｏｏｔ　ｆａｓｔｅｎｅｒｓ）
　２３．家庭用品、例えばキッチンシンク、洗面器、レターボックス
　２４．ハウジング、例えば配電盤
　２５．電気デバイス、例えば歯ブラシ、ヘアドライヤー、コーヒーマシーン、工作機械
、例えばドリル、カッター、平削り盤およびソー用のハウジング
　２６．洗濯機のぞき窓
　２７．安全めがね、サングラス、矯正めがねまたはそれらのレンズ
　２８．ランプカバー
　２９．包装フィルム
　３０．チップボックス（ｃｈｉｐ　ｂｏｘｅｓ）、チップ支持体、Ｓｉウエハー用ボッ
クス
　３１．別の用途、例えば家畜小屋のドアまたは動物の檻
【００８７】
　以下の非限定的な例を参照して本発明をさらに詳細に記述する。
【実施例】
【００８８】
　使用されるジヒドロキシジアリールアルカンは、２，２’－ビス（４－ヒドロキシフェ
ニル）プロパン（ビスフェノールＡ、ＢＰＡ）であり、有機相の溶媒は塩化メチレン５０
重量％とモノクロロベンゼン５０重量％との混合物である。
【００８９】
　実施例１（本発明による）：
　以下のものを個々の処理工程に関する装置として使用した。
　処理工程（ａ）：一方の液体を他方の中に分散するための、滞留時間２６ミリ秒のプレ
ディスパーシングスペース（穿孔プレート厚２．３５であり、流速５．２ｍ／秒で圧力低
下０．２ｂａｒである、それぞれ直径２．５ｍｍのボアを５つ有する開口プレートを有す
る。）および次のディスパーシングスペース（穿孔プレート厚２．３５ｍｍであり、流速
８．９ｍ／秒で圧力低下０．８ｂａｒである、それぞれ直径１．５ｍｍのボアを１８個有
する別の開口プレートを有する。）、並びに滞留時間０．２秒の下流のフローチューブを
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有する、開口プレートノズルの形態のディスパーサー
　処理工程（ｂ）：ＮａＯＨ溶液用の計量添加ポイント、ポンプ、熱交換器、オーバーフ
ローコンテナおよびＴ字型試料採取ポイントを備え、容積が１４０Ｌであり、ｐＨプロー
ブおよび導電率プローブを備えるポンプ循環リアクターであって、このポンプ循環リアク
ターの入口において再分散を行うポンプ循環リアクター
　処理工程（ｃ）：排出ポンプ（ｄｉｓｃｈａｒｇｅ　ｐｕｍｐ）並びに混合ゾーンおよ
びドゥエルゾーンを有する総容積６０Ｌのコイル状チューブリアクター
　処理工程（ｄ）：入口部に触媒用の計量添加ポイントを有し、総容積が８０Ｌである、
処理工程３におけるリアクターと同じ能力を有する追加のコイル－チューブリアクター
　次の相分離：分離容器（サイズ４１５ｍ３、レベル５０％）
【００９０】
　以下のストリームを処理工程（ａ）において使用した：
　ＢＰＡ溶液７５０ｋｇ／時間（溶液の総重量に対してＢＰＡ１５．２２重量％、水酸化
ナトリウム溶液２．０８ｍｏｌ／ＢＰＡ１ｍｏｌ）
　ホスゲン５３．９ｋｇ／時間
　塩化メチレン５０重量％とクロロベンゼン５０重量％とを含有する溶媒混合物６１５．
６ｋｇ／時間
【００９１】
　以下のストリームを更に処理工程（ｂ）において使用した：
　ＮａＯＨ１５重量％のＮａＯＨ溶液９．３ｋｇ／時間
【００９２】
　以下のストリームを更に処理工程（ｃ）において使用した：
　ＮａＯＨ１５重量％のＮａＯＨ溶液５３．０ｋｇ／時間
　ｔｅｒｔ－ブチルフェノール溶液３５．１ｋｇ／時間（塩化メチレン５０重量％とクロ
ロベンゼン５０重量％とを含有する溶媒混合物中、１１．４重量％）
【００９３】
　以下のストリームを更に処理工程（ｄ）において使用した：
　触媒２９．５ｋｇ／時間（塩化メチレン５０重量％とクロロベンゼン５０重量％とを含
有する溶媒混合物中のエチルピペリジン３重量％強度溶液）
【００９４】
　ポンプ循環リアクター中の温度は４２℃（熱交換器後）～４５℃（熱交換器前）であっ
た。処理工程（ｃ）においてコイル状チューブリアクター中の温度は４６℃であり、処理
工程（ｄ）においてコイル状チューブリアクター中の温度は４５℃であり、分離容器中の
温度は４０℃であった。
【００９５】
　有機相が水相中に分散するように分散方向をセットした。
【００９６】
　ホスゲン過剰分９．７重量％を用いた。相分離後、以下の値を測定した。
　水中のＢＰＡ　　　　　　　　　１ｐｐｍ
　沈降後の有機相中の水含量　　　１．０７重量％
有機相中の低い水含量および排水中の低い残留モノマーＢＰＡ含量は相分離の優れた品質
を示す。加えて、分散体は良好かつ安定な分離挙動を示した。
【００９７】
　実施例２（本発明による）：
　用いられた装置は、分散方向が逆であった、すなわち、水相が有機相中に分散した、こ
と以外、例１と同様であった。
【００９８】
　以下のストリームを処理工程（ａ）において使用した：
　ＢＰＡ溶液７５４．９ｋｇ／時間（ＢＰＡ、溶液の総重量に対して１４．７６重量％、
水酸化ナトリウム溶液２．１１ｍｏｌ／ＢＰＡ１ｍｏｌ）
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　ホスゲン５４．３ｋｇ／時間
　塩化メチレン５０重量％とクロロベンゼン５０重量％とを含有する溶媒混合物６１２．
２ｋｇ／時間
【００９９】
　以下のストリームを更に処理工程（ｂ）において使用した：
　ＮａＯＨ２５重量％を有するＮａＯＨ溶液９．９ｋｇ／時間
【０１００】
　以下のストリームを更に処理工程（ｃ）において使用した：
　ＮａＯＨ２５重量％を有するＮａＯＨ溶液２５．２ｋｇ／時間
　ｔｅｒｔ－ブチルフェノール溶液３５．３ｋｇ／時間（塩化メチレン５０重量％とクロ
ロベンゼン５０重量％とを含有する溶媒混合物中、１１．４重量％）
【０１０１】
　以下のストリームを更に処理工程（ｄ）において使用した：
　触媒２８．０２ｋｇ／時間（塩化メチレン５０重量％とクロロベンゼン５０重量％とを
含有する溶媒混合物中エチルピペリジン３重量％強度溶液）
【０１０２】
　ポンプ循環リアクター中の温度は４２℃（熱交換器後）～４５℃（熱交換器前）であっ
た。処理工程（ｃ）中のコイル状チューブリアクター中の温度は４６℃であり、処理工程
（ｄ）中のコイル状チューブリアクターの温度は４５℃であり、分離容器中の温度は４０
℃であった。
【０１０３】
　ホスゲン過剰分１３．０重量％を使用した。相分離後、以下の値が測定された。
　廃水中のＢＰＡ　　　　　　　　１３ｐｐｍ
　沈降後の有機相中の水含量　　　２．５重量％
【０１０４】
　廃水中の残留モノマーＢＰＡ含量が高いにもかかわらず、依然有機相中の水含量が非常
に低い、高品質相分離が観測された。加えて、分散体は、良好かつ安定な分離挙動を示し
た。
【０１０５】
　比較例３：
　ディスパーサーの代わりに、対向するポイントにおいてポンプ循環リアクターに二つの
ストリーム（水相と有機相）を導入するバッフルを、有機相と水相との混合に関する処理
工程（ａ）において使用した。
【０１０６】
　以下のストリームを処理工程（ａ）において使用した：
　ＢＰＡ溶液７４４．２ｋｇ／時間（ＢＰＡ、溶液の総重量に対して１４．８８重量％、
水酸化ナトリウム溶液２．１３ｍｏｌ／ＢＰＡ１ｍｏｌ）
　ホスゲン５３．７ｋｇ／時間
　塩化メチレン５０重量％とクロロベンゼン５０重量％とを含有する溶媒混合物６４１．
１ｋｇ／時間
【０１０７】
　以下のストリームを更に処理工程（ｂ）において使用した：
　ＮａＯＨ２５重量％を有するＮａＯＨ溶液９．８ｋｇ／時間
【０１０８】
　以下のストリームを更に処理工程（ｃ）において使用した：
　ＮａＯＨ２５重量％を有するＮａＯＨ溶液２５．２７ｋｇ／時間
　ｔｅｒｔ－ブチルフェノール溶液３３．７ｋｇ／時間（塩化メチレン５０重量％とクロ
ロベンゼン５０重量％とを含有する溶媒混合物中、１１．４重量％）
【０１０９】
　以下のストリームを更に処理工程（ｄ）において使用した：
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　触媒３０．４ｋｇ／時間（塩化メチレン５０重量％とクロロベンゼン５０重量％とを含
有する溶媒混合物中エチルピペリジン３重量％強度溶液）
【０１１０】
　ポンプ循環リアクター中の温度は４２℃（熱交換器後）～４５℃（熱交換器前）であっ
た。処理工程（ｃ）におけるコイル状チューブリアクター中の温度は４６℃であり、処理
工程（ｄ）におけるコイル状チューブリアクターの温度は４５℃であり、かつ、分離容器
中の温度は４０℃であった。
【０１１１】
　ホスゲン過剰分１３．３重量％を用いた。相分離後、以下の値が測定された。
　廃水中のＢＰＡ　　　　　　　　１８ｐｐｍ
　沈降後の有機相中の水含量　　　３．６５重量％
廃水中の残留モノマーＢＰＡ含量と有機相中の水含量との両方が本発明によるディスパー
サーを使用する場合よりも高かった。相分離において、分離挙動の大きな変化および分離
における不安定性が更に観測された。
【０１１２】
　実施例４～８：
　分散効果および処理工程（ａ）によるホスゲン化の経過のモニタリングのために、シン
グルホールノズルを有する実験装置（図６による。）において更なる実験を行い、ホスゲ
ン濃度と分散体中の分散相の液滴サイズの両方を測定した。
【０１１３】
　図６は、実施例４～８のディスパーサーとして使用されるシングルホールノズルの概略
図を示す。上部Ａの小さいボア１の直径は０．７５ｍｍであり、下部Ｂにおける小さいボ
ア２の直径は１．０５ｍｍである。ノズルの上部Ａのチューブセクションの直径３は２ｍ
ｍであり、ノズルの下部Ｂのチューブセクションの直径４は３ｍｍである。
【０１１４】
　ＮａＯＨ／ＢＰＡモル比２．１のＢＰＡ１５重量％溶液（溶液の総重量に対する。）を
実施例４～８の水相として使用した。塩化メチレン５０重量％とクロロベンゼン５０重量
％とを含有する混合物を有機相の溶媒として使用し、実施例７および８においてこの混合
物に種々の量のホスゲンを添加した。これらの反応物を上記ノズルにおいて分散させた。
分散の方向および従って分散体（水中油または油中水）の予備調節は流入によって決定さ
れる（垂直の上部ストリーム５の相を水平の側面ストリーム６の相に分散する。）。実験
中のノズルを通じる圧力低下は約１．５ｂａｒであった。次にこの反応混合物をキャピラ
リーを介して測定チャンバーに導入した。この測定チャンバー中の総滞留時間は２００ミ
リ秒であった。このチャンバーは、濃度（ホスゲン、クロロ炭酸エステルおよびカーボネ
ート基）測定用ＡＴＲクリスタルかまたは粒度分布（すなわち液滴サイズ分布）の光学的
測定法用ウィンドウの一方を備えていた。測定を、貫流と共に連続的に、また、チャンバ
ーの終端におけるバルブを閉めた後（ストップトフローテクニック）の両方で行った。
【０１１５】
　実施例４～６は、ディスパーサーによってもたらされる液滴のサイズ分布のモニタリン
グに役立つだけである。実施例７および８は、非常に短い滞留時間２００ミリ秒中の反応
における転化率の定量化に役立つ。
【０１１６】
　実施例４：
　油中水分散体が形成されるように分散方向を設定して、ホスゲンを有さない溶媒ストリ
ーム（１５５ｇ／分）とＢＰＡの水相のストリーム（２００ｇ／分）とを組み合わせた。
分散液滴のサイズは貫流において４６μｍ（Ｓａｕｔｅｒ　ｄｉａｍｅｔｅｒ（ザウター
径）、ｄ３２）であった。ザウター径は当業者に既知であり、例えばＺｌｏｋａｒｎｉｋ
：“Ｒｕｅｈｒｔｅｃｈｎｉｋ，Ｔｈｅｏｒｉｅ　ｕｎｄ　Ｐｒａｘｉｓ［Ｓｔｉｒｒｉ
ｎｇ　ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｔｈｅｏｒｙ　ａｎｄ　Ｐｒａｃｔｉｃｅ］”Ｓｐｒｉｎ
ｇｅｒ　Ｖｅｒｌａｇ　１９９９年，２３２頁に記述されている。ザウター径は、顕微鏡
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写真を用いる既知の画像処理法並びに粒子の計数および測定に基づいて決定され得る。安
定相分離が４秒後に起こった。
【０１１７】
　実施例５：
　水中油分散体が形成されるように分散方向を設定して、ホスゲンを有さない溶媒ストリ
ーム（１５５ｇ／分）とＢＰＡの水相のストリーム（２００ｇ／分）とを組み合わせた。
分散液滴のサイズは貫流において５３μｍ（ザウター径、ｄ３２）であった。安定相分離
が２秒後に起こった。
【０１１８】
　実施例６（本発明による）：
　水中油分散体が形成されるように分散方向を設定して、ホスゲン含有溶媒ストリーム（
１９０ｇ／分）とＢＰＡの水相のストリーム（２２０ｇ／分）とをホスゲン対ＢＰＡのモ
ル比１．０９：１で組み合わせた。非常に細かい液滴均一分散体が観測された。貫流にお
いて、分散液滴のサイズは顕微鏡の分解能の限界５μｍを下回った。すなわち５μｍ以下
であった（ザウター径、ｄ３２）。流れが止められたわずか２５０ミリ秒後の液滴の直径
は５０μｍであった。流れの停止１秒後、迅速な凝集が行われた。数分後、安定相分離が
起こった。
【０１１９】
　実施例４～６は、水相および有機相を含有する分散体において実質的に小さいサイズの
分散粒子が単にディスパーサーの使用によって引き起こされるわけではなく、液滴サイズ
の実質的な減少の意外な効果がホスゲンの存在下のみで観測されることを示す。従って、
先のディスパーサーの使用の有利な効果は、意外なことに、本発明によるホスゲンとジヒ
ドロキシジアリールアルカンとの反応の場合に大きい。
【０１２０】
　実施例７（本発明による）：
　ホスゲンを、２０ｍｏｌ％（使用されるＢＰＡの量に対する。）過剰で有機ストリーム
（有機ストリームの流量３６５ｇ／分）に添加した。有機相対水相の相比は１：１（体積
比）であった。測定チャンバーへの供給ライン中、滞留時間２００ミリ秒後に、ホスゲン
はもはや検出可能でなかった。
【０１２１】
　実施例８（本発明による）：
　ホスゲンを過剰分なし（使用されるＢＰＡの量に対する。）に有機ストリームに添加し
た（有機ストリームの流量３６０ｇ／分）。有機相対水相の相比は０．８４：１（体積比
）であった。測定チャンバーへの供給ライン中、滞留時間２００ミリ秒後に、ホスゲンは
もはや検出可能でなかった。
【０１２２】
　比較例９：
　実施例４～８におけるような配置を使用したが、図６中に示されるノズルは使用しなか
った。ストリームをＴ字型部品を介して組み合わせた。ホスゲンを２０ｍｏｌ％過剰（使
用されるＢＰＡの量に対する。）で有機ストリーム（有機ストリームの流量３６５ｇ／分
）に添加した。有機相対水相の相比は１：１（体積比）であった。測定チャンバーへの供
給ライン中、滞留時間２００ミリ秒後、ホスゲン１０％が検出された。
【０１２３】
　実施例７～９は、ディスパーサーの使用が非転化ホスゲンの含量の潜在性の減少をもた
らすことを示す。
【０１２４】
　広い本発明の概念から逸脱せずに上記態様への変形がつくられることが当業者によって
理解される。従って、本発明は、開示される特定の態様に限定されるのではなく、添付の
特許請求の範囲によって定義される本発明の精神および範囲内の変更にわたることが意図
されることが理解される。
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