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Sposéb rozdzielania izocyjanianéw organicznych

., Wynalazek dotyczy sposobu rozdzielania izocyjanianéw organicznych zawartych w surowym produkcie
z jednoczesna utylizacja powstajacych pozostatosci.

Znane s3 sposoby wydzielania izocyjanianéw organicznych, z surowych produktéw wstepnie zatgzonych
przez destylacj¢ lub przez stracanie iekstrakcje. Wedlug patentu brytyjskiego 887874 miesza si¢ roztwdr
surowego izocyjanianu w rozpuszczalniku obojetnym z frakcja ropy naftowej o temperaturze wrzenia nizszej od
temperatury wrzenia izocyjanianu i réznej od temperatury wrzenia rozpuszczalnika. Zanieczyszczenia wytrac si¢
w.postaci osadu iusuwa si¢ je mechanicznie, natomiast pozostato$é poddaje si¢ destylacji celem odzyskama
izocyjanianu, obojetnego rozpuszczalnika i frakcji ropy naftowe;.

Wedtug opisu patentowego francuskiego 1.357.246 oczyszczanie prowadm si¢ na drodze destylacji izo-
cyjanianu surowego albo pozostatosci po oddestylowaniu rozpuszczalnika i czesci lzocyjanlanu Rozpuszczalnika-
mi moga by¢ nasycone wgglowodory alifatyczne Cs—C, o i eter naftowy.

Wedtug opisu patentowego belgijskiego 659.741 surowy izocyjanian miesza si¢ z mieszaning weglowo-
doréw Cy—C,, i weglowodoréw chlorowanych Cy—C,, z 3—20-krotng ich ilo$cig. Wytracane zanieczyszczenia
oddziela si¢ przez wirowanie, natomiast roztwdr poddaje si¢ destylacji skad -wydziela si¢ rozpuszczalniki
iizocyjanian.

Wedtug opisu patentowego francuskiego 1.356.125 mieszaning poreakcyjnq poddaje si¢ destylacji w obec-
nodci organicznego krzemianu wybranego zgrupy alkilo, arylo lub alkiloarylo silanéw albo ich mieszanin
o temperaturze wrzenia wyiszej od izocyjanianu. Oddestylowuje rozpuszczalnik iizccyjanian, a pozostatosé
kubowg stanowi silan i produktdy uboczne w postaci ptynnej tatwo dajacej si¢ usuwaé z aparatu. Silan od’
zanieczyszczen mozna oddzieli¢ przez filtracjg, wirowanie, destylacje lub ekstrakcjg.

Wedtug opisu patentowego francuskiego 1.352.516 surowg mieszaning poreakcyjna oczyszcza si¢ na
drodze destylacji w obecnosci chlorkéw kwasu karboksylowych ciektych w warunkach destylacji i posiadajgcych
wy2szg temperatur¢ wrzenia do oczyszczonego izocyjanianu. Osiggana wydajno$¢ destylacji wynosi do 24%.

Wedtug opiséw patentowych USA 2.889.257, angielskiego 798.636 surowy izocyjanian lub smolistg
pozostalo$¢ powstajaca po wstepnej destylacji poddaje si¢ destylacji ciagtej w obecnosci weglowodoréw nafto-
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wych, ktére nie destylujz w 300°C pod ciénieniem 10 mm Hg. Przy tym uzywa si¢ przynajmniej réwnej iloci
weglowodoru w stosunku do izocyjanianu. Destylacje prowadzi si¢ pod ci$nieniem 1-80 mm Hg w temperaturze
20—315°C. Pozostato$é po destylacji jest zawiesing w oleju, z ktérej olej moze by¢ oddzielony przez wirowanie
lub filtrowanie i zawrécony do procesu.

Niedogodnosciag wspomnianych metod rozdzielania lzocy]amanéw jest powstawanie duzych ilo$ci produk-
* téw ubocznych obnizajacych wydajnoéci procesu oraz operowanie duzymi ilosciami najczesciej tatwopalnych
rozpuszczalnikéw i stosowanie drogich oraz trudno dostgpnych zwigzkéw krzemianoorganicznych lub innych
substancji pomocniczych, wymagajacych regeneracji
) Sposéb rozdzielania ‘izocyjanianéw wedtug wynalazku eliminuje wspomniane niedogodnosci, gdyz przebie-
ga bez stosowania substancji pomocniczych, polega na krystalizacji w niskich temperaturach i separacji wydzielo-
nych krysztaléw z wstgpnie zatgzonego produktu do 75—95% oznaczalnego izocyjanianu. Separacj¢ krysztatéw
stanowiacych gtéwnie izomer 4,4’-dwuizocyjanianudwufenylometanu prowadzi si¢ znanymi metodami, najlepiej
przez odwirowanie od cieklej pozostatosci stanowigcej mieszaning izomeréw 4,4’-2,4 iinnych oraz poliizocyja-
nianéw o zawartosci izocyjanianu oznaczalnego 65—90%. Stopieri wydzielenia izomeru 4,4’ wynosi okoto
15—70%. Pozostatos¢ ciekta stosuje sig bez dalszej obrdbki do otrzymywania pianek, lakieréw, klejéw i innych
wyrobéw polluretanowych

Surowe krysztaly oddziela si¢ od sladowych ilosci cieczy maclerzyste] znanymi metodami na drodze
destylacji lub ekstrakgji i strgcania oraz topienia strefowego.

Produkt technicznie czysty o zawartosci 99,5—99,8% dwuizocyjanianodwufenylometanu przeznacza si¢ do
wytwarzania widkien poliuretanowych, sztucznej skdry, i innych wyrobéw poliuretanowych. Zaleta sposobu
wedlug wynalazku jest wysoka wydajnosé procesu, prostota operacji wydzielania oraz obniZenie kosztéw
wytwarzania izocyjanianéw.

Przyktad I. 2232 g wstepnie zatezonego produktu technicznego o zawartosci 84 6% izocyjanianu
oznaczalnego w przeliczeniu na dwuizocyjanianodwufenylometan, 029% chloru hydrolizujacego, o lepkosci
okoto 300 cP i gestosci 1,224 g/cm?, ozigbia si¢ do temperatury 0°C i pozostawia w tej temperaturze przez 24
godziny. W tym czasie czgsé produktu wypada w formie krysztatéw, ktére oddziela si¢ od cieczy znanymi
netodami, najlepiej na drodze wirowania. Otrzymuje si¢ 429 g krysztatéw o temperaturze topnienia 32—36°C,
zawarto$ci izocyjanianu oznaczalnego 93% chloru hydrolizujacego 0,45% oraz 1740 g odcieku w formie ciemno-
-brunatnej cieczy o zawartosci izocyjanianu oznaczalnego 82% chloru hydrolizujacego 0,14% o lepkosci 120 cP
i gestosci 1,225 g/cm®. Produkt krystaliczny poddaje sig rekrystalizacji z weglowodoréw alifatycznych, najlepiej
zbenzyny ekstrakcyjnej. Otrzymuje si¢ 460 g czystego produktu o temperaturze topnienia 38—40°C zawierajace-
£0 99,7% gtéwnego sktadnika 4,4’-dwuizocyjanianodwufenylometanu oraz 0,04% chloru hydrolizujacego.

Przyktad I Postgpujac jak w przyktadzie 1 otrzymane zanieczyszczone krysztaty poddaje si¢ desty-
lacji przy czym otrzymuje si¢ 475 g produktu o temperaturze topnienia 37—39°C zawierajacego 99,5% 4,4’-dwu-
izocyjanianodwufenylometanu oraz 0,05% chlorku hydrolizujacego.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposob rozdzielania mieszaniny izocyjanianéw organicznych zawierajgcych gtéwnie 4,4’-dwuizocyjano-
dwufenylometan, znamienny tym, ze rozdzielanie prowadzi si¢ na drodze krystalizacji oraz separacji otrzyma-
nych.krysztatéw z wstgpnie zatgzonego do zawartosci 75—95% surowego izocyjanianu.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze krystalizacjg prowadzi si¢ w temperaturze od +15 do -5°C.

3. Spos6b wedtug zastrz. 1—2, znamienny tym, ze wydzielany produkt krystaliczny poddaje si¢ oczyszcza-
niu ogélnie znanymi metodami takimi jak: przemywaniu za pomoca weglowodoréw, ponowna krystalizacja
-z.weglowodor6w alifatycznych, destylacja lub topienie strefowe.
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