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Przedmiotem wynalazku jest ciggly sposéb wy-
twarzania estréw izocyjanowych.

Znane jest wytwarzanie estréw izocyjanowych
przez dzialanie fosgenu na odpowiednie aminy lub
ich sole w obecno$ci obojetnych rozpuszczalnikow.
Wedtug francuskiego opisu patentowego mr 1 126 440
estry izocyjanowe wytwarza sie metoda ciaglyg z za-
stosowaniem podwyzszonego ciSnienia w pierwszym
etapie reakcji.

Produkcje prowadzi sie w dwoéch etapach, przy
czym najpierw wytwarza si¢ chlorek karbamylowy,
ktoéry nastepnie poddaje sie dysocjacji ma izocyja-
nian, w rezultacie caly chlor z fosgenu przechodzi
w kwas chlorowodorowy. Proces przebiega wedlug
nastepujgcego schematu reakcji:

R—NH; + COCl; — R—NH—COC] + HC1 (09)

R—NH—COC1 — R—N=CO + HCl (I1)

We wzorach tych R oznacza rodnik alifatyczny lub
aromatyczny. .

Reakcje (I) mozna prowadzi¢ pod zwigkszonym
ci$nieniem, przy czym ci$nienie nie wywiera nie-
korzystnego wplywu na przebieg reakcji, poniewaz
nie ma zmiany objetoSci skladnikéw gazowych
(COCi, i HCI). Natomiast reakcje (II) przeprowa-
dza sie zwykle pod ciSnieniem atmosferycznym
lub nawet pod préznig, albo réwniez pod niewiel-
kim nadci$nieniem, najwyzej rzedu 1—2 kG/cm?2
w celu przesuniecia rownowagi reakeji w kierunku
tworzenia sie izocyjanianu.
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Nastepnie od otrzymanego produktu oddziela sie
kwas chlorowodorowy i nieprzereagowany fosgen,
ktérego odzyskanie wymaga zwykle zlozonej i kosz-
townej instalacji.

Celem wynalazku bylo opracowanie metody otrzy-
mywania izocyjanianu z wysokg wydajno$cig i za-
chowaniem takich warunkéw, ktbére umozliwilyby
odzyskanie fosgenu i oddzielenie chiorowodoru w
sposéb prosty i tani. -

Sposéb wedlug wynalazku poiega ma tym, ze za-
réwno pierwszy etap reakcji tworzenia sie chlorku
karbamylowego jak i drugi etap — dysocjacje chlor-
ku karbamylowego do izocyjanianu i kwasu chio-
rowodorowego przeprowadza sie pod wysokim ci§-
nieniem wynoszgcym 10—50 kG/em2, najkorzyst-
niej 15 kG/cm2. Zastosowanie tego wysokiego ci§-
nienia w drugim stadium reakcji, zwieksza wydaj-
no$é izocyjanianu. Fakit ten jest zaskakujgcy, gdyz
teoretycznie mnalezatoby oczekiwaé, zZe znaczne
zwigkszenie ciSnienia bedzie powodowato przesunie-
cie kierunku reakcji z prawa na lewo (reakcja II).

Z drugiej strony, zastosowanie wysokiego ¢iénie-
nia utatwia oddzielenie fosgenu z mieszaniny po-
reakcyjnej, zawierajacej kwas chlorowodorowy, po-
niewaz do cddzielenia fosgenu wystarczajace jest
ochtodzenie produktéw gazowych woda w mnormal-
nej temperaturze, przy czym nastepuje skroplenie
wiekszej czesSci fosgenu. W warunkach tych zbedne
jest stosowanie dodatkowej aparatury, a ponadto
odzyskiwany w czasie procesu chlorowod6r jest
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praktycznie pozbawiony fosgenu, co jest bardzo ko-
rzystne.

Dodatkowa korzy$cig jest to, ze reakcja prowa-
dzona pod wysokim ciénieniem w drugim stadium
procesu prowadzi do uzyskania mieszanin reakcyj-
nych o wyzszym stezeniu izocyjanianu.

Sposéb wedlug wymalazku pozwala réwniez na
latwiejsze oddzielenie stanow:igcych §rodowisko re-
akeji rozpuszczalnikéw, przez prosta destylacje.
Ponadto sposfib ten pozwala na do$é swobodny do-
bbér paragpetr6w procesu takich, jak temperatura,
rodzaj rg;).uszczalzn\i'ka, stezenie substratéw itp.

s6h, wedlug wynalazku jest blizej obja$niony
W aparciy o_zalaqug; chematy przedstawione na
fig.;11i 2.

Sﬁ,\bistraty reakcji, to §lest amine i fosgen wprowa-
dzq sie w sposdb *&lddy do aparatury do fosgeni-
zach-aminy, gdzie’ Z8tpodzi pierwsze stadium rea-
kcji, Amine mozna wprowadzié w stanie stopionym
lub tez w postaci roztworu w obojetnym rozpusz-
czalniku o niskiej temperaturze wrzenia, najiepiej
w takim, jak estry: mas$lany, izoma$lany mizszych
alkoholi takich jak: metylowy, etylowy, butylowy,
izobutylowy; weglowodory, jak toluen, weglowodo-
ry chlorowane, jak monochlorobenzen lub o-dwu-
chlorobenzen, ketony, jak metyloizobutyloketon itp.
Fosgen najlepiej wprowadza sie w duzym madmia-
rze np. 150—1000% w stosunku do iloSci teoretycz-
nej. Fosgen mozna wprowadzaé w postaci roztworu
w obojetnym, odpowiednio dobranym rozpuszczal-
niku.

Fosgenizacje prowadzi sie w temperaturze 40—
120°C, a najlepiej w temperaturze 80—115°C, pod
ci$nieniem wzglednym 10—50 kG/cm?2,

W instalacji przedstawionej na fig. 1 aparature
do fosgenizacji stanowi zamkniety uklad reakeyj-
ny, sktadajacy sie z rury 1, pompy cyrkulacyjnej 2,
przewcdu 3 i separatora 4 (poziomy osadnik stoz-
kowy). Amine wprowadza sie do rury 1 przewodem
5, za$§ fosgen przez przewdd 6, zbiornik posredni 7
i przew6d 8. Obojetny rozpuszczalnik wprowadza
sie jako noénik aminy, bgdZ jako mnosnik fosgenu,
lub tez jako noénik obu tych zwigzkéw. Mozna go
wprowadzié do rury 1 oddzielnym przewodem, nie
pokazanym na rysunku lub doprowadzié do prze-
wodbéw dla aminy ilub fosgenu. Gdy amine lub fos-
gen stosuje sie bez noénika, woéwczas amine wpro-
wadza si¢ w postaci stopionej, a fosgen w postaci
cieklej. h

Natezenie przeplywu mieszaniny reakcyjnej w u-
kladzie powinno byé wysokie, tak, aby wynosito ono
co najmniej 10-krotng lub co najwyzej 50-krotnag
ilo§é (korzystnie 20—30-krotng ilos¢) catkowitej ob-
jetoSci reagentéw (lgcznie z rozpuszezalnikiem)
wprowadzenych do ukiadu w jednostce czasu. Se-
parator 4 umozliwia tatwe usunigcie z ukiadu fazy
gazowej w postaci chiorowodoru, ktdry moze sie
utworzyé w pewnych warunkach, a mianowicie
wtedy, gdy ciecz reakcyjna jest nasycona HCl W
przypadku takim mogloby nastapi¢ zniszczenie
pompy 2.

Z uktadu, w ktérym zachodzi fosgenizacja odpro-
wadza si¢ w jednostce c¢zasu przez przew6d 2 taka
ilo§é mieszaniny reakcyjnej, ktéra cdpowiada ilo$-
ci rozpuszczalnika i reagentéw, wprowadzonych w
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tym samym czasie do ukladu; uzyskang ilo§é miesza._
niny reakcyjnej przesyla sie przewodem 9 do §rodko-
wej cze$ei kolumny destylacy¥nej A (fig. fig. 112),
ogrzewanej u dolu para przeplywajaca przez spi-
rale grzejng 10. W tej kolumnie przebiega réwno-
czenie drugie stadium reakcji (dysocjacja chicrku
karbamylowego na izocyjanian) ¢ destylacja pozos-
tatych produktéw mieszaniny poreakcyjnej. Kolum-
na A pracuje pod tym samym ci$nieniem, co
i uklad, w ktorym zachodzi fosgenizacja, a wiec
pod cidnieniem 10—50 kG/cm2, mnajkorzystniej
15 kG/cma2. :

Temperature u dotu kolumny utrzymuje sie w
granicach 120—180°C, a najlepiej 130—145°C, z jed-
nej strony przez utrzymanie stalego przeptywu pa-
ry przez spirale grzejna, tak, aby ilo§é dostarczo-
nego ciepla wystarczala do przemiany chlorku
karbamylowego mna izocyjanian : do oddzielenia
chlorowodoru i fosgenu z mieszaniny reakeyjnej,
a z drugiej strony przez wyregulowanie ilosci fos-
genu oddesty.owanego z kolumny w stosunku do
ilodci fosgenu zawracanego do tej kolumny. Zuzy-
cie pary wynosi okolo 2 kg na 1 kg otrzymanego
izocyjanianu; zalezy ono jednak od nadmiaru fos-
genu wprowadzanego do ukladu reakcyjnego.

Produkt ofrzymywany u dotu kolumny jest mie-
szaning izocyjanianu i rozpuszczalnika z niewielkg
iioScig fosgenu. Gorna cze§é kolumny A, ponad
punktem zasilania stuzy do oddzielania chlorowo-
doru powstajacego w reakeji.

Dzieki wynalazkowi, przy dostatecznie wysokim
ci$nieniu, ktére stosuje sie¢ w drugim stadium pro-
cesu, mozna uzyska¢ chlorowod6r w stanie cieklym
przez skierowanie nieskroplonych par ze strefy dy-
socjacji, do kolumienki B (fig. 2) w ktérej naste-
puje oddzielenie pozostalych iloSci fcsgenu od gazo-
wego chlorowodoru, ktéry z kolei skrapla si¢ i od-
prowadza z ukladu. Skroplenie chlorowodoru pro-
wadzi si¢ w zwykly spos6b, np. za pomoca zwyklej
solank: lub mawet za pomocg wody, jezeli ty.ko
ci$nienie reakeji jest do§é wysokie. W tym celu
wystarczy prowadzi¢é reakcje pod ciSnieniem co
najmniej 15 kG/cm2 lub troche wyzszym. Np. przy
cidnieniu 15 kG/cm?2 gazowy chlorowod6r daje sie
skreplié w temperaturze nieco wyzszej od —20°C,
za§ pod ci$nieniem 33 kG/em2 w temperaturze
+10°C. '

Pary opuszczajgce szczyt kolumny ‘A kieruje sie
przez przew6d 11 (fig. 2) do deflegmatora 12, chlo-
dzcmego woda, gdzie skrapla sie wigksza cze$é¢ por-
wanego fosgenu, ktéry zawraca sie na szczyt ko-
lumny A przewodami 13 i 14, Chiorowodér zawie-
rajacy jeszcze reszte fosgenu przez przewéd 15 kie-
ruje sie do kolumienki B, gdzie nastepuje catkowi-
te oddzielenie fosgenu od chlorowodoru. Oddzielo-
ny fosgen kieruje sie ma szezyt kolumny A przez
rure 14, a chlorowadér, odprowadzony przewodem
16, skrapla sie w kondensatorze 17, chlodzonym
odpowiednio. Cze§é czystego chlorowodoru zawraca
sie na szczyt kolumny B przez przew6d 18, a reszte
odprowadza sie przez przewcd 19.

W sposobie wedlug wynalazku, przy stosowaniu
wysokiego ciénienia rzedu 20 kG/cm2 w celu prze-
prowadzenia aminy w izocyjanian mozna zastosowaé
obojetny rozpuszczalnik o niskiej temperaturze
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wrzenia, co daje szczegblne korzys$ci. Np. dzieki du-
Zemu nadmiarowi fosgemu i niskiej temperaturze
wrzenia rozpuszczalnika, temperatura na szczycie
kolumny A moie byé stosunkowo niska, pomimo
wysokiego cisnienia panujgcego w kolumnach A i B.
Inng korzyScig wynikajgegq ze stosowania rozpusz-
czalnika o niskiej temperaturze wrzenia jest moz-
liwoéé .ekonomicznego odzyskiwania fosgenu w ko-
lumnie € (fig. 2), w ktbrej zachodz: destylacja mie-
szaniny izocyjanianu, rbzpuzczalnika : ’fosgenu',
opuszczajgcego przewodem 20 koiumne A. To od-
zyskanie fosgenu jest mozliwe dzigki temu, ze ko-
lumna C pracuje nie pod ciénieniem atmosferycz-
nym, ale przy nadci$nieniu rzedu 1—5 kG/cm2, co
nie byloby mozliwe przy stosowaniu rozpuszczalni-
ka o wysokiej temperaturze wrzenia, gdyz zmusza-
toby to do stosowania wysokich temperatur u do-
lu kolumny C. Stosujgc niskg temperature w dol-
nej czeSci kolumny C, powoduje sie u szczytu tej
kolumny kondensacj¢ fosgenu w niewysokiej sto-
sunkowo temperaturze 30—40°C. W tym przypadku
jako czynnik chlodzacy mozna stosowaé zwyklg
wode.
~ Poniewaz reakcja przebiega calkowicie w kolum-
nie A, w kolumnie C chlorowodér nie wystepuje,
co wyklucza mozliwos§é przedostania sie z nim czes-

- ci fosgenu przy wyjsSciu z urzadzenia kondensujg-

cego na szczycie kolumny C, pomimo, ze tempera-
tura kondensacji fosgenu przy nadciénieniu pa-
nujagcym w kolumnie C jest wzglednie wysoka.
Fosgen odzyskiwany w goérnej czeéci kolumny C
przez przew6d 21 jest praktycznie czysty i moze byé
uzyty w aparaturze do fosgenizacji aminy (fig. 1).

Klasyczny system destylacji w metodzie wediug
wynalazku zostal ulepszony przez dodatkowe wpro-
wadzenie kclumn destylacyjnych D, E i F (fig. 2).
Pozwolilo to na catkowile odzyskanie i oddzielenie
rozpuszczalnika o niskiej temperaturze wrzenia.

W celu oddzielenia i cdzyskania rozpuszczalnika,
do czeSci Srodkowej kolumny D, przez przew6d 23,
wprowadza sie mieszanke rozpuszczalnika i izocy-

janianu, odprowadzong z dolnej cze$ci kolumny c,

przewodem 22, W .ukladzie tworzgcym z kolumny
D i kolumny E, ogrzewanym przez wezownice 24
umieszezong u spodu kolumny E, cddziela sie nizej
wrzace zanieczyszezenia, ktére odcigga sie przewo-
dem 25 i wiekszg cze§é rozpus'zczaln'ilkab o niskiej
temperaturze wrzenia, ktérego czeéé odbiera sie na
szczycie kolumny D przewodem 26, <cze§é za$

‘u szezytu kolumny E przez przewdéd 27.

Kolumna E pracuje pod ci$nieniem wyzszym od
ciénienia w kolummnie D, w taki sposdb, ze pary
rozpuszczalnika destylujgcego u szezytu kolumny E
ogrzewaja kolumne D. Desty.acja ta pozwala na
zredukowanie do potowy ilo§ci ciepla potrzebnego
do odzyskania rozl')usvzczalnika w zwyklej kolumnie,
ktéra bylaby zastosowana w miejsce dwéch kolumn
D i E. Na przyklad mozna stosowaé¢ w kolumnie D
niewielkg préznie (ciSnienie absolutne ponizej 300
mm Hg), a w kolumnie E ci$nienie atmosferyczne,
lub tez w kolumnie D ci$nienie atmosferyczne, a
w kolumnie E niewielkie madcis$nienie wzgledne
rzedu 1 kG/cm2,

Pogon z kolumny E kieruje si¢ do kolumny F
ogrzewanej u dolu wezownica 28, Ze szczytu ko-
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lumny F odprowadza si¢ resziki rozpuszczalnika
przesylanego nastepriie do kolumny ﬁ-przewodamj
29 i 23. U dotu kolumny F odcigga sie przez prze-
wbéd 30 :zocyjanian. Poniewaz w kolumnie F prak-
tycznie jest nieobecny rozpuszczalnik o niskiej tem-
peraturze wrzenia, wskazane jest stosowanie w niej -
wiekszej prézni niz w kolumnie D, najlepiej ponizej
100 thm Hg, co pozwala na wyeliminowanie zbyt
wysokiej temperatury u dotu kolumny F,

Przykltad. W urzadzeniu przedstawionym na
fig. 1 prowadzi sie fosgenizacje toluilenodwuaminy
(mieszaniny 80% wagowych izomeru 2,4 i 20% wa-
gowych izomeru 2,6) w $rodowisku toluenu. W tym
celu do ukladu reakcyjnego wprowadza sie na go-
dzine: . ) ‘

* Toluilenodwuamine _ 10,8 kg
Fosgen ) 192,5 kg (nadmiar 1000%)
Rozpuszczalnik (toluen) 133 kg
Temperatura w reaktorze wynosi 80°C, a ciénienie
35 kG/cma2.

Mieszaning wychodzacg z reaktora wprowadza sie
do kolumny A (fig. 2), w ktérej utrzymywana jest
temperatura 170°C (u dotu) i ci$nienie 35 kG/cm2.
Przewodem 31 odprowadza sie 25 kg/godz. czystego
fosgenu, ktory zawraca sie do fosgenizac;:, Produk-
ty gazowe z gory kolumny A przedostaja sie prze-
wodem 11 do deflegmatora 12, chiodzonego woda,
w ktorym wieksza cze§é fosgenu kondensuje sie
i jest zawracana na szczyt kolumny A przewodami -
13 14.

Gazowy  chlorowoddr, zanieczyszczcny fosgenem,
przechodzi do kolumny B przewodem 15. Kolumna
ta, tak jak kolumna A, pracuje pod ciénieniem
35 kG/cm2. Fosgen oddziela sie w niej od chloro-
wodoru i zawraca sie przewodem 14 na szczyt ko-
lumny A. Gazowy chlorowoddr kondensuje sie w
kondensatorze 17, chlodzonym przeptywajaca solan-
ka, utrzymywana w temperaturze 12°C, Przewodem
19 odprowadza sie 12,4 kg/godz. cieklego czystego
kwasu chlorowodorowego.

Z dotu kolumny A, gdzie panuje temperatura
170°C przewodem 20 odprowadza sie mieszanine o
skladzie: )
Dwuizocyjanian toluilenu 14,8 kg/godz.
Fosgen 150 kg/godz.
Toluen 133 kg/godz.

Mieszanine te wprowadza sie¢ do kolumny C pra-
cujgcej pod ciSnieniem 2 kG/cma2. .

Ze szczytu kolumny C przewodem 21 odprowadza
sie 150 kg/godz. fosgenu i przesyla sie go do fosge-
nizacji. Przewodem 22 z dolu kolumny, gdzie pa-
nuje temperatura 158°C cdprowadza sie mieszani-
ne o sktadzie:

Dwuizocyjanian toluilenu 14,8 kg/godz.
Toluen 133 kg/godz.

Mieszanine te wprowadza sie do kolumny D, w
ktérej panuje ci$nienie 200 mm Hg. Z jej szczytu,
gdzie panuje temperatura 70°C przéewodem 26 od-
prowadza sie 65 kg/godz. toiuenu. D6t kolumny D
jest ogrzewany do temperatury 115°C parami wy-
chodzacymi ze szczytu kolumny E, ktéra pracuje
pod cis$nieniem atmosferycznym. Ze szczytu kolum-
ny E przewodem 27 odprowadza sig¢ 65,4 kg/godz.
toluenu, a z dotu tej kolummny, przewodem 33 prze-
syla sie do gérnej czeSci kolumny F, pracujacej
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pod ci$nieniem 10 mm Hg mieszanine o sktadzie:
Dwuizocyjanian toluilenu 14,8 kg/godz.
Toluen 2,6 kg/godz.

W gérnej czeSci kolumny F, chlodzonej solanka,
ko\ndensujaf sie pary toluenu, zanieczyszczone nie-
wielka iloScia izocyjanianu. Toluen ten przesylany
jest, w iloSci 2,6 kg/godz. przewodami 29 i 23 do
zasilania kolumny D. Z dolu koiumny F przewodem
30 odprowadza sig 14,8 kg/godz. dwuizocyjanianu
toluilenu (o temperaturze 150°C), co odpowiada wy-
dajno$ci 96%o. !

‘Dwuizocyjanian moze by¢é uzywany w stanie o-
triymywa-nyum w tym procesie lub iez mozna go
podda¢ rafinacji.

Calg operacje mozna réwniez prowadzié pod cis-
nieniem nizszym od 35 kG/cm2 lecz wyzszym od
10 kG/cm2 w kolumnach A i B i tym samym

zmniejszyé nadmiar fosgenu, ale 'to spowoduje.

wzrost kosztéw skroplenia chlorowodoru na szezy-
cie kolumny B.

Zastrzeienia patentowe

1. Ciagly spos6b wytwarzania estréw izocyjamo-
wych na drodze reakcji fosgenu z aming do chlor-
ku karbamylowego przy zachowaniu podwyzszonego
ciénienia i nastepnie na drodze dysocjacji termicz-
nej tego chlorku, znamienny tym, ze dysocjacje
chiorku karbamylowego prowadzi sie pod ciS$nie-
niem 10—50 kG/cm2, najkorzystniej 15 kG/cm2.

2. Spos6b wedtug zastrz, 1, znamienny tym, ze
zaréwno reakcje fosgenu z aming, jak i dysocjacje
chlorku karbamylowego do izocyjanianu prowadzi
sie pod tym samym ci$nieniem.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienmy tym, Ze
reakcje fosgenu z aming prowadzi sie w tempera-
turze 40—120°C, najkorzystniej 80—115°C,

4, Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
dysocjacje chlorku ‘karbamylowego prowadzi sie
w temperaturze 120—180°C, najlepiej w 130—145°C.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Zze
reakcje fosgenu z aming prowadzi sie¢ w Srodowis-
ku obojetnego rozpuszczalnika i w obecno$ci nad-
miaru fosgenu.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
reakcje fosgenu z aming do Iizocyjanianu prowa-
dzi sie w §rodowisku obojetnego niskowrzgcego roz-
puszczalnika organicznego na przyklad izomaslanu
etylowego, toluenu, chlorobenzenu.
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7. Sposéb , wedtug zastrz, 1—6, znamienny tym,
Ze reakcje fosgenu z aming prowadzi sie w ukla-
dzie zamknietym, zawierajgcym pompe cyrkulacyj-
na i rozdzielacz gazéw utworzony z poziomego
osadnika stozkowego, przy czym uklad zasilany jest
w sposOb ciagly aming, rozpuszczalnikiem i fos-
genem. :

8. Spos6b wedlug zastrz. 7, znamienny tym, ze
stosuje sie natezenie przeplywu mieszaniny reakeyj-
nej w ukladzie zamknietym 10—30 krotnie, korzyst-
nie 20—30-krotnie wieksze od calkowitej objetosci
reagentéw wprowadzonych do ukladu w jednostce
czasu. .

9. Spos6b wedlug zastrz. 1—8, znamienny {ym,
ze dysocjacje chlorku karbamylowego do izocyja-
nianu prowadzi si¢ w kolumnie destylacyjnej pod
ciSnieniem 10—50 kG/cm2, do ktérej przechodzi
mieszanina reakcyjna ofrzymana z reakeji fosgenu
z aming, przy czym u dotu kolumny utrzymuje sie
temperature na poziomie 120—180°C w celu zapew-
nienia réwnoczeénie przemisny chiorku karbamy-
lowego w izceyjanian i destylacji zwigzkow lot-
nych (chlorowodoru i fosgenu) z mileszaniny reak-
cyjnej. :

10. Spos6b wedlug zastrz. 9, znamienny tym, ze
z gbrnej czeSci kolumny destylacyjnej odprowadza
sie chlorowodér i fosgen, ktére kieruje sie do od-
dzielnej kolumienkij destylacyjnej w celu oddzie-
lenia fosgenu, ktéry zawraca sie z dotu kolumienki
na szezyt kolumny destylacyjnej, a chilorowodor
skrapla si¢ w kondensatorze umieszczonym na
szezycie kolumienki.

11. Sposéb wedtug zastrz. 1—10, znamienny tym,
ze odprowadzong u dolu kolumny destylacyjnej su-
rowa mieszanine fosgenu, izocyjanianu i rozpusz-
czalnika kieruje sie do nastepnej kolumny desty-
lacyjnej, w ktérej pod niewielkim nadciSnieniem
rzedu 1—5 kG/cm2 oddziela sie fosgen od miesza-
niny izocyjamianu i rozpuszczalnika,

12. Spos6b wedtug zastrz. 1—11, znamienny tym,
Ze mieszanine izocyjanianu i rozpuszczalnika uwol-
niong od fosgenu rozdestylowuje sie w ukladzie
trzech kolumn, z ktérych w pierwszej pracujacej
pod ci$nieniem atmosferycznym lub pod niewielka
préznig, oddziela sie cze§é rozpuszczalnika i nizej
wrzgce zanieczyszczenia, za§ w drugiej oddziela sie
wigkszg czeéé rozpuszczalnika, a pozostalg ilo§¢ od-
dziela sie w trzeciej kolumnie pracujacej pod mniz-
szym ci$nieniem niz kolumna pierwsza. ¢
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