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(57) Abstract: The invention relates to a me-
thod for producing isocyanates by reacting the
corresponding amines with phosgene in the ga-
seous phase, optionally in the presence of an
inert medium. According to said method, the
amine and the phosgene are first mixed and are
reacted to isocyanate in a reactor, a reaction gas
(1) leaving the reactor and containing isocyana-
te and hydrochloric acid being cooled in a
quencher (3) by adding a liquid quenching me-

9 1 dium (5), resulting in a mixture of reaction gas

and quenching medium as a product stream (7).
The quenching medium (5) used is a mixture
which contains at least one solvent and the iso-
cyanate and which is removed from the produc-
tion process, solid particles being removed
from the quenching medium (5) before it is ad-
ded to the quencher (3).

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betriftt
ein Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten
durch Umsetzung der korrespondierenden Ami-
ne mit Phosgen in der Gasphase, gegebenen-
falls in Gegenwart eines Inertmediums, bei dem

4
|

7 das Amin und das Phosgen zundchst gemischt
werden und in einem Reaktor zum Isocyanat

umgesetzt werden, wobei ein den Reaktor verlassendes, Isocyanat und Chlorwasserstoff enthaltendes Reaktionsgas (1) in einem

[Fortsetzung auf der néichsten Seite]
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Quench (3) durch Zugabe eines fliissigen Quenchmediums (5) abgekiihlt wird, wobei ein Gemisch aus Reaktionsgas und Quench-
medium als Produktstrom (7) entsteht. Als Quenchmedium (5) wird ein Gemisch eingesetzt, das mindestens ein Losungsmittel
und Isocyanat enthélt und das dem Herstellungsprozess entnommen wird, wobei in dem Quenchmedium (5) gegebenentfalls ent-
haltene Feststoffpartikel vor Zugédbe in den Quench (3) entfernt werden.
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Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten
Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten durch Umsetzung
der korrespondierenden Amine mit Phosgen in der Gasphase, gegebenenfalls in Ge-
genwart eines Inertmediums, bei dem das Amin und das Phosgen zunachst gemischt
werden und in einem Reaktor zum Isocyanat umgesetzt werden. Ein den Reaktor ver-
lassendes, Isocyanat und Chlorwasserstoff enthaltendes Reaktionsgas wird in einem
Quench durch Zugabe eines fliissigen Quenchmediums abgekiihlt, wobei ein Gemisch
aus Reaktionsgas und Quenchmedium als Produktstrom entsteht.

Die Herstellung von Isocyanaten durch Phosgenierung der korrespondierenden Amine
kann prinzipiell durch eine Flissigphasen- oder eine Gasphasenphosgenierung erfol-
gen. Die Gasphasenphosgenierung zeichnet sich dadurch aus, dass eine héhere Se-
lektivitat, ein geringerer Hold-up an toxischem Phosgen sowie ein verminderter Ener-
giebedarf erforderlich sind.

Bei der Gasphasenphosgenierung werden ein aminhaltiger Eduktstrom und ein phos-
genhaltiger Eduktstrom jeweils in gasférmigem Zustand vermischt. Das Amin und das
Phosgen setzen sich unter Freisetzung von Chlorwasserstoff (HCI) zu den entspre-
chenden Isocyanaten um. Der aminhaltige Eduktstrom liegt im Allgemeinen in flissiger
Phase vor und muss vor der Vermischung mit dem phosgenhaltigen Strom verdampft
und gegebenenfalls Uberhitzt werden.

Entsprechende Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten in der Gasphase sind zum
Beispiel in EP-A 1 319 655 oder EP-A 1 555 258 beschrieben.

Um Folgereaktionen zu vermeiden, ist es notwendig, das Reaktionsgemisch nach
Reaktionsende schnell abzukiihlen. Hierzu wird zum Beispiel ein Flissigkeitsquench
eingesetzt. Ein solcher Flissigkeitsquench ist beispielsweise in EP-A 1 403 248 oder in
DE-A 10 2006 058 634 beschrieben. Das Quenchmedium, das zur Kiihlung zugegeben
wird, weist dabei eine Temperatur auf, die im Bereich von 50 bis 200°C liegt. Durch
den eingedisten Flissigkeitsstrom kihlt das Reaktionsgas schnell auf Temperaturen
im Allgemeinen zwischen 100 und 200°C ab. Dabei entsteht ein Zwei-Phasen-Gemisch
mit einer isocyanatreichen Flissigphase und einer isocyanatarmen Gasphase. Beide
werden anschlieftend einer gemeinsamen oder gegebenenfalls separaten Trennstufe,
zum Beispiel eine Destillationsstufe zur Trennung von Chlorwasserstoff und Phosgen
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auf der einen Seite und Isocyanat eventuell mit Losungsmittel auf der anderen Seite
zugefihrt.

Ein Verfahren, bei dem im Quenchmedium auch das hergestellte Isocyanat enthalten
ist, ist in EP-A 1 935 875 beschrieben. Durch den Isocyanat-Gehalt in dem Quench-
medium lasst sich eine héhere Isocyanat-Konzentration im den Quench verlassenden
und spater aufzureinigenden Produktstrom erzielen. Nachteil dieses Verfahrens, bei
dem Isocyanat in dem Quenchmedium enthalten ist, ist jedoch, dass Feststoffe durch
Degradation der Ausgangsstoffe und/oder der Reaktionsprodukte entstehen kénnen,
die in die nachfolgenden Anlagenteile verschleppt werden. Die Feststoffe sammeln
sich in den Hochsiederstromen an und werden im Allgemeinen Uber Kolonnensiimpfe
ausgeschleust. Da jedoch aus den Hochsiederstromen Fliissigkeit als Quenchmedium
entnommen wird, kénnen im Quenchmedium Feststoffpartikel enthalten sein. Diese
kénnen in den nachfolgenden Anlagenteilen zu Ablagerungen flhren. Durch die fest-
stoffartigen Bestandteile und die Ablagerungen kdnnen Rohrleitungen, Regeleinrich-
tungen und andere Apparateteile verstopfen. Insbesondere kdénnen die Zerstaubungs-
diisen des Quenchs verstopfen. Dies erfordert eine aufwendige Reinigung der Anlage.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von Isocya-
naten durch Umsetzung der korrespondierenden Amine mit Phosgen bereitzustellen,
bei dem das Quenchmedium zumindest teilweise nach Aufarbeitung in den Prozef}
zurlickgefihrt wird und gegebenenfalls Isocyanat enthalten kann, wobei eine hdhere
Standzeit erreicht wird als bei den aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren.

Gel6st wird die Aufgabe durch ein Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten durch
Umsetzung der korrespondierenden Amine mit Phosgen in der Gasphase, gegebenen-
falls in Gegenwart eines Inertmediums, bei dem das Amin und das Phosgen zunachst
gemischt werden und in einem Reaktor zum Isocyanat umgesetzt werden, wobei ein
den Reaktor verlassendes, Isocyanat und Chlorwasserstoff enthaltendes Reaktionsgas
in einem Quench durch Zugabe eines fliissigen Quenchmediums abgekiihlt wird, wobei
ein Gemisch aus Reaktionsgas und Quenchmedium als Produktstrom entsteht. Als
Quenchmedium wird ein Gemisch eingesetzt, das mindestens Lésungsmittel oder Iso-
cyanat enthalt und das einem der Reaktion nachgeschalteten Aufarbeitungsverfahren
entnommen wird, wobei in dem Quenchmedium gegebenenfalls enthaltene Feststoff-
partikel vor Zugabe in den Quench entfernt werden.

Durch das Entfernen der gegebenenfalls in dem Quenchmedium enthaltenen Fest-
stoffpartikel vor Zugabe des Quenchmediums in den Quench wird vermieden, dass
sich in dem Quenchmedium enthaltene Feststoffpartikel in den Diisen ablagern und so
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zu einem Verstopfen der Dusen fiihren. Hierdurch kann die Standzeit des Quenches
gegenlber den aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren erhdht werden.

Zur Herstellung des Isocyanates werden das Phosgen und das Amin vorzugsweise
zunachst einer Mischzone zugefiihrt, in der die Vermischung von Amin und Phosgen
zu einem Reaktionsgemisch erfolgt. Anschlieend wird das Reaktionsgemisch dem
Reaktor zugefiihrt, in dem die Umsetzung zum Isocyanat erfolgt. Die Umsetzung von
Amin und Phosgen im Reaktor erfolgt dabei vorzugsweise in der Gasphase. Hierzu
liegt der Druck im Reaktor vorzugsweise im Bereich zwischen 0,3 bis 3 bar absolut,
besonders bevorzugt im Bereich von 0,8 bis 3,0 bar absolut. Die Temperatur liegt da-
bei vorzugsweise im Bereich von 250 bis 550°C, insbesondere im Bereich von 300 bis
500°C.

Um die Reaktion in der Gasphase durchfihren zu konnen, ist es weiterhin bevorzugt,
das Amin und das Phosgen gasférmig zuzugeben. Hierzu weist das Amin vorzugswei-
se eine Temperatur im Bereich von 200 bis 400°C auf. Der Druck des zugegebenen
Amins liegt dabei vorzugsweise im Bereich zwischen 0,05 bis 3 bar absolut. Die Tem-
peratur des zugegebenen Phosgens liegt vorzugsweise im Bereich von 250 bis 450°C.
Hierzu wird das Phosgen Ublicherweise vor Zugabe auf dem Fachmann bekannte Wei-
se erwarmt.

Zur Erwarmung des Phosgens und des Amins und zur Verdampfung des Amins wird
zum Beispiel eine elektrische Beheizung oder eine direkte oder indirekte Aufheizung
durch Verbrennung eines Brennstoffs eingesetzt. Als Brennstoffe werden Ublicherweise
Brenngase, beispielsweise Erdgas, eingesetzt. Durch die Absenkung der Siedetempe-
ratur durch Absenkung des Drucks des Amins ist jedoch auch eine Beheizung, zum
Beispiel durch Wasserdampf, méglich. In Abhangigkeit von der Siedetemperatur des
Amins wird hierbei der Druck des Wasserdampfes ausgewahlt. Ein geeigneter Dampf-
druck des Wasserdampfes liegt zum Beispiel im Bereich von 40 bis 100 bar. Daraus
ergibt sich eine Temperatur des Wasserdampfes im Bereich von 250 bis 311°C.

Im Allgemeinen ist es erforderlich, das Amin mehrstufig auf die Reaktionstemperatur zu
erwarmen. Im Allgemeinen wird das Amin hierzu zunachst vorgewarmt, dann ver-
dampft und anschlie®end Uberhitzt. Im Allgemeinen erfordert die Verdampfung die
langsten Verweilzeiten und flhrt so zu Zersetzungen des Amins. Um dies zu minimie-
ren, ist eine Verdampfung bei niedrigeren Temperaturen, wie es sich zum Beispiel
durch den niedrigeren Druck ergibt, vorteilhaft. Um nach der Verdampfung das ver-
dampfte Amin auf Reaktionstemperatur zu Uberhitzen, ist im Allgemeinen eine Behei-
zung mit Wasserdampf nicht ausreichend. Zur Uberhitzung wird daher {iblicherweise
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eine elektrische Beheizung oder eine direkte oder indirekte Aufheizung durch Verbren-
nung eines Brennstoffs eingesetzt.

Im Unterschied zur Verdampfung des Amins erfolgt die Verdampfung des Phosgens im
Allgemeinen bei deutlich niedrigeren Temperaturen. Aus diesem Grund kann zur Ver-
dampfung des Phosgens im Allgemeinen Wasserdampf eingesetzt werden. Alternativ
kann die Verdampfung des Phosgens auch durch Warmeintregration erfolgen, indem
zum Beispiel die im Quench gewonnene Warme zur Verdampfung des Phosgens ge-
nutzt wird. Hierdurch kann die Verdampfung gesamtenergieneutral erfolgen. Neben der
im Quench gewonnenen Warme kann auch jeder beliebige andere Stoffstrom, der eine
hdéhere Temperatur aufweist als die Verdampfungstemperatur des Phosgens, genutzt
werden. Dies sind zum Beispiel bei einer sich an den Quench anschlielenden Kon-
densation anfallende Kondensatstrome. Jedoch ist auch die notwendige Uberhitzung
des Phosgens, um dieses auf Reaktionstemperatur zu erwarmen, im Allgemeinen nur
durch eine elektrische Beheizung oder eine direkte oder indirekte Aufheizung durch
Verbrennung eines Brennstoffes moglich.

Der Reaktor, der zur Phosgenierung des Amins zur Herstellung von Isocyanaten ein-
gesetzt wird, ist dem Fachmann bekannt. Im Allgemeinen werden als Reaktor Rohrre-
aktoren eingesetzt. Im Reaktor wird das Amin mit dem Phosgen zum korrespondieren-
den Isocyanat und Chlorwasserstoff umgesetzt. Ublicherweise wird das Phosgen in
Uberschuss zugegeben, so dass das im Reaktor entstehende Reaktionsgas neben
dem gebildeten Isocyanat und dem Chlorwasserstoff auch Phosgen enthalt.

Amine, die zur Herstellung von Isocyanaten eingesetzt werden kdnnen, sind Monoami-
ne, Diamine, Triamine oder héherwertige Amine. Bevorzugt werden Monoamine oder
Diamine eingesetzt. Entsprechend des eingesetzten Amins ergeben sich die korres-
pondierenden Monoisocyanate, Diisocyanate, Triisocyanate oder hdherwertigen Isocy-
anate. Bevorzugt werden Monoisocyanate oder Diisocyanate mit dem erfindungsge-
malen Verfahren hergestellt.

Diamine und Diisocyanate kénnen aliphatisch, cycloaliphatisch oder aromatisch sein.

Cycloaliphatische Isocyanate sind solche, die mindestens ein cycloaliphatisches Ring-
system enthalten.

Aliphatische Isocyanate sind solche, die ausschliel3lich Isocyanatgruppen aufweisen,
die an gerade oder verzweigte Ketten gebunden sind.
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Aromatische Isocyanate sind solche, die mindestens eine an mindestens ein aromati-
sches Ringsystem gebundene Isocyanatgruppe aufweisen.

Im Folgenden wird die Bezeichnung (cyclo)aliphatische Isocyanate flir cycloaliphati-
sche und/oder aliphatische Isocyanate verwendet.

Beispiele fur aromatische Mono- und Diisocyanate sind bevorzugt solche mit 6 bis 20
C-Atomen, beispielsweise Phenylisocyanat, monomeres 2,4’- und/oder 4,4’-Methylen-
di(phenylisocyanat) (MDI), 2,4- und/oder 2,6-Toluylendiisocyanat (TDI) und 1,5- oder
1,8-Naphthyldiisocyanat (NDI).

Beispiele fir (cyclo)aliphatische Diisocyanate sind aliphatische Diisocyanate wie 1,4-
Tetramethylendiisocyanat, 1,6-Hexamethylendiisocyanat (1,6-Diisocyanatohexan), 1,8-
Octamethylendiisocyanat, 1,10-Decamethylendiisocyanat, 1,12-Dodecamethylendiiso-
cyanat, 1,14-Tetradecamethylendiisocyanat, 1,5-Diisocyanatopentan, Neopentandiiso-
cyanat, Derivate des Lysindiisocyanats, Tetramethylxylylendiisocyanat (TMXDI), Tri-
methylhexandiisocyanat oder Tetramethylhexandiisocyanat, sowie 3(beziehungsweise
4)-8(beziehungsweise 9)-Bis(isocyanatomethyl)-tricyclo-[5.2.1.0%°]-decan-lsomerenge-
mische, sowie cycloaliphatische Diisocyanate wie 1,4-, 1,3- oder 1,2-Diisocyanato-
cyclohexan, 4.,4’- oder 2,4-Di(isocyanatocyclohexyl)methan, 1-lsocyanato-3,3,5-tri-
methyl-5-(isocyanatomethyl)cyclohexan (Isoforondiisocyanat), 1,3- oder 1,4-Bis(iso-
cyanatomethyl)cyclohexan, 2,4- oder 2,6-Diisocyanato-1-methylcyclohexan.

Bevorzugte (cyclo)aliphatische Diisocyanate sind 1,6-Diisocyanatohexan, 1-
Isocyanato-3,3,5-trimethyl-5-(isocyanato-methyl)cyclohexan und 4.4'-
Di(isocyanatocyclo-hexyl)methan. Besonders bevorzugt sind 1,6-Diisocyanatohexan,
1-Isocyanato-3,3,5-trimethyl-5-(isocyanatomethyl)cyclohexan, 1,5-Diisocyanatopentan
und 4,4’-Di(isocyanatocyclohexyl)methan.

Beispiele fiir aromatische Diisocyanate sind 2,4-, 2,6-Toluylendiisocyanat, Methylen-
diphenylisocyanat oder Isomerengemische davon.

Amine, die bei dem erfindungsgemalien Verfahren zur Reaktion zu den korrespondie-
renden Isocyanaten eingesetzt werden, sind solche, bei denen das Amin, die korres-
pondierenden Zwischenprodukte und die korrespondierenden Isocyanate bei den ge-
wahlten Reaktionsbedingungen gasférmig vorliegen. Bevorzugt sind Amine, die sich
wahrend der Dauer der Reaktion unter den Reaktionsbedingungen zu hdchstens 2
Mol-%, besonders bevorzugt zu hochstens 1 Mol-% und ganz besonders bevorzugt zu
héchstens 0,5 Mol-% zersetzen. Besonders geeignet sind hier Amine, insbesondere
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Diamine, auf Basis von aliphatischen oder cycloaliphatischen Kohlenwasserstoffen mit
2 bis 18 Kohlenstoffatomen. Beispiele hierflir sind 1,6-Diaminohexan, 1,5-
Diaminopentan, 1,3-Bis(aminomethyl)cyclohexan, 1-Amino-3,3,5-trimethyl-5-amino-
methylcyclohexan (IPDA) und 4,4-Diaminodicyclohexylmethan. Bevorzugt verwendet
werden 1,6-Diaminohexan (HDA) und 1,5-Diaminopentan.

Ebenfalls kénnen flr das erfindungsgemale Verfahren aromatische Amine verwendet
werden, die ohne signifikante Zersetzung in die Gasphase lberflihrt werden kénnen.
Beispiele fur bevorzugte aromatische Amine sind Toluylendiamin (TDA), als 2,4- oder
2,6-Isomer oder als Gemisch davon, beispielsweise als 80:20 bis 65:35 (Mol/Mol)-
Gemisch, Diaminobenzol, 2,6-Xylidin, Naphthyldiamin (NDA) und 2,4’- oder 4,4’-
Methylen(diphenyldiamin) (MDA) oder Isomerengemische davon. Bevorzugt sind unter
diesen die Diamine, besonders bevorzugt sind 2,4- und/oder 2,6-TDA oder 2,4’-
und/oder 4,4’-MDA.

Zur Herstellung von Monoisocyanaten kénnen ebenfalls aliphatische, cycloaliphatische
oder aromatische Amine, Ublicherweise Monoamine, eingesetzt werden. Als aromati-
sches Monoamin ist insbesondere Anilin bevorzugt.

Bei der Gasphasenphosgenierung ist es anzustreben, dass die im Reaktionsverlauf
auftretenden Verbindungen, also Edukte (Amin und Phosgen), Zwischenprodukte (ins-
besondere die intermediar entstehenden Mono- und Dicarbamoylchloride), Endproduk-
te (Isocyanat), sowie gegebenenfalls zudosierte inerte Verbindungen, unter den Reak-
tionsbedingungen in der Gasphase verbleiben. Sollten diese oder andere Komponen-
ten sich aus der Gasphase zum Beispiel an der Reaktorwand oder anderen Apparate-
bauteilen abscheiden, so kann durch diese Abscheidungen der Warmelibergang oder
die Durchstromung der betroffenen Bauteile unerwiinscht verandert werden. Dies gilt
insbesondere fiir Auftreten der Aminhydrochloride, die sich aus freien Aminogruppen
und Chlorwasserstoff bilden, da die resultierenden Aminhydrochloride leicht ausfallen
und nur schwer wieder verdampfbar sind.

Neben dem Einsatz eines Rohrreaktors ist es auch mdglich, im Wesentlichen quader-
férmige Reaktionsrdume, beispielsweise Plattenreaktoren zu verwenden. Auch jeder
beliebige andere Querschnitt des Reaktors ist mdglich.

Um die Bildung von Nebenprodukten zu vermeiden, ist es bevorzugt, Phosgen im
Uberschuss zuzufithren. Um nur den fiir die Reaktion notwendigen Anteil an Aminen
zuzufuhren, ist es moglich, das Amin mit einem Inertgas zu mischen. Durch den Anteil
an Inertgas im Amin Iasst sich die Menge des zugeflihrten Amins bei vorgegebener
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Geometrie der Zufuhréffnungen flir das Amin und das Phosgen einstellen. Inertmedien,
die zugegeben werden kdnnen, sind solche, die im Reaktionsraum gasformig vorliegen
und nicht mit den im Reaktionsverlauf auftretenden Verbindungen reagieren. Als Inert-
medium kénnen zum Beispiel Stickstoff, Edelgase wie Helium oder Argon, Aromaten
wie Chlorbenzol, o-Dichlorbenzol, Trichlorbenzol, Toluol, Xylol, Chlornaphtalin, Deca-
hydronaphtalin, Kohlenstoffdioxid oder Kohlenstoffmonoxid eingesetzt werden. Bevor-
zugt werden jedoch Stickstoff und/oder Chlorbenzol als Inertmedium verwendet.

Alternativ ist es jedoch auch mdglich, zum Beispiel um einen zu groen Uberschuss an
Phosgen zu vermeiden, das Inertmedium dem Phosgen zuzumischen.

Im Allgemeinen wird das Inertmedium in einer Menge zugesetzt, dass das Verhaltnis
der Gasvolumina von Inertmedium zu Amin beziehungsweise zu Phosgen weniger als
0,0001 bis 30, bevorzugt weniger als 0,01 bis 15 und besonders bevorzugt weniger als
0,1 bis 5 betragt.

Um die Bildung unerwiinschter Nebenprodukte zu reduzieren beziehungsweise zu ver-
meiden und weiterhin auch eine Zersetzung des gebildeten Isocyanats zu unterbinden,
wird das Reaktionsgas unmittelbar nach der Reaktion in einem Quench abgekiihlt.
Hierzu wird ein vorzugsweise fliissiges Quenchmedium zugegeben. Durch Erwarmung
oder Verdampfung des Quenchmediums nimmt dieses Warme auf und fiihrt zu einer
schnellen Abktlihlung des Reaktionsgases.

Erfindungsgemald enthalt das Quenchmedium zumindest einen Teil des den Quench
verlassenden Stoffgemischs. Dieser enthalt im Allgemeinen gegebenenfalls eingesetz-
tes Losungsmittel, bei der Reaktion gebildetes Isocyanat, sowie gegebenenfalls Reste
an Phosgen und HCI.

Um zu vermeiden, dass sich in Rohrleitungen, Regeleinrichtungen und sonstigen Ap-
parateteilen, insbesondere in den Zerstauberdiisen des Quenchs, Ablagerungen bil-
den, werden gegebenenfalls im Quenchmedium enthaltene Feststoffpartikel vor Zuga-
be in den Quench entfernt.

In einer ersten Ausflihrungsform werden die gegebenenfalls in dem Quenchmedium
enthaltenen Feststoffpartikel in einem Hydrozyklon oder einem Filter aus dem
Quenchmedium entfernt. Der Filter oder der Hydrozyklon kann dabei an jeder beliebi-
gen Stelle vor den Zerstauberdlisen positioniert sein.
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Wenn zur Abtrennung der gegebenenfalls im Quenchmedium enthaltenen Feststoffpar-
tikel ein Filter eingesetzt wird, so eignet sich jeder beliebige, dem Fachmann bekannte
Filter. Geeignete Filter sind zum Beispiel kontinuierlich wie auch diskontinuierlich arbei-
tende Apparate wie Oberflachen- oder Tiefenfilter, beispielsweise Siebfilter, Nutschen-
filter, Kerzenfilter, Blattfilter, Tiefenfilter, Kammerfilter und Membranfilter. Diese Filter
kénnen Uber Druck (Druckfilter) oder liber Unterdruck (Saudgfilter) betrieben werden.

Neben Filtern kénnen auch Zentrifugen, beispielsweise Schalzentrifugen, Tellerzentri-
fugen, Siebzentrifugen oder Schubzentrifugen oder Schwerkraftabscheider zum Ab-
trennen von partikuldren Bestandteilen eingesetzt werden.

In einer alternativen Ausfiihrungsform werden die gegebenenfalls in dem Quenchme-
dium enthaltenen Feststoffpartikel durch Verdampfung und Rekondensation aus dem
Quenchmedium entfernt. Durch die Verdampfung gehen flissige Bestandteile des
Quenchmediums in die Dampfphase liber und werden anschlieRend wieder auskon-
densiert. Feststoffpartikel und schwersiedende Bestandteile werden auf diese Weise
abgetrennt. Die Verdampfung und Rekondensation kann zum Beispiel in einer Destilla-
tionskolonne durchgeflihrt werden. Alternativ ist es auch maglich, einen beliebigen
Verdampfer zum Verdampfen einzusetzen und diesem einen Kondensator nachzu-
schalten.

Um eine schnelle Abkiihlung des Reaktionsgases im Quench zu erzielen, wird das
Quenchmedium im Allgemeinen flissig zugegeben. Die Temperatur des Quenchmedi-
ums liegt dabei vorzugsweise im Bereich von 0 bis 250 °C, insbesondere im Bereich
von 20 bis 220 °C. Durch das Eindiisen des Quenchmediums in das heil’e Reaktions-
gas wird das Quenchmedium erwarmt und/oder verdampft. Die fiir das Erwarmen und
die Verdampfung des Quenchmediums notwendige Warme wird dem Reaktionsgas
entzogen und das Reaktionsgas wird auf diese Weise abgekiihlt. Die Temperatur, auf
die das Reaktionsgas abgekilhlt wird, I3sst sich zum Beispiel durch die Menge und die
Temperatur des zugegebenen Quenchmediums einstellen.

Um die Temperatur, mit der das Quenchmedium in den Quench zugegeben wird, ein-
zustellen, wird das Quenchmedium vorzugsweise durch einen Warmetauscher geleitet.
Je nach Eintrittstemperatur des Quenchmediums in den Warmetauscher kann das
Quenchmedium in diesem erwarmt oder abgekiihlt werden. Ein Abkulhlen ist zum Bei-
spiel dann erforderlich, wenn der Teil des Produkistromes, der als Quenchmedium
eingesetzt wird, direkt im Anschluss an den Quench entnommen wird. Ein Erwarmen
kann sich zum Beispiel dann ergeben, wenn der Teil des Produktstromes, der als
Quenchmedium eingesetzt wird, am Ende der Aufbereitungsstrecke entnommen wird
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und eine Temperatur aufweist, die niedriger ist als die gewlinschte Temperatur, mit der
das Quenchmedium in den Quench zugegeben werden soll. Im Allgemeinen wird es
jedoch erforderlich sein, das Quenchmedium vor Zugabe in den Quench abzukihlen.

Um Lésungsmittelverluste im Quenchmedium auszugleichen, ist es bevorzugt, dem
Quenchmedium vor Zugabe in den Quench Lésungsmittel zuzugeben. Geeignete L6-
sungsmittel, die im Quenchmedium enthalten sind, sind zum Beispiel gegebenenfalls
mit Halogen substituierte Kohlenwasserstoffe. Vorzugsweise ist das Losungsmittel, das
im Quenchmedium enthalten ist, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Mono-
chlorbenzol, Dichlorbenzol, Trichlorbenzol, Hexan, Benzol, 1,3,5-Trimethylbenzol, Nit-
robenzol, Anisol, Chlortoluol, o-Dichlorbenzol, Diethylisophtalat, Tetrahydrofuran, Di-
methylformamid, Xylol, Chlornaphthalin, Decahydronaphthalin und Toluol.

Der Anteil an Isocyanat im Quenchmedium kann im Bereich von 0 bis 100 % liegen. So
liegt der Anteil an Isocyanat bei einem reinen Leichtsiederquench im Allgemeinen bei 0
% und bei einem reinen Hochsiederquench bei 100 %. Als Leichtsiederquench wird ein
mit im Wesentlichen reinem Losungsmittel als Quenchmedium betriebener Quench
verstanden und als Hochsiederquench ein mit im Wesentlichen reinen Isocyanat be-
triebener Quench. Je nach Abzweigung des Quenchmediums im Prozess ist aber auch
jede beliebige Zusammensetzung, die LOsungsmittel und Isocyanat enthalt, moglich.

Zur weiteren Behandlung des Produkistromes schlieen sich an den Quench in einer
weiteren Ausfihrungsform weitere Stufen zur Abkihlung des Reaktionsgases an. In
den einzelnen Stufen zur Abklhlung erfolgt dabei jeweils eine weitere Abkiihlung des
Produktstromes bis zum Erreichen der gewiinschten Endtemperatur, mit der der Pro-
duktstrom beispielsweise einer nachfolgenden Aufarbeitung zugefihrt wird.

Die weiteren Stufen zur Abkiihlung, die sich an den Quench anschlief3en kénnen, kén-
nen zum Beispiel weitere Quenche oder Kondensatoren oder beliebige andere Stufen
zur Abkihlung, die dem Fachmann bekannt sind, sein. Bevorzugt ist mindestens eine
der sich an den Quench anschlielenden Stufen zur Abkiihlung des Produktstromes ein
Kondensator. Als Kondensator eignet sich dabei jede beliebige, dem Fachmann be-
kannte Kondensatorbauart. Ublicherweise wird als Kondensator ein Warmetauscher
eingesetzt, der von einem Kiihlmedium durchstrémt wird. Als Kiihimittel kann zum Bei-
spiel Wasser oder gekiihltes Lésungsmittel eingesetzt werden. In diesem Fall konden-
siert das Gas zumindest teilweise an den Wandungen des Kondensators aus. Die so
entstehende Flissigkeit [auft ab und wird gesammelt und dem Kondensator entnom-
men.
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Nach dem Kondensieren des Produktstromes wird im Allgemeinen eine Aufbereitung
angeschlossen. So ist es zum Beispiel moglich, dass das auskondensierte Gemisch in
einem LJsungsmittel gewaschen wird. Als Lésungsmittel kdnnen zum Beispiel die glei-
chen Stoffe eingesetzt werden, die auch als Quenchmedium eingesetzt werden kon-
nen.

Bei der Wasche wird das Isocyanat selektiv in die Waschldsung Uberflhrt. Anschlie-
Rend wird, bevorzugt durch Rektifikation, das erhaltene Gemisch in Isocyanat, L6-
sungsmittel, Phosgen und Chlorwasserstoff aufgetrennt.

Alternativ zur Abkiihlung des Produkistromes ist es auch mdglich, dass der Produkt-
strom nach Austritt aus dem Quench einer Trennstufe zugeflihrt wird. Eine entspre-
chende Trennstufe kann sich alternativ jedoch auch zum Beispiel dem Kondensator
anschliefden. Bevorzugt schlief3t sich jedoch die Trennstufe direkt an den Quench an.
Als Trennstufen eignen sich zum Beispiel Destillationskolonnen oder Wascher.

Wenn die Trennstufe ein Wascher ist, so wird der den Quench verlassende Produkt-
strom vorzugsweise — wie zuvor beschrieben — mit einem Losungsmittel gewaschen.
Hierbei wird das Isocyanat selektiv in die Waschlosung uberfihrt. An die Wasche
schliefdt sich dann eine Trennung, bevorzugt mittels Rektifikation, an.

Wenn die Trennstufe eine Destillationskolonne ist, so wird der gasférmige Produkt-
strom der Rektifikationskolonne zugefiihrt. Die Rektifikationskolonne wird vorzugsweise
so betrieben, dass die Temperatur am Kopf der Rektifikationskolonne niedriger ist als
die Siedetemperatur des Produktstromes. Auf diese Weise kondensieren in der Destil-
lationskolonne selektiv einzelne Bestandteile des Produktstromes aus und konnen der
Kolonne am Sumpf, Gber Kopf und gegebenenfalls (iber Seitenabziige entnommen
werden.

Wenn die Trennstufe ein Wascher ist, so eignet sich insbesondere ein Waschturm, in
dem aus dem gasférmigen Produktstrom das gebildete Isocyanat durch Kondensation
in einem inerten LOsungsmittel abgetrennt wird, wahrend tUberschissiges Phosgen,
Chlorwasserstoff und gegebenenfalls das Inertmedium den Waschturm gasformig
durchlaufen. Bevorzugt wird dabei die Temperatur des inerten Losungsmittels so ge-
wahlt, dass das zum Amin gehdrige Carbamoylchlorid im gewahlten Waschmedium
gel6st vorliegt. Besonders bevorzugt wird dabei die Temperatur des inerten Losungs-
mittels oberhalb der Schmelztemperatur des zum Amin gehdrigen Carbamoylchlorids
gehalten.
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Als Wascher eignet sich jeder beliebige, dem Fachmann bekannte Wascher. So kdn-
nen zum Beispiel Rihrbehalter oder andere herkbmmliche Apparaturen, beispielsweise
Kolonnen oder Mixer-Settler-Apparaturen eingesetzt werden.

Das Waschen und die Aufarbeitung des den Quench verlassenden Gemischs aus Re-
aktionsgas und Quenchmedium erfolgt dabei im Allgemeinen wie beispielsweise in
WO-A 2007/028715 beschrieben.

Wenn zur Aufbereitung des Produktstromes ein Kondensator eingesetzt wird, ist es
bevorzugt, das Quenchmedium dem Kondensator zu entnehmen. Bei einer Aufberei-
tung durch Rektifikation erfolgt vorzugsweise eine Abtrennung des als Quenchmedium
eingesetzten Losungsmittels. Das Losungsmittel enthalt in diesem Fall noch Anteil an
Isocyanaten. Das so abgetrennte Gemisch aus Losungsmittel und Isocyanat wird dann
als Quenchmedium eingesetzt.

Wenn ein Teil des Produktstromes als Quenchmedium eingesetzt wird, so ist es mog-
lich, diesen Teil zum Beispiel nach dem Abklihlen aus dem Produkistrom abzuzwei-
gen. Alternativ kann der als Quenchmedium eingesetze Teil des Produktstromes auch
nach einer sich an den Quench anschlieenden Aufarbeitung aus dem Produktstrom
abgezweigt werden.

Im Folgenden wird die Erfindung beispielhaft an einer Zeichnung néher beschrieben.

Die einzige Figur zeigt eine schematische Darstellung des erfindungsgemalien Verfah-
rens.

Ein einen Reaktor zur Herstellung von Isocyanaten durch Umsetzung der korrespon-
dierenden Amine mit Phosgen in der Gasphase verlassendes, Isocyanat und Chlor-
wasserstoff enthaltendes Reaktionsgas 1 wird einem Quench 3 zugeflihrt. Durch Zu-
gabe eines Quenchmediums 5 in den Quench 3 wird das Reaktionsgas 1 unter Bildung
eines Reaktionsgas und Quenchmedium enthaltenden Produktstromes 7 abgekiihlt.
Der Produktstrom 7 enthalt im Allgemeinen eine fliissige und eine gasformige Phase.

Der Produktstrom 7 wird in der hier dargestellten Ausfiihrungsform einer Vorrichtung
zur Phasentrennung 9 zugefiihrt. Als Phasentrenner 9 eignet sich jede beliebige, dem
Fachmann bekannte Vorrichtung, in der eine flissige Phase von einer gasformigen
Phase getrennt werden kann.
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Der Vorrichtung zur Phasentrennung 9 wird eine Gasphase 11 und eine Fliissigphase
13 entnommen. Die Gasphase enthalt im Allgemeinen Phosgen, HCI, gegebenenfalls
Inertmedium und Lésungsmittel, und die Flussigphase 13 enthalt im Allgemeinen das
Isocyanat, schwersiedende Nebenprodukte und gegebenenfalls Loésungsmittel.

Als weiterer Strom wird der Vorrichtung zur Phasentrennung 9 in der hier dargestellten
Ausfiihrungsform auch Quenchmedium 15 entnommen. Das Quenchmedium 15 kann
dabei gegebenenfalls Feststoffpartikel enthalten. Im Aligemeinen enthalt das Quench-
medium 15 Lésungsmittel und Isocyanat. Das Quenchmedium 15 wird einem Warme-
tauscher 17 zugefiihrt, in dem dieses auf die gewlinschte Zufuhrtemperatur in den
Quench 3 abgekiihlt wird. Gegebenenfalls mit der Gasphase 11 oder der Flissigphase
13 ausgeschleustes Losungsmittel wird Uber eine Losungsmittelzufuhr 19 erganzt. Das
Losungsmittel 19 kann dabei alternativ vor dem Warmetauscher 17 oder nach dem
Warmetauscher 17 zugefiihrt werden. Auch ist es mdglich, den Lésungsmittelstrom
aufzuspalten und einen Teil des Lésungsmittels vor dem Warmetauscher 17 und einen
Teil des Losungsmittels nach dem Warmetauscher 17 zuzufihren. Je nach Temperatur
des Ldsungsmittels erfolgt durch die Zugabe des Lésungsmittels 19 eine weitere Ab-
kiihlung des Quenchmediums 15. Die Ldsungsmittelzufuhr 19 kann dabei aus einer
beliebigen Verfahrensstufe gespeist werden, oder es wird Lésungsmittel von aulRerhalb
zugegeben.

An den Warmetauscher 17 schlief3t sich mindestens ein Partikelabscheider 21 an. Als
Partikelabscheider 21 kann zum Beispiel ein Hydrozyklon oder ein Filter eingesetzt
werden. Alternativ ist es auch mdglich, als Partikelabscheider zum Beispiel eine Destil-
lationskolonne oder einen Verdampfer und einen Kondensator einzusetzen. Im Parti-
kelabscheider 21 werden gegebenenfalls im Quenchmedium 5 enthaltene Feststoffpar-
tikel entfernt. In Abhangigkeit vom eingesetzten Partikelabscheider 21 kdnnen die
Feststoffpartikel zum Beispiel als Schlamm, als Filterkuchen oder auch als Sumpf einer
Destillation entnommen werden. Der Feststoff enthaltende Strom ist mit Bezugszei-
chen 23 bezeichnet.

Wenn mehrere Partikelabscheider 21 eingesetzt werden, so kdnnen mehrere gleichar-
tige Partikelabscheider oder unterschiedliche Partikelabscheider in Reihe oder parallel
eingesetzt werden. So ist es zum Beispiel mdglich, mehrere Filter, mehrere Hydrozyk-
lone oder auch Filter und Hydrozyklone einzusetzen. Wenn mehrere Filter als Partikel-
abscheider 21 eingesetzt werden, so ist es zum Beispiel mdglich, mehrere Filter mit
unterschiedlicher Porengrof3e einzusetzen, wobei die Porengrofie in Stromungsrich-
tung des Quenchmediums von Filter zu Filter abnimmt. Es kann aber auch vorteilhaft
sein, mehrere gleichartige Partikel-Abscheider parallel einzusetzen und wechselseitig
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zu regenerieren. Das so von Feststoffpartikeln gereinigte Quenchmedium wird dann
dem Quench 3 zur Abkiihlung des Reaktionsgases 1 zugefiihrt.

Neben der hier dargestellten Ausflihrungsform, bei der das Quenchmedium 15 der
Vorrichtung zur Phasentrennung 9 entnommen wird, ist es alternativ auch mdoglich,
direkt einen Teil des Produktstroms 7 nach dem Verlassen des Quenches 3 abzuzwei-
gen. Auch ist es moglich, einen Teil der Flissigphase 13, die der Vorrichtung zur Pha-
sentrennung 9 entnommen wird, als Quenchmedium abzuzweigen. Es ist aber auch
moglich den Quench nur Uber die Lésungsmittelzufuhr 19 zu speisen. In diesem Fall
verlasst alles fliissige Produkt die Vorrichtung zur Phasentrennung als Fliissigphase
13.

Alternativ ist es weiterhin mdglich, anstelle einer Vorrichtung zur Phasentrennung an-
dere Stufen zur Aufarbeitung einzusetzen. In diesem Fall ist es ebenfalls moglich an
jeder beliebigen Position einen Teil des Produktstromes zu entnehmen, um diesen
nach entsprechender Aufarbeitung zum Beispiel durch Kondensation und Partikelab-
scheidung als Quenchmedium 5 einzusetzen.
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Bezugszeichenliste
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13

15

17

19

21

23
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Quench

Quenchmedium
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Quenchmedium

Warmetauscher

Losungsmittel

Partikelabscheider

Feststoff enthaltender Strom
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Patentanspriiche

Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten durch Umsetzung der korrespondie-
renden Amine mit Phosgen in der Gasphase, gegebenenfalls in Gegenwart eines
Inertmediums, bei dem das Amin und das Phosgen zundchst gemischt werden
und in einem Reaktor zum Isocyanat umgesetzt werden, wobei ein den Reaktor
verlassendes, Isocyanat und Chlorwasserstoff enthaltendes Reaktionsgas (1) in
einem Quench (3) durch Zugabe eines flissigen Quenchmediums (5) abgekiihlt
wird, wobei ein Gemisch aus Reaktionsgas und Quenchmedium als Produkt-
strom (7) entsteht, dadurch gekennzeichnet, dass als Quenchmedium (5) ein
Gemisch eingesetzt wird, das mindestens ein Losungsmittel oder Isocyanat ent-
halt und das einem der Reaktion nachgeschalteten Aufarbeitungsverfahren ent-
nommen wird, wobei in dem Quenchmedium (5) gegebenenfalls enthaltene Fest-
stoffpartikel vor Zugabe in den Quench (3) entfernt werden.

Verfahren gemaf’ Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die gegebenenfalls
in dem Quenchmedium (5) enthaltenen Feststoffpartikel in einem Hydrozyklon,
einem Filter, einer Zentrifuge oder einem Schwerkraftabscheider (21) aus dem
Quenchmedium entfernt werden.

Verfahren gemafld Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass der Filter ein Sieb-
filter, Nutschenfilter, Kerzenfilter, Blatffilter, Tiefenfilter, Kammerfilter oder
Membranfilter ist.

Verfahren gemaf’ Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die gegebenenfalls
in dem Quenchmedium (5) enthaltenen Feststoffpartikel durch Verdampfung und
Rekondensation aus dem Quenchmedium entfernt werden.

Verfahren gemal} einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass
das Quenchmedium (5) als Lésungsmittel einen gegebenenfalls mit Halogen
substituierten Kohlenwasserstoff enthalt.

Verfahren gemaf} einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass
das Quenchmedium (5) ein Losungsmittel enthalt, das ausgewahlt ist aus der
Gruppe bestehend aus Monochlorbenzol, Dichlorbenzol, Trichlorbenzol, Hexan,
Benzol, 1,3,5-Trimethylbenzol, Nitrobenzol, Anisol, Chlortoluol, o-Dichlorbenzal,
Diethylisophthalat, Tetrahydrofuran, Dimethylformamid, Xylol, Chlomaphthalin,
Decahydronaphthalin und Toluol.
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Verfahren gemafl} einem der Anspriche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass
das Quenchmedium (5) zumindest einen Teil des Produktstromes (7) enthalt.

Verfahren gemaf einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass
sich an den Quench (3) weitere Stufen zur Abkilihlung des Reaktionsgases an-
schliefen.

Verfahren gemald Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens eine
der sich an den Quench (3) anschlieBenden Stufen zur Abkiihlung des Reakti-
onsgases ein Kondensator ist.

Verfahren gemafnd einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass
der als Quenchmedium (5) eingesetzte Teil des Produktstroms (7) nach einer
sich an den Quench (3) anschlieRende Aufarbeitung aus dem Produktstrom ab-
gezweigt wird.

Verfahren gemafy Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass die sich an den
Quench (3) anschliellende Aufarbeitung eine Trennstufe umfasst.

Verfahren gemafy Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die Trennstufe
eine Destillationskolonne oder ein Wascher ist.
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