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PATENTE DE INVENCION

ICI CASE Du.25002-03PAIN

0// Cemnorin @e&c@%h’wa

solise:
PROCEDIMIENTO PARA LA SEPARACION DE DIFENIIMETANDIISOCIANATO

aAn L,

A PARTIR DE UNA MEZCLA EN BRUTO Y NO DEGTILADA DE POLIISOCIANATO..

o/otioiblands: TMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
residente en Imperial Chemical Fouse, Millbank, ILondres

SeWel., Inglaterra.-

La presente invencidn se relaciona con la separa-
cidn, por cristalizacidén, de una fraccidn constante sustan-
cialmente en diisocianatos a partir de una mezcla de diiso-
cianatos y poliisocianatos’superiores obtenidos por fosge-~-

nacién de un condensado de anilina y formaldehido.
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Ia condensacién de anilina y formaldehido en presen—
cia de una variedad de catalizadores, que incluyen dcidos mine-
rales tales como dcido clorhidrico, se sabe que proporciona

una mezcla de dieminas, triaminas, y poliaminas superiores de

férmula general:

CH,__|
> T2

U |
|

donde n es un enterc.

la fosgenacidn de esta mezcla de aminas proporciona

una mezecla de isccianatos que contienen diisocianatos, triiso-

cianatos, tetraisocianatos y poliisocianatos superiores de una

férmule general que es similar a la indicada mds arriba, con

excepcidn de que se debe sustituir el grupo amino por el grupo
isocianato. El diisocianato asi obtenido es una mezcla de di-
fenilmentandiisocianatos isdmeros que consisten principalmente

en 4,4'-diisocianatodifenilmetano con un poco del isdmero 2,4'~

y una pequefia cantidad de los isdémeros 2,2',

El 4,4'-difenilmetandiisocianato es Util como inter-

%
mediario para la produccidn de poliuretanos bajo la forma de %

materiales pldsticos colados, elastdmeros, fibras, recubrimientﬁs

superficiales y materiales pldsticos colados expandidos. Se ]
prefiere los isdmeros 4,4', libres de otros isdémeros, para mu- |
chas finalidades sunque para algunas aplicaciones es posible '
tolerar pequefias cantidades de olros isémeros, por ejemplo

del isdmero 2,4'. El 4,4'-difenilmetandiisocianato comercialmen-
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te .disponible contiene por 1lo general aproximadamente 27 del
isdmero 2,4', Para ciertos usos, por ejemplo en materiales
pldsticos colados, es posible tolerar pequefias cantidades de i

los polifenilenpoliisocianatos superiores con puentes metileno.

¥

Ya se propuso anteriormente obtener difenilmetandiisoc
cianeto por destilacidn a partir de la mezcla cruda de poliiso~-
cianatos obtenidos por fosgenacidén de la mezcla de poliamina
cruda a partir de la condensacidn de aniliné y formaldehido.

También se propuso purificar adicionalmente el diiso~
cianato destilado para separar por cristalizacidén las imnure~
zas indeseables que contienen cloro,

Se ha comprobado ahora sorprendentemente que se pue-

de obtener diisocianato de muy buena calidad directamente a

partir de la mezcla de fosgenacidn cruda sin ninguna etapa de

destilacidn previa. Ze ha comprobado que para lograr esta Cris-

tolivacidn satisfactoria a partir de la mezcla cruda de polii-

socianato, és esencial que la mezcla cruda no fuera sometida

a un tratamiento t€rmico a una temperatura superior a 15090C.
Normalmente se somete a tratamientos térmicos de estal

clase, por ejemplo a temperaturas superiores & 1502C durante

5 min a 1 hr, estas composiciones de poliisociznato crudo de

rodo de reducir las impurezas cue contienen cloro; la crista~
lizacidn de diimcianato a partir de este material tratado con
calor, resulta insatisfactoria en el sentido de que el materiay
cristalizado es de une forma cristalina pobre y de tamaiic fi- g
no de las particulas y los criztales contienen poliisocianatosi
ocluidos de una funcionalidad mayor de 2, Como resultado, re- i
sulta dificil la separacién de =d6lidos con respecto al licor !
medre y el procedimiento tiene un rendimiento pohre. g
i
;

Se ha comprobado que la aplicacidn de una técnica de
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cristalizacidn a una composicidén de poliisocianate crudo no

tratada con calor, del tipo que se estd describiendo, proporcio~
na cristales que tienen una buena forma fisica fdcilmente sepa-—
rables con respecto a los licores madre. »

. Se ha comprobado también gue la cristalizacidn, de
acuerdo con el procedimiento de la presente invencién, conduce
a que una considerable cantidad de cualquier 2,4'-difenilmetan-
diisocianato, que estd presente en la mezcla cruda, vueda re-
tenida en los licores madre mientras se comprueba que el cristas
lizado contiene una elevada proporcién del isdmero 4,4' con muy
poca cantidad del isdmero 2,4' indeseado.

TEsta particularidad es de considerable importancia
comercial debido a que'hasta ahora ha sido necesario producir

la poliamina, necesaria para fosgenacidn, haciendo reaccionar

¥

formeldehido con anilina en presenciz de decido clorhidrico aprod

ximadamente equivalente a la anilina utilizada, de modo de re-

e

dveir al mfnimo la cantidad de 2,4'-diamina producida. Esta con
giderable cantidad de dcido debe ser finalmente neutralizada

utilizando sosa cdustica y se debe lavar el producto de modo de
librarlo de la gran cantidad de cloruro de sodio producido. El
uso de menores proporciones de 4cido en la condensacidn de ani-

lina y formaldehido, por ejemplo 0,3 a 0,5 moles por cada mol |

k)

de HCl de anilina da por resultado no solo una economia del cos+

to del deido utilizado, sino tambidn del costo del dlcali emplep~
) i

do para neutralizacién y ademds es considerablemente mds fdcil i
lavar la poliamina librdndola de la sal. i

El uso de bajas proporciones de dcido d4 sin embargo .
i
por resultado que la poliamina contiene una cantidad considera-i

blemente mayor de 2,4'-diamina y hasta ahora fué imposible uti-:

lizar este material para fosgenacidn en la produccién de 4,4'- ;



5.

10.

15.

20.

25,

30.

difenilmentandiisocianato puro. Esto se debe al hecho de que en

el procedimiento de destilacidn utilizaéo anteriormente, no fué
posible el fiaccionamiento, salvo a un costo exorbitante, para |
separar el isdmero 2,4'-diisocisnato indeseado., Por lo tanto
ha sido imposible emplear la poliamina de "bajo contenido de
dcido” que es considerablemente més econdmica.

De acuerdo con la presente invencidn se provee un
procedimiento purs la separacién de difenilmetandiisocianato
con respecto a una mezcla de poliistcisnato no destilado eru-
do que se obtiene por fosgenacidn de las poliaminas mixtas a
partir de un condensado de anilina y formaldehido, llevéndose

a cabo la fosgenacidn por cristalizacidn a partir de un polii~

gocisnato no destilado crudo que no fué sometido a ningdn perio-

!
H
do sustancial de calentamiento a una temperatura superior a :
|

15020,

Los materiales de partida para la preparacidn de la !
mezcla de poliisocianato crudo, son las poliaminas mixtas
obtenidas de un condensado de anilina y formaldehido, Se lleva
a cabo estas condensacione: en rre:-encla de un catalizador,

por ejemplo dcido clorhidrico.

Se puede preparar las poliaminas de condemsado de anir

lina y formaldehido mediante cualquiera de los métodos conoci-

dos. e conoce la preparacidn de estas mezclas de poliaminas
utilizando diversas proporciones entre anilina y formaldehido.i
Se conoce la variacidn de lg proporcidn de diamina en las poliaf
minas variando la relacidn entre anilina y formaldehido, pudiénF
dose utilizar cualquiera de las proporciones conocidas., Se preﬁ
fiere emplear une mezcla de poliaminas que se produce a partir
de anilina y formaldehido en las proporciones 4/1 a 1,5/1. Des!

pués de la condensacidén, se neutraliza el ratalizador, se separn



una capa acuosa y se separa por destilacidn la anilina y el
ague en exceso de modo que quedan las poliaminds mixtas cue con<
sisten en diaminag, triaminas y homélogos superiores. Es ésta
mezcla de poliaminas la que se utiliza~én 1la fosgenacidn.

‘ Segﬁn‘se menciond mds arriba, se puede aplicar el
5 presente procedimientb a poliisocianatos a parfir de poliaminas
que contienen una proporecién relativamente eleyada de 2,4<diamid
ne, es decir preparadas mediante el uso de una baja proporcién
de dcido clorhfdrico como catalizador, como asi también a poliad
minas preparadas mediante el uso de cantidades de deido clorhi~-
10. drico que son equivalentes a la anilina utilizads.

' Se puede llevar a cabo la fosgenacidn de las poliamings
mixtas mediante cualauiera de los numerosos procedimientos co-
nocidos. le fosgenacidn se lleva por lo general, aungque no
invariablemente, a cabo en presencia de un disolvente y, después
15. de ¢ompletar la fosgenacidn, se separa el disolvente por desti-
lacidn. i

Es innecesario separar la totalidad-del disolvente
contenido en el producto de fosgenacidn antes de la eriétaliza-
cidén, habiéndose logrado buenos resultados al utilizar un mate-
20. rial que contiene 5 a 507 de solvente residual. Como disolven-
te se prefiere el monoclorobenceno y el_diclorobenceno. A medida
que aumenta la proporcidn de disolvente remanepte, es necesario
llevar a cabo la cristalizacidn a una temperatura mds baja.

Por otra parte la presencia de disolvente facilita operar en
25, una manera continua, puesto Gue su presencia disminuye la vis-
cosidad del licor madre hasta un valor significativo y facilita

la separacidn del cristalizado,

Sin embargo, es esencial que, después de completar

la fosgenacidn el poliisocianato crudo no sea sometido a ningﬁni

30. tratamiento térmico sustancizl a una temperatura superior a
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1502C. Durante la separacién del disolvente con respecto al

poliisoecianato crudo, puede resultar necescrio, si se separa

i

[

la totalidad de los vestigios de disolvente, someter el poliiso
cianato crudo por ejemplo a un paso a través de un evaporador
continuo de pelicula delgada, a fin de separar los veostigios
finales de disolvente. “e puede operar convenientemente este i
eveporador de pelicula delgada a una temperatura de 150¢C o
mds, aunque la exposicidn o tiempo de permanencia normalmente

es solo del orden de unos pocos segundos y no se considera que

esto represente un periodo sustancial de calentamiento por enci
ma de 15649C,.
Ge puede llevar a cabo el procedimiento de cristalizas

¢ién y separacidn, mediante enfriamiento del poliisocianato

crudo, opcionalmente con agitacidn lenta, ya sea libre de disol

vente o que contiene una proporcidn de disolvente, uue puede

ser el disolvente de fosgenacidn, hasta una temperatura a la

cual comienzan a formarse los cristales y manteniendo entonces

la mezcla a esta temperatura o a una temperatura mds bhaja hes

ta que se halla separado en forma cristalina la proporcidn
deseada de material cristalino, ile separa entonces el sélido

vy el liguido mediante cuzlquiera de los medios normales para
separacidn de sdlidos y liquidos, por ejemplo mediante filtra-
¢idén o accién centrifuga. 51 se emplea un procedimiento de fil-
tracién, se puede facilitar la filtracién mediante presidn o
suceidn. Si se emplea accidn centrifuga los cristales sdlidos
quedan compactados debajo del liauido que se puede separar
entonces por decantacidn o sifonamiento,

Para separar el licor madre con recspecto a los cris—

!
]

tales, se los puede lavar con disolvente enfriado. :

La eristalizacidn puede ser un procedimiento por tan-:
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~ Obtener un prolongado tiempo de permamencia en este m&todo re-

das o contimuo. En un procedimiento por tandas es preferible

sembrar la tanda, e medida que se la enfria, con cristales de
una tanda anterior. En un procedimiento continuo, se puede
alimentar el poliisocianato crudo a un tubo largo que es en-
friado mediante una camisa y, a medida que el poliisocianato
erudo pasa a través del mismo, se forman cristales en el tubo
¥ la mezcla se convierte en una lechada. Es preferible proveer
un agitador en el tubo para impulsar la lechada, Se puede con-
trolar el grado de cristalizacidn mediante el tiempo de perma-
nencia en el tubo. '

Otro procedimiento de cristalizaéidn que se puede
utilizar también, particularmente en gran escala, es bombear

la alimentacidn del liquido a alta velocidad a travéds de un

tubo enfrinmdo o a travéds de una cantidad de tubos en serie, !

bajo condiciones tales que la agitacidn se produce por circu- |

lacidn turbulenta. Se puede asegurar buena transferencia térmi-|
ca e impedir bloqueos mediante el uso de paletas montadas :
sobfe un eje coaxil rotativo dentro del tubo y dispueste de

manera que las paletas raspan las paredes del tubo, Se puede

ciclando la mayor parte de la lechada, por ejemplo con una relar
cidén de reciclacién de 20:1. Cuando se emplea en serie una
cantidad de tubos, se los puede operar a temperaturas sucesi-
vamente decrecientes,

Se puede separar el disolvente residual del licor

madre mediante medios convencionales, por ejemplo en una colum-

na o un evaporador de pelfcula delgada, y calentar el concentrs)

do por ejemplo hasta 185-1959C durante 15 min, para disminuir

el contenido de impurezas dcidas y que contienen cloro. Des—

[

pués del enfriamiento, se puede emplear el licor madre, asi
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tratado, como una composicidn de polifenilpoli;e%iiéhpoliixo—
cianato para la produccidén de espumas de poliuretano rigido.
Variando las condiciones de cristalizacidén, en parti~
cular la temperatura y el tiempo de permanencia durante la
cristalizacidn, es posible separar la mayor parte del diisocia~
nato o separar solamente una proporcidén deseada. En el udltimo
caso, se puede ajustar el grado de cristalizacidn de manexra que
el licor madre liquido contiene une proporcidén deseada de dii-

socianato de modo de formar un producto gue Util en la fabrica-

1

cién de poliuretanos por ejemplo bajo la forma de materiales es
pumados rigidos. Por lo tanto, se puede emplear todos los pro-
ductos del procedimiento sin ninguna otra pérdida que lo que se
podria denominar pérdidas prdcticas durante la cristalizacidn.
El difenilmentandiisccianato, separado mediante el
presente procedimiento de ecristalizacidn, comprende principal-
mente el isdmero 4,4 con un poco del isdmero 2,4', lo cual de~

pende principalmente de la constitucidn del material de partidal

poliisocianato erudo. El contenido de cloro hidrolizable del

material crigtalizado es también menor que el del material de

partida, puesto que estas impurezas tienden & quedar concentra-
das en los licores madre. También pueden estar presentes vesti-
gios de poliisocianatos si es incompleta la separacidn de cris-
tales con respecto a los licores madre.

Se puede purificar adicionalmente por destilacidn
el difenilmetan diisocianato separado mediante el presente pro-
cedimiento, y esta combinacién de procedimientos proporciona
un material de pureza muy elevada, Sin embargo, esto no es
esencial y se puede emplear el di-isocianato, asi separado,
por ejemplo en la produccidn de materiales pldsticos colados

y recubrimientos superficiales de poliuretano. 3e le puede




utilizar tembidn pera la preparacién de composicién liquide

i de diisocianato, por ejemplo por reaccidén con pequoilas oanti-
dades de dioles o carbodiimidas,

! Por Lo tanto, el presente procedimiento, ademds de

5. proveer difenilmetandiisocienato, de una slta norme de pure—

ze o3 tembién til pers la produccidn de composiciones de

. poliisocienato que contienen diisociansto y poliisocianatos
superiores, que son tiles para la preparacién de espume de
poliureteno rigido.

10, Las vias hacia una serie de productos que se pueden ;

fabricar mediante el uso del procedimiento de la presente in—

évencién, como punto de partida, estdn ilustradas en el dibujo ;

que se sacompafia,

i En le ¥nica figura de dicho dibujo, se somete un poli

15, i isocianato crudo (1) preparado por fosgenacién de le mezcla dé

poliaminas crudas a partir de un condensadc de aniline y formal

dehido,al procedimiento de cristalizacidn (2) de modo de b=

ner una fraccién oristeline (3) y licores madre (4).Se puede |

aeislar el producto cristalino (5) que comprends 4y4'-difenilme
20,

tandiisocianato sustancialmente puro con un poco del isémero
2,4',(A) como tal y utilizdndolo pare la produccién de poliu~
retenos en forma de materiales pldsticos colados. Se puede tral
tar térmicamente (6) une parte o el total del producto A de mo)
‘40 de reducir aun mds el contenido de cloro hidrolizable (7) y
25.-" utilizarlo como una calidad de 4,4'~difenilmetandiisocianato np
- destilado {8) de bajo contenido de cloro hidrolizeble (B). Co-
mo otra alternative,se puede destilar (7'-9) sste material con

una recuperacién de hasta el 90% de modo de obtener un 4,4'-gi;

fenilmetandiisocianato de calidad notablemente elevada (10) |

| que as mpropiade para el uso en la produccidn de fibras de Do

liuretano, ete. (C).
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Se puede itratar térmicamente (1l1l) los liocores madre
del procedimiento de destilacién original, separdndose el disol
vente durante este tratemiento y uwtilizar la mezela . (12) resul
tante de diisocianato y polifenilpolimetilenpoliisoéianataa su
5 periores (D), de bajo contenido controlado de cloro hidroliza-

ble, para la produccién de espume de poliuretano y particular-

mente de le variedad rigide, Para este uso final, serd normal—
mente necesario asegurar que solamente une parte del diisocia-f
nato he sido separada en el procedimiento de oristalizacién,

10, ruesto que la mayorla de las composiciones de poliisocianato

que se utilizan en ls produccién de poliuretanocs de espums

rigide requieren la presencia de un porcentaje de diisociana=-

to para proporoionar espumas de calided setisfaotoria,

Resulta evidente que, ajustando epropiadamente la O

15, centided de dlamina producida en le reaccién entre asnilina y i

formaldehido (es decir ajustando las proporciones de estos

dos materiaeles) y ajustendo el grado de cristalizacidén de la i

fraceidn diisoclenato, serd posible aisler une composicién
de poliisocianato finael con respecto & los licores madre, de
20, cualquier composicién deseade con respecto & ls relacién en-
tre diisocianato y poliisocianato superior.

Se puede regular tambidn de tal menera el sistema
completo que los residuos de la destilacién, pare obtener C,
quedan incorporados & D,
25, ’ Por consiguiente, mediante una adaptacién y combi-
nacidn apropiadas del presente procedimiento, resulta posible
producir 3 calidades de 4,4'-difenilmetandiisocienato y compo
sicién ocruda de diisocianato y poliisocienato.

Se ilustra la presente invencidn, aunque sin limi-

30 | tarla, mediante los siguientes ejemplos en los cualee todas
las partes y porocentajes son en peso excepto cuando se indique
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KBJEMPIO 1A

lo contrario.

%

i
A una composicidn ce poliisocianato crudo, produ- E
cida por fosgenacidn de un condensado de enilina y formalde~
Se hido preparado con una relacidn molar entre anilina, formal—
dehido y acido clorhfdrico de 3,5/1/1 y aue contiene 8% de
?2,4'=difenilmetandiisocianato, 71% de 4,4'-difenilmetandiisos
cianato que tiene un valor de isocianato de 32,0% p/p y un 0?“?
tenido de cloro hidrolizable de 0,95% p/p, se la siembra con!

10. un cristal de 4,4'-difenilmetandiisocianato puro y se la en—|
|
fria a 89 durante 15 min. Se centrifugd 45 partes de la |
]
lechada de cristalss y 1{quido, asi obtenida de modo de obtes

ner 10 partes de un sélido blenco qus contiens 96,8% de 4,4

1

difenilmstandiisocisneto y 2,47 de 2,4'-difenilmentandiiso-
15. cienato con un valor de isccisnate de 32,5% p/p y un conte~
nido de cloro hidrolizable de 0,28 p/p. Del licor madre, 35
partes contienen 10: de 2,4'-diifenilmetandiisocianato, 61
de 4,4'-difenilmentandilsocianato, y tlene un valor de iso~
cianato de 31,5% p/p ¥y un contenido de cloro hidrolizable de
20. 1,2% p/p.

Il

Para demostrar las ventajas del presente procedi-

miento con regpecto al tratamiento de un poliisocianato cru.-

do que fué tratado térmicamente, se trata térmicamente una
parte del mismo material de partida que el utilizado en el
25. ejeuplo 1, a una temperatura de 1909C durante 15 min de modo

de obtener un difenilmetandiisocianato polimero de color casi-

tafio oscuro al cual se utiliza entonces en el ejemplo 1l
HJEMPLO 1B

A un difenilmetandiisocianato erudo tratade, yue

contiene 70% de 4,4'~difenilmentandiisocianato, 8% de 2,4'="

30. difenilmetandiisocianato, ¥y Gue tiene un valor igocisnato
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de 31,4% p/p ¥y un contenido de cloro hidrolizeble de 0,23%
p/D, se le siembra con cristales de 4,4'~difenilmetsndiiso-
cianato puro y se agita e teuporaturas progresivamente wAS
bajas. No ge produce cristalizacidn hasta que el liguido ha
sido agitado a 0¢C durante 1 1/2 hr. El sélido que se forma

es fino y de color castafio claro. Se centrifuga 49 partes

de la mezcla c¢remosa y se decanta el licor sobrenadante de
modo de obtener 23 partes de un sélide himedo al cual es di—;
ficil purificar més todavia. Contiene T4% de 4,4'—difen11me—§
tandiisccianato, 6% de 2,4'-uifenilmetandiisocianato y tie-

|
ne un velor de isocianato de 31,5% p/p y un contenido de |
|
cloro hidrolizable de 0,17% p/p. El licor sobrenadante, 26 |
partes, contiene 65! p/p de 4,4'=difenilmentandiisociansto, !

9% de 2,4'~difeniluentandiigocianato, tiene un velor izocias

nato de 30,9% p/p y un coatenide de cloro hidrolizable dv
0,287 p/pe

EJEMPIO 2

Con 5 partes de clorobenceno se mezcla 95 pariea !
de composicién de poliisocianato erudo producida por fomgu= ;
nacién de un condensado de anilina y formaldehido en quc
la relacion entre anilina, formaldehido y HCL es 2,35 a 1
a 1 partes respectivamente, no tratada termicamente, y aua
contiens 5,6% de 2,4'-difenilmetandiisocianato y 63,6; de
4,4'=-difenilmetandiigocianato. ;

Se hace pasar lentamente la mezcla & lo largo .e A
un tubo horizontal de 40 em de longitud y wn diduwetro de F
1,5 cm que contlene un agltador que impulsa lentamente la
mezcle mediasnte una accidn de hélice. Se enfria las pars-

deg del tubo encemisado mediante agua a 9%C y el tiempo apro§

ximado de permanencia de la mezcls en el tubo es 20 min. !
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e recoge la lechada que fluye del tubo y se la cen-

trifuga de modo de obtener 95 partes de licor madre y 5 nartes
| de un sdlido blanco que, por andlisis se comprueba que contie~ |
ne 91,2% de 4,4'~difenilmetandiisocianato y 2,1% de 2,4'~dife~

5.  nilmentandiisocianato.

Se funde a 409°C el sdlido cristalino, 44,3 partes, y
se le mezcla con 46,6 partes de glicerol oxipropilado de un pes
molecular término medio de 410 que se encuentra a una tempera~ d
tura de 1102C. Se cuela la mezcla en forma de una hoja de un
10. es'esor de 4 mm, vertiéndola en un molde caliente y curdndola

| durente 0,75 hr a 100¢C. Ia hoja colada de material pldstico

de uretano es de color amarillo muy claro y completamente trans.

parente.

Las ho jas producidas en una menera similar, pero uti-
15. lizando la mezcla de poliisocianato crudo, son color castafio os%
curo y son opacas. i
EJEMPLO 3 |

Se obtiene como tanda la misma mezcla de la composi- |

I
|
cidn de poliisecianato crudo, 95 partes, y clorobenceno, 5 par“!
20. 1 tes, tal como se la utiliza como material de partida, y se la i

enfria lentemente con agitacidn, a 12C, menteniéndosela a esta §

1
temperatura durante 30 min. e separa los cristales asi formadoh,
i

I
23 partes con respecto a los licores madre, 77 partes por

centrifugacidén. Se recoge los cristales y se los calienta a

|

25, 1809C durante 30 min, despuds de lo cual se los enfria rdpida-

mente de modo de obiener un material que tiene el siguiente

andlisisg: valor de isociamato 32,3% p/p, contenido de clore hi-

drolizable 580 p.p.m., contenido de 2,4'-difenilmentandiisociawi

nato 2,1%, y contenido de 4,4'-difenilmentendiisocianato 96,3%.)

EJEMPLO 4
e obtiene como una tanda 100 paries de una composi-

30.
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cidn de poliisocisnato crudo que contiene 30 partes de cloro-

benceno, 3,97 de 2,4'~difenilmentandiisocianato y 44,5% de
4,4'-difenilmetandiisocianato, que tiene un valor isocisnato
de 22,4 % p/p y un contenido de cloro hidrolizable de 0,587 p/py
5. ¥ se enfria con agitacidn hasta -7 a -8¢C, manteniéndosela a esr
te temperatura durante 1 hr. Mediante filtracidn bajo succidn
se gsepara entonces la lechada de cristales y licor madre, de

modo de obtener una torta de filtro sdlida, 17 partes, cue con-

tiene 1,3% de 2,4'-difenilmentendiisocianato y 95,87 de 4,4'-di
10. fernilmentandiisocianato, que tiene un valor isocianato de 32,8%
y un contenido de cloro hidrolizable de 0,18/ p/p, y licor ma-

dre, 83 partes. La viscosidad de los licores madre a -8¢C es 9

centistokes; la filtracién es rdpida y féecil y la forma fisica |
de los cristales es de tal naturaleza que queda muy pPoOco 80l=- i
15. vente clorobenceno residual. ;
NOTA g
Descrita suficidntemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacerse g
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus- ;
20, ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su ;
principio fundemental. También se hace constar que el invento

corresponde & una Solicitud de Patente, presentada en Inglaterrg.,

con fecha 4 de Mayo de 1972, bajo el nimero 20847/72; acogiéndod

se por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios

25. Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo que se solicita Patente de Inven-
cién por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PAﬁA TA SEPARA+
CION DE DIFENIIMETANDIISCCIANATO A PARTIR DE UNA MEZCLA EN BRUT(Q

Y NO DESTILADA DE POLIISOCIANATOS; caracterizdndose por 10 si- |
i

30. guientes



5

lo.

15.

20.

25,

- 16 =

414392

1.~ Procedimiento para la separacidén de difenilmetanw
I

diisocianato a partir de una mezcla en bruto y no destilada de

poliisocianatos, obtenida por fosgenacidén de las poliaminas mix

tas a partir de un condensado de anilina y formaldehido, carac-
terizado pormue comprende cristalizar-diisocianato a pairtir de

dicho poliisocianato en bruto no destilado que no fué sometido

a ningdn periodo sustancial de calentamiento a una temparatura

superior a 1502C.

2.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
ferizado porque se produce el condensado de anilina y formalde—
hido haciendo reaccionar anilina y formsldehido en pronorciones
de 4/1 y 1,5/1.

3.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 ¢ 2,
caracterizado porque durante la cristalizacidn estd presente §

a 504 de disolvente.

4.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque la cristalizacidn es |
una cristalizacidn por tandas y sembradas con cristales de diij
socianato.

5.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica-

ciones 1 a 3, caracterizado porque el proceso cristalizacidn es
un procedimiento continyo en el cual se bombea el poliisocianatb
en bruto lfquido a alta velocidad a través de un tubo enfriado,
o una cantiddd de tubos en serie; bajo condiciones tales que |
se produce agitacién por circulacién turbulenta.

6.~ Procedimiento seguin la reivindicacidén 5, carac— |
terizado porque se recicla la lechada, asi producida, a través
tubo o de los tubos.

T.=- Procedimiento segun cualquiera de las reivindica-

ciones anteriores, caracterizado porque el difenilmetsndiiso-

cianato, separado por cristalizacidn, es purificado adrcional-

e

1
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mente por destilacidn. W

8.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 7, carac-

terizado porque se aplica al difenilmetandiisocianato, separa-
do por cristalizacidn, un tratamiento térmico & 1502C, ¢ una
temperatura mds elevada antes de la purificacidn adicional por
destilacidn.

9.~ Procedimiento pare la separacidn de difenilmetan-
diisocianato & partir de una mezcla en bruto y no destilada
de poliisocianatos, tal y como queda sustancialmente descrito
en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 17 hojas escritas a mdquina
POYr uns sola cara.

Medrid, R W 72

INMPERIAL CHEMICAYL INDUSTRIES LIMITED.-

L BUREZ FUTUD Lo n g
¢ v FHermade: L Gaota Faraip i
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