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Spos6b wytwarzania izocyjanianu fenylu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania izocyjanianu fenylu metoda ciagta na drodze katality-
cznej redukcji nitrobenzenu tlenkiem wegla.

Spoéréd znanych wielu metod otrzymywama izocyjanian6w szerokie zastosowanie przemysiowe zna-
lazta metoda fosgenowa. W metodzie tej izocyjaniany otrzymuje si¢ w reakcji amin pierwszorzedowych lub
ich chlorowodorkéw z fosgenem w fazie cicklej lub gazowej. Do podstawowych wad metody fosgenowej
syntezy izocyjanianéw zalicza si¢: stosowanie toksycznego fosgenu, do syntezy ktérego stosuje sig chlor,
powstawanic chlorowodoru podczas fosgenowania oraz znaczna ilo$¢ produktéw ubocznych reakcji
fosgenowania.

Z metod syntezy izocyjanianéw nie stosowanych obecnic w przemysle najwicksze zainteresowanie
wzbudzita metoda katalitycznej redukcji zwigzk 6w nitrowych tlenkiem wegla. Metoda ta pozwala wykluczy¢
etap redukcji zwigzkéw nitrowych do amin oraz etap fosgenowania amin. Wplynelo by to znacznie na
uproszczenie technologii i aparatury. Szczegétowa charakterystyke metody podano w nastgpujacych pozy-
cjach: Polimery 1972, 17, 7, 360-361; Zesz. nauk. ATR 31 Chemia i Technologia Chemiczna (4), 1976, 72-76,
Chem.Revs. 1972, 72, 5, 457-496; Chim.prom.1976 6, 9-12. Redukcj¢ zwiazkéw nitrowych tlenkiem wegla -
prowadzi si¢ w temperaturze 373-523 K pod ci$nieniem 0,2-294, 2/2,94-68,6/MPa w obecnoéci katalizato-
réw. Tlenek wegla stosuje si¢ w nadmiarze do 50 moli na 1 grupg nitrowa. Najczeéciej stosuje si¢ tréjskiadni- .
kowe ukiady katalnyczne skiadajace si¢ z soli metalu szlachetnego, z soli metalu nieszlachetnego oraz
zwigzk6w organicznych takich jak: nitryle, weglany, amidy itp. Podstawowymi problemami i niedogodnos-
ciami znanych sposobdw sa: opracowanie wysoce selektywnego katalizatora, ktérego zastosowame byloby
ekonomicznie uzasadnione, obnizenie cisnienia i uciaglenie procesu.

Celem wynalazku jest opracowanie nowego sposobu wytwarzania izocyjanianu fenylu.

Istota wynalazku polega na tym, ze reakcj¢ nitrobenzenu z tlenkiem wegla prowadzi. si¢ w fazie gazowej
metodg ciagly bezciénieniowa w temperaturze 470-720 K, najkorzystniej 550-680 K, w reaktorze rurowym
zawierajacym chlorek palladowy osadzony na sorbencie czasteczkowym glinokrzemianu sodowego typ 13 x
przy stosunku molowym tlenku wegla do nitro benzenu 1-18, najkorzystniej 4-15 moli tlenku wegla na 1 mol
nitrobenzenu. Sorbent czasteczkowy glinokrzemianu sodowego typu 13 x stosuje si¢ jako nofnik chlorku
palladowego oraz jako aktywny skiadnik ukladu katalitycznego.
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Zaletg sposobu wedhig wynalazku jest technicznie prosty jednoetapowy sposéb wytwarzania izocyja-
nianu ienylu eliminujacy w stosunku do znanych sposobéw wytarzania konieczno§é redukcji nitrobenzenu
do winhny, toksyczny fosgen, rozpuszczalniki oraz wysokie cisnienie. Zastosowanie jako no$nika dla chlorku
palladowego sorbentu czasteczkowego glinokrzeminu sodowego typu 13 x wplywa na realizacjg bezciénienio-
wej redukcji nitrobenzenu tlenkiem wegla do izocyjanianu fenylu z dobra wydajnoscia.

Sposéb wedtug wynalazku ilustruja przytoczone nizej przykiady:

Przykilad I-VIIIL Aparatura stosowania do syntezy izocyjanianu fenylu skiada si¢ z: butli ze spr¢zo-
nym tlenkiem wegla, przyptywomierzy, odparowalnika nitrobenzenu, reaktora rurowego ze stali kwasood-
pornej dtugosci 1000 mm i Srednicy wewnetrznej 10 mm, chiodnicy, odbieralnika i pompy zapewniajacej
obnizone cisnienie w odbieralniku i w cz¢sci reaktora. Obnizone ciénienie do 133-266 hPa ulatwia przeptyw
reagentow przez reaktor. Reaktor posiada zewngtrzne ogrzewanie sktadajace si¢ z trzech niezaleznych sekcji
grzejnych. Przy kazdej sekcji grzejnej umieszcza si¢ wykalibrowany termometr oporowy Pt 100 potaczony z
rejestratorem co umozliwia ciagta kontrolg temperatury w reaktorze. Tlenek wegla miesza si¢ z paraminitro-
benzenu w odpowiednim stosunku molowym w temperaturze powyzej 484 K przed wprowadzeniem do
reaktora. Sporzadzong mieszaning tlenku wegla z parami nitrobenzenu wprowadza si¢ od dotu do piono-
wego reaktora zawierajacego jako faz¢ nieruchoma chlorek palladowy osadzony na sorbencie czasteczko-

wym glinokrzemianu sodowego typu 13 x o granulacji 3-4 mm. Produkt reakcji po oddzieleniu izocyjanianu
fenylu zawraca si¢ do obiegu. Wydajnoé¢ izocyjanianu fenylu oblicza si¢ w stosunku do ilosci mtrobenzenu
wprowadzonego do reaktora.

Wyniki préb przeprowadzonych w opisany sposéb ilustruje ponizsze zestawienie.

Wydajnos¢ izocyjanianu fenylu w zaleznosci od temperatury
i stosunku molowego reagentéw

Stosunek molowy Przeplyw Wydajnosé

Nr Temperatura tlenku wegla objetosciowy’ izocyjanianu
do nitrobenzenu reagentéw fenylu

— K —_ cm’/s %
1 563 12,0 6,93 7,2
2 600 13,2 58. 12,0
3 632 15,7 4,8 26,0
4 668 52 - -6;3- . 36,0
5 666 8,2 2,8 45,0
6 663 10,2 5,22 48,0
7 667 13,0 58 51,4
8 634 2,0 4,68 9,0 !

Przyktad IX. Nitrobenzen redukuje si¢ tlenkiem wegla do izocyjanianu fenylu w sposdb opisany w
przykiadach I-VIIIL. Reakcj¢ prowadz si¢ w temperaturze 674 K w pierwszej najnizszej strefie i 609 K w
dwéch pozostatych strefach reaktora. Tlenek wegla i nitrobenzen stosuje si¢ w stosunku molowym réwnym
11,7 przy przeplywie objetosciowym reagentéw 4,26 cm’/s. Izoacyjanian fenylu otrzymuje si¢ z wydajnoscia
45%.

Przyktad X. Redukcje nitrobenzenu tlenkiem wegla do izocyjanianu prowadzi si¢ w temperatu-
" 1ze 672 K w pierwszej strefie i 607 K w dwoch pozostalych strefach reaktora' w sposéb opisany w
przykiadach I-VIII. Utrzymuje si¢ stosunek molowy tlenku wegla do nitrobenzenu réwny 4,6 przy przeply-
wie objetosciowym reagentéw 1,71 cm?/s. Izocyjanian fenylu otrzymuje si¢ z wydajnoscia 36%.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania izocyjanianu fenylu w reakcji nitrobenzenu z tlenkiem w¢gla, znamienny tym, ze
reakcj¢ nitrobenzenu z tlenkiem wegla prowadzi si¢ w fazie gazowej metoda ciagla bezci$nieniowg w
temperaturze 470-720 K, najkorzystniej $50-680 K, w reaktorze rurowym zawierajacym chlorek palladowy
osadzony na sorbencie czasteczkowym glinokrzemianu sodowego typu 13 x przy stosunku molowym tlenku
wegla do nitrobenzenu 1-18, najkorzystniej 4-15 moli tlenku wegla na 1 mol nitrobenzenu.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze sorbent czgsteczkowy typu 13 x stosuje si¢ jako nosnik
chlorku palladowego oraz jako aktywny skiadnik ukiadu katalitycznego.
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