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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE CARBONILDIISOCIANA-
IO,

Folocilunde BAYER AKTIENGESELISCHAFT, entidad alemana, re~

sidente en Leverkusen-Bayerwerk, Repﬂblica Fe-

dersl Alemana.

Ya es conocido que los compuestos con 4tomos de
cloro positivamente polarizados, tales como, por ejem-
plo, los compuestos de N-cloro, y los compueétos con
dtomos de cloro negativamente polarizaéos, tales como,

por ejemplo, los cloruros de 4cidos, se pueden hacer
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reaccionar entre si bajo disociacién de cloro. Para ello
se necesitan por lo general temperaturas altaé, é bién
hasta cantidades equimolares de catalizadores de Friedel-
Crafts.

Un nuevo procedimiento deseribe, por ejemplo, la
formacidén de triclonoacetilisociaﬂato a partir de cloruro
tricloroacetilico y deido tricloroisociandrico a una tem-
peratura de entre 160 y 170°C (véase Zh. Org. Khim. 9
(1.973) 1.815 - 18). ,

Asfmismo se conoce (publicacién alemana DAS 1.266.288)
la obtencién de carbonildiisocianato por termélisis de dci
do N-tricloro~isociamirico a una temperatura»de entre 200
y 400°C, con formacién simulténea de NClj, segin la siguien

te ecuacién de reaccién:
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La reaceién va acompsfiada de reacciones secundariss. -
y es téenicamente dificil de controlar debido a la forﬁa-’.
cidn simulténea del compuesto NC1, éltamente explosivo.

Otro procedimiento para la obtencién del CO(NCO),

es8 la reaccidén de difluorcfosgeno con cisenato botéaico

en una fusién de LiCl/KCl a temperaturas alrededor de 400°
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¢. Este procedimiento de obtencién también comprende gas-
tos técnicos elevados debido a los reducidos rendimientos
obtenidos y las altas temperaturas de reaccién (véase An-
gew. Chem. 79, 860 (1.967) ).

Se ha descubiefto ahora, sorprendentemente, que
C1-CO-NCO en mezcla con 4cido tricloroisocianidrico y/o
una sal de metal alcalino del &cido dicloroisocianirico
se puede tfansformar &a a 30 - 409C, y en forma vigorosa
a unos 60 ~ TO9C, preferentemente en un disolvente orgd-
nico inerte, tal como o-diclorobenceno, casi cuantitati-
vamente en CO(NCO)2 bajo disociacién de cloro,

El objeto de la'presente invencién es, por lo tan-
to, un procedimiento para la obtencién de carbonildiiso-
cianato, que se caracteriza porque 4cidoe tric;oroisocia-
nirico y/o una sal de metal alcalino del 4cido diéloro-
isocianurico se hace reaccionar con N-clorocarboniliso-
cianato a temperaturas entre 20 y 200%C.

El procedimiento de la invencién se puede represen-

tur por el siguiente esquema de reaccidn:

)\ /‘\ + 3 C1-CO-NCO ——» 3 CO(NCO), + 3 Cl,

Cl
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En lugar del 4cido tricloroisocisndrico se punde .
emplear, en el procedimiento'de la presente iﬂvencién, una
sal de metal alcalino, preferentemente la sal sédica o po-
tdsica del dcido dicloroisociandrico. Al emplear tales
sales se recomienda un aumento de la concentracién dél de-
rivado del dcido isociandrico, ya que la reaccién segdin
1a presente‘invencién evidentemente solo se desarrollas en-
tre el dtomo de cloro positivamente polarizado del deri-~
vado del 4cido isociamirico y el 4tomo de cloro negativa-
mente polarizado del clorocarbohiiisoéianato bajo forma-
cidn de Cl,.

Por razones de separacién ha demostrado ser conve-
niente efectuar la reacéidn en un disolvente Que hierva
esencialmente por encima de los 104°C (punto de ebullicién
del CO(NCO),) que bajo las condiciones de reaccién ee am-
pliamente inerte con respecto &l cloro. Naturalmente la
reaccién se puede realizar también en disolventes de pun-
to de ebullicidén més bajo, en disolventes que liguen qui-
micamente el cloro, 6 también sin disolventes, .

La temperatura se puede variar entre ahplios 1imi-
tes. La reaccidn se realiza por lo general por debajo de
IQOOQQ para evitar con seguridad la formacién de NCl;. La
reaccién comienza ya a temperatura'ambiente, por lo que
como mérgen de temperatura posible se han de indicar 20
a QOOQC. Se trabaja sin embargo preferentemente entre 40
y 15050 y con especial preferencia entre 60 y 80¢C.

Aqui se presenta, por lo general, el derivado de
dcido isociamirico mencionado suspendido en un disolven-
te y se goteard el N-clorocarbonilisocianato. Pero fam-

bién se puede presentar el C1CONCO y agregar el derivado
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de 4cido isociandrico.

El empleo en cantidades equivalentes, es decir, un
mol de 4cido tricloroisocianidrico por 3 moles de clorocar-
bonilisocianqto, 6 bién 1 mol de sal de metal alcalino del
dcido dieloroisociandrico por 2 moles de clorocarboniliso-
cianato conduce a rendimientos superiores a un 80 %, re-
ferido al clorocarbonilisocianato. Naturalmente también
se puede emplear en exceso uno de los 2 componentes de la
reacccién para recuperar el componente empleado en exceso
una vez realizada la reaccidén. Para lograr una tranafér-
macidén lo mds cuantitativamente posible del derivado de
dcido isocianldrico se recomienda ocasionalmente el empleo
de un exceso de clorocarbonilisocianato por encima de las
proporciones cuantitativas arriba mencionadas ya que el
clorocarbonilisocienato en exceso se puede separar desti-
lativemente en forma sencilla del producto del procedimien
to. |

El carbonildiisocianato representa un diisocignato
de reactividad extrema. El producto del procedimieﬁto
reacciona, por ejemplo, ya a temperatura ambiente, con
minimas huellas de humedad presentes en disolventes iner-
tes. Representa por lo tanto, un medio secador ideal pa-’
ra la obtencién de disolvehtes absolutos. De los agentes
secadores conocidos, por ejemplo, para la obtencién de
éter absoluto (pentéxido de sodio o fésforo metdlico) se
diferencia del carbonildiisocianato, ventéjosamente por
el hecho de que se puede mezclar en cualquier proporeién
con el disolvente a secar,

Como es natural no se puede presentar el molesto

fenémeno de los ggentes secadores conocidos donde su su-
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perficie activa queda dmpliamente inactiva por el hidré-

xido sédico que se forma o por una piel de 4cido polifos-

férico, razén por la que los agentes de secado se han de.
renovar continuamente. Estos, naturalmente, no se puede
presentar al emplear el producto del procedimiento como
agente secador. Para la obtencidén de éter absoluto es su
ficiente mezclar, por ejemplo, éter, previamenteﬂsecado

sobre clorure de calecio, con una cantidad adecuada de car-

bonildiisocianato, mentener la mezcla durante algunos mi- -

nutos a temperatura ambiente y elaborar a continuacién

destilativamente el éter.

Si bien el carbonildiisocianato no representa nin-

- gén compuésto nuevo, se puede decir que solo mediante el

procedimientq de la presente invencién se ha sefialado un
camino que permite una obtencién técnicamente eencilla y

econdémica de esta sustancia.

Ejemplo 1
232,5 g (1 mol) de dcido tricloroisocianirico se

presentan suspendidos en 750 cc de o-diclorobenceno y, a

100°C, se mezcla en el plazo de 4 horas con 317,5 g (3 mo~

les) de N-clorocarbonilisocianato. Durante todo el perio-

do de la adicién se presenta un fﬁérte desarrollo de clo-

_ro. Se sigue agitendo durante 30 minutos a 150°C y se

destila a fravés de una columna de_cuerpos dé rellenc de

20 cm. Se obtienen 276 g (82 % de la teoria de carbonil~

diisocienato como liquido claro como el agua. (p.eb.: 104¢

c).

o et e ——
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Ejemplo 2

317,5 g (3 moles) de N-clorocarbonilisociasnuto se
presentan en 500 cc de o-diclorobencenc y a 60 - T0°C se
introducen 232,5 g (1 mol) de 4cido tricloroisociandrico,
a través de un embudo dosificador de polvo, en porciones,
y en forma s@lida en el trunscurso de unas 4 horas, Se
presenta como en el ejemplo 1 un fuerte dessrrollc de clo-
ro y después de la destilucién se obtienen 290 g (86 % de
la teoria) de CO(NCO),.

Ejemplo 3

220 g (1 mol) de 4cido monosocdiodicloroisociandrico -
se presentan suspendidos en 750 cc de o-diclorobenceno y
a 100 - 1209C se mezcla con 520 g (4,92 moles) de CLCONCO,
Después de separar por destilacidén el C1CONCO en exceso se
obtienen 210 g (93,5 % de la teoria referido al cloro po-
sitivamente polarizado) de CO(NCO)2 (p.eb. : 1049C). '

Ejemplo 4
1 litro de dietiléter previamente secado sobre clo-

ruro de calcio se mezcla a 209C.con unos 10 g de diisocie-
nato carbonildiisocianato. La mezcla se mantiene durante
media hora a temperatura ambiénte. A continuecién se re-
cupera el éter en forma pura mediante simple deatilacién

en un aparato de destilacién esmeradamente secado. En el
éter asi secado se iniroduce, mediante una prensa de so-

dio, sodio metdlico bajo presién. ﬁa superficie metdlica
del elambre de sodio se mantiene durante 24 horas précti-

camente sin variar en su aspecto metdlico.
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NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento
asl como la manera de realizarlo en la préctica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indica-

das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuan-

"~ to no alteren su principio fundamental. También ée_hacé

constar que el invento corresponde a una solicitud de Pa-
tente presentada en la Repidblica Federal Alemanarcon el
nimero P 24 08 069.1 de 20 de febrero de 1974, aébgiéndo-

se por lo tanto a loa beneficios que conceden los Conve-

nios Internacionales en vigor, siendo 1o que constituye

la esencia del referido invento Y por lo que se solicita
Patente de quenci&n por 20 afios en Espafia, sobre :.PRO-
CEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE CARBONILDIISOCIANATO ; ca-
recterizédridose por lo siguiente: |

l.- Procedimiento para la optencidn de carbonildi-

isocianato, caracterizado porque se hace reaccionar dcido

tricloroisociandrico y/o una sal de'metal aléa}ind’del'
dcido dicloroisociamirico con N-clorocarbonilisocianato,
a temperaturas entre 20 y 200%C. '

2.~ Pfocedimiento para la obtendién de carbonildiiso
cianato, tal y como dueda suatancialmente descritoien 1ai
presente Memoria. ‘

Esta Memoria consta de 8 hojas escritas a'méquiﬁg

‘por una sola cara.

f?m‘?e"’

Madrld
BAYER AKTIENGESELISCHAFT.
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