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(57)【要約】
【課題】本発明の目的は、製造プロセス、特にイソシアネートの製造プロセスのプロセス
制御を容易にすることである。
【解決手段】製造設備を用いて行うイソシアネート製造プロセス等の製造プロセスを制御
する方法であって、製造設備が（ａ）少なくとも２つの流入ストリーム、（ｂ）少なくと
も１つの出口ストリームおよび（ｃ）少なくとも１つの内部リサイクル・ストリームを有
して成り、製造プロセスにおいて、出口ストリームの濃度および／または量が制御される
ように、少なくとも１つの内部リサイクル・ストリームの量を調整制御によって調整する
方法。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　製造設備で行われる製造プロセスを制御する方法であって、
　前記製造設備が、
　ａ）少なくとも２つの流入ストリーム、
　ｂ）少なくとも１つの出口ストリーム、および
　ｃ）少なくとも１つ内部リサイクル・ストリーム
を有して成り、
　前記方法が、出口ストリームの濃度および／または量が制御されるように、調整制御に
よって少なくとも１つの流入ストリームの量を調整することを含んで成る、方法。
【請求項２】
　製造設備で行われるイソシアネート製造プロセスを制御する方法であって、
　前記製造設備が、
　ａ）（１）ホスゲンを含んで成るホスゲン・ストリーム、および
　　　（２）溶剤を含んで成る溶剤ストリーム
を有して成る少なくとも２つの流入ストリーム
　ｂ）少なくとも１つの出口ストリーム、ならびに
　ｃ）少なくとも１つの内部リサイクル・ストリーム
を有して成り、　　　　
　前記方法が、出口ストリームの濃度および／または量が制御されるように、調整制御に
よってホスゲン・ストリーム量および／または溶剤ストリーム量を調整することを含んで
成る、方法。
【請求項３】
　ホスゲン・ストリームが溶液ユニットへと供給され、
　Ｉ．アミンと溶剤との混合物を含んで成るアミン溶液ストリームをホスゲン溶液ストリ
ームへと供給すること、
　ＩＩ．組み合わされたストリームをリアクターへ供給すること、
　ＩＩＩ．リアクターからセパレーターへと送られることになるイソシアネート含有生成
物ストリームが形成されるように、組み合わされたストリーム中のアミンと、存在するア
ミノ基に対して過剰（モル基準）に存在するホスゲンとを反応させること、
　ＩＶ．セパレーターにおいて、生成物ストリームを（ｉ)イソシアネートを含んで成る
少なくとも１つの出口ストリームと（ｉｉ）溶剤を含んで成る少なくとも１つの供給源ス
トリームとに分けること、
　Ｖ．ホスゲンおよび／またはＨＣｌを主に含んで成るストリームならびに溶剤ストリー
ムを、ホスゲンが回収される回収ユニットのリサイクル・ストリームへと供給すること、
ならびに、
　ＶＩ．ホスゲン回収ユニットから得られる回収ストリームを溶液ユニットへと供給する
こと
を更に含んで成る、請求項２に記載の方法。
【請求項４】
　溶液ユニット、リアクター、セパレーター、回収ユニットおよび異性体蒸留ユニットを
主として相互に独立に制御する、請求項３に記載の方法。
【請求項５】
　アミン供給ストリーム量に基づいて行われるホスゲン・ストリーム量の調整よりも先行
して及び／または迅速に溶剤ストリーム量を調整する、請求項１に記載の方法。
【請求項６】
　リサイクル・ストリーム中のホスゲン量および生じたホスゲンの量に関してホスゲン溶
液濃度コントローラーで決められる或る比を得ることができるように、溶剤供給ストリー
ム量を調整しており、
生じたホスゲンおよびリサイクルされるホスゲンの量は、時間変化およびホスゲン発生量
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、ホスゲン・ストリーム量の時間変化、混合物ストリームの量および濃度の時間変化なら
びにリアクターの反応速度をそれぞれ用いて算出される、請求項１に記載の方法。
【請求項７】
　リサイクル・ストリーム中のホスゲン量およびリサイクル・ストリームの溶剤濃度を、
リサイクル・ストリームの温度および圧力の調整制御によって、一定に維持する、請求項
１に記載の方法。
【請求項８】
　（ａ）第１溶液ユニット制御は、
　　　（ｉ）溶剤供給ストリーム量の変化に基づいて行われる溶液ユニットの溶剤濃度制
御、および、
　　　（ｉｉ）ホスゲン・ストリーム量の変化に応じて行う溶液ユニットのレベル制御
を有して成り、また、
　（ｂ）第２溶液ユニット制御は、
　　　（ｉ）ホスゲン・ストリーム量の変化に応じて行う溶液ユニットの溶剤濃度制御、
および
　　　（ｉｉ）溶剤供給ストリーム量の変化に応じて行う溶液ユニットのレベル制御
を有して成り、
　溶液ユニット制御、溶剤濃度の目標とする変化の算出および目標レベルに基づいている
比が、溶剤供給ストリーム量の変化および／またはホスゲン・ストリーム量の変化の周波
数に依存しており、より低い周波数では、第１溶液ユニット制御の割合をより高くする、
請求項３に記載の方法。　
【請求項９】
　パージされるホスゲンの量を回収ユニットの温度によって制御する、請求項３に記載の
方法。
【請求項１０】
「パージされるホスゲンの第１所定量」を上回った後、パージされるホスゲン量が「パー
ジされるホスゲンの第２所定量」を下回るまで、ホスゲン・ストリームおよび供給源スト
リームを調整する、請求項３に記載の方法。
【請求項１１】
　ＣＯを主に含んで成るＣＯストリームおよびＣｌ２を主に含んで成るＣｌ２ストリーム
を、ホスゲン・ストリームが得られることになるホスゲン製造ユニットへと供給し、
　ホスゲン・ストリーム量および／またはＣＯストリーム量および／またはＣｌ２ストリ
ーム量をリアクターの目標ホスゲン量とは独立に制御する、請求項２に記載の方法。
【請求項１２】
　回収ユニットおよび／またはリアクターおよび／またはセパレーターから構成される少
なくとも１つの対を成すユニットに対してレベル制御を行い、
　レベル制御が、標準レベル制御、および、標準レベル制御よりも大きく増幅される外乱
レベル制御を含んで成る、請求項３に記載の方法。
【請求項１３】
　レベルの第１所定上限を上回る場合および／またはレベルの第１所定下限が目標値を下
回る場合、レベル制御を外乱レベル制御に基づいて行う、請求項１２に記載の方法。
【請求項１４】
　レベルの第２所定上限が目標値を下回る場合および／またはレベルの第２所定下限を上
回る場合、レベル制御を標準レベル制御に基づいて行う、請求項１２に記載の方法。
【請求項１５】
　供給源ストリームを、バッファー・タンクを介して溶剤ストリームおよび／または混合
物ストリームへと供給する、請求項３に記載の方法。
【請求項１６】
　アミン溶液ストリーム中の溶剤重量とアミン重量とを合わせた重量を基準にして、アミ
ン溶液ストリーム中にアミンが１５～９５重量％含まれている、請求項３に記載の方法。
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【請求項１７】
　アミン溶液ストリーム中の溶剤重量とアミン重量とを合わせた重量を基準にして、アミ
ン溶液ストリーム中にアミンが１５～８５重量％存在している、請求項３に記載の方法。
【請求項１８】
　ホスゲン溶液ストリーム中の溶剤重量とホスゲン重量とを合わせた重量を基準として、
ホスゲン溶液ストリーム中にホスゲンが１５重量％以上存在している、請求項３に記載の
方法。
【請求項１９】
　ホスゲン溶液ストリーム中の溶剤重量とホスゲン重量とを合わせた重量を基準として、
ホスゲン溶液ストリーム中にホスゲンが２０重量％以上存在している、請求項３に記載の
方法。
【請求項２０】
　ホスゲン溶液ストリーム中の溶剤重量とホスゲン重量とを合わせた重量を基準として、
ホスゲン溶液ストリーム中にホスゲンが３０重量％以上存在している、請求項３に記載の
方法。
【請求項２１】
　組み合わせられたストリーム中においてアミンに対する溶剤の重量比が１０以下である
、請求項３に記載の方法。
【請求項２２】
　組み合わせられたストリーム中においてアミンに対する溶剤の重量比が８以下である、
請求項３に記載の方法。
【請求項２３】
　組み合わせられたストリーム中においてアミンに対する溶剤の重量比が２以上かつ７以
下である、請求項３に記載の方法。
【請求項２４】
　製造設備においてイソシアネート製造プロセスを制御する方法であって、
　前記製造設備が、
　ａ）（１）ホスゲンを含んで成るホスゲン・ストリーム、および
　　　（２）溶剤を含んで成る溶剤ストリーム
　を有して成る少なくとも２つの流入ストリーム
ｂ）少なくとも１つの出口ストリーム、ならびに
　ｃ）少なくとも１つの内部リサイクル・ストリーム
を有して成り、
　前記方法が
　Ｉ．ホスゲン・ストリームを溶液ユニットへと供給すること、
　ＩＩ．アミンと溶剤との混合物を含んで成るアミン溶液ストリームをホスゲン溶液スト
リームへと供給すること、
　ＩＩＩ．ホスゲン溶液ストリームを溶液ユニットからリアクターへと供給すること、
　ＩＶ．リアクターからセパレーターへと送られることになるイソシアネート含有生成物
ストリームが形成されるように、アミン溶液ストリームとホスゲン溶液ストリームとを反
応させること、
　Ｖ．セパレーターにおいて生成物ストリームを（ｉ)イソシアネートを含んで成る少な
くとも１つの出口ストリームと（ｉｉ）溶剤を含んで成る少なくとも１つの供給源ストリ
ームとに分けること、
　ＶＩ．ホスゲンおよび／またはＨＣｌを主に含んで成るストリームならびに溶剤ストリ
ームを、ホスゲンが回収される回収ユニットのリサイクル・ストリームへと供給すること
、ならびに、
　ＶＩＩ．ホスゲン回収ユニットから回収ストリームを溶液ユニットへと供給すること
を含んで成り、
　Ａ．溶液ユニット、リアクター、セパレーター、回収ユニットおよび異性体蒸留ユニッ
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トを主として相互に独立に制御し、
　Ｂ．アミン供給ストリーム量に基づいて変化するホスゲン・ストリーム量を調整するよ
りも先行して及び／または迅速に溶剤ストリーム量を調整し、
　Ｃ．リサイクル・ストリーム中のホスゲン量および生じたホスゲンの量に関してホスゲ
ン溶液濃度コントローラーで決められる或る比を得ることができるように溶剤供給ストリ
ーム量を調整しており、生じたホスゲンおよびリサイクルされるホスゲンの量は、時間変
化およびホスゲン発生量、ホスゲン・ストリーム量の時間変化、混合物ストリームの量お
よび濃度の時間変化ならびにリアクターの反応速度をそれぞれ用いて算出し、
　Ｄ．溶液制御を（ａ）第１溶液ユニット制御および（ｂ）第２溶液ユニット制御によっ
て行い、
　（ａ）第１溶液ユニット制御が、
　　　（ｉ）溶剤供給ストリーム量の変化に基づいて行う溶液ユニットの溶剤濃度制御、
および、
　　　（ｉｉ）ホスゲン・ストリーム量の変化に応じて行う溶液ユニットのレベル制御
を有して成り、また、
　（ｂ）第２溶液ユニット制御が、
　　　（ｉ）ホスゲン・ストリーム量の変化に応じて行う溶液ユニットの溶剤濃度制御、
および、
　　　（ｉｉ）溶剤供給ストリーム量の変化に応じて行う溶液ユニットのレベル制御
を有して成り、溶液ユニット制御、溶剤濃度の目標とする変化の算出、目標レベルに基づ
いている比が、溶剤供給ストリーム量の変化および／またはホスゲン・ストリーム量の変
化の周波数に依存しており、より低い周波数では、第１溶液ユニット制御の割合をより高
くし、
　Ｅ．リサイクル・ストリーム中のホスゲン量およびリサイクル・ストリームの溶剤濃度
を、リサイクル・ストリームの温度および圧力の調整制御によって、一定に維持し、
　Ｆ．パージされるホスゲン量を回収ユニットの温度によって制御し、
　Ｇ．「パージされるホスゲンの第１所定量」を上回った後、パージされるホスゲン量が
「パージされるホスゲンの第２所定量」を下回るまで、ホスゲン・ストリームおよび供給
源ストリームを調整し、
　Ｈ．ＣＯを主に含んで成るＣＯストリームおよびＣｌ２を主に含んで成るＣｌ２ストリ
ームを、ホスゲン・ストリームが得られることになるホスゲン製造ユニットへと供給し、
　ホスゲン・ストリーム量および／またはＣＯストリーム量および／またはＣｌ２ストリ
ーム量をリアクターの目標ホスゲン量とは独立に制御し、
　Ｉ．回収ユニットおよび／またはリアクターおよび／またはセパレーターから構成され
る少なくとも１つの対を成すユニットに対してレベル制御を行い、
　レベル制御が、標準レベル制御、および、標準レベル制御よりも大きく増幅される外乱
レベル制御を含んで成り、
　Ｊ．レベルの第１所定上限を上回る場合および／またはレベルの第１所定下限が目標値
を下回る場合、レベル制御を外乱レベル制御に基づいて行い、
　Ｋ．レベルの第２所定上限が目標値を下回る場合および／またはレベルの第２所定下限
を上回る場合、レベル制御を標準レベル制御に基づいて行い、
　Ｌ．供給源ストリームを、バッファー・タンクを介して溶剤ストリームおよび／または
混合物ストリームへと供給し、
　Ｍ．混合物ストリームの総重量を基準にして、混合物ストリーム中にアミンが１５～４
０重量％含まれている、
方法。
【請求項２５】
　アミン溶液ストリーム中の溶剤重量とアミン重量とを合わせた重量を基準にして、アミ
ン溶液ストリーム中にアミンが１５～９５重量％含まれている、請求項２４に記載の方法
。
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【請求項２６】
　アミン溶液ストリーム中の溶剤重量とアミン重量とを合わせた重量を基準にして、アミ
ン溶液ストリーム中にアミンが１５～８５重量％含まれている、請求項２４に記載の方法
。
【請求項２７】
　ホスゲン溶液ストリーム中の溶剤重量とホスゲン重量とを合わせた重量を基準として、
ホスゲン溶液ストリーム中にホスゲンが１５重量％以上存在している、請求項２４に記載
の方法。
【請求項２８】
　ホスゲン溶液ストリーム中の溶剤重量とホスゲン重量とを合わせた重量を基準として、
ホスゲン溶液ストリーム中にホスゲンが２０重量％以上存在している、請求項２４に記載
の方法。
【請求項２９】
　ホスゲン溶液ストリーム中の溶剤重量とホスゲン重量とを合わせた重量を基準として、
ホスゲン溶液ストリーム中にホスゲンが３０重量％以上存在している、請求項２４に記載
の方法。
【請求項３０】
　組み合わせられたストリーム中においてアミンに対する溶剤の重量比が１０以下である
、請求項２４に記載の方法。
【請求項３１】
　組み合わせられたストリーム中においてアミンに対する溶剤の重量比が８以下である、
請求項２４に記載の方法。
【請求項３２】
　組み合わせられたストリーム中においてアミンに対する溶剤の重量比が２以上かつ７以
下である、請求項２４に記載の方法。
【請求項３３】
　イソシアネート製造設備であって、
　ａ）（１）ホスゲンを含んで成るホスゲン・ストリーム、および
　　　（２）溶剤を含んで成る溶剤ストリーム
を有して成る少なくとも２つの流入ストリーム、
　ｂ）少なくとも１つの出口ストリーム、
　ｃ）少なくとも１つの内部リサイクル・ストリーム、ならびに
　ｄ）出口ストリームの濃度および／または量を制御すべく行われる、ホスゲン・ストリ
ーム量および／または溶剤ストリーム量を調整する調整制御
を有して成る、イソシアネート製造設備。
【請求項３４】
　Ｉ．ホスゲン・ストリームを溶液ユニットへと供給する手段、
　ＩＩ．アミンと溶剤との混合物を含んで成るアミン溶液ストリームをホスゲン溶液スト
リームへと供給する手段、
　ＩＩＩ．ホスゲン溶液ストリームを溶液ユニットからリアクターへと供給する手段、
　ＩＶ．リアクターから供給されることになるイソシアネート含有生成物ストリームが形
成されるように、ホスゲン溶液ストリームとアミン溶液ストリームとを反応させるリアク
ター、
　Ｖ．生成物ストリームを（ｉ)イソシアネートを含んで成る少なくとも１つの出口スト
リームと（ｉｉ）溶剤を含んで成る少なくとも１つの供給源ストリームとに分けるセパレ
ーター、
　ＶＩ．ホスゲンおよび／またはＨＣｌを主に含んで成るストリームならびに溶剤ストリ
ームをリサイクル・ストリームへと供給する手段、
　ＶＩＩ．ホスゲンを回収する回収ユニット、ならびに、
　ＶＩＩＩ．ホスゲン回収ユニットから溶液ユニットへと回収ストリームを供給する手段
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を更に有して成る、請求項３３に記載のイソシアネート製造設備。
【請求項３５】
　溶液ユニット、リアクター、セパレーター、回収ユニットおよび異性体蒸留ユニットが
主として相互に独立に制御される、請求項３４に記載のイソシアネート製造設備。
【請求項３６】
　溶剤ストリーム量の調整が、ホスゲン・ストリーム量の調整よりも先行して及び／また
は迅速に行われる、請求項３３に記載のイソシアネート製造設備。
【請求項３７】
　溶剤ストリーム量が、時間変化およびホスゲン発生で生じた量を用いて算出されるホス
ゲン生成量に基づいて変化する、請求項３３に記載のイソシアネート製造設備。
【請求項３８】
　（ａ）第１溶液ユニット制御および（ｂ）第２溶液ユニット制御を有して成り、
　　（ａ）第１溶液ユニット制御が、
　　　（ｉ）溶剤供給ストリーム量の変化に基づいて行われる溶液ユニットの溶剤濃度制
御、および、
　　　（ｉｉ）ホスゲン・ストリーム量の変化に応じて行われる溶液ユニットのレベル制
御
を有して成り、また、
　（ｂ）第２溶液ユニット制御が、
　　　（ｉ）ホスゲン・ストリーム量の変化に応じて行われる溶液ユニットの溶剤濃度制
御、および、
　　　（ｉｉ）溶剤供給ストリーム量の変化に応じて行われる溶液ユニットのレベル制御
を有して成り、
　溶液ユニット制御、溶剤濃度の目標とする変化の算出および目標レベルに基づいている
比が、溶剤供給ストリーム量の変化および／またはホスゲン・ストリーム量の変化の周波
数に依存しており、より低い周波数では、第１溶液ユニット制御の割合をより高くする、
請求項３３に記載のイソシアネート製造設備。
【請求項３９】
　パージされるホスゲン量が回収ユニットの温度によって制御される、請求項３３に記載
のイソシアネート製造設備。
【請求項４０】
「パージされるホスゲンの第１所定量」を上回った後、パージされるホスゲン量が「パー
ジされるホスゲンの第２所定量」を下回るまで、ホスゲン・ストリームおよび供給源スト
リームが調整される、請求項３３に記載のイソシアネート製造設備。
【請求項４１】
　ＣＯを主に含んで成るＣＯストリームおよびＣｌ２を主に含んで成るＣｌ２ストリーム
が、ホスゲン・ストリームが得られることになるホスゲン製造ユニットへと供給され、
　ホスゲン・ストリーム量および／またはＣＯストリーム量および／またはＣｌ２ストリ
ーム量が、リアクターの目標ホスゲン量とは独立に制御される、請求項３３に記載のイソ
シアネート製造設備。
【請求項４２】
　回収ユニットおよび／またはリアクターおよび／またはセパレーターから構成される少
なくとも１つの対を成すユニットに対してレベル制御が行われ、
　レベル制御には、標準レベル制御、および、標準レベル制御よりも大きく増幅される外
乱レベル制御が含まれる、請求項３３に記載のイソシアネート製造設備。
【請求項４３】
　レベルの第１所定上限を上回る場合および／またはレベルの第１所定下限が目標値を下
回る場合、レベル制御が外乱レベル制御に基づいて行われる、請求項４２に記載の方法。
【請求項４４】
　レベルの第２所定上限が目標値を下回る場合および／またはレベルの第２所定下限を上
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回る場合、レベル制御が標準レベル制御に基づいて行われる、請求項３３に記載のイソシ
アネート製造設備。
【請求項４５】
　供給源ストリームが、バッファー・タンクを介して溶剤ストリームおよび／または混合
ストリームへと供給される、請求項３４に記載のイソシアネート製造設備。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、少なくとも１つの内部リサイクル・ストリーム（または内部循環ストリーム
、inner recycling stream）を含んだ製造プロセスを制御する方法に関する。また、本発
明は、少なくとも１つの内部リサイクル・ストリームを含んだ製造プロセスを制御する製
造設備（例えば、イソシアネート製造設備）にも関する。かかる本発明の方法では、製造
物／生成物の量および品質の点でプロセス全体を簡易に最適化することができ、製造コス
トの低減が可能となる。
【背景技術】
【０００２】
　既知のイソシアネート製造設備では、ホスゲン溶液およびアミン溶液がリアクターへと
送られ、リアクター内でホスゲンとアミンとが反応してイソシアネートが形成される。反
応生成物は蒸留塔で一般的に分離され、それによって、精製されたイソシアネートが得ら
れる。しばしば、蒸留ユニットまたは晶析ユニットで更に精製を行うことによって、イソ
シアネートの異性体が分離される。所定量のイソシアネートを製造するために、リアクタ
ーおよび／または蒸留塔に供給されるホスゲン量およびアミン量が制御される。更に、イ
ソシアネート製造が所定の品質要件を満たすように、圧力および温度などのリアクターの
プロセス・パラメーターが制御される。蒸留塔は、反応混合物に含まれている材料を分離
するのに用いられるが、必要な量および求められる品質を備えたイソシアネートが反応混
合物から分離されるように設計されている。定常状態ではイソシアネート製造プロセスに
最適なプロセス・パラメーターを算出することができる。算出されたプロセス・パラメー
ターは制御変数として用いられ、それによって、非定常な外乱が生じた場合でもプロセス
・パラメーターが比較的一定に自動的に維持される。一般的に、制御変数をそれぞれ独立
に制御することは可能である。例えば、気候の寒さに起因して蒸留塔の温度が低下すると
、蒸留塔の最適な参照温度が一定に維持されるように、蒸留塔の熱量を増加させる。
【０００３】
　リアクターに仕込まれている原料の化学平衡に影響を与えるように、また、イソシアネ
ート生産量を最大限にするために、過剰なホスゲンをリアクター内に加えることが好まし
い。ホスゲンは毒性が高く有害なガスであるので、反応終了後に過剰なホスゲンを取り除
かなければならない。あるいは、コスト的な経済性を増加させるために過剰なホスゲンは
リアクターへと戻すことによってリサイクルできる。尚、蒸留工程で得られる溶剤もリサ
イクルすることができる。しかしながら、リサイクルされたホスゲンおよび溶剤を使用す
ると、イソシアネート製造プロセスが不安定となってしまう可能性がある。プロセス・パ
ラメーターの不可避な変動が、リサイクルされるホスゲンおよび溶剤の量、圧力、温度お
よび濃度（品質）などに影響を与えるので、プロセス・パラメーターを自動制御する際に
プロセス・パラメーターの変動および外乱が増加し得る。リサイクルして使用すると、ど
のプロセス・パラメーターであっても、それは、他のほぼ全ての他のプロセス・パラメー
ターに影響を及ぼすことになる。従って、イソシアネート生成物の量および品質の大きな
変動を避けるために、全体的な状況に鑑みて多くの参照パラメーターを手動によって設定
しなければならない。イソシアネートの生成物の品質が大きく変動する可能性があるので
、イソシアネートの最低限の品質が確保するために、保守的となる参照パラメーターをイ
ソシアネート製造プロセスに対して設定している。これにより、プロセス制御が困難かつ
複雑となり、コスト的に高くなる。
【発明の開示】
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【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
　本発明の目的は、製造法または製造プロセス（特にイソシアネートの製造プロセス）の
プロセス制御を容易にすることである。本発明の更なる目的は、生成物（例えばイソシア
ネート）に関する変動を減じること、生成物の生産量を増加させること、また、製造コス
トを減じることである。更に、本発明の目的は、製造プロセスの自動化を改良および／ま
たは向上させることである。本発明の別の目的は、未使用の反応原系物質（例えばホスゲ
ン）および使用済み溶剤の量を好ましく減じつつも、自動化されたプロセス制御の安定性
を増加させることである。更に、製造プロセスに望ましくない物質の量は減じられるべき
ものである。
【課題を解決するための手段】
【０００５】
　上述のような目的は、本発明の製造プロセス（特にイソシアネートの製造プロセス）を
制御する方法によって達成することができる。本発明によって制御が行われる製造プロセ
スには、１つよりも多い流入ストリーム、少なくとも１つの出口ストリーム（または流出
ストリーム）、および、少なくとも１つの内部リサイクル・ストリームが用いられている
。イソシアネートの製造プロセスの流入ストリームでは、一般的に、（１）ホスゲンを主
成分としたホスゲン・ストリーム、および、（２）溶剤（または溶媒）を主成分とした溶
剤供給ストリームが含まれる。プラント全体にわたる幾つかの調整制御（regulating con
trol）に加えて、本発明では、ホスゲン・ストリーム量および溶剤供給ストリーム量の制
御を行っており、それによって、出口ストリームの濃度および量を調整している。
【０００６】
好ましい態様の詳細な説明
発明の形態
　本発明は、製造プロセスを制御する方法に関している。本発明はどのような製造プロセ
スであっても適用することができるものの、以下では、イソシアネート製造プロセスにつ
いてより詳細に説明する。
【０００７】
　本発明に基づくイソシアネート製造では、１つよりも多い流入ストリーム、少なくとも
１つの出口ストリーム、および、少なくとも１つの内部リサイクル・ストリームが用いら
れる。流入ストリームには、（１）ホスゲンを主成分としたホスゲン・ストリーム、およ
び、（２）主に溶剤から成る溶剤供給ストリームが含まれる。プラント全体に及ぶ幾つか
の調整制御に加えて、本発明では、ホスゲン・ストリーム量および溶剤供給ストリーム量
の制御が含まれており、それによって、出口ストリーム濃度および出口ストリーム量の調
整が可能となる。
【０００８】
　驚くべきことに、イソシアネート製造設備の他の全てのユニットが各々相互に独立に好
ましく制御される場合、ホスゲン・ストリーム量および溶剤供給ストリーム量をプラント
の主たる制御変数として設定すると、プラント全体の最適化が図れることを見出した。従
って、プラント全体の最適化には２×２－システムで十分である。制御されるプロセスの
他のプロセス・パラメーターは最適化にとってあまり重要ではない。なぜなら、そのよう
な他のパラメーターは、ホスゲン量および溶剤量と比べて、出口ストリームの組成に及ぼ
す影響がより少ないからである。これにより、イソシアネート製造プロセスの種々のサブ
システムを相互に独立に制御することができる。従って、いずれの個々のサブシステムを
部分的に自動化することが可能であり、かかるサブシステムでは、計算によって、また、
最適化されたプロセス・パラメーターによって参照変数（reference variable）を決定す
ることができる。ホスゲン・ストリームおよび溶剤供給ストリームと出口ストリームとの
関係によって、製造プロセスの制御が簡単になる。なぜなら、複雑な制御システムを用い
てチェックされる変数の数を大きく減じることができるからである。本発明に従った制御
方法によって、他のプロセス・パラメーターは自動的に設定される。本発明の方法によっ
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て出口ストリーム量および出口ストリーム品質（流出ストリーム濃度）の変化が減じられ
るので、イソシアネート生産量（または生産性もしくは生産速度）の向上につながる好ま
しい参照パラメーターを使用できる。内部リサイクル・ストリームによって実質的に全て
の未使用溶剤およびホスゲンを回収することができるので、パージ（または放出）される
ホスゲンおよび溶剤の量を最小限にすることができ、製造コストが減じられる。更に、ナ
イキスト基準に従って制御方法は安定性を有している。
【０００９】
　本発明の好ましい態様では、ホスゲン・ストリームは溶液ユニットに供給される。溶液
ユニットに供給されることによって、ホスゲン溶液ストリームが生じる。アミンと溶剤と
の混合物である第２ストリーム（以下「アミン溶液ストリーム」と称する）は、ホスゲン
溶液ストリームと組み合わされる。アミン溶液ストリーム中のアミン含量は、アミン溶液
ストリーム中の溶剤重量とアミン重量とを合わせた重量を基準にして、１５重量％以上か
つ９５重量％以下であり、好ましくは１５重量％以上かつ８５重量％以下である。ホスゲ
ン溶液ストリーム中のホスゲン含量は、ホスゲン溶液ストリーム中の溶剤重量とホスゲン
重量とを合わせた重量を基準にして、１５重量％以上であり、好ましくは２０重量％以上
であり、より好ましくは３０重量以上である。アミン溶液ストリームとホスゲン溶液スト
リームとの比は、アミノ溶液ストリーム中に存在するアミノ基とホスゲンとの反応に関し
てホスゲンが化学量論的に不足してない量となる値となっている。即ち、アミン溶液スト
リーム中に存在するアミノ基１モルにつきホスゲンが１モル存在するようになっている。
好ましくは、アミン溶液ストリーム中に存在するアミノ基よりも過剰なホスゲンが供され
ている。即ち、アミン溶液ストリームに存在するアミノ基１モル当たり、ホスゲンが１モ
ルよりも多く存在していることが好ましい。
【００１０】
　ホスゲン溶液ストリームとアミン溶液ストリームとが組み合わされたストリームはリア
クターへと供給される。リアクターには、内部リサイクル・ストリーム（例えば、ホスゲ
ンおよび／または溶剤および／またはＨＣｌを主に含んで成るリサイクル・ストリーム）
が少なくとも１つ供されている。リアクターでは、「リサイクル・ストリーム」と「主に
イソシアネート（場合によっては更に溶剤）を含んで成る生成物ストリーム」が生じる。
生成物ストリームは、セパレーターによって反応混合物から分離され、「イソシアネート
を主に含んで成る少なくとも１つの出口ストリーム」と「溶剤を主に含んで成る少なくと
も１つのストリーム」へと分けられる。溶剤供給ストリームは「ホスゲンが回収される回
収ユニット」においてリサイクル・ストリームに供給されることになり、回収ユニットか
らの回収ストリームが溶液ユニットへと供給される。幾つかのストリームは、その指定さ
れたユニットへと直接的または間接的に（例えば、他のストリーム、ユニットまたはサブ
ユニットを介して）供給してもよい。
【００１１】
　驚くべきことに、監視制御（supervisory control）として溶液ユニットを制御するこ
とによって、プラント全体に及ぶ制御がもたらされることを見出した。プラント全体に及
ぶ最適化のために溶液ユニットをキー・ユニット（または中心となるユニット）として扱
うことによって、設計が容易なシンプルな制御であって、場合によっては条件変化に対応
し易いシンプルな制御を得ることができる。回収ユニットに対しては、溶剤供給ストリー
ムの制御量が参照変数であり、溶液ユニットに対しては、ホスゲン・ストリームの制御量
が参照変数である。　
【００１２】
　リアクター、分離ユニットおよび回収ユニットなどの溶液ユニット以外のユニットが実
質的に相互に独立に制御される場合、溶液ユニットの品質、温度およびレベル（即ち、実
質的に「その場」で測定できるパラメーター）に基づいた計算によって、所望の生成物を
含んだ出口ストリームの量および品質（濃度）を決定することができる。尚、上記の他の
ユニット（即ち、溶液ユニット以外のユニット）は、それから排出されるストリームの濃
度および／または量に基づいて圧力、温度および／またはレベル（液面）を設定して制御
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を行ってもよい。付加的な調整制御を採用してもよい。例えば、分離ユニットまたは分離
サブユニットの圧力および温度によって、少なくとも１つの出口ストリームの粘度を制御
してもよい。
【００１３】
　驚くべきことに、ホスゲン・ストリームおよび溶剤供給ストリームを制御することによ
って、「リサイクルされるホスゲンの回収」、「溶液ユニットでの溶解」および「溶解し
たアミンとの混合」が、ホスゲン・ストリームおよび溶剤ストリームのリアクターへの供
給の前に行われるものの、リアクター内で略定常状態の反応が得られることになる。出口
ストリームの所望の量および品質は分かっているので、分離ユニットの要件（または条件
）を計算することができる。その結果、リアクター要件（またはリアクター条件）の算出
が可能となり、本発明に従ってマスター・プロセス制御によって制御される溶液ユニット
の要件（または条件）を算出することができる。一般的な運転モードでは、出口ストリー
ムの品質は反応組成によって決定され、生成されるイソシアネートの量は、アミン・スト
リーム中のアミン量によって決定される。従って、イソシアネート製造プロセスの生産量
（生成速度）は、アミンの予め設定された流速（量）に依存している。組み合わされたス
トリームでは、アミンに対する溶剤の重量比が１０以下であってよく、好ましくは８以下
であり、より好ましくは２～７である。
【００１４】
　本発明の方法は、溶液ユニットの制御によって自動的に駆動され自動化されている。溶
液ユニットで排除されていない外乱（または乱れ）は検知されるが、そのような外乱の潜
在的影響を排除するために行われる後続ユニット（例えばリアクターおよび／または分離
ユニット（セパレーター））の調整制御を予め調整できるように迅速に外乱が検知される
。また、外乱が生じることが分かっている場合、略全てのユニットおよび／またはサブユ
ニットを予め調整することが好ましい。例えば、出口ストリームの生成量（または生成速
度）が変わることになる場合、アミンの適切な量を算出してよく、また、予測できる外乱
を排除して最大値または最小値を越えないようにイソシアネート製造設備のユニットおよ
び／またはサブユニットの制御を適切に調整（例えば、レベル、温度などを調整）しても
よい。予測できる条件変化に対応してコントローラーを予め調整することによって、安定
性を向上させることができる。
【００１５】
　イソシアネート製造に使用されるユニットまたはサブユニットはどれでも、単一のデバ
イスとなるように一体化させてもよい。例えば、溶液ユニットは、単一の独立型の溶液タ
ンクであってよいものの、吸収装置の底部などとして回収ユニットに組み込んでもよい。
更に、所望の効果を達成するために又は所望の機能を発揮するために、ユニットまたはサ
ブユニットはどれでも、直列および／または並列に配置された複数（または多数）のサブ
ユニットから構成されるものであってもよい。例えば、相互に連結されたそれぞれ異なる
リアクターにおいて、幾つかの工程によって反応を実施してもよい。また、必要に応じて
分離されたストリームの品質を向上させるために、分離ユニットのそれぞれ異なるサブユ
ニットで分離を実施してもよい。ユニットが幾つかのサブユニットから構成される場合、
サブユニットはどれも、独自の調整制御を有していてよい。好ましくは、ユニット全体の
調整制御は、それぞれ異なるサブシステムが最適化された条件で操作されるように調整さ
れる。例えば、ユニット全体の調整制御によって、第１サブシステムのレベルが非常に低
くなる一方、第２サブシステムのレベルが非常に高くなるということが防止される。ユニ
ットの内部ストリームはエネルギー、水蒸気、冷却などの節約をもたらすべく変化するも
のの（それによって、例えば熱効率が増す）、かかるユニットの流入ストリームおよび出
口ストリームは変わらない状態が維持される。
【００１６】
　イソシアネート製造プロセスのプロセス・パラメーター及びかかる製造プロセス内のサ
ブシステムのプロセス・パラメーターの制御のために、適切に設計されたコントローラー
によって以下の制御機構を達成（制御機器を構成）することができる：連続的フィードバ
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ック制御、離散フィードバック制御、外乱フィードフォワード、負荷フィードフォワード
、最小／最大選択、単一可変コントローラー、多変数コントローラー、リード／ラグ制御
、モデル系制御、コントローラーおよび制御構造選択、相互作用（ＲＧＡ＝相対ゲイン配
列）、指向性（ＳＶＤ＝特異値分解）、現状推定、オンライン・シミュレーション、現状
コントローラー、パラメーター同定、内部モデル制御、モデル予測制御、ゲイン・スケジ
ューリング、単一入力多数出力制御、レンジ制御、オーバーライド制御、多数入力単一出
力制御、混合値制御、多数入力多数出力制御、分散制御、非干渉、適応制御、外乱補償、
外乱コントローラー、カスケード・コントローラー、単一可変ＰＩＤコントローラー（Ｐ
ＩＤコントローラー＝比例－積分－微分コントローラー）、アンチ・ワインドアップ制御
、構造変更、プレフィルター、比率制御、スプリットレンジ制御、デッドタイム・コント
ローラー、単一可変Ｐ（Ｐ＝比例）およびＰＩ（ＰＩ＝比例－積分）コントローラーおよ
びシグナル・フィルター。好ましくは、単一の制御機構、複雑な制御機構および／または
部分的に自動化された機構の組合せが採用される。
【００１７】
　本願明細書に記載されたプロセスは、種々の有機イソシアネートの製造に応用すること
ができる。イソシアネートはＭＤＩ（即ち、イソシアネート、または、ジメチルメタン系
の２種類以上のイソシアネート混合物）であってよい。
【００１８】
　また、イソシアネートは、ＴＤＩ（即ち、２，４－ジイソシアナトトルエン、２，６－
ジイソシアナトトルエン、または、２，４－ジイソシアナトトルエンと２，６－ジイソシ
アナトトルエンとの混合物）；ＨＤＩ（即ち、１，６－ヘキサメチレンジイソシアネート
）；またはＩＰＤＩ（イソホロンジイソシアネート）であってよい。
【００１９】
　出発アミンは、ＭＤＡ（即ち、アミン、または、ジフェニルメタン系の２種類以上のア
ミン混合物）であってよい。
【００２０】
　また、出発アミンは、ＴＤＡ（即ち、２，４－ジアミノトルエン、２，６－ジアミノト
ルエン、または、２，４－ジアミノトルエンと２，６－ジアミノトルエンとの混合物）；
ＨＤＡ（即ち、１，６－ヘキサメチレンジアミン）；またはＩＰＤＡ（イソホロンジアミ
ン）であってもよい。
【００２１】
　溶剤は、既知の脂肪族炭化水素、芳香族炭化水素、芳香脂肪族炭化水素、塩素化脂肪族
炭化水素、塩素化芳香族炭化水素、塩素化芳香脂肪族炭化水素（例えば、クロロベンゼン
（ＭＣＢ）または１，２－ジクロロベンゼン（ＯＤＢ））から選択されるものであってよ
い。また、溶剤は、アミンのホスゲン化のための溶剤として従来より知られている他の溶
剤、または、上記溶剤を２種類以上含んだ混合物であってもよい。
【００２２】
　イソシアネート生成反応が行われるリアクターは、所望の品質を確実に得るために付加
的なサブシステムを含んでいてもよい。セパレーターは蒸留ユニットであることが好まし
い。尚、かかる蒸留ユニットは、１つよりも多い蒸留工程を含んで成るものであってよい
。セパレーター（特に溶剤を精製するセパレーター）は、凝縮ユニット（例えばストリッ
パー）を含んで成るものであってよい。より低温およびより高圧になると溶剤に対するホ
スゲンの溶解度は増すので、回収ユニットは、１つ以上のコンデンサー（凝縮機）および
１つ以上の吸収機を有して成るものであってよい。更に、回収ユニットは、不活性ガス（
例えばヘリウム）によって加圧してもよい。出口ストリームは、後続するプロセス・ユニ
ットにつながっていてよい。後続するプロセス・ユニットによって、出口ストリーム中の
イソシアネートを更に処理することができる。例えば、イソシアネートは、「イソシアネ
ート・ポリマーを主に含んで成るストリーム」と「イソシアネート・モノマーの異性体を
主に含んで成るストリーム」とに分けることができる。
【００２３】
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　どのユニットも、１つ以上のサブユニット（例えば、バッファー・タンク、熱交換機、
バルブ、クーラー、ヒーター、コンデンサーおよび水蒸気入口など）から構成されていて
もよい。自動化された制御にとって十分な情報が選択されるように、どのユニットであっ
ても、または、どのストリームであっても、温度、圧力、濃度（品質）、流速、レベル、
供給速度および出口速度などのプロセス・パラメーターを測定する検知デバイスを備えて
いてよい。更に、制御されたプロセス・パラメーターに影響を与えることで（好ましくは
直接的に影響を与えることで）測定されたプロセス・パラメーターが制御されるように、
どのユニットであっても、または、どのストリームであっても、適当な制御デバイス（コ
ントローラー）を備えていてよい。
【００２４】
　本発明の好ましい態様では、溶剤ストリーム量の変化が、アミン供給ストリーム量に基
づいて算出されるホスゲン供給ストリームの目標量に対して或る比（または或る割合）と
なるように調整される。かかる比は、フィードバック・コントローラーを介して、ホスゲ
ン溶液の濃度によって決められる。溶剤供給ストリームの調整は、ホスゲン・ストリーム
量の目標とする変化よりも先行して及び／またはそれよりも迅速に行われる。付加的に、
溶剤ストリーム量は、リサイクルされるホスゲン・ストリームに基づいて調整される。こ
のような制御によって、溶液ユニット制御の安定性が確保される。驚くべきことに、溶液
ユニットのレベルおよび濃度は、ホスゲン・ストリーム量および溶剤供給ストリーム量に
非線形的に依存する。依存性の方向は変化する可能性がある。例えば、溶剤供給ストリー
ムが一時的に増加するとレベルが増加することになるが、他の時間では溶液ユニットのレ
ベルが減少することになる。このような非線形的な依存によって、溶剤ユニットの安定的
な制御がほぼ不可能になるか、あるいは、溶剤ユニットの安定的な制御が少なくとも非常
に複雑となる。なぜなら、溶液ユニットを制御するために多くの情報を処理しなければな
らないからである。しかしながら、非線形性はリサイクルされる溶剤量に依存することを
見出した。ホスゲン・ストリーム量は溶剤供給ストリーム量に対して制御に基づき依存し
ているので、リサイクルされる溶剤の非線形の効果は均等化することができる。かかる制
御手法は、設計が容易なコントローラーによって安定的な制御を可能とし、当業者に既知
の一般的な手法を用いて実現することができる。
【００２５】
　好ましくは、溶剤供給ストリーム量は、リサイクル・ストリーム中のホスゲン量および
生じたホスゲンの量に対して或る比（または或る割合）となるように調整される。リサイ
クル・ストリーム中のホスゲン量は、ホスゲン・ストリーム量の時間変化、混合ストリー
ムの量および濃度の時間変化ならびにリアクターの反応速度（reaction kinetics）を用
いて算出される。このような制御法に起因して、リサイクル・ストリームおよびホスゲン
生成におけるホスゲン量変化に対して非常に迅速に対応することが可能となる。ホスゲン
量の算出を予め行うことによって、回収ユニットで起こり得る状況をより好ましく予測す
ることができる。かかる予測に基づいた情報によって、溶剤供給ストリーム量を予め調整
することが可能となり、その結果、製造プロセスの不安的な動特性が防止される又は少な
くとも減じられる。混合ストリームの反応速度、量および濃度は与えられるので、大抵の
場合、パージされるホスゲンを最小限にするには「溶剤供給ストリームのための好ましい
補正変数」を算出する記憶デバイスにおいてホスゲン・ストリームの測定量を取っておく
（または記憶しておく）ことで十分である。また、混合ストリームの量および濃度の変化
が予定される場合、かかるプロセス・パラメーターの時間変化を取っておくことも可能で
ある。
【００２６】
　リサイクル・ストリームはプロセス・ユニット／サブユニット間に強い相互作用をもた
らすので、リサイクル・ストリームのホスゲン量およびリサイクル・ストリームの溶剤濃
度は好ましくは一定に維持される。リサイクル・ストリームの温度および圧力の調整制御
によって、かかる相互作用および外乱を最小限にすることができる。
【００２７】
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　好ましくは、溶液ユニットは、１つよりも多い溶液ユニット制御を備えている。第１溶
液ユニット制御には、溶剤供給ストリーム量の変化に応じて溶液ユニットの溶剤濃度を制
御すること（例えば熱交換機を制御することによって溶液温度を制御すること）、および
、ホスゲン・ストリーム量の変化に応じて溶液ユニットのレベルを制御することが含まれ
る。第２溶液ユニット制御には、ホスゲン・ストリーム量の変化に応じて溶液ユニットの
溶剤濃度を制御すること、および、溶剤供給ストリーム量の変化に応じて溶液ユニットの
レベルを制御することが含まれる。溶液ユニット制御の溶剤濃度変化およびレベル変化の
算出に用いられる比は、溶剤供給ストリーム量の変化の周波数（frequency）および／ま
たはホスゲン・ストリーム量の変化の周波数に依存している。より低い周波数（例えば、
略定常状態）では、第１溶液ユニット制御の割合（または比）をより高くする一方、より
高い周波数（例えば、外乱が生じた状態）では、第２溶液ユニット制御の割合（または比
）をより高くする。外乱周波数が低いと第１溶液ユニット制御がより安定になり、一方、
外乱周波数が高いと第２溶液ユニット制御がより安定になることを見出した。このように
、周波数依存性を考慮することによって安定性が増すことになる。また、コントローラー
を設計する際、また、制御構造を選択する際、溶液ユニットのレベルに対する溶剤供給ス
トリームの非線形性を考慮しなければならない。このような制御問題のチャンネルは強く
干渉しているので、多変数コントローラーまたはそれと同様の制御が好ましい。周波数に
応じて、多変数コントローラーは、制御動作のゲインおよび振幅を操作変数から制御変数
へと適合させる。
【００２８】
　費用効率（コスト的な効率）を上げるために及び／または副生成物濃度を減じるために
、パージ・ストリーム（例えば、ホスゲン・パージ）を減じることは重要である。一般に
、このようなパージを少量用いても用いてなくても、プロセスを構成することができる。
好ましくは、パージされるホスゲンおよびＨＣｌの量は、回収ユニットの温度によって制
御される。ホスゲン溶液の濃度およびホスゲン溶液のレベル制御とは独立に温度を制御で
きることを見出した。これにより、設計が容易で安定性を有する制御が可能となる。接続
されている中和／除去ユニットで中和または除去できる量を超えたホスゲンおよびＨＣｌ
がパージされることのないように、ホスゲン・パージに対して非常制御（または緊急制御
）を設けることがより好ましい。それゆえ、「パージされるホスゲンの第１所定量」を上
回ると、ホスゲン・ストリームおよび溶剤供給ストリーム量を制御し、それによって、パ
ージされるホスゲン量が「パージされるホスゲンの第２所定量」を下回るレベルになるよ
うに調整する。本発明に従って一般的な操作に施されるマスター制御は、回収ユニットま
たは溶液タンクの濃度およびレベルが調整されるように、ホスゲン・ストリーム量および
溶剤供給ストリーム量を制御できるので出口ストリームの制御を行うことができるが、パ
ージされるホスゲン量が許容値にまで減じられるまで一時的に上記非常制御（または緊急
制御）がマスター制御よりも優先的に行われる。通常、緊急操作は時間が短いものである
が、それによって、出口ストリームの量および品質に対する外乱が減じられたり、あるい
は、そのような外乱が製造プロセスの他のサブユニットによって均等化される。
【００２９】
　ホスゲンは、イソシアネート製造設備のオンサイト（“その場”）で製造することが好
ましい。それゆえ、イソシアネート製造設備には、ホスゲン・ストリームを供するホスゲ
ン製造ユニットが含まれていてもよい。ホスゲン製造ユニットには「ＣＯを主に含んで成
るＣＯストリーム」および「Ｃｌ２を主に含んで成るＣｌ２ストリーム」が供給される。
ＣＯおよびＣｌ２もオンサイトで製造してよい。例えば、Ｃｌ２は、ブラインおよび／ま
たは水性ＨＣｌの電気分解によって生成できる。あるいは、Ｃｌ２は、Ｄｅａｃｏｎ法に
よって生成することができる。即ち、Ｃｌ２は触媒存在下で酸素または酸素含有ガス（例
えば空気）を用いてガス状ＨＣｌを酸化させて生成できる。ＣＯは、リフォーマーを用い
て又はコークスの一部酸化によって生成できる。最も好ましくは、ホスゲン・ストリーム
中に遊離Ｃｌ２ができるだけ存在しないように、ホスゲン生成ユニットに対して制御が行
われる。それゆえ、ホスゲン・ストリームで塩素が検知される場合、ホスゲン・ストリー
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ム量および／またはＣＯストリーム量および／またはＣｌ２ストリーム量が、リアクター
のホスゲン目標量とは独立に制御される。
【００３０】
　大きな外乱につながり得る動的効果を減じるために、バッファー（例えば、タンク）を
ストリームに設けることが有利となり得る。好ましくは、イソシアネート製造プロセスの
サブシステムのバッファー効果が利用される。例えば、蒸留塔によってバッファー効果が
もたらされる。なぜなら、蒸留塔のレベルは変化するので（即ち、ガス成分に対する液体
成分の割合が変化するので）、その結果、出力バルブを単に「開」または「閉」にするこ
とによって、程度の差はあれ多少なりとも供給物を蒸留塔に貯留できるからである。この
ように、回収ユニットおよび／またはリアクターおよび／またはセパレーター等のサブシ
ステムのユニットの少なくとも一部に対してレベル制御を行うことが好ましい。レベル制
御には、標準レベル制御（standard level control）、および、標準レベル制御よりも大
きく増幅(amplify)される外乱レベル制御（disturbance level control）が含まれる。レ
ベルの第１所定上限を超える場合および／またはレベルの第１所定下限が目標（目標値）
よりも下回る場合、レベル制御は外乱レベル制御に基づいて行われることになる。レベル
の第２所定上限が目標（目標値）よりも下回る場合および／またはレベルの第２所定下限
を上回る場合、レベル制御は標準レベル制御に基づいて行われることになる。従って、所
定のサブシステムまたはサブシステムのユニット部の出力が、フィードの外乱振動とは独
立して略一定となることが可能となる。これによって、フィード量が他の値へと変化した
際に、出力量は新しい最適化された値へとゆっくりと追随することになる。また、ゆっく
りとした調整に起因して、サブシステムまたはサブシステムのセクションは空になったり
又はオーバーフローになったりすることはない。なぜなら、上限を上回ったり下限を下回
ったりすると増幅が増し、出力量の補正が迅速に行われるからである。溶剤を溶剤供給ス
トリームおよびアミン溶液ストリームへと供給することができるので、溶剤を主として含
んで成る供給源ストリームがバッファー・タンクを介して溶剤供給ストリームおよび／ま
たはアミン溶液ストリームへと供給されることが好ましい。
【００３１】
　図１に、イソシアネート製造プロセスを簡略化した形態で示す。図１に示されるように
、イソシアネート設備２は内部リサイクル・ストリーム４を含んでいる。幾つかの流入ス
トリーム６がイソシアネート製造設備２へと供給される。流入ストリーム６は、「アミン
を含んで成るストリーム」、「溶剤を含んで成るストリーム」および「ホスゲンを含んで
成るストリーム」であり得る。イソシアネート製造設備２からは幾つかの出口ストリーム
８が排出される。出口ストリーム８は、それぞれ異なる品質を有する所望の生成物（即ち
、イソシアネート）を含んで成り得る。例えば、出口ストリーム８の１つは、特定の構造
を有するイソシアネート・モノマーを含んで成るストリームとなり得、別の出口ストリー
ム８は、異なる分子量を有するイソシアネートの混合物を含んで成るストリームとなり得
る。図１には示していないが、付加的に流出するストリーム（例えば、パージ流れ）があ
ってもよい。内部リサイクル・ストリーム４が存在するために、「イソシアネート製造設
備２の制御」および「製造設備２によって実施されるイソシアネート製造プロセスの制御
」は非常に困難である。なぜなら、出口ストリーム８の量および品質というものは、ほと
んど全てのプロセス・パラメーターによって影響を受けるからである。
【００３２】
　図２には、イソシアネート製造プロセスをより詳細に示す。例示的に、「ＭＣＢ（モノ
クロロベンゼン）に溶解させたホスゲン（ＣＯＣｌ２）」とＭＤＡ（ジフェニルメタンジ
アミン）とを反応させることによってＭＤＩ（ジフェニルメタンジイソシアネート）を製
造する製造プロセスに関して説明する。図２に示すＭＤＩ製造プロセスでは、ＣＯストリ
ーム１０およびＣｌ２ストリーム１２がホスゲン生成ユニット１４へと送られる。ホスゲ
ン生成ユニット１４から得られるホスゲン・ストリーム１６は、溶液ユニット１８へと送
られる。溶液ユニット１８では、ホスゲンがＭＣＢに溶解させられる。得られるホスゲン
溶液ストリーム２０は溶液ユニット１８からリアクター２２へと送られる。「ＭＣＢに溶
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解したＭＤＡを含んで成るアミン溶液ストリーム２４」がホスゲン溶液ストリーム２０に
対して供給された後、組み合わされたストリーム２００がリアクター２２へと流入する。
尚、アミン溶液ストリーム２４を直接的にリアクター２２へと供給してもよい。リアクタ
ー２２は、１つよりも多い工程でＭＤＩを製造できるように、１つよりも多いサブユニッ
トから構成されていてよい。リアクター２２から得られる「ＭＤＩおよびＭＣＢを主に含
んで成る生成物ストリーム３０」は、セパレーター・ユニット３２へと送られる。セパレ
ーター３２は、直列および／または並列に設けられた幾つかのサブユニットから構成され
ていてよい（分かり易くするために図２では図示せず）。セパレーター３２から得られる
第１出口ストリーム３８は、輸送または貯蔵のために製造システムから排出される。第１
出口ストリーム３８はポリマーＭＤＩ（ジフェニルメタン系のイソシアネートの混合物）
を主に含んで成る。
【００３３】
　セパレーター３２から得られる第２出口ストリーム４０はモノマーＭＤＩ（ジフェニル
メタン系のイソシアネートの混合物）を主に含んで成る。モノマーＭＤＩが回収されるよ
うに、第２出口ストリーム４０が異性体分離ユニット４２へと送られる。尚、モノマーＭ
ＤＩ異性体がより分離されるように、異性体分離ユニット４２は、直列および／または並
列に設けられた幾つかのサブユニットから構成されたものであってよい。製造システムか
ら排出される第３出口ストリーム４８および第４出口ストリーム４９は、それぞれ、ある
モノマーＭＤＩ（ｍＭＤＩ）を主に含んで成るものである。
【００３４】
　リアクター２２から排出されるリサイクル・ストリーム５０は、「余分なホスゲン」、
「余分な溶剤」、「余分なＨＣｌ」および「リアクターから生じる不活性材料」を主に含
んで成る。リサイクル・ストリーム５０は回収装置５２へと送られる。リサイクル・スト
リーム５０は、イソシアネート製造プロセスの内部リサイクル・ストリームである。回収
ユニット５２では、ホスゲンのほとんどがＭＣＢに溶解している（ＭＣＢは溶剤供給スト
リーム５４から回収ユニット５２へと供給されるものである）。供給されたＭＣＢに溶解
していないホスゲンならびに不純物および副生成物（例えばＨＣｌ）は、ホスゲン・パー
ジ５６によって回収ユニット５２から排出され除去される。一方、回収されたホスゲンは
、回収ストリーム５８として回収ユニット５２から排出され、溶液ユニット１８へと送ら
れる。尚、回収ストリームをストリーム２０および／またはリアクター２２へと送ること
も可能である。
【００３５】
　必須ではないものの、イソシアネート製造設備の構造設計的に可能な場合、ストリーム
をその指定されたユニットへと間接的に供給することが好ましい。例えば、図２では、ホ
スゲン・ストリーム１６の間接的な供給が示されている。ホスゲン発生ユニット１４が回
収ユニット５２の近くに配置されている場合、ホスゲン・ストリームが溶液ユニット１８
へと間接的に供給されることになるように、ホスゲン・ストリーム１６のホスゲンを回収
ユニット５２、リサイクル・ストリーム５０および／または供給源ストリーム６２へと供
給することが好ましい。当業者であれば、更なるストリームを間接的に供給する他の有利
な態様が考えられることを理解できるであろう。例えば、溶剤供給ストリーム５４を最初
にバッファー・タンク６６などに供給してもよい。
【００３６】
　反応ユニット２２へと送られるストリーム２００において、溶剤に対するアミンの重量
比は、好ましくは１０以下であり、より好ましくは２以上かつ８以下であり、更に好まし
くは２以上かつ７以下である。アミン溶液ストリーム２４のアミン含量は、１５重量％以
上かつ９５重量％以下、好ましくは１５重量％以上かつ８５重量％以下である（尚、アミ
ン溶液ストリーム２４の溶剤重量およびアミン重量を足し合わせた値を基準としている）
。
【００３７】
　セパレーター３２では、例えば幾つかの蒸留塔を用いることによってＭＤＩとＭＣＢと
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が分離される。分離されたガス状のＭＣＢはコンデンサー６０へと送られて液化される。
液体となったＭＣＢは、供給源ストリーム６２と溶剤パージ６４とに分けることができる
。供給源ストリーム６２では、分離されたＭＣＢが回収される。溶剤パージ６４は、例え
ば、ＭＣＢ中の不純物が増えることのないようにＭＣＢ除去に用いられる。図示された態
様では、供給源ストリーム６２がバッファー・タンク６６へと送られる。バッファー・タ
ンク６６では、更なる用途のためにＭＣＢを貯留することができる。更に、供給源ストリ
ーム量の変動は、バッファー・タンク６６を用いることによって均等化することができる
。バッファー・タンク６６で回収されたＭＣＢは、「ホスゲンを回収する回収ユニット５
２」および／または「ＭＤＡを溶解させるために用いられる混合ストリーム２４」へと供
給することができる。このように、供給源ストリーム６２は、イソシアネート製造プロセ
スの内部リサイクル・ストリームとなっている。回収されたＭＣＢ中の抽出残渣は、リア
クターへと戻され、好ましくは所望の生成物（例えばＭＤＩ）が形成されるように更に反
応に付してもよい。
【００３８】
　図３に示すように、少なくとも１つの出口ストリーム（３８，４８）の量および品質（
濃度）に基づいて、溶剤供給ストリーム５４およびホスゲン・ストリーム１６の量を調整
することによってＭＤＩ製造プロセスを制御することができる。その目的のため、流速（
Ｆ）および品質（Ｑ）が出口ストリーム測定デバイス６８によって測定され得る。あるい
は、流速（Ｆ）および品質（Ｑ）が、溶液ユニット測定デバイス６９によって測定される
溶液ユニット１８の濃度、温度およびレベルに基づいて算出され得る。出口ストリーム３
８,４８の流速および品質に関する情報は処理され、溶剤供給ストリーム５４の量を制御
すべく溶剤供給ストリーム用バルブ７０が設定される。また、出口ストリーム３８,４８
の流速および品質に関する情報は、ホスゲン・ストリーム１６の量を制御すべくホスゲン
・ストリーム用バルブ７２を設定するのに使用される。ホスゲン・ストリーム１６の量は
、バルブ８２で制御されるアミン溶液ストリーム量に基づいて設定される。溶剤供給スト
リーム用バルブ７０およびホスゲン・ストリーム用バルブ７２を設定するための補正変数
は、溶剤供給ストリーム５４およびホスゲン・ストリーム１６を制御するコントローラー
７４によって供される。ＭＤＩ製造プロセスの安定性を確保するために、溶剤供給ストリ
ーム５４の流速（Ｆ）が溶剤供給ストリーム測定デバイス７６によって測定されるので、
溶剤供給ストリーム５４の流速または量に基づいて、あるいは、溶剤供給ストリーム５４
の目標とする流速または量に基づいて、流速（即ち、ホスゲン・ストリーム１６の量）を
ホスゲン・ストリーム用バルブ７２で制御することができる。かかる制御は、ホスゲン・
ストリーム１６を制御するコントローラー７８によって行われる。
【００３９】
　溶液ユニット１８でのホスゲン制御は大きい干渉性を有しているので、システム制御を
行うべく多変数コントローラー（または同様の要素）を設計する必要がある。従前の多変
数コントローラーは、分散制御システム（ＤＣＳ）における実現可能性の点で不利である
。従前の多変数コントローラーをＤＣＳで実現できるように設計を変えて実施することは
容易ではない。多変数コントローラーを回避するために、付加的なプロセス的知見に基づ
いた異なる構造が好ましい（図４参照）。溶液ユニット１８のホスゲン濃度を制御するた
めに、システムを乱し得るホスゲン量を計算ユニット８６で算出することができる。溶液
ユニット１８へと送られるホスゲンは、ホスゲン生成ユニット１４で生じるホスゲン・ス
トリーム１６中のホスゲン量から算出することができる。それは、ホスゲン・ストリーム
測定デバイス８４を用いてホスゲン・ストリーム１６の流速（量）を測定することで足り
る。別法にて、測定デバイス８１を用いてストリーム２０のホスゲン濃度を測定してもよ
い。リアクター２２から戻されるホスゲン量は、ＭＤＡ充填量およびホスゲン過剰量から
算出することができる。ＭＤＡ量は、混合物ストリーム用バルブ８２の設定値から得るこ
とができる。そのような情報および他の主たる確定情報は、計算ユニット８６の情報入力
ライン８３を通じて処理される。当然に、ホスゲン量の動的挙動を考慮しなければならな
い。ホスゲン発生ユニット１４から得られるホスゲンとリサイクル・ストリーム５０との
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双方は、コントローラー７４を用いて溶剤供給ストリーム用バルブ７０を制御するホスゲ
ン濃度制御動作に組み込むことができる。その結果、多変数コントローラーのように機能
する、よりシンプルな構造がもたらされることになり、リサイクル・ストリーム５０の流
速（Ｆ）および濃度（Ｑ）を測定するためのリサイクル・ストリーム測定デバイス８０が
不要となる。
【００４０】
　ホスゲン・パージ５６中のホスゲンおよびＨＣｌの量が多すぎると、ホスゲンおよびＨ
Ｃｌの中性化／除去を行わなければならないので、オーバーライド制御を行ってもよい（
図５）。この場合、ホスゲン・パージ５６の量および／または品質を測定するために、ホ
スゲン・パージ測定デバイス８８が設けられる。ホスゲン／ＨＣｌの中性化／除去の危険
性が検知できる場合、マスター・コントローラー７４の一般的な制御が、そのような危険
性が排除されるまで優先される。そのように優先されるマスター・コントローラー７４の
一般的な制御のために、好ましくは、溶剤供給ストリーム・バルブ７０が「開」にされる
。
【００４１】
　図５に示す本発明の態様では、回収ユニット５２および溶液ユニット１８が一体化され
ることによって、吸収床セクション３４と吸収底部３６とから成る単一の吸収ユニット２
８が構成されている。吸収床セクション３４でホスゲンが回収されることになるので、吸
収床セクション３４が回収ユニット５２として機能する。吸収底部３６では、生じたホス
ゲンがＭＣＢに溶解するので、吸収底部３６が溶液ユニット１８として機能する。吸収ユ
ニット２８の内部では、吸収床セクション３４と吸収底部３６との間に回収ストリームが
位置している。このように、２つの異なる機能を１つのデバイスに組み込むことが可能で
ある。例えば、必要に応じて、ストリーム２０が「幾つかのサブユニットから構成される
リアクター２２の内部ストリーム」となるように、溶液ユニット１８をリアクター２２と
一体化させてもよい。
【００４２】
　ホスゲン・ストリーム１６中にＣｌ２が含まれないように、ホスゲン発生ユニット１４
に設けられた付加的なホスゲン・ストリーム測定デバイス９０を用いてホスゲン・ストリ
ーム１６のＣｌ２がモニタリングされる（図６）。Ｃｌ２が検知される場合、ホスゲン・
ストリーム１６にＣｌ２が含まれないようにホスゲン・ストリーム用バルブ７２および／
またはＣＯストリーム用バルブ９２および／またはＣｌ２ストリーム用バルブ９４がコン
トローラー９６によって設定される。コントローラー９６によってバルブ７２，９２，９
４がそのように制御されることによって、Ｃｌ２を含んだホスゲン・ストリーム１６の量
が減じられたり、および／または、ＣＯストリーム１０の流速が増してホスゲンの生成が
増加したり、および／または、Ｃｌ２流速が減じられたりすることになる。好ましくは、
コントローラー９６によってＣＯストリーム用バルブ９２のみが設定される。ホスゲン・
ストリーム測定デバイス９０によってホスゲン・ストリーム１６中のＣＯ濃度を測定する
ことができるので、一般的な態様では、付加的なホスゲン・ストリーム測定デバイス９０
を用いてホスゲン・ストリーム１６の品質をモニタリングすることができる。
【００４３】
　ホスゲン・ストリーム１６の圧力は、イソシアネート製造プロセスの略全てのユニット
の圧力に影響を及ぼす。それゆえ、ホスゲン・ストリーム１６の圧力をホスゲン圧力測定
デバイス９８でモニタリングすることによって、ホスゲン・ストリーム用バルブ７２で圧
力が制御される。ホスゲンの目的とする流速を得るために、ＣＯストリーム１０に対して
ＣＯフィード測定デバイス１００が設けられ、Ｃｌ２ストリーム１２に対してＣｌ２フィ
ード測定デバイス１０２が設けられる。ＣＯフィード測定デバイス１００およびＣｌ２フ
ィード測定デバイス１０２を用いることによって、ホスゲン生成ユニット１４が十分な抽
出物を有することになるように、ＣＯストリーム用バルブ９２およびＣｌ２ストリーム用
バルブ９４を制御できる。ＣＯおよびＣｌ２の流速はＣＯおよびＣｌ２の圧力に依存して
いるので、予備圧力制御（または予め行われる圧力制御）が行われる。ＣＯ圧力測定デバ
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イス１０４およびＣｌ２圧力測定デバイス１０６を用いることによって、ＣＯ圧力バルブ
１０８およびＣｌ２圧力バルブ１１０が制御される。測定された圧力および流速は相互に
強く干渉しているので、バルブ７２、バルブ９２、バルブ９４、バルブ１０８またはバル
ブ１１０のいずれか１つが調整されると、ホスゲン生成ユニット１４に振動状態がもたら
され、ホスゲン生成が不安定となり得る。このような不安定な状態を防止するために、バ
ルブ７２，９２，９４，１０８および１１０を制御するコントローラーには、各々のコン
トローラーの速度を調整するための時定数が含まれている。適切な時定数を選択すること
によって、コントローラーがそれぞれ独自のバルブ７２，９２，９４，１０８，１１０を
他のコントローラーよりも迅速に又はより遅く設定することが可能となる。当業者に知ら
れた一般的な手法を用いて時定数を好ましく選択することによって、非干渉化がもたらさ
れて制御が容易となる。例えば、ＣＯ圧力バルブ１０８およびＣｌ２圧力バルブ１１０は
、他のバルブ７２，９２，９４よりも迅速に設定され、その場合、ＣＯ圧力バルブ１０８
がＣｌ２圧力バルブ１１０よりも迅速に調整される。従って、ＣＯストリーム用バルブ９
２およびＣｌ２ストリーム用バルブ９４がホスゲン・ストリーム用バルブ７２よりも迅速
に設定され、ＣＯストリーム用バルブ９２がＣｌ２ストリーム用バルブ９４よりも迅速に
調整される。このような非干渉化は、イソシアネート製造プロセスの他のユニットまたは
他のサブユニットに対しても適用することができる。
【００４４】
　例えば溶液ユニット１８、リアクター２２、セパレーター３２、異性体分離ユニット３
２、回収ユニット５２等、または、それらのサブユニットに対して行う他の考えられる制
御を図７に例示的に示す。ユニット１１２は、溶液ユニット１８、リアクター２２、セパ
レーター３２、異性体分離ユニット４２または回収ユニット５２などであり得るが、その
ようなユニット１１２には、供給バルブ１１６によって通常制御される供給ストリーム１
１４が供給される。通常、供給ストリーム１１４の流速、温度および圧力は知られている
か、あるいは、供給ストリーム測定デバイス１１８によって測定される。濃度、温度、レ
ベルまたは圧力などのユニット１１２の幾つかのプロセス・パラメーターは測定される。
温度を制御するために、温度測定デバイス１２０が設けられる。温度測定デバイス１２０
によって測定されるユニット１１２の温度、ならびに、供給ストリーム１１４の流速およ
び温度は、温度コントローラー１２２で処理される。温度コントローラー１２２では、温
度制御が予め行うことができるようにユニット１１２の温度に対する供給ストリーム１１
４の動的影響が考慮される。温度コントローラー１２２は熱バルブ１２４を制御し、それ
によって、水蒸気ストリーム１２６が調整される。そのような熱ストリーム１２６は熱交
換機１２８へと供給されるが、熱交換機１２８ではユニット１１２の流体の一部が加熱さ
れることになる。水蒸気の代わりに、冷却媒体を用いると冷却を行うことができる。温度
制御によって、ユニット１１２の流体濃度を制御してもよい。ユニット１１２の流体濃度
を温度制御で制御する場合、濃度に関する情報は、最適化された目標温度を算出するため
に温度コントローラー１２２で処理されることになる。更に、温度コントローラー１２２
は、所定の最大温度または最小温度を越えることがないように確実ならしめる。算出され
た目標温度は、最大温度よりも高くなく、かつ、最小温度未満である。
【００４５】
　このようにして、流体の成分濃度が制御される。濃度は濃度測定デバイス１３０によっ
て測定され、供給ストリーム１１４の流速に関する情報と共にレベル・コントローラー１
３２で処理される。レベル・コントローラー１３２では、レベルおよび濃度の制御を予め
行うことができるように、供給ストリーム１１４の流速がユニット１１２のレベルおよび
濃度に与える影響が考慮される。レベル・コントローラー１３２は出力バルブ１３４を制
御し、それによって、出力ストリーム１３６の出力流速が調整されることになる。更なる
出力ストリーム１３８が設けられる場合、かかる更なる出力ストリーム１３８が、同様に
制御されてもよい。
【００４６】
　好ましくは、出口ストリーム３８の粘度が制御される。特に出口ストリーム３８がポリ
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。それゆえ、出口ストリーム３８の粘度の測定のため、粘度測定デバイスが設けられる。
かかる情報は、例えば、セパレーター３２の圧力および粘度を制御する粘度コントローラ
ーで処理される。
【００４７】
　上述の態様の要素および特徴の特定の組合せは単に例示にすぎない。本願明細書では、
かかる教示事項を他の教示事項と交換および置換する可能性も考慮される。請求項に記載
された発明の概念および範囲から逸脱することなく、開示事項の変更、修正および他の実
施が可能であることは当業者に理解できることである。従って、上記の記載事項は単に例
示にすぎず限定する意図はない。発明の範囲は特許請求の範囲に規定されているが、発明
の範囲は特許請求の範囲に規定された発明と均等な範囲まで含んでいる。更に、本願明細
書および特許請求の範囲で用いられている参照番号は、特許請求の範囲に記載された発明
の範囲を制限するものではない。説明した実施態様は、他の材料の形成にも応用すること
ができる。特に、ＴＤＩ、ＨＤＩ、ＩＰＤＩ等の他のイソシアネートの生成にも応用する
ことができる（その場合、対応するＴＤＡ、ＨＤＡなどのアミンが出発材料として用いら
れ、ＭＣＢ、ＯＤＢ等の溶剤が用いられる）。
【００４８】
　本願発明を例示的に詳細に説明してきたが、そのような詳細な説明は単に例示にすぎず
、特許請求の範囲で制限され得ることを除いて、本発明の範囲または概念から逸脱するこ
となく当業者が変更を加えることができることを理解できるであろう。
【００４９】
　本出願は、特許出願第１１／６３８８１７号（２００６年１２月１４日出願）の一部継
続出願であり、その優先権を主張する。
【図面の簡単な説明】
【００５０】
【図１】図１は、イソシアネート製造設備を模式的に簡易に表したブロック図である。
【図２】図２は、イソシアネート製造設備で実施されるイソシアネート製造プロセスを模
式的に簡易に表したブロック図である。
【図３】図３は、監視制御またはマスター制御を行う図２に示す製造設備を模式的に簡易
に表したブロック図である。
【図４】図４は、調整制御を行う図３に示す製造設備の細部を簡易に表した模式的な図で
ある。
【図５】図５は、別の調整制御を行う図３に示す製造設備の細部を簡易に表した模式的な
図である。
【図６】図６は、別の調整制御を行う図３に示す製造設備の細部を簡易に表した模式的な
図である。
【図７】図７は、図３に示す製造設備の細部を簡易に表した模式的な図であり、別の調整
制御の例が示されている。
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