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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　（ａ）アミン（２）、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）を混合するための混合区
域（１１００）と、
　（ｂ）前記混合区域（１１００）の下流に配置された反応区域（１２００）
とを有する反応部（１０００）において、対応するアミン（２）とホスゲン（３）とを、
不活性溶媒（４）中で、目的温度Ｔｔａｒｇｅｔで反応させることによる、イソシアネー
トの連続的製造方法であって、
　（Ａ）連続的製造を開始し、
　（Ｂ）連続的製造を行い、
　（Ｃ）連続的製造を停止する
工程を連続して行い、かつ、
　前記工程（Ａ）において、
　　（Ｉ）最初に、前記混合区域（１１００）および前記反応区域（１２００）の少なく
とも部分的に、
　　　（ｉ）不活性溶媒（４）のみを充填し、次いで、Ｔｔａｒｇｅｔまで加熱し、次い
で、アミン（２）を充填することなく、さらにホスゲン（３）を充填するか；または、
　　　（ｉｉ）アミン（２）を充填することなく、不活性溶媒（４）およびホスゲン（３
）を充填し、次いで、Ｔｔａｒｇｅｔまで加熱し；
　　（ＩＩ）前記工程（Ａ）（Ｉ）の終了後、前記反応区域（１２００）に、混合区域（
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１１００）を介して連続的に前記アミン（２）およびさらなるホスゲン（３）およびさら
なる不活性溶媒（４）を供給し；かつ、
　前記工程（Ｃ）において、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）の連続的供給を継続
している間に、最初に前記アミン（２）の供給のみを停止することにより、前記連続的製
造を停止する、前記製造方法。
【請求項２】
　前記混合区域（１１００）および前記反応区域（１２００）の間に、さらに滞留装置（
１１１０）を有する、請求項１に記載の製造方法。
【請求項３】
　前記反応区域（１２００）が、塩化カルバモイルを切断するための下流装置（１３００
）を有する、請求項１または２に記載の製造方法。
【請求項４】
　前記工程（Ｃ）の後に、不活性溶媒の連続的供給を継続している間に、最初にホスゲン
（３）の供給を停止することにより行われる、前記ホスゲン（３）を前記反応区域（１０
００）から除去する工程（Ｄ）を行う、請求項１～３のいずれか一項に記載の製造方法。
【請求項５】
　前記Ｔｔａｒｇｅｔが８０℃～１３０℃である、請求項１～４のいずれか一項に記載の
製造方法。
【請求項６】
　前記工程（Ａ）（Ｉ）において、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）の総質量に対
して、ホスゲン（３）の質量割合が０．５％～２０％である、請求項１～５のいずれか一
項に記載の製造方法。
【請求項７】
　前記工程（Ａ）（Ｉ）が、当該工程の終了時に、前記アミン（２）と前記ホスゲン（３
）との前記不活性溶媒（４）中での反応に使用可能な前記反応区域（１２００）の内部体
積の少なくとも５０体積％に、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）の混合物が充填さ
れているように行われる、請求項１～６のいずれか一項に記載の製造方法。
【請求項８】
　前記工程（Ｃ）において、ホスゲン（１）および不活性溶媒（４）が、時間ｔｃの期間
継続的に供給され、前記アミン（２）と前記ホスゲン（３）との前記不活性溶媒（４）中
での反応に使用可能な前記反応区域（１２００）の前記内部体積が、ホスゲン（１）およ
び不活性溶媒（４）によって、１倍～５倍となるように、前記時間ｔＣの期間が選択され
る、請求項１～７のいずれか一項に記載の製造方法。
【請求項９】
　前記工程（Ｄ）において、ホスゲン（３）の供給終了後、不活性溶媒（４）が、時間ｔ

Ｄの期間継続的に供給され、前記アミン（２）と前記ホスゲン（３）との前記不活性溶媒
（４）中での反応に使用可能な前記反応区域（１２００）の前記内部体積が、不活性溶媒
（４）によって、１倍～５倍となるように、前記時間ｔＤの期間が選択される、請求項４
～８のいずれか一項に記載の製造方法。
【請求項１０】
　前記工程（Ａ）（ＩＩ）における前記アミンと前記ホスゲンとの反応物の濃度および質
量流速（mass flow rate）が、前記混合区域（１１００）において、前記工程（Ａ）（Ｉ
）において最初に充填したホスゲン（３）および不活性溶媒（４）の混合物が完全に除去
された後、一級アミノ基に対するホスゲンのモル比が、１．１：１～３０：１となるよう
に選択される、請求項１～９のいずれか一項に記載の製造方法。
【請求項１１】
　前記アミン（２）が、メチレンジフェニルジアミン、ポリメチレンポリフェニルポリア
ミン、メチレンジフェニルジアミンおよびポリメチレンポリフェニルポリアミンの混合物
、トリレンジアミン、キシリレンジアミン、ヘキサメチレンジアミン、イソホロンジアミ
ン、ならびにナフチルジアミンからなる群から選択される、請求項１～１０のいずれか一
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項に記載の製造方法。
【請求項１２】
　前記不活性溶媒（４）が、モノクロロベンゼン、ジクロロベンゼン、ジオキサン、トル
エン、キシレン、塩化メチレン、ペルクロロメチレン、トリクロロフルオロメタンおよび
酢酸ブチルからなる群から選択される、請求項１～１１のいずれか一項に記載の製造方法
。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、対応するアミンをホスゲン化することによるイソシアネートの製造方法であ
って、化学工業的な手段、特に、当該方法において重要な、開始から終了工程までの間の
、ホスゲン化されるアミンに対するホスゲンを確実に過剰にすることによって、当該方法
の開始から終了までの間の、反応部の装置に堆積物が形成されることによる問題を抑制す
ることが可能な、製造方法に関する。
【０００２】
　対応するアミンをホスゲンと反応させることによるポリイソシアネートの工業的規模の
製造は、従来技術において長くにわたり知られており、前記反応は気相または液相中で、
バッチ式または連続式により行われている（W. Siefken, Liebigs Ann. 562, 75-106 (19
49)）。第一級アミンとホスゲンとから有機イソシアネートを製造する方法について複数
の記載がすでに存在している；例えば、Ullmanns Encyclopadie der technischen Chemie
 [Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry], 4th ed. (1977), volume 13, p.
 351-353、及び、G. Wegener et al, Applied Catalysis A：General 221 (2001), p. 30
3-355, Elsevier Science B.V.を参照されたい。芳香族イソシアネート、例えば、メチレ
ンジフェニルジイソシアネート（ＭＭＤＩ－“モノマーＭＤＩ”）、ポリメチレンポリフ
ェニレンポリイソシアネート（ＭＭＤＩと高級同族体との混合物、ＰＭＤＩ、“ポリマー
性ＭＤＩ”）、またはトリレンジイソシアネート（ＴＤＩ）、および、脂肪族イソシアネ
ート、例えば、ヘキサメチレンジイソシアネート（ＨＤＩ）またはイソホロンジイソシア
ネート（ＩＰＤＩ）の両方が広く使用されている。
【０００３】
　ポリイソシアネートの最新の工業的規模の製造は連続式であり、その反応は、ＥＰ１６
１６８５７Ｂ２に記載されているような、断熱的ホスゲン化として行われる。反応器中の
望ましくない堆積物および副産物は、反応温度および圧力を正しく選択することによって
回避される。混合空間では、一級アミノ基に対して過剰のモルのホスゲンが確保されるべ
きである。３段階のホスゲン化ラインがＥＰ１８７３１４２Ｂ１に記載されており、ダイ
ナミックミキサーの第１段階と、第１のホスゲン化反応器の第２段階との間の圧力は同じ
ままであるか、または上昇し、第３段階におけるホスゲン除去のための装置では、第２段
階よりも圧力が低い。
【０００４】
　ＷＯ２０１３／０２９９１８には、対応するアミンをホスゲンと反応させることによる
イソシアネートの製造方法が記載されており、プラントに別々にしても問題なく実施する
ことができ、より詳細には、アミンに対するホスゲンの比を増加させることによって、ま
たはホスゲンおよび／またはアミンの流路に１つ以上の不活性物質を添加することによっ
て、例えプラントが部分的充填の範囲で稼働したとしても、いずれの場合にも、混合およ
び反応が最適な滞留時間窓内で進行すると言える。上記発明の製造方法は、一定の製品お
よび製法品質で、既存のプラントの稼働を異なる充填で可能にすることである。これは、
異なる銘板容量を持つ複数のプラントの提供を不要にするものである。
【０００５】
　上記出願は、特に、個々の装置における共反応物質の滞留時間などのホスゲン化に必須
パラメータが、銘板容量での生産プラントの稼働のために最適化されることを教示するが
、これは、プラントが銘板容量より低く稼働された場合の収率および製品純度の点で問題
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を引き起こし得る（第２頁、第２０行～第３６行参照）。部分充填（すなわち、銘板容量
での稼働と比較して低いアミン流速）でも、最適化された－狭い－滞留時間窓を達成する
ために、好ましくは、すべての成分の総流速が本質的に銘板容量における流速に一致する
ように（第６頁、第４行～第８行参照）、ホスゲン流および／または不活性画分のいずれ
かを増加させることが提案されている（第３頁、第５行～第１９行）。上記出願は、第２
頁において記載された発明の背景の記載において、開始および停止操作について言及して
いるが、稼働しない生産プラント（すなわち、アミン流速およびホスゲン流速が０に等し
い）を最も有利に銘板容量の所望の稼働状態にする特定の動作についての技術的教示、お
よび、稼働する生産プラントが最も有利に停止する（すなわち、アミン流速およびホスゲ
ン流速が０に等しい）特定の動作についての技術的教示のいずれも開示していない。上記
出願に記載されている技術的手段（すなわち、ホスゲン流速および／または不活性画分の
増加）は、専ら、銘板容量よりも低く生産プラントが稼働される（すなわち、アミン流速
が０より著しく大きい）問題において、および、銘板容量で稼働されるプラントを、銘板
容量よりも低い稼働にどのように切り替えることができるかという問題（例を参照）にお
いて考慮されるべきである。上記文献では、開始操作における個々の流れの開始、または
、終了操作における個々の流れの終了の順序については説明していない。
【０００６】
　ホスゲン化ラインからの反応生成物は、ＥＰ１５４６０９１Ｂ１に記載されているよう
に処理することができる。反応生成物の後処理は層状エバポレーター、好ましくは流下膜
式エバポレーターで行い、ホスゲンとＨＣｌを穏やかに蒸発させる。
【０００７】
　ＵＳ５１３６０８７（Ｂ）には、同様に、ホスゲン化プラントでの溶媒回収に由来し得
る不活性溶媒蒸気による、ホスゲン化反応混合物からのホスゲン化の除去が記載されてい
る。溶媒除去および回収の１つの可能な実施形態は、ＥＰ１８５４７８３Ａ２に記載され
ている。溶媒に溶解した対応するアミンとホスゲンとを反応させることにより得られたジ
フェニルメタン系（ＭＤＩ）のジ－およびポリイソシアネートを、まず、塩化水素および
過剰のホスゲンを除去し、次いで、この粗溶液をイソシアネートおよび溶媒に蒸留分離す
る。溶媒は、ポリイソシアネート調製物の原料の溶液を調製するために、工程に再循環さ
れる。モノクロロベンゼンを溶媒として使用してＭＤＩを製造する場合、この蒸留分離で
は、有利には粗イソシアネート溶液を２段階で後処理して、イソシアネート含有流の重量
に対して少なくとも９５重量％のイソシアネートを含有する底部生成物を得、次いで、こ
の底部生成物を、好ましくはさらなる工程で低沸点成分を除去する。第１段階では、粗イ
ソシアネート溶液中に存在する溶媒の６０％～９０％を、好ましくは、６００～１２００
ｍｂａｒの絶対圧力および１１０℃～１７０℃の底部温度でのフラッシュ蒸留によって除
去し、蒸気は５～２０枚のプレートを有し、１０％～３０％還流のカラムで後処理して、
溶媒含有流の重量に対して＜１００ｐｐｍ、好ましくは＜５０ｐｐｍ、より好ましくは＜
２０ｐｐｍのジイソシアネート含量の溶媒含有流を達成する。第２の工程では、絶対圧力
６０～１４０ｍｂａｒおよび底部温度１３０～１９０℃の下で、底部生成物中の残存溶媒
を１～３重量％の残存量まで除去する。蒸気は、同様に、５～２０枚のプレートを有し、
１０％～４０％還流の蒸留カラムで後処理して、溶媒含有流の重量に対して＜１００ｐｐ
ｍ、好ましくは＜５０ｐｐｍ、より好ましくは＜５０ｐｐｍのジイソシアネート含有量の
溶媒含有流を達成するか、または、この流れは、濃縮後に、第１の蒸留工程に供給物とし
て再循環される。同様に、後続の工程で除去され蒸留物流は、供給物として第１の蒸留工
程に再循環させることができる。
【０００８】
　蒸留が適切に設計されれば、再循環された溶媒は上記のジイソシアネート含量を有する
。さらに、適切な技術的手段を用いることにより、ジイソシアネート含有量に関する溶媒
品質を、例えば、デミスター、バッフルプレートまたはハイドロサイクロンによって、一
段階または多段階の蒸留溶媒の除去の蒸気中のジイソシアネート含有溶媒蒸気または液滴
の全部または一部を除去することにより、または、新鮮なまたは再循環された溶媒を用い
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た急冷（噴霧）によってさらに高めることができる。上記の手段の組み合わせも可能であ
る。
【０００９】
　ＥＰ１８５４７８３Ａ２は、ポリイソシアネートの製造方法のための溶媒について存在
する品質要求を記載している。ホスゲン化に使用されるアミン溶液の調製に使用される循
環溶媒の純度は、粗イソシアネート中の副生成物形成にとって極めて重要であることが分
かっている。溶媒の重量に対して、含有量わずか１００ｐｐｍのホスゲンまたは１００ｐ
ｐｍのジイソシアネートでさえ、粗イソシアネート中に検出可能な副生成物の形成をもた
らす。蒸留されたイソシアネートの場合、すなわち上部生成物として得られるイソシアネ
ートの場合、これは収率の低下を招くが、底部生成物、例えば、ジフェニルメタン系のジ
－およびポリイソシアネートとして得られるイソシアネートの場合、これは品質（色）お
よび反応特性に望ましくない影響を引き起こす。これは、例えば、塩素化された二次成分
および鉄含有量の増加を介して検出可能である。
【００１０】
　溶媒不純物としての四塩化炭素は、ホスゲンを介してホスゲン化回路に入り、溶媒回路
を介して溶媒中に蓄積する。時間とともに、四塩化炭素の濃度は、排出ガスを用いた排出
による四塩化炭素の損失によって形成される均一なレベルに落ち着く。製造条件によれば
、新たに供給されず、工程中の再循環流から得られる、ホスゲン化に使用される溶媒は、
四塩化炭素の質量含有量が０．０１％～５％であり、場合によっては、全不純物を含む溶
媒の総質量に対して最大２０％である。
【００１１】
　ＤＥ－Ａ－１９９４２２９９には、対応するアミンをホスゲン化することによるモノ－
およびオリゴイソシアネートの製造方法が記載されており、触媒量のモノイソシアネート
をホスゲンと共に最初に不活性溶媒に添加し、アミンを添加して、通常は溶媒に溶解し、
得られた反応混合物とホスゲンとを反応させる。難溶性懸濁液の中間生成が回避される。
アミンが完全に変換する場合、副生成物としてアミンから対称的に置換されたＮ，Ｎ’－
ウレアが形成することなく、所望のイソシアネートが、明らかに短縮された反応時間内に
高収率および高選択率で形成される。しかしながら、この方法は、特に、後の段階で再び
除去しなければならない追加のモノイソシアネートを使用することから、比較的複雑であ
りエネルギーを大量消費する。
【００１２】
　いくつかの例外を除いて、記載された先行技術は、通常稼働における工程にのみ関する
。これらの文献では、所望のアミンの目標流速での定常稼働状態に達するまで（「開始時
間」と呼ばれる）の開始操作、または完全な停止に達するまで（「停止時間」と呼ばれる
）の停止操作は、連続的な工業規模のプロセスに関連して考慮されていない。バッチ式の
ホスゲン化が記載されている文献でのみ、開始段階についてより詳細な考察がされている
；例えば、ＵＳ２，９０８，７０３およびＵＳ２，８２２，３７３を参照されたい。予期
しない停止時間（例えば、プラントの突然の強制停止など）もまた、すぐさま通常稼働時
とは著しく異なる製造状況につながる。
【００１３】
　本発明は、特に、対応する第一級アミンを液相中でホスゲン化することによりジ－およ
びポリイソシアネートを製造するための連続法における通常稼働からの変更に関連する。
開始および停止段階は、製造業で毎日頻繁に起こり、必ずしもホスゲン化プラントの開始
または他の機械的介入を伴うものではなく、単にホスゲン化プラントの停止および再開を
伴うものである。一般に、これらの開始および停止段階の特徴は、アミンに対するホスゲ
ンの比の変動が存在することにある。これは、単位時間当たりに変換されるアミンの量（
アミン流速）が、銘板容量でのプラントの稼働に比べて非常に小さい場合に特に観察され
る。アミンに対するホスゲンの比におけるこれらの変動は不都合であり、ポリウレアまた
はアミン塩酸塩のような固体が形成され、多量に析出する可能性がある。通常稼働におい
てホスゲン化プラントを緊急に突然停止させる場合も同様である。
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【００１４】
　計画されたものであろうと予期せぬ事象の結果であろうと、通常稼働からの変更は、例
えば、装置内の堆積物の増加の結果として、正常状態の回復後の連続的な可動に関してリ
スクを増大させる可能性がある。従って、このリスクが適切な予防措置によって最小化さ
れるイソシアネートを製造する方法が必要とされている。
【００１５】
　この必要性を考慮して、本発明は、
　（ａ）アミン（２）、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）を混合するための混合区
域（１１００）、および、
　（ｂ）前記混合区域（１１００）の下流に配置された反応区域（１２００）
を含む反応部（１０００）
において、対応するアミン（２）とホスゲン（３）とを、不活性溶媒（４）中で、目的温
度Ｔｔａｒｇｅｔで反応させることによる、イソシアネートの連続的製造方法であって、
　（Ａ）連続的製造を開始し、
　（Ｂ）連続的製造を行い、かつ、
　（Ｃ）連続的製造を停止し、かつ、好ましくは、
　（Ｄ）ホスゲン（３）を反応部（１０００）から除去する
工程を連続して行い、かつ、
　前記工程（Ａ）において、
　　（Ｉ）最初に、前記混合区域（１１００）および前記反応区域（１２００）の少なく
とも部分的に、
　　　（ｉ）不活性溶媒（４）のみを充填し、次いでＴｔａｒｇｅｔまで加熱し、次いで
アミン（２）を充填することなく、好ましくはさらなる不活性溶媒（４）とともにさらに
ホスゲン（３）を充填するか；または、
　　　（ｉｉ）アミン（２）を充填することなく、不活性溶媒（４）およびホスゲン（３
）を充填し、次いでＴｔａｒｇｅｔまで加熱し；
　　（ＩＩ）前記工程（Ａ）（Ｉ）の終了後、前記反応区域（１２００）に、混合区域（
１１００）を介して連続的に前記アミン（２）およびさらなるホスゲン（３）およびさら
なる不活性溶媒（４）を供給し；かつ、
　前記工程（Ｃ）において、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）の連続的供給を継続
している間に、最初に前記アミン（２）の供給のみを停止することにより、前記連続的製
造を停止する、前記製造方法。
【００１６】
　反応部（１０００）は、アミンとホスゲンとの実際の反応が起こってイソシアネートを
生じるホスゲン化プラントの部分であり、すなわち、後処理部（２０００）とに対する反
応部を指す。本発明において、反応部１０００（接続された後処理部２０００を有する）
の１つの可能な配置を図１に示す。任意の装置は点線で描かれている。本発明によれば、
反応部は、少なくとも１つの混合区域（１１００）と、該混合区域（１１００）の下流に
配置された少なくとも１つの反応区域（１２００）とを含む。混合区域の下流に配置され
たとは、混合区域の出力（５）が、滞留装置（１１１０）が任意に中間接続された反応区
域（１２００）に流れることを意味する。本発明の方法において、工程（Ａ）（Ｉ）の進
行中に、反応部（１０００）中にイソシアネートは存在しない。工程（Ａ）（ＩＩ）にお
けるアミン供給の開始とともに、イソシアネート（１）が初めて形成される。工程（Ｃ）
が終了した後、反応部（１０００）は再びイソシアネート（１）を含まず、反応部（１０
００）は、前の製造サイクルの工程（Ａ）（Ｉ）からのイソシアネート（１）を含まない
。反応部（１０００）中に最初にイソシアネートは充填されないので、工程（Ａ）（Ｉ）
の進行中、本発明の方法においては、反応部（１０００）中にイソシアネート（１）は存
在しない。
【００１７】
　本発明の様々な実施形態を、以下に詳細に説明する。文脈が、当業者に対して異なるも
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のを明白に示唆しない限り、これらは所望に応じて互いに組み合わせることができる。
【００１８】
　本発明の方法の工程（Ａ）は、非稼働ホスゲン化プラントから進行する反応部（１００
０）の開始操作に関する。本発明の方法の工程（Ａ）において、各場合に存在する開始状
態は、最初に述べた問題が、仮にあったとしても、せいぜいわずかな程度しか起らないよ
うに、以下で詳細に述べるように、通常の条件下の生産状態に変更される。
【００１９】
　本発明の方法の第１の実施形態において、反応部（１０００）は、ただ１つの混合区域
（１１００）およびその下流に配置された反応区域（１２００）を含み、これらのいずれ
も、１つの装置、およびパイプライン、ポンプ、ヒーター等の周辺装置に組み込まれても
よい。混合区域（１１００）に好適な装置は、例えば、ＥＰ２０７７１５０Ｂ１（ロータ
ーステーターミキサー；特に、図面および付随する文章を参照）、およびＤＥ３７４４０
０１Ｃ１（混合ノズル；特に、図面および付随する文章を参照）に詳細に記載されている
ように、当業者に知られている静的または動的混合装置である。反応区域（１２００）に
好適な装置は当業者に公知であり、例えば、好ましくは水平多孔板によって分割され、場
合により加熱可能な、等温製造方式の場合には、場合により気相および液相を分離するた
めの分離器と下流で接続した、ＥＰ０７１６０７９Ｂ１に記載されているような、ＥＰ０
７１６０７９Ｂ１に記載されているような内部構造を有する、または、ＥＰ１６０１４５
６Ｂ１に記載されているような内部構造を有さない、垂直管状反応器である。
【００２０】
　工程（Ａ）（Ｉ）において、混合区域および反応区域に、不活性溶媒（４）およびホス
ゲン（３）を少なくとも部分的に充填する。図１に示すように、ホスゲン（３）は、好ま
しくはホスゲン溶液（３０）の形態、すなわち不活性溶媒（４）中のホスゲン（３）溶液
として供給する。このホスゲン溶液（３０）中のホスゲン（３）の質量割合は、好ましく
は３．０％～９５％、より好ましくは２０％～７５％である。ホスゲン溶液（３０）の調
製のために、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）を混合するのに適した混合装置を用
いることが可能である（図１には示されていない）。その目的に適した装置は、従来技術
から公知である。本発明における好適な不活性溶媒（４）は、反応条件下で不活性な溶媒
であり、例えば、モノクロロベンゼン、ジクロロベンゼン（特に、オルト異性体）、ジオ
キサン、トルエン、キシレン、塩化メチレン、ペルクロロエチレン、トリクロロフルオロ
メタンまたは酢酸ブチルである。不活性溶媒（４）は、好ましくはイソシアネートを実質
的に含有せず（目標質量比＜１００ｐｐｍ）、かつ、実質的にホスゲンを含まず（目標質
量比＜１００ｐｐｍ）、これは再循環流を使用する際に留意すべきである。したがって、
ＥＰ１８５４７８３Ａ２に記載されている方法により操作することが好ましい。溶媒は、
個別に、または例として挙げた溶媒の任意の所望の混合物の形態で使用することができる
。クロロベンゼンまたはオルト－ジクロロベンゼンを使用することが好ましい。
【００２１】
　変形例（ｉ）では、最初に、混合区域（１１００）および反応区域（１２００）に不活
性溶媒（４）を少なくとも部分的に充填し、次いで、好ましくは８０℃～１３０℃、より
好ましくは９５℃～１１５℃の所望の目標温度に加熱する。図１に示すように、この構成
工程における不活性溶媒（４）の添加は、ホスゲン（３）と不活性溶媒（４）の混合をも
たらす導管を介して行うことができ、この場合、ホスゲン（３）の供給は、この操作中に
停止する。不活性溶媒（４）のための専用の供給ラインを提供することも可能である（図
１に点線で示す）。続いて、不活性溶媒（４）にホスゲン（３）を、好ましくは図１に示
すようにホスゲン溶液（３０）の形態で、好ましくは反応区域（１２００）において、ホ
スゲン（３）および不活性溶媒（４）の総質量に対して、ホスゲン（３）の質量割合が０
．５％～２０％、より好ましくは１％～１０％となる十分に長い期間の間に混合する。所
望の目標温度および不活性溶媒（４）中のホスゲン（３）の所望の質量比が達成され次第
、好ましくは図１に示すようにアミン溶液（２０）の形態で、すなわち、不活性化溶媒（
４）中のアミン（２）溶液の形態でアミン（２）を添加し、かつ、好ましくは、ホスゲン
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溶液（３０）の形態でホスゲン（３）を添加することによって、ホスゲン化を開始する。
アミン溶液（２０）中のアミン（２）の質量割合は、好ましくは５．０～９５％、より好
ましくは２０～７０％である。工程（Ａ）の実施前に、反応部（１０００）を不活性溶媒
（４）でパージすることが有用であることが知られている。
【００２２】
　変形例（ｉｉ）では、好ましくは８０℃～１３０℃、より好ましくは９５℃～１１５℃
の、この実施形態でも同様の所望の目標温度に加熱される前に、不活性溶媒（４）および
ホスゲン（３）を混合区域（１１００）および反応区域（１２００）に導入する。これは
、好ましくは、ホスゲンおよび不活性溶媒の総質量に対して、不活性溶媒（４）中のホス
ゲン（３）の溶液の質量割合が、好ましくは０．５％～２０％、より好ましくは１％～１
０％である、不活性溶媒（４）中のホスゲン（３）溶液（ホスゲン溶液（３０））が最初
に調製されることによって達成される。図１に示すように、このホスゲン溶液（３０）は
、混合区域（１１００）を介して反応区域（１２００）に導入される。
【００２３】
　変形例（ｉ）および（ｉｉ）のいずれにおいても、好ましくは、手順は、工程（Ａ）（
Ｉ）の終わりに、不活性溶媒（４）中のアミン（２）とホスゲン（３）との反応に利用可
能な反応区域（１２００）の、少なくとも５０体積％、好ましくは少なくとも８０体積％
、より好ましくは少なくとも９９体積％、最も好ましくは１００体積％の内部体積に、ア
ミン（２）、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）の混合物を充填する。図１の配置の
反応区域（１２００）における、“不活性溶媒（４）中でのアミン（２）とホスゲン（３
）との反応に利用可能な反応区域（１２００）の内部体積”は、液体粗生成物（６１）の
導管と同じ点線レベルまで広がっている。
【００２４】
　工程（Ａ）（ＩＩ）におけるアミンの添加は、混合区域および反応区域に少なくとも部
分的に不活性溶媒およびホスゲンを充填し、反応の目標温度に達するまで開始しない。こ
の効果は、工程（Ａ）（ＩＩ）の開始時に、アミン（２）を超える非常に高い過剰モルの
ホスゲン（３）が存在し、反応区域の装置壁面にフィルムおよび堆積物の形成のリスクを
低減することにある。
【００２５】
　本発明において好適であり、かつ、記載された工程により対応するイソシアネートに変
換するアミン（２）は、メチレンジフェニルジアミン、ポリメチレンポリフェニルポリア
ミン、メチレンジフェニルジアミンとポリメチレンポリフェニルポリアミンとの混合物、
トリレンジアミン、キシリレンジアミン、ヘキサメチレンジアミン、イソホロンジアミン
およびナフチルジアミンである。メチレンジフェニルジアミン、メチレンジフェニルジア
ミンとポリメチレンポリフェニルポリアミンとの混合物、およびトリレンジアミンが好ま
しい。
【００２６】
　図１に示すように、工程（Ａ）（ＩＩ）において、不活性溶媒（４）中でアミン（２）
の溶液（アミン溶液（２０））を調製し、それを不活性溶媒（４）中のホスゲン（３）の
溶液（ホスゲン溶液（３０））とともに混合区域（１１００）に供給する。適切には、ア
ミンおよびホスゲンについて同じ溶媒（４）が選択されるが、これは必ずしも必須ではな
い。アミン溶液（２０）中のアミン（２）の質量割合は、アミン（２）および不活性溶媒
（４）の総質量に対して、好ましくは５．０％～９５％、より好ましくは２０％～７０％
である。ホスゲン溶液（３０）中のホスゲン（３）の質量割合は、ホスゲン（３）および
不活性溶媒（４）の総質量に対して、好ましくは３．０～９５％、より好ましくは２０～
７５％である。
【００２７】
　適用されるホスゲン溶液およびアミン溶液の温度は、好ましくは、ホスゲン化反応の開
始前、またはアミン（２）と、対応するアミン塩化物を得るために形成されたＨＣｌとの
反応の開始前の混合温度が、アミン溶液の２相への分離を避けるために十分に高くなるよ
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うに、混合区域（１２００）に導入する前に調整することが好ましい。対応するアミン塩
酸塩を得ることは、アミン溶液の2つの相への分離を避けるために十分に高い。このよう
な相分離は、アミンおよびホスゲンからの尿素形成の増加を引き起こし、かつ、混合装置
を閉塞させる固体の形成の増加をもたらす、アミンの局所的過剰を引き起こす。この現象
は、特定の温度範囲内で観察することができる。従って、好ましくは、ホスゲン溶液（３
０）は、－２０℃～＋８０℃、より好ましくは－１０℃～＋２０℃の温度である。最も好
ましくは、ホスゲン溶液（３０）の温度は、－５℃～＋１０℃の範囲である。アミン溶液
（２０）の温度は、好ましくは＋２５℃～＋１６０℃に調整され、より好ましくは＋４０
℃～＋１４０℃である。最も好ましくは、アミン溶液の温度は、＋５０℃～＋１２０℃の
範囲である。好ましくは、反応液の温度制御および計量添加は、特定の溶液の蒸気圧より
高い圧力レベルで行われる。この場合、絶対圧力１．０ｂａｒ～７０ｂａｒ、好ましくは
２．０ｂａｒ～４５ｂａｒ、最も好ましくは３ｂａｒ～２５ｂａｒを確立することができ
る。
【００２８】
　工程（Ａ）（ＩＩ）におけるアミンおよびホスゲンの反応物の濃度および流速は、好ま
しくは、混合区域（１１００）において、工程（Ａ）（Ｉ）で最初に充填したアミン（２
）、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）の混合物を完全に除いた後に、第１級アミノ
基に対するホスゲンのモル比が１．１：１～３０：１、より好ましくは１．２５：１～３
：１となるように選択される。
【００２９】
　本発明の方法の第２の実施形態では、アミンおよびホスゲンの反応物の混合を最適化す
るための追加の滞留装置（１１１０；図１において点線で示す）が、混合区域（１１００
）と反応区域（１２００）の間に存在する。最も簡単な場合には、これは、直径および長
さが反応部（１０００）の所望の生産能力に適合する管である。工程（Ａ）（Ｉ）で添加
される不活性溶媒（４）およびホスゲン（３）の反応物は、混合区域（１１００）を経て
滞留装置（１１１０）を通って反応区域（１２００）に入り、これは、不活性溶媒および
ホスゲンを、反応区域（１２００）に少なくとも部分的に充填できるように、アミンの添
加前に、滞留装置１１１０も、変形例（ｉ）または（ｉｉ）のように不活性溶媒およびホ
スゲンで、好ましくは全部充填することを意味する。第１の実施形態で特定されるすべて
の好ましい範囲（溶媒純度、圧力、温度、各溶液中のアミンおよびホスゲンの質量割合、
第１級アミノ基に対するホスゲンのモル比）は、この実施形態にも等しく当てはまる。同
様のことが、好ましいと認められた原料および装置にも当てはまる。
【００３０】
　上述の２つの実施形態と組み合わせることができる本発明の方法の第３の実施形態では
、反応区域（１２００）の接続された下流に、アミンの液相ホスゲン化の際に起こる塩化
カルバモイル中間体の切断（cleaving）のための装置（１３００）がある（図１に点線で
示す）。これは、塩化水素－およびホスゲン－含有気相（７１）の除去後に得られ、反応
区域（１２００）から出る液体粗生成物（６１）がかなり大きな割合の未切断の塩化カル
バモイルを依然として含有する場合に有利である。適切な装置１３００は、当業者に知ら
れており、液膜が機械的に製造される例としては、例えば、ＳＡＭＢＡＹおよびＬＵＷＡ
薄膜エバポレーター、およびＳａｋｏ薄膜エバポレーターおよびＡＬＦＡ－ＬＡＶＡＬ　
Ｃｅｎｔｒｉｔｈｅｒｍエバポレーターが挙げられる。可動部分を有さない層状エバポレ
ーターを使用することも可能である。これらの例は、流下膜式エバポレーター（落下流式
エバポレーター(falling-stream evaporators)または落下層式エバポレーター(falling-l
ayer evaporators)とも呼ばれる）、またはらせん管状エバポレーターおよび上昇膜式エ
バポレーターである。装置１３００では、液体粗生成物６１中に残存する塩化カルバモイ
ルを切断して、所望のイソシアネートおよび塩化水素を得る。装置１３００では、イソシ
アネート含有液体流（６２）および塩化水素を含む気体流（７２）（過剰のホスゲンを含
むまたは含まない）が得られる。
【００３１】
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　この実施形態では、工程（Ａ）（ＩＩ）においてアミン（２）の添加が開始される前に
、装置（１３００）にホスゲン（３）および不活性溶媒（４）を充填することは必ずしも
必須ではない。第１の実施形態で特定される好ましい範囲（溶媒純度、圧力、温度、各溶
液中のアミンおよびホスゲンの質量割合、第１級アミノ基に対するホスゲンのモル比）は
、この実施形態にも等しく当てはまる。同様のことが、好ましいと認められた原料および
装置にも当てはまる。
【００３２】
　所望の稼働状態に到達すると、反応部（１０００）においてイソシアネートの連続的な
生成（工程（Ｂ））が行われる。工程（Ｂ）は、先行技術から公知の方法によって行うこ
とができる。好適な方法は、例えば、ＥＰ１６１６８５７Ａ１、ＥＰ１８７３１４２Ａ１
、ＥＰ０７１６０７９Ｂ１またはＥＰ０３１４９８５Ｂ１に記載されており、これらは、
原則として、本発明の方法の工程（Ｂ）に対して何らの措置を行うことなく適用すること
ができる。しかしながら、アミン（２）およびホスゲン（３）の反応物の濃度および流速
は、好ましくは、混合区域（１１００）における第１級アミノ基に対するホスゲンのモル
比が、１．１：１～３０：１、より好ましくは１．２５：１～３：１になるように選択さ
れる。さらに、溶媒純度、圧力、温度、各溶液中のアミンおよびホスゲンの質量比に関し
て、工程（Ａ）について記載した好ましい構成は、好ましくは工程（Ｂ）においても観察
される。
【００３３】
　液相中でイソシアネートを連続的に製造するためのすべての方法は、所望のイソシアネ
ート、溶解した塩化水素および過剰の溶解したホスゲンを含有する液相、ならびに、塩化
水素ガスおよび過剰のホスゲンを含有する気相を含む粗生成物を提供する。気相７１が除
去された後（例えば、図１に示すように反応区域（１２００）から出て、または反応区域
に続く適切なセパレータ内で）、液状粗イソシアネート溶液（６１）が残り、これは、場
合により、塩化カルバモイル（１３００）の切断のための装置を通過した後、先行技術か
ら公知の方法（溶媒の除去、イソシアネートの精製－図１に後処理区域２０００として単
に概略図の形態で示されている）を使用して、所望のイソシアネート（１）を最大純度で
得るために後処理される。適切な方法は、ＥＰ１８５４７８３Ａ２およびＥＰ１５０６９
５７Ａ１、またはＥＰ１３７１６３５Ｂ１に記載されている。
【００３４】
　当業者であれば、原則的に連続的な生産は、任意の長期間稼働することができず、例え
ばメンテナンス作業を行うために特定の間隔で停止しなければならないことを認識してい
る。冒頭で言及した問題を回避または少なくとも最小限に抑える方法で連続的なイソシア
ネートの製造を停止することは、本発明の方法の工程（Ｃ）の対象である。
【００３５】
　本発明にとって本質的なことは、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）の連続供給が
時間ｔＣの期間継続している間に、アミン（２）の供給のみを最初に終了することによっ
て連続生産が停止されることである。好ましくはホスゲン溶液（３０）の形態で、ホスゲ
ン（３）および不活性溶媒（４）を連続的に充填することにより、大量の過剰なホスゲン
が達成され、これにより、反応部（１０００）に残存する、アミン塩酸塩および塩化カル
バモイル等のすべての中間体は、反応によって枯渇する。好ましくは、時間ｔＣの期間、
不活性溶媒（４）中でのアミン（２）とホスゲン（３）との反応に利用可能な反応区域（
１２００）の内部体積が、好ましくはホスゲン溶液（３０）の形態のホスゲン（１）およ
び不活性溶媒（４）により、０．１倍～１０倍、好ましくは１倍～５倍となるように選択
される。これらの値に従う場合、一般に、混合区域（１１００）および滞留装置（１１１
０）は反応区域（１２００）よりもはるかに小さいので、混合物は、一般に、混合区域（
１１００）、および存在する場合には滞留装置（１１１０）を通ってかなり頻繁に流れる
。より完全にこの操作が行われるほど、フィルムおよび堆積物の形成のリスクは低くなる
。この間、反応部（１０００）は、工業的加熱手段によって全体的または部分的に加熱す
ることができ、維持される最高温度は、連続稼働モード（工程（Ｂ））の温度であること
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が好ましい。工程（Ｃ）の実施後、ホスゲン（３）および不活性溶媒（４）のみが依然と
して反応部に存在する。イソシアネート（１）および任意に未転化アミン（２）が存在し
、存在する中間体は、工程（Ｃ）によって反応部から除去される。
【００３６】
　工程（Ｃ）における所望の体積交換の後、工程（Ｄ）において、不活性溶媒（４）によ
り、反応部（１０００）からホスゲン（３）を最終的に除去することが好ましい。この目
的のために、不活性溶媒の連続的な供給を継続する間に、最初にホスゲン（３）の供給を
終了する。持続的な効果を達成するために、この溶媒洗浄の持続時間ｔＤは、好ましくは
、不活性溶媒（４）中でのアミン（２）とホスゲン（３）との反応に利用可能な反応区域
（１２００）の内部体積が、不活性溶媒（４）により、０．１倍～１０倍、より好ましく
は１倍～５倍となるように選択される。これらの値に従う場合、一般に、混合区域（１１
００）および滞留装置（１１１０）は反応区域（１２００）よりもはるかに小さいので、
溶媒は、一般に、混合区域（１１００）、および存在する場合には滞留装置（１１１０）
を通ってかなり頻繁に流れる。数日間のパージ持続時間も適用することができ、本発明の
文脈において有利であり得る。選択される溶媒の量およびパージの持続時間は、周辺装置
を含む反応部（１０００）の装置体積だけでなく、完全に避けられない場合には、存在す
る堆積物の量にも依存する。
【００３７】
　本発明の方法は、イソシアネートの製造のために以下の利点をもたらす。
　ｉ）洗浄時間がより少ないため、反応部の生産性が高くなる。
　ｉｉ）混合装置およびパイプラインにおいて生じる圧力降下がより少ないため、反応部
の生産性が高くなる。
　ｉｉｉ）装置壁面上の堆積物がより少なく、より良好な熱伝達が確実になるため、反応
部のエネルギー効率が高くなる。
　ｉｖ）反応部の洗浄後に、廃棄物の量がより少なくなる（最小限のポリウレア形成）。
　ｖ）摩擦または堆積による、ポンプおよびカラム等の下流装置を損なう可能性のある固
体の形成が最小限に抑えられる。
【００３８】
　このように、本発明の方法は、工程Ａ（ＩＩ）の開始時にアミン（２）に対してホスゲ
ン（３）を大量に過剰にすることにより、稼働停止時間がなく、所望のイソシアネートの
非常に高い生成物品質による、技術的に連続的な反応部の開始を可能にする。本発明の方
法はまた、より迅速な開始を可能にし、従って、アミン流速の迅速な上昇、それによる生
産量の増加を可能にする。
【実施例】
【００３９】
実施例
“慣らし稼働(run-in)”製造プラントを使用した、メチレンジフェニルジイソシアネート
とポリメチレンポリフェニルポリイソシアネートとの混合物
　本発明の方法の工程（B）に対応するメタンジフェニルジイソシアネートおよびポリメ
チレンポリフェニルポリイソシアネート（以下、総称してＭＤＩという）の混合物の製造
のための一般条件
【００４０】
　メチレンジフェニルジアミンとポリメチレンポリフェニルポリアミンとの温度１１０℃
の混合物（以下、総称してＭＤＡという；２）４．３ｔ／ｈと、溶媒としての温度３０℃
のモノクロロベンゼン（ＭＣＢ；４）１１ｔ／ｈとを、静的ミキサー（１１００）を用い
て混合して、２８％のＭＤＡ溶液（２０）を得た。ホスゲン発生器およびホスゲン液化装
置により、ホスゲン（３）を供給した。その後、ホスゲン溶解タンク内で、ホスゲン（３
）を、ＭＣＢ（４）により３５％ホスゲン溶液（３０）に希釈した。２４トン／時間の温
度０℃の３５％ホスゲン溶液（３０）と、温度４５℃の２８％ＭＤＡ溶液（２０）の形態
ＭＤＡ（２）とを、ＥＰ１８７３１４２Ｂ１に記載されているような断熱反応により反応
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させた。２つの原料溶液を混合装置（１１００）で混合した後、得られた反応溶液（５）
を、温度８５度の遅延導管（１２００）を通して、加熱されたホスゲン化塔（１２００）
に送った。ホスゲン化塔の頂部は、絶対圧力が１．６ｂａｒであり、温度は１１１℃であ
った。反応で生成した塩化水素を、痕跡量のホスゲンおよびＭＣＢとともに気体流（７１
）として除去した。液体反応混合物（６１）をホスゲン化塔（１２００）から抜き出し、
後処理部（２０００）に送った。この目的のために、それは、加熱された脱ホスゲン化カ
ラムに側流として最初に導入された。最高温度１１６℃および絶対圧力１．６ｂａｒで、
ホスゲンを、痕跡量のＭＣＢおよび塩化水素とともに頂部から除去した。ホスゲンは、ホ
スゲン吸収塔に吸収されてホスゲン溶解タンクに流入し、塩化水素は塩化水素吸収装置に
導かれ、その後塩酸タンクに導かれた後に再使用された。イソシアネート含有反応溶液か
ら塩化水素および過剰のホスゲンを除去した後、粗イソシアネート溶液が得られ、ＭＣＢ
溶媒を除くために、脱ホスゲン化カラムの底部から排出し、温度１５５℃で第１の蒸留段
階に供した。この溶媒蒸留塔の頂部における絶対圧力は、底部温度１５５℃で８００ｍｂ
ａｒであった。ＭＣＢを、気体形態で頂上部から抜出し、真空導管へのイソシアネートの
混入を防止するために、このＭＣＢ気体流に、洗浄カラム内の冷却ＭＣＢ（３０℃）を噴
霧した。反応生成物をカラムの底部から排出し、残存するＭＣＢを第２のカラムで１％ま
で除去した。続いて、逆流式エバポレーターにおいて、絶対圧力２０ｍｂａｒおよび底部
温度２１０℃で、フェニルイソシアネートのような副生成物および残存するＭＣＢを除去
した。これにより、底部生成物として５．４ｔ／ｈのＭＤＩを得、これをさらなる蒸留に
より後処理して所望の純度のＭＤＩ（１）を得、さらに使用するためにタンクに流し込ん
だ。
【００４１】
　このようにして調製されたＭＤＩは、残存ＭＣＢ溶媒含有量が＜５ｐｐｍ（ＧＣ）であ
り、加水分解性塩素含有量が＜１００ｐｐｍ（滴定による加溶媒分解後）であり、かつ、
結合塩素含有量が＜５０ｐｐｍ（ウィックボルド燃焼）であった。
【００４２】
実施例１（比較例、工程（Ｃ）非発明）
　連続モードでの５．４ｔ／ｈのＭＤＩの調製を、一般的条件に記載されているように、
公称能力で実施した。ホスゲン溶液およびＭＤＡ溶液の供給を同時に突然停止して、プラ
ントを停止した。反応器の圧力を窒素で一定に保ちながら、反応器を冷却した。プラント
の別の部分の回復作業の１日後、粗生成物（６１）を回収導管のレベルまで溶媒をプラン
トに充填してすることによってホスゲン化プラントを始動し、熱伝達剤により１０５℃ま
で加熱した。ホスゲン溶液の供給を、公称能力の２５％の負荷で行った。１時間後、ＭＤ
Ａ溶液の供給を、０．８ｔ／ｈ（ＭＤＩ）の生産量に相当する、公称能力の１５％の負荷
で開始した。その後、２つの流れを、２時間以内に公称能力まで増加した。これは、突然
の停止後にホスゲン化反応器の領域および混合装置内で形成された焼成固形物のために不
可能であった。反応物２０および３０に利用可能な供給圧力は、もはや所望の公称能力を
達成するのに十分ではなかった。プラントを停止し、固形物で覆われた領域を洗浄しなけ
ればならなかった。
【００４３】
実施例２（比較例、工程（Ａ）非発明）
　連続モードでの５．４ｔ／ｈのＭＤＩの調製を、一般的条件に記載されているように、
公称能力で実施した。最初にＭＤＡの供給を停止して、プラントを停止した。ＭＤＡ溶液
の供給源およびホスゲン溶液からのＭＣＢを、以前の公称能力容量で１時間継続した。続
いて、ホスゲンの供給を停止し、ＭＣＢで２時間パージしてプラントからホスゲンを除去
した。ホスゲン化プラントの温度は、工業的加熱手段によって１１０℃に維持した。次い
で、プラントの圧力を窒素で一定に保ちながら、ホスゲン化プラントを冷却した。プラン
トの別の部分の回復作業の数日後、粗生成物（６１）を回収導管のレベルまで溶媒をプラ
ントに充填してすることによってホスゲン化プラントを始動し、熱伝達剤により１０５℃
まで加熱した。ホスゲン溶液とＭＤＡ溶液の供給を同時に開始した。プラントを、０．８
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ｔ／ｈ（ＭＤＩ）の生産量に相当する、銘板容量の１５％で始動した。次いで、流速を、
２時間以内に公称能力まで増加させ、プラントを連続モードに移した（工程（Ｂ））。公
称能力でさらに５時間後、脱ホスゲン化カラムの分配板が閉塞し始め、結果としてカラム
上の圧力降下が起きたため、ホスゲン化カラムを完全に停止しなければならなかった。焼
成した尿素を脱ホスゲン化カラムから除去してカラム中に存在する尿素を除去するために
、かつ、再始動の準備をするために、プラントを停止しなければならなかった。
【００４４】
実施例３（発明）
　連続モードでの５．４ｔ／ｈのＭＤＩの調製を、一般的条件に記載されているように、
公称能力で実施した。最初にＭＤＡの供給を停止して、プラントを停止した。ＭＤＡ溶液
の供給源およびホスゲン溶液からのＭＣＢを、以前の公称能力容量で１時間継続した。続
いて、ホスゲンの供給を停止し、溶媒で２時間パージしてプラントからホスゲンを除去し
た。ホスゲン化プラントの温度は、工業的加熱手段によって１１０℃に維持した。次いで
、プラントの圧力を窒素で一定に保ちながら、ホスゲン化プラントを冷却した。プラント
の別の部分の回復作業の数日後、粗生成物（６１）を回収導管のレベルまで溶媒をプラン
トに充填してすることによってホスゲン化プラントを始動し、熱伝達剤により１０５℃ま
で加熱した。ホスゲン溶液の供給を、公称能力の２５％の負荷で開始した。１時間後、Ｍ
ＤＡ溶液の供給を、０．８ｔ／ｈ（ＭＤＩ）の生産量に相当する、公称能力の１５％の負
荷で開始した。その後、２つの流速を、２時間以内に公称能力まで増加させ、次いで、ホ
スゲン化プラントを一般的条件に記載されているように数ヶ月にわたって稼働した。開始
は、仕様通りの材料により直ちに実施可能であった。
【００４５】
　実施例が示すように、ホスゲン化の開始中に、焼成された材料がホスゲン化反応器にす
でに存在する場合、プラントへの反応物の供給に大きな問題が生じる。対照的に、ホスゲ
ン化の開始および停止についての本発明の手順の場合、焼成された材料および堆積物の形
成は明らかに低減され、長い生産サイクルにわたってプラントを稼働することができ、全
期間にわたって仕様通りの材料が生成される。
【図面の簡単な説明】
【００４６】
【図１】
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