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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymy-
wania toluilenodwuizocyjanianéw z dwunitrotolue-
néw. Toluilenodwuizocyjaniany znajdujg szerokie
zastosowanie do otrzymywania tworzyw poliureta-
nowych. Surowcem wyjSciowym w procesie pro-
wadzonym wedlug wynalazku jest 2,4-dwunitroto-
luen lub mieszanina 2,4- i 2,6-dwunitrotoluenéw,
ktére przez dzialanie wodorem w podwyzZszonej
temperaturze i zwiekszonym ci$nieniu w obecno$ci
niklu Raney’a (lub innych katalizatoréw) ulegaja
redukcji w fazie cieklej, w rozpuszczalniku do od-
powiednich toluilenodwuamin.

Znane metody redukcji w fazie cieklej polegaja
na prowadzeniu tej reakcji badz w stanie stopio-
nym badZ w rozpuszczalnikach takich jak nizsze
alkohole alifatyczne lub ich roztwory wodne.
Wszystkie metody otrzymywania toluilenodwuamin
na skutek stosowania rozpuszczalnikéw wymagaja
oczyszczania koficowego produktu przez destylacje
pod zmniejszonym ci$nieniem. Operacja ta jest
energochlonna i polaczona ze stratami produktu,
ktory w czasie destylacji ulega czeSciowemu
zesmoleniu.

Inny sposéb otrzymywania toluilenodwuizocyja-
nian6éw polega na rozpuszczaniu statej lub stopio-
nej $wiezo destylowanej toluilenodwuaminy w o-
-dwuchlorobenzenie i nastepnie poddaniu proceso-
wi fosgenowania. Operacja rozpuszczania toluileno-
dwuaminy w o-dwuchlorobenzenie jest réwniez
energochlonna i potaczona z wytworzeniem ubocz-
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nie pewnej ilo$ci smol, poniewaz toluilenodwuami-
na ulega latwo utlenieniu i zesmoleniu. Obecno$é
smo6tl w cigglym procesie otrzymywania toluileno-
dwuizocyjanianéw jest bardzo niepozadana, ponie-
waz obniza wydajno$é i jako§é koncowego pro-
duktu oraz powoduje zarastanie przewodow ruro-
wych, pomp i aparatéow osadami.

Stwierdzono, ze sposobem wedlug wynalazku
mozna unikngé wymienionych niedogodnosci,
opuszczajac operacje destylacji toluilenodwuaminy
po procesie redukcji i nastepnie operacje ponow-
nego jej rozpuszczania. Sposéb wediug wynalazku

" polega bowiem na zastosowaniu o-dwuchloroben-

zenu jako rozpuszczalnika do redukcji dwunitro-
toluenow wodorem w obecnoSci katalizatoréw ta-
kich jak Ni-Raney’a, lub innych stosowanych
w procesach redukcji wodorem. Wytworzong
w procesie wode oddestylowuje sie pod zmniej-
szonym ci$nieniem, a roztwdér aminy poddaje sie
bezposrednio procesowi fosgenowania bez wydzie-
lania toluilenodwuaminy. Fosgenowanie wykonuje
sie znanymi metodami, np. sposobem dwuetapo-
wym lub sposobem cigglym podanym w opisie pa-
tentowym nr 50295.

Wedlug wynalazku proces redukcji prowadzi sie
w granicach 50—200 at oraz w granicach tempe-
ratur 50—170°C przy uzyciu katalizatoréw takich
jak nikiel Raney’a. Wraz ze wzrostem stosowane-
go cisnienia ulega skréceniu czas reakcji, ale jed-
noczesnie zwieksza sie ilo§é wydzielonego ciepla
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w jednostce czasu. Ze wzgledu na skrdcenie czasu
reakcji zmniejsza sie ilo§¢é smoét, na skutek krotsze-
go okresu ogrzewania toluilenodwuaminy. Dlatego
najkorzystniej jest prowadzi¢ proces pod cisnie-
niem 100 at.

Przyktad. 200 g mieszaniny dwunitroluenéw
o sktadzie 65% 2,4- i 35% 2,6-dwunitrotoluenu roz-
puszcza sie w 1000 ml o-dwuchlorobenzenu i zala-
dowuje do wahliwego autoklawu. Wprowadza sie
katalizator niklowy w ilo§ci 3% oraz woddér pod
ciSnieniem 100 at. Temperature reakcji utrzymuje
sie w granicach 75—110°C. Po zakofczeniu re-
dukcji mieszanine odsgcza sie od osadu katali-
zatora i oddestylowuje sie wode pod zmniejszo-
nym ci$nieniem. Pozostaly po oddestylowaniu wody
roztwor toluilenodwuaminy w o-dwuchlorobenze-
nie poddaje sie procesowi fosgenowania dwueta-
powego. Do roztworu toluilenodwuaminy oziebio-
nego do temperatury —5°C wprowadza sie stru-
mien fosgenu w iloSci 400 g w ciggu 4 godzin. Na-
stepnie stopniowo ogrzewa sie roztwér w stru-
mieniu dalszej ilo$ci 200 g fosgenu az do uzyska-
kania temperatury 174°C. Gdy roztwoér staje sie
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klarowny wpuszcza sie strumien - azotu w celu
usuniecia resztek fosgenu. Po ostudzeniu oddestylo-
wuje sie calkowicie o-dwuchlorobenzen oraz to-
luilenodwuizocyjanian w celu oddzielenia od smoét.

‘Nastepnie poddaje produkt rektyfikacji na kolum-

nie wypelnionej pierScieniami Rasziga, stosujgc
zmniejszone ci$nienie w granicach 1 do 2 mm Hg.
Uzyskuje sie 135 g toluilenodwuizocyjanianu beda-
cego mieszaning izomerdw 2,4 i 2,6:

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania toluilenodwuizocyjanianéw
z dwunitrotoluenéw przez redukcje dwunitroto-
luenéw wodorem w podwyzszonej temperaturze
i ci$nieniu w obecno$ci katalizatora, w fazie cie-
klej w obojetnym rozpuszczalniku 6rganicznym
i przez nastepne fosgenowanie uzyskanej aminy
znamienny tym, ze proces redukcji prowadzi sie
w $rodowisku o-dwuchlorobenzenu w temperaturze
50—170°C, pod ciénieniem 50—200 at, a uzyskang
mieszanine poreakcyjng po uprzednim usunieciu
z niej katalizatora i oddestylowaniu wody, pod-
daje sie w tym samym Srodowisku bezposrednio
fosgenowaniu znanymi metodami.
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