
19© OFICINA ESPAÑOLA DE
PATENTES Y MARCAS

ESPAÑA

11© Número de publicación: 2 271 171
51© Int. Cl.:

C07C 263/20 (2006.01)

C07C 263/10 (2006.01)

C07C 265/14 (2006.01)

12© TRADUCCIÓN DE PATENTE EUROPEA T3

86© Número de solicitud europea: 02023662 .6
86© Fecha de presentación : 22.10.2002
87© Número de publicación de la solicitud: 1413571
87© Fecha de publicación de la solicitud: 28.04.2004

54© Título: Procedimiento para la purificación de toluendiisocianato que incorpora una columna de destilación
de pared divisoria para la purificación final.

45© Fecha de publicación de la mención BOPI:
16.04.2007

45© Fecha de la publicación del folleto de la patente:
16.04.2007

73© Titular/es: Bayer MaterialScience AG.
51368 Leverkusen, DE

72© Inventor/es: Grün, Marcus Paul;
Brady, Bill, Jr.;
Keggenhoff, Berthold;
Verkerk, Kai y
Schal, Hans-Peter

74© Agente: Carpintero López, Francisco

Aviso: En el plazo de nueve meses a contar desde la fecha de publicación en el Boletín europeo de patentes, de
la mención de concesión de la patente europea, cualquier persona podrá oponerse ante la Oficina Europea
de Patentes a la patente concedida. La oposición deberá formularse por escrito y estar motivada; sólo se
considerará como formulada una vez que se haya realizado el pago de la tasa de oposición (art. 99.1 del
Convenio sobre concesión de Patentes Europeas).E

S
2

27
1

17
1

T3

Venta de fascículos: Oficina Española de Patentes y Marcas. Pº de la Castellana, 75 – 28071 Madrid



1

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2 271 171 T3 2

DESCRIPCIÓN

Procedimiento para la purificación de toluendiiso-
cianato que incorpora una columna de destilación de
pared divisoria para la purificación final.

La presente invención se refiere a una mejora de
un procedimiento de recuperación y purificación de
toluendiisocianato (TDI) que usa una columna de pa-
red divisoria para la purificación final del producto
TDI. El procedimiento de la presente invención se be-
neficia de la capacidad de lograr una pureza de TDI
más elevada.

La presente invención se refiere a un procedimien-
to en el que toluendiamina se hace reaccionar con fos-
geno en presencia de una solución disolvente en la fa-
se líquida o en el que toluendiamina se hace reaccio-
nar con fosgeno directamente en la fase gaseosa con
un disolvente usado en la inactivación por vapor de
dicha reacción; el fosgeno en exceso se elimina par-
cial o completamente después a partir de la mezcla de
reacción que resulta y la alimentación de destilación
del bruto desfosgenado alimenta un procedimiento de
fraccionamiento en el que se eliminan el disolvente y
opcionalmente el residuo. La posterior alimentación
de TDI bruto alimenta una columna de destilación de
pared divisoria en la que se recuperan cuatro fraccio-
nes:

1) un producto en fase de vapor enriquecido
en compuesto de bajo punto de ebullición
y disolvente del cual se recuperan y de-
vuelven preferentemente las especies con-
densables para la desfosgenación, elimina-
ción de residuo o procedimiento de elimi-
nación del disolvente,

2) un producto enriquecido en compuesto de
bajo punto de ebullición que después se
devuelve preferentemente para la desfos-
genación, eliminación de residuo o proce-
dimiento de eliminación del disolvente o
se recupera como una corriente de produc-
to por separado,

3) un producto de caldera enriquecido en
compuesto de alto punto de ebullición que
se envía preferentemente a un sistema de
eliminación de residuo para la recupera-
ción adicional de los volátiles,

4) una corriente de producto isocianato.

El campo de la técnica a la que pertenece esta in-
vención es un procedimiento para la purificación de
mezclas de toluendiisocianato (TDI). Las mezclas de
TDI se producen generalmente haciendo reaccionar
tolueno con ácido nítrico para producir dinitrotolueno
(DNT), hidrogenando el dinitrotolueno (DNT) resul-
tante para producir toluendiamina (TDA) y haciendo
reaccionar la toluendiamina (TDA) con fosgeno pa-
ra dar toluendiisocianato (TDI). El toluendiisocianato
(TDI) es un material disponible comercialmente usa-
do en particular en la preparación de polímeros de po-
liuretanos, poliurea y poliisocianurato, en especial po-
límeros celulares.

El documento DE-A1-3.736.988 enseña que
mono- o poliisocianatos orgánicos se preparan en
continuo haciendo reaccionar la correspondiente
mono- o poli-amina disuelta en un disolvente orgá-
nico inerte con fosgeno también disuelto en un disol-

vente orgánico inerte a una temperatura por debajo de
150ºC. Las soluciones de amina y fosgeno se com-
binan y se permite que pasen a través de una o más
columnas de reacción conectadas de abajo a arriba en
serie y que tienen al menos 10 cámaras en total sepa-
radas una de otra por placas perforadas, teniendo los
huecos de las mismas, preferentemente un diámetro
máximo de 20 mm.

El documento EP-A1-570.799 enseña que la pro-
ducción de diisocianatos aromáticos se efectúa me-
diante reacción de diaminas y fosgeno. El fosgeno y
la diamina están por encima de la temperatura de ebu-
llición de la diamina y la reacción tiene un tiempo de
contacto medio de 0,5-5 segundos. La mezcla se pasa
en continuo a través de un espacio de reacción cilín-
drico a 200-600ºC para completar la reacción evitan-
do la mezcla de reflujo. La mezcla de gas se enfría
después para condensar los diisocianatos, mantenién-
dose la temperatura por encima de la temperatura de
descomposición de cloruros de ácido carbámico que
corresponden a las diaminas usadas. El diisocianato
sin condensar se lava de la mezcla de gas con un di-
solvente inerte y el disolvente inerte se recupera por
destilación.

El manual Polyurethane (Oertel, G. (Editor), Pol-
yurethane Handbook, Munich, Alemania: Hanser Pu-
blishers, 1985, págs. 62-73) da una descripción de un
estado de la técnica para la fosgenación y el procedi-
miento de destilación para la producción de toluendii-
socianato. En el procedimiento de destilación, el di-
solvente se elimina completamente de la mezcla TDI
en bruto como el producto de cabeza de una columna
de disolvente, devolviéndose este disolvente a la fos-
genación o a la recuperación de fosgeno en exceso.
La corriente restante inferior de isocianato en bruto
de la columna de disolvente se envía a un predestila-
dor en el que se consiguen dos productos: un producto
de cabeza rico en isocianato y una corriente inferior
enriquecida en residuo que alimenta la eliminación
del residuo. En la eliminación del residuo se eliminan
después los volátiles de esta corriente enriquecida con
residuo y se condensan. Los volátiles condensados de
la eliminación del residuo junto con la corriente de
cabeza condensada de la evaporación previa se com-
binan después y alimentan una columna de isocianato.
En la columna de isocianato, el producto de isociana-
to se recupera como una corriente superior mientras
que la corriente inferior enriquecida en compuestos
de bajo punto de ebullición vuelve a la etapa de eva-
poración previa. Este procedimiento está limitado por
el hecho de que toda la eliminación del disolvente se
lleva a cabo en una columna de disolvente. Aunque
se sabe que los rendimientos de TDI se ven afecta-
dos de forma negativa por temperaturas más altas, la
eliminación del disolvente completa necesita trabajar
a presiones relativamente bajas para lograr tempera-
turas de depósito suficientemente bajas para prevenir
una pérdida de rendimiento, necesitando además una
columna más grande. Por lo tanto, el largo tiempo
de permanencia del isocianato junto con residuo en
zonas de calentamiento puede llevar a una velocidad
más elevada de formación de residuo. Finalmente, la
condensación de la corriente de cabeza de la evapora-
ción previa anterior a la alimentación de la columna
de isocianato es ineficiente energéticamente.

En Industrielle Aromatenchemie (Franck H.-G. y
Stadelhofer, J., Industrielle Aromatenchemie. Berlín,
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Alemania: Springer Verlag, 1987, pág. 253), se des-
cribe una segundo procedimiento del estado de la téc-
nica. En el procedimiento descrito, la mezcla TDI
bruto-disolvente alimenta una etapa de evaporación
previa de dos etapas que da como resultado un pro-
ducto de vapor de cabeza de bajo punto de ebullición
y el producto de caldera enriquecido en residuo libre
de disolvente que es alimentado a la eliminación de
residuo. En el procedimiento de eliminación de resi-
duo, se eliminan después los volátiles de esta corrien-
te enriquecida de residuo y se condensan. El producto
de cabeza de la evaporación previa alimenta a una co-
lumna de disolvente. En la columna de disolvente, el
disolvente se elimina completamente como produc-
to de cabeza, devolviéndose el disolvente a la fosge-
nación o a la recuperación de fosgeno en exceso. La
corriente inferior de isocianato en bruto restante de
la columna de disolvente alimenta junto con los vo-
látiles condensados de la eliminación de residuo una
columna de isocianato. En la columna de isociana-
to, el producto de isocianato se recupera como una
corriente superior mientras que una inferior enrique-
cida en compuestos de alto punto de ebullición (iso-
cianato polimérico y compuestos de cloruro hidroliza-
bles (CCH) y otros no volátiles) se devuelve a la etapa
de evaporación previa. Este procedimiento está tam-
bién limitado por el hecho de que la eliminación del
disolvente completa debe llevarse a cabo en una co-
lumna de disolvente. Como en el procedimiento des-
crito en el Polyurethane Handbook, la eliminación de
disolvente completa necesita trabajar a presiones re-
lativamente bajas para lograr temperaturas de depósi-
to suficientemente bajas para prevenir una pérdida de
rendimiento, dando como resultado una columna de
disolvente más larga. Sin embargo, este procedimien-
to, en comparación con el procedimiento mencionado
anteriormente logra un tiempo de permanencia redu-
cido de isocianato junto con residuo en zonas de ca-
lentamiento que llevan posiblemente a una velocidad
mucho más baja de formación de residuo. Sin embar-
go, ya que es necesaria la condensación de un vapor
que alimente la columna de isocianato, este procedi-
miento será más eficiente energéticamente.

De Chem System’s PERP Report for TDI/MDI
(Chem Systems, Process Evaluation Research Plan-
ning TDI/MDI 98/99S8. Tarrytown, Nueva York,
EE.UU.: Chem Systems, 1999, págs. 27-32) para
TDI/MDI puede aprenderse que el fraccionamiento
de un producto de alimentación por destilación de
TDI bruto puede completarse de la siguiente mane-
ra. Normalmente, el producto líquido de la etapa de
desfosgenación se envía a un evaporador previo que
produce una fase líquida rica en residuo como pro-
ducto de caldera y un producto en fase de vapor que
contiene principalmente disolvente e isocianato como
producto de cabeza. El producto de caldera de la eva-
poración previa se envía a un procedimiento para la
eliminación de compuestos volátiles de los residuos
de la reacción (eliminación de residuos). Los compo-
nentes volátiles eliminados en la etapa de eliminación
de residuos así como el producto en fase de vapor del
evaporador previo se envían a una columna de disol-
vente, en la que se completa una separación inicial
del isocianato del disolvente así como la eliminación
de cualquier fosgeno remanente. Los productos resul-
tantes son un producto de cabeza enriquecido en fos-
geno, una corriente de disolvente relativamente pura
como producto intermedio y un producto de calde-

ra enriquecido en isocianato. La corriente de fosgeno
se devuelve después al procedimiento de desfosgena-
ción o al procedimiento de recuperación de fosgeno
en exceso. El producto disolvente se usa después en
la sección de fosgenación así como en la recupera-
ción del fosgeno en exceso. El producto de caldera
enriquecido con isocianato se envía después a una se-
gunda columna de eliminación de disolvente donde
se elimina el disolvente restante. El producto disol-
vente superior de esta etapa, cuando es relativamen-
te puro, puede usarse en fosgenación o recuperación
de fosgeno en exceso o puede devolverse a la etapa
de eliminación de disolvente primaria. El producto de
caldera de isocianato libre de disolvente final se envía
a una columna de isocianato, dando como resultado
un producto de cabeza de isocianato y una corrien-
te inferior de producto enriquecido con compuesto
de cloruro hidrolizables (CCH) y un residuo que se
devuelve a las etapas de evaporación previa o elimi-
nación de residuo. Este procedimiento similar al pro-
cedimiento descrito en Industrielle Aromatenchemie,
en comparación con el procedimiento descrito en el
Polyurethane Handbook, logra un tiempo de perma-
nencia reducido del isocianato junto con el residuo en
zonas de calentamiento que da lugar posiblemente a
una velocidad más baja de formación del residuo. De
manera adicional, como el procedimiento descrito en
Industrielle Aromatenchemie, ya que es necesaria la
condensación de un vapor para la alimentación de la
columna de isocianato, este procedimiento será más
eficiente energéticamente que el procedimiento des-
crito en el Polyurethane Handbook. Tiene la venta-
ja adicional, de que la eliminación del disolvente se
completa en dos etapas. Aprovechando que el disol-
vente tiene un punto de ebullición más bajo que el iso-
cianato, la mayoría del disolvente puede eliminarse a
presiones más altas reduciendo por lo tanto, el coste
de las inversiones necesarias para la eliminación del
disolvente. De manera adicional, el uso de dos eta-
pas de eliminación del disolvente añade flexibilidad
al funcionamiento. Sin embargo, la presencia de una
tercera columna añade más complejidad al procedi-
miento.

En el fraccionamiento, a veces se desea separar
una corriente de alimentación multi-componente en
un número de corrientes que contengan varias frac-
ciones de componentes deseables en las corrientes del
producto. Para el caso de una corriente de alimenta-
ción y dos corrientes de producto, la separación puede
llevarse a cabo por destilación y obtención de produc-
to de caldera. Además, la destilación puede llevarse a
cabo por repetición del procedimiento de dos corrien-
tes de producto de destilado o las corrientes de pro-
ducto de caldera. Sin embargo, la introducción de co-
lumnas adicionales requerirá un correspondiente nú-
mero de evaporadores y condensadores. Ese requisito,
a su vez, requiere costes de funcionamiento adiciona-
les al repetirse los procedimientos de condensación y
evaporación. Pueden encontrarse numerosas referen-
cias en la técnica anterior para documentar los esfuer-
zos para disminuir tanto los costes de inversión como
los de funcionamiento en la separación de varias frac-
ciones de una corriente de alimentación multi-compo-
nente. El punto de referencia del menor consumo de
energía se ha obtenido por el antiguo y bien conoci-
do sistema PETLYUK (Agrawal, R. y Fidkowski, Z.,
Are Thermally Coupled Distillation Columns Always
Thermodynamically More Efficient for Ternary Dis-
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tillations?, Industrial & Engineering Chemistry Re-
search, 1998, 37, págs. 3444-3454). En esta configu-
ración, una columna de prefraccionamiento separa la
alimentación en dos corrientes usando un separador
de corrientes de vapor desde la sección de agotamien-
to de la columna principal y un separador de corrien-
te de líquidos desde la sección de rectificación de la
columna principal. Las corrientes de vapor y líquido
resultantes que salen desde la columna de prefraccio-
namiento son más ricas en componentes ligeros y pe-
sados respectivamente. Estas dos corrientes semi-pro-
cesadas realimentan después a la columna principal.
Esta configuración proporciona una ventaja que per-
mite a la columna de fraccionamiento principal me-
jorar la pureza de la corriente lateral obtenida. A su
vez, la columna de fraccionamiento principal propor-
ciona también la sección de agotamiento y la sección
de rectificación con alimentación de mejor calidad. El
efecto combinado es un uso muy eficaz de la circula-
ción de vapor/líquido para producir tres corrientes de
producto.

El documento US-A-2.471.134 enseña una mejo-
ra del procedimiento Petyluk con una proposición que
combina el prefraccionamiento y columnas principa-
les en una unidad de fraccionamiento levantando una
división a lo largo de la parte central de una columna.
La columna está equipada con un condensador en la
parte alta y un evaporador en el fondo.

La columna de destilación de pared divisoria se-
gún el documento US-A-2.471.134 es una torre de
fraccionamiento de columna vertical, equipada con
evaporador y condensador,que se divide en cuatro
secciones de columna definidas mediante el uso de
una división central en la parte intermedia de la co-
lumna. Estas secciones son unas secciones inferior
(agotamiento) y domo (rectificación) comunes y las
secciones de prefraccionamiento y fraccionamiento
principal en la parte intermedia de la columna sepa-
radas por una pared divisoria. La mezcla multi-com-
ponente alimenta a la sección de prefraccionamiento,
el producto de cabeza se toma de la sección de recti-
ficación común, un producto de caldera se toma de la
sección de agotamiento común y la corriente de pro-
ducto intermedio se toma como un producto lateral de
la sección de fraccionamiento principal. Una ventaja
significativa del uso de una columna de destilación de
pared divisoria es el hecho de que el producto lateral
obtenido puede obtenerse de la columna de destila-
ción de pared divisoria con unas concentraciones más
bajas de impurezas de bajo punto de ebullición que
aquellas de un producto lateral obtenido de una co-
lumna de producto lateral simple.

Esta columna de destilación de pared divisoria es
eficaz para reducir limitaciones hidráulicas en el sis-
tema PETLYUK. Al mismo tiempo, reduce los cos-
tes de inversión al tener sólo un cartucho común. La
columna de destilación de pared divisoria descrita en
el documento US-A-2.471.134, ha encontrado aplica-
ciones en diversos procedimientos.

En la presente invención, el uso de la columna de
destilación de pared divisoria para la purificación final
del producto TDI en el procedimiento de destilación
de TDI permite una mejora sorprendente en la pureza
de TDI por la reducción de la cantidad de impurezas
de bajo punto de ebullición con requisitos de energía
y costes de inversión reducidos en comparación con
una columna de obtención lateral convencional para
lograr la misma calidad de producto. Ejemplos de es-

tas impurezas incluyen disolventes, impurezas de di-
solventes, monoisocianatos aromáticos, monoisocia-
natos aromáticos clorados, etc.

La invención está dirigida a un procedimiento pa-
ra la purificación de toluendiisocianato a partir de una
alimentación de destilación en bruto que comprende
menos de 2% en peso de fosgeno por:

a) fraccionamiento de la alimentación de des-
tilación en bruto que comprende menos de
2% en peso de fosgeno para eliminar el di-
solvente y opcionalmente los residuos de
la reacción para producir una alimentación
de toluendiisocianato en bruto que com-
prenda menos de 20% en peso de disolven-
te y

b) separación de la alimentación de toluendii-
socianato en bruto que comprenda menos
de 20% en peso de disolvente en una co-
lumna de destilación en cuatro fracciones
de producto P1-P4, en las que

P1 es una corriente de gas enriquecida en
compuestos de bajo punto de ebullición y
disolvente en fase de vapor

P2 es un producto enriquecido en com-
puestos de bajo punto de ebullición y di-
solvente,

P3 es un producto de caldera enriquecido
en compuestos de alto punto de ebullición
que comprende toluendiisocianato y

P4 es una corriente de producto de toluen-
diisocianato pobre en compuestos de bajo
punto de ebullición, de alto punto de ebu-
llición y residuos de reacción.

La invención está dirigida también a un procedi-
miento para la producción de toluendiisocianato que
comprende las etapas de:

a) reacción de toluendiamina con fosgeno dando
como resultado una alimentación de destilación en
bruto,

b) separación del fosgeno de la alimentación de
destilación en bruto de la etapa a) si la alimentación
de destilación en bruto de la etapa a) comprende 2%
en peso o más de fosgeno dando como resultado una
alimentación de destilación en bruto que comprende
menos de 2% en peso de fosgeno,

c) fraccionamiento de la alimentación de destila-
ción en bruto que comprende menos de 2% en peso de
fosgeno para eliminar el disolvente y opcionalmente
los residuos de la reacción para producir una alimen-
tación de toluendiisocianato en bruto que comprende
menos de 20% en peso de disolvente y

d) separación de la alimentación de toluendiiso-
cianato en bruto que comprende menos de 20% en
peso de disolvente en una columna de destilación de
pared divisoria en cuatro fracciones de producto P1-
P4, en las que

P1 es una corriente de gas enriquecida en
compuestos de bajo punto de ebullición y
disolvente en fase de vapor

P2 es un producto enriquecido en com-
puesto de bajo punto de ebullición y disol-
vente,

P3 es un producto de caldera enriquecido
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en compuestos de alto punto de ebullición
que comprende toluendiisocianato y

P4 es una corriente de producto de toluen-
diisocianato pobre en compuestos de bajo
punto de ebullición, de alto punto de ebu-
llición y residuos de reacción.

La fosgenación se lleva a cabo según el estado de
la técnica. Se hace reaccionar toluendiamina con fos-
geno en presencia de una solución de disolvente en
la fase líquida o con fosgeno directamente en la fa-
se de gas con un disolvente usado en la inactivación
por enfriamiento de dicha reacción. La mezcla de re-
acción resultante tiene, preferentemente una composi-
ción de 5-40% en peso de toluendiisocianato, 1-2% en
peso de ácido clorhídrico, 1-5% en peso de fosgeno,
0,1-2% en peso de compuestos de alto punto de ebu-
llición (isocianatos poliméricos, compuestos de clo-
ruro hidrolizables (CCH)) siendo el resto disolvente.
En este caso, los compuestos de cloruro hidrolizables
se definen como compuestos en los que el cloro dis-
ponible está “lábilmente” unido. Las siguientes espe-
cies ilustran estos compuestos: ClCH2C6H3(NCO)2 y
(CH3NCOCl)CH3C6H3(NCO).

El contenido de compuestos de cloruro hidroliza-
bles se determina generalmente por reacción del cloro
disponible en la muestra con una solución agua-alco-
hol en caliente dando como resultado HCl y una valo-
ración posterior para determinar la concentración de
cloro hidrolizable. Se informa generalmente de este
valor como fracción en peso de “cloro hidrolizable”
(CH).

Los hidrocarburos aromáticos clorados son espe-
cies en las que el cloro está unido “fuertemente”. Son
ilustrativos de tales compuestos los disolventes comu-
nes o-diclorobenceno y clorobenceno y compuestos
relacionados.

Tras la reacción, se alimenta una etapa de separa-
ción con la mezcla de reacción resultante si la mez-
cla de reacción (alimentación de destilación en bru-
to) comprende 2% en peso o más de fosgeno. En esta
etapa de separación, el fosgeno en exceso es al menos
eliminado en parte dando como resultado la alimen-
tación de destilación en bruto que comprende menos
de 2% en peso de fosgeno. La separación del fosgeno
puede llevarse a cabo usando muchos procedimien-
tos diferentes o combinaciones de los mismos. Ejem-
plos de estos procedimientos son separación instantá-
nea de vapor/líquido simple, con o sin el aumento de
temperatura o una disminución en la presión, agota-
miento de gas, destilación, etc.

Se alimenta una columna de destilación o siste-
ma de columnas de destilación con la alimentación de
destilación en bruto resultante que comprende menos
de 2% en peso de fosgeno, en la que el disolvente y
opcionalmente los residuos de la reacción se eliminan
de la alimentación de destilación en bruto resultan-
te que comprende menos de 2% en peso de fosgeno
para producir una alimentación de toluendiisocianato
que comprende menos de 20% en peso de disolven-
te. La(s) columna(s) de destilación usada(s) para la
eliminación del disolvente y opcionalmente los resi-
duos de la reacción pueden ser una columna de desti-
lación convencional o una columna de destilación de
pared divisoria. Preferentemente, se usa una colum-
na de destilación convencional según el estado de la
técnica.

Se alimenta después una columna de destilación

de pared divisoria con la alimentación de toluendiiso-
cianato en bruto resultante y se separa en cuatro frac-
ciones de producto P1-P4.

La fracción de producto P1 es un producto en fa-
se de vapor enriquecido en compuesto de bajo pun-
to de ebullición y disolvente que comprende 20-99%
en peso de especies condensables (es decir disolvente,
compuestos de bajo punto de ebullición y TDI) siendo
el resto gases no condensables, es decir, aire, cloru-
ro de hidrógeno, etc. La fracción condensable de este
producto puede comprender disolvente, compuestos
de bajo punto de ebullición y TDI. Las especies con-
densables se recuperan y devuelven preferentemente
a la desfosgenación, eliminación de residuos o proce-
dimiento de eliminación de disolvente.

La fracción de producto P2 es un producto en fa-
se de vapor enriquecido en compuestos de bajo pun-
to de ebullición y disolvente que se devuelve prefe-
rentemente a la desfosgenación, eliminación de resi-
duos o procedimiento de eliminación de disolvente o
se recupera como una corriente de producto por sepa-
rado. La fracción de producto P2 puede comprender
disolvente, compuestos de bajo punto de ebullición y
TDI.

La fracción de producto P3 es un producto de cal-
dera enriquecido en compuestos de alto punto de ebu-
llición que se envía preferentemente a un sistema de
eliminación de residuos para la recuperación adicio-
nal de los volátiles. La fracción P3 comprende pre-
ferentemente 0,5-15% en peso de compuestos de al-
to punto de ebullición (isocianatos poliméricos, com-
puestos de cloruro hidrolizables (CCH) y otros no vo-
látiles) siendo el resto principalmente toluendiisocia-
nato.

La fracción de producto P4 es una corriente de
producto de isocianato. La fracción P4 comprende
preferentemente menos de 200 ppm en peso de disol-
vente y/o hidrocarburos aromáticos clorados (en to-
tal), menos de 100 ppm en peso de cloro hidroliza-
ble (CH), menos de 40 ppm en peso de acidez, con
una concentración de toluendiisocianato de al menos
99,5% en peso.

El procedimiento de fraccionamiento que incluye
una columna de destilación de pared divisoria pue-
de usarse satisfactoriamente para la purificación de
un producto de reacción de TDI parcialmente o to-
talmente desfosgenado como resultado de la reacción
de toluendiamina con fosgeno en presencia de una so-
lución de disolvente o de esta reacción en fase de gas
con un disolvente usado en la inactivación por enfria-
miento tras la reacción. La alimentación de destila-
ción resultante contiene fosgeno y otros componen-
tes de bajo punto de ebullición, disolvente, toluen-
diisocianato, compuestos de cloruro hidrolizables y
residuos de alto punto de ebullición. Esta corriente
se fracciona a su vez para lograr la eliminación del
disolvente y de manera opcional el residuo de reac-
ción para lograr TDI en bruto con el que se alimen-
ta después una columna de purificación de TDI de
pared divisoria. Los cuatro productos de la colum-
na de pared divisoria son un producto enriquecido
en compuesto de bajo punto de ebullición y gas iner-
te, de los que se recuperan preferentemente las espe-
cies condensables y se devuelven a la desfosgenación,
eliminación de residuos o procedimiento de elimina-
ción del disolvente, un producto líquido enriquecido
en compuestos de bajo punto de ebullición que se de-
vuelve después preferentemente a la desfosgenación,
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eliminación de residuos o procedimiento de elimina-
ción del disolvente o se recupera como una corrien-
te de producto por separado, un producto de calde-
ra enriquecido en compuesto de alto punto de ebu-
llición que se envía preferentemente a un sistema de
eliminación de residuos para la recuperación además
de volátiles y una corriente de producto isocianato.
El disolvente que se va a usar puede ser cualquier
disolvente adecuado, preferentemente o-dicloroben-
ceno, p-diclorobenceno, clorobenceno, tolueno, ben-
ceno, nitrobenceno, anisol, xileno o cualquier mez-
cla de los mismos. Dependiendo de las condiciones
de reacción pueden obtenerse diferentes concentra-
ciones de TDI en la alimentación de destilación en
bruto.

La purificación final de la alimentación de toluen-
diisocianato en bruto que comprende menos de 20%
en peso de disolvente se lleva a cabo en una colum-
na de destilación de pared divisoria según la figura 1.
Esta columna de destilación de pared divisoria está
equipada al menos con un evaporador y un condensa-
dor. El evaporador puede ser cualquiera de los tipos
convencionales que se encuentran normalmente en la
industria química, que incluyen en parte evaporadores
de película de escurrimiento, evaporadores de circula-
ción forzada, evaporadores de ebullición libre (calen-
tadores de agua), evaporadores de circulación natural,
etc. El condensador puede ser cualquiera de los tipos
de uso común en la industria química que incluyen
los que son a corriente y contracorriente (condensa-
dores de reflujo). La columna puede equiparse con
cualquier elemento interno de transferencia de masa
que sea de uso común en la industria química. Estas
incluyen, en parte, placas tamiz, placas de válvulas,
placas de válvulas fijas, así como paquetes de destila-
ción estructurados o al azar.

La invención se describe con más detalle seguida-
mente haciendo referencia a los dibujos adjuntos, en
los que

la figura 1 muestra un esquema de la columna de
destilación de pared divisoria que se usa en el proce-
dimiento para la purificación de mezclas de TDI,

la figura 1 muestra una columna de destilación de
pared divisoria 1 que está equipada con un evaporador
2, un condensador 3 una pared divisoria 4 y elementos
internos de transferencia de masa 5.

La columna de destilación de pared divisoria 1 se
divide en cuatro zonas de funcionamiento diferencia-
das, una zona de prefraccionamiento en la que se in-
troduce el alimentación, una zona de agotamiento con
el producto de compuestos de alto punto de ebulli-
ción P3, una zona principal de fraccionamiento con
el producto de isocianato P4 y una zona de rectifica-
ción con un producto de compuestos de bajo punto de
ebullición en fase de vapor P1 y un producto de ba-
jo punto de ebullición en fase líquida y enriquecido
con disolvente P2. Las zonas de prefraccionamiento
y de fraccionamiento principal se extienden de lado
a lado en la columna de destilación de pared diviso-
ria 1 con una pared de división 4 que separa las dos
zonas.
Zona de prefraccionamiento

La alimentación de destilación en bruto A alimen-
ta la zona de prefraccionamiento, en la que se sepa-
ra en dos corrientes, un residuo y una corriente de
compuestos de cloruro hidrolizable (CCH) enrique-
cido con TDI líquido B y una corriente de vapor en-
riquecida en compuestos de bajo punto de ebullición

C. Esta separación se efectúa mediante dos corrien-
tes, una líquida D y una de vapor E. La corriente lí-
quida D, que contiene tanto compuestos de bajo pun-
to de ebullición como TDI, entra en la zona de pre-
fraccionamiento desde la zona de rectificación. La
corriente de vapor E, que contiene TDI y CCH en-
tra a la zona de prefraccionamiento desde la zona de
agotamiento.
Zona de agotamiento

El producto líquido B de la zona de prefraccio-
namiento así como el TDI y producto líquido F que
contiene CCH de la zona de fraccionamiento principal
entran en la sección superior de la zona de agotamien-
to. El vapor G generado desde el evaporador 2 en la
corriente R provoca la separación del componente in-
termedio del componente pesado. El líquido enrique-
cido con residuo resultante que contiene compuestos
de alto punto de ebullición se hace que salga como
corriente de producto de caldera P3. La columna está
diseñada para una presión de funcionamiento de mo-
do que la temperatura que se logra en el evaporador
estará preferentemente en el intervalo de 140-190ºC.
Las corrientes de vapor enriquecidas con TDI E y H
alimentan la zona de prefraccionamiento y la zona de
fraccionamiento principal respectivamente. La distri-
bución del flujo de vapor a la zona de prefracciona-
miento y zona principal de fraccionamiento se efec-
túa mediante la diferencia de presión inherente en la
sección de la columna respectiva.
Zona de rectificación

Los productos de vapor enriquecidos en compues-
tos de bajo punto de ebullición C de la zona de pre-
fraccionamiento y I de la zona de fraccionamiento
principal, conteniendo ambos productos intermedios
así como componentes de bajo punto de ebullición
entran en la zona de rectificación en la sección infe-
rior. El producto de vapor J de la zona de rectifica-
ción alimenta un condensador 3 y después una por-
ción del producto condensado generado del conden-
sador se devuelve como reflujo K a la zona superior
de la zona de rectificación provocando la separación
de componentes ligeros del componente intermedio.
La fracción restante del producto líquido del conden-
sador se hace llegar como corriente de producto líqui-
do enriquecido con disolvente y compuestos de bajo
punto de ebullición P2. El producto de vapor sin con-
densar del condensador es la corriente de producto de
compuestos de bajo punto de ebullición P1. El reflujo
interno del interior de la columna genera una corriente
líquida. Esta corriente líquida, que contiene principal-
mente compuestos de bajo punto de ebullición y TDI,
se divide en dos corrientes L y D que se hacen llegar
a la zona de fraccionamiento principal y a la zona de
prefraccionamiento, respectivamente. La distribución
proporcional de estas corrientes líquidas está contro-
lada para lograr la calidad de producto requerida. De
manera opcional, el producto P2 puede tomarse co-
mo producto lateral obtenido de cualquier etapa en la
zona de rectificación.
Zona de fraccionamiento principal

Una corriente de producto de vapor enriquecido
con TDI H de la zona de agotamiento entra en la zo-
na principal de fraccionamiento desde la caldera. Una
porción del producto líquido L de la zona de recti-
ficación entra en la zona de fraccionamiento princi-
pal superior. El fraccionamiento resultante genera tres
productos: una alimentación de vapor I a la zona de
rectificación y una alimentación líquida E a la zona
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de agotamiento y un producto lateral P4 que contie-
ne el producto de isocianato de calidad deseada. De
manera opcional, el producto P2 puede tomarse como

un producto lateral de cualquier etapa en la etapa de
eliminación de producto para P4 en la zona de frac-
cionamiento principal.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la purificación de toluendii-
socianato a partir de una alimentación de destilación
en bruto que comprende menos de 2% en peso de fos-
geno por:

a) fraccionamiento de la alimentación de des-
tilación en bruto que comprende menos de
2% en peso de fosgeno para eliminar el di-
solvente y opcionalmente los residuos de
la reacción para producir una alimentación
de toluendiisocianato en bruto que com-
prenda menos de 20% en peso de disolven-
te y

b) separación de la alimentación de toluen-
diisocianato en bruto que comprenda me-
nos de 20% en peso de disolvente en una
columna de destilación de pared divisoria
en cuatro fracciones de producto P1-P4, en
las que

P1 es una corriente de gas enriquecida en
compuestos de bajo punto de ebullición y
disolvente en fase de vapor,

P2 es un producto enriquecido en com-
puestos de bajo punto de ebullición y di-
solvente,

P3 es un producto de caldera enriquecido
en compuestos de alto punto de ebullición
que comprende toluendiisocianato y

P4 es una corriente de producto de toluen-
diisocianato pobre en compuestos de bajo
punto de ebullición, de alto punto de ebu-
llición y residuos de reacción.

2. Procedimiento para la producción de toluendii-
socianato que comprende las etapas de:

a) reacción de toluendiamina con fosgeno
dando como resultado una alimentación de
destilación en bruto,

b) separación del fosgeno de la alimentación
de destilación en bruto de la etapa a) si
la alimentación de destilación en bruto
de la etapa a) comprende 2% en peso o
más de fosgeno dando como resultado una
alimentación de destilación en bruto que
comprende menos de 2% en peso de fos-
geno,

c) fraccionamiento de la alimentación de des-
tilación en bruto que comprende menos de
2% en peso de fosgeno para eliminar el di-
solvente y opcionalmente los residuos de
la reacción para producir una alimentación
de toluendiisocianato en bruto que com-
prende menos de 20% en peso de disolven-
te y

d) separación de la alimentación de toluen-
diisocianato en bruto que comprende me-
nos de 20% en peso de disolvente en una
columna de destilación de pared divisoria
en cuatro fracciones de producto P1-P4, en
las que

P1 es una corriente de gas enriquecida en
compuestos de bajo punto de ebullición y
disolvente en fase de vapor,

P2 es un producto enriquecido en com-
puestos de bajo punto de ebullición y di-
solvente,

P3 es un producto de caldera enriquecido
en compuestos de alto punto de ebullición
que comprende toluendiisocianato y

P4 es una corriente de producto de toluen-
diisocianato pobre en compuestos de bajo
punto de ebullición, de alto punto de ebu-
llición y residuos de reacción.

3. El procedimiento de las reivindicaciones 1 ó 2,
en el que la fracción de producto P1 comprende 20-
99% en peso de disolvente, compuestos de bajo punto
de ebullición y toluendiisocianato.

4. El procedimiento de cualquiera de las reivindi-
caciones 1 a 3, en el que la fracción de producto P2
comprende disolvente, compuestos de bajo punto de
ebullición y toluendiisocianato.

5. El procedimiento de cualquiera de las reivindi-
caciones 1 a 4, en el que la fracción de producto P3
comprende toluendiisocianato y 0,5-15% en peso de
compuestos de alto punto de ebullición.

6. El procedimiento de cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 5, en el que la fracción de produc-
to P4 tiene una concentración de toluendiisociana-
to de al menos 99,5% en peso y comprende menos
de 200 ppm en peso de disolvente y/o hidrocarbu-
ros aromáticos clorados, menos de 100 ppm en peso
de cloro hidrolizable y menos de 40 ppm en peso de
acidez.
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