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PROCEDIMIENTO PARA FABRICAR ISOCIANATOS

DESCRIPCION

La presente invencién se refiere a isocianatos de color claro, a un procedimiento para preparar isocianatos de color
claro y a su uso en compuestos de uretano, en particular en poliuretanos, por ejemplo en espumas de poliuretano.

Se preparan isocianatos y mezclas de isocianatos mediante métodos conocidos mediante fosgenacion de las
aminas correspondientes. Para espumas de poliuretano, se hace uso, por ejemplo, de isocianatos aromaticos
bifuncionales o polifuncionales de la serie de diisocianato de difenilmetano (MDI). Debido al procedimiento de
preparacion, la fosgenacion y el tratamiento final posterior (eliminacion del disolvente; separacion de MDI
monomeérico) dan como resultado a menudo productos de color oscuro que a su vez proporcionan espumas de
poliuretano amarillentas u otras, asimismo materiales de PUR de color alterado. Esto no se desea, puesto que tal
alteracion del color afecta de manera adversa a la impresion visual global y permite que se observen ligeras faltas de
homogeneidad, por ejemplo como estrias en las espumas obtenidas. Se prefieren por tanto isocianatos de color
claro o isocianatos que contienen una cantidad reducida de componentes que confieren color como materias primas.

Ha habido siempre muchos intentos de obtener poliisocianatos, en particular los de la serie de diisocianato de
difenilmetano, que tengan un color claro. Se conocen numerosos métodos para aclarar empiricamente el color de
MDI. Sin embargo, la naturaleza de las sustancias coloreadas problematicas se ha dilucidado hasta ahora s6lo hasta
un grado no satisfactorio.

Los métodos conocidos previamente pueden dividirse en cinco grupos:

1. Procedimientos en los que el material de amina de partida, tal como diaminodifeniimetano (MDA) o sus
oligdmeros, se han sometido a tratamiento y/o purificacion.

El documento EP-A 0 546 398 describe un procedimiento para preparar MDI polimérico en el que la polimetileno-
polifenileno-poliamina usada como material de partida se acidifica antes de la fosgenacion.

El documento EP-A 0 446 781 se refiere a un procedimiento para preparar MDA polimérico (polimetileno-
polifenileno-poliaminas monoméricas y oligoméricas) que se tratan en primer lugar con hidrégeno y se someten
posteriormente a una fosgenacion, obteniéndose un MDI de color relativamente claro.

Los métodos mencionados anteriormente proporcionan soélo una ligera mejora en el color, puesto que se ha
encontrado que las sustancias coloreadas en el MDI, basandose en la experiencia, no sélo se forman a partir de
determinados componentes secundarios de MDA sino que también resultan de precursores de color que se forman
por reacciones secundarias durante la fosgenacion.

2. Disoluciones de ingenieria de procedimiento en el procedimiento de fosgenacion aplicado al material de amina de
partida.

La patente estadounidense n.° 5.364.958 se refiere a un procedimiento para preparar poliisocianatos en el que, tras
la fosgenacion, se elimina el fosgeno completamente a baja temperatura y se trata posteriormente el isocianato en
caliente con gas HCI.

El documento DE 19817691.0 describe un procedimiento para preparar mezclas de MDI/PMDI que tienen un
contenido reducido de subproductos clorados y un indice de color de yodo reducido mediante adherencia a
parametros definidos en la reaccion de fosgenacion. En particular, se requiere en este caso la adherencia a razones
de fosgeno/HCI particulares en la etapa de reaccion. Este procedimiento tiene la desventaja de que es dificil de
hacer una variacion de los parametros en la fosgenacion y la calidad de la fosgenacion es muy sensible como
resultado. Ademas, la falta de flexibilidad en los parametros en la fosgenacion hace que la fosgenacion sea muy
dificil de llevar a cabo en la practica y requiere una alta inversion en ingenieria.

Aunque los procedimientos del tipo mencionado intentan eliminar componentes que alteran el color, no son
suficientemente eficaces, tanto debido a su alta inversién en ingenieria o alto coste como también en cuanto a su
efecto de aclaramiento del color, puesto que sélo se produce una ligera degradacion de precursores de color debido
a reacciones quimicas incompletas.

El documento EP 1890998 describe un procedimiento para preparar mezclas que comprende diisocianatos de
difenilmetano y poliisocianatos de polifenilpolimetileno que tienen un indice de color de HunterLab (L) superior
mediante una reaccion gradual de las correspondientes mezclas de difeniimetanodiaminas 'y
polifenilpolimetilenpoliaminas con fosgeno en presencia de al menos un disolvente, mediante lo cual en una primera
fase se forman los correspondientes cloruros de carbamoilo y clorhidratos de amina y mediante lo cual en una fase
posterior se disocian los cloruros de carbamoilo residuales para dar los correspondientes poliisocianatos y cloruro de
hidrogeno y los clorhidratos de amina se fosgenan para formar en Uultima instancia los correspondientes
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poliisocianatos en los que algunos clorhidratos de amina permanecen sin reaccionar en el punto en el que se elimina
el fosgeno en exceso residual de la mezcla de reaccion.

El método descrito anteriormente tiene la desventaja de que la variacion de parametros en la fosgenacion puede ser
problematica y la calidad de la fosgenacion puede ser sensible como resultado.

3. Adicion de aditivos que aclaran el color al producto de isocianato en bruto obtenido tras la fosgenacion y antes del
tratamiento final.

El documento EP-A 0 581 100 se refiere a un procedimiento para preparar poliisocianatos en el que se afiade un
agente reductor quimico tras la fosgenacion y antes de la eliminacion del disolvente, lo que segun este documento
proporciona asimismo productos de color claro.

Segun la patente estadounidense n.° 4.465.639, se afiade agua al producto en bruto obtenido tras la fosgenacion
con el fin de aclarar su color. Los documentos EP-A 538 500, EP-A 0 445 602 y EP-A 0 467 125 describen la adicion
de acidos carboxilicos, alcanoles o poliéter polioles tras la fosgenacion para el mismo fin.

Aunque los métodos descritos anteriormente de aclaramiento del color son eficaces, tienen desventajas porque los
aditivos no sélo aclaran el color sino que también experimentan reacciones con los isocianatos obtenidos como
producto, dando como resultado generalmente, por ejemplo, una reduccién no deseada en el contenido en
isocianato. Ademas, existe el riesgo de formacion de subproductos no deseados en el MDI.

4. Tratamiento posterior del producto final de isocianato obtenido.

El documento EP-A 0 133 538 describe la purificacion de isocianatos mediante extraccion, dando fracciones de un
MDI de color claro.

El documento EP-A 0 561 225 describe un procedimiento para preparar isocianatos o mezclas de isocianatos que,
segun este documento, no contienen componentes que confieren color, procedimiento en el que los isocianatos
obtenidos tras la fosgenacion de las correspondientes aminas se someten a un tratamiento con hidrégeno a una
presion de desde 1 hasta 150 bar y una temperatura de desde 100 hasta 180°C. Segun los ejemplos descritos alli,
los productos finales de isocianato se hidrogenan como tales o en forma de sus disoluciones en disolventes
adecuados.

Estos tratamientos posteriores que mejoran el color de los productos finales de isocianato tras la eliminacion
completa del disolvente a temperatura elevada no son asimismo muy eficaces, puesto que las altas temperaturas
que se producen durante el tratamiento final, en particular durante la destilacion del disolvente y (en el caso de la
preparacion de MDI polimérico) la eliminacion de MDI monomérico, han dado como resultado ya la formacion de
sustancias coloreadas estables que pueden degradarse quimicamente sélo con dificultad.

5. Control de la calidad del fosgeno usado para fosgenar el material de amina de partida.

El fosgeno usado para convertir aminas en los correspondientes isocianatos se fabrica convencionalmente a escala
industrial mediante la reaccién de cloro con mondéxido de carbono en procedimientos conocidos y habituales tal
como se describen, por ejemplo, en Ullmanns Enzyklopadie der industriellen Chemie, 32 edicion, volumen 13,
paginas 494-500. La fabricacion de fosgeno se lleva a cabo normalmente sobre uno o mas catalizadores de carbono
generalmente de alta pureza que opcionalmente pueden haberse tratado en la superficie o de otra forma. Con el fin
de evitar alimentar cloro libre al sistema de fabricacion de isocianato que da como resultado niveles significativos de
subproductos no deseados, el fosgeno se fabrica normalmente mientras se mantiene el CO en exceso
estequiométrico. EI CO sin reaccionar puede separarse, opcionalmente purificarse y posteriormente devolverse a la
planta de fosgeno. Algo del CO también sale de la planta con el gas cloruro de hidrogeno que entonces se usa
normalmente en uno o mas procedimientos quimicos adicionales. Los subproductos no deseados que se forman si
se alimenta cloro libre a la planta de fabricaciéon de isocianato, en particular en el procedimiento de fosgenacion,
pueden cuantificarse mediante diversos métodos analiticos incluyendo la determinacion del cloro total en el producto
final, por ejemplo mediante espectroscopia de fluorescencia de rayos X.

Por ejemplo, el documento US20070167646 ensefia que es posible producir isocianatos de color claro usando
fosgeno que contiene menos de aproximadamente 100 ppm, preferiblemente menos de aproximadamente 60 ppm,
mas preferiblemente menos de aproximadamente 20 ppm de azufre en forma elemental o unida en la produccion de
los isocianatos. La afirmacion de intervalo “menos de aproximadamente 100 ppm de azufre” significa que menos de
aproximadamente 100 ppm de azufre, basandose en el peso de fosgeno usado, esta contenido en el fosgeno usado.
El contenido en azufre en el fosgeno resulta sustancialmente del monodxido de carbono (CO) usado para producir el
fosgeno, que contiene una determinada proporcién de azufre dependiendo de su origen. El contenido en azufre
resulta de nuevo predominantemente del contenido en azufre de las materias primas usadas para producir el CO. El
fosgeno con un bajo contenido en azufre usado en el procedimiento segun la invencién puede producirse mediante
diversos métodos conocidos por el experto en la técnica. Un modo de garantizar un bajo contenido en azufre en el
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fosgeno es, por ejemplo, el uso de compuestos de partida en la produccion de fosgeno que tienen ya un contenido
en azufre correspondientemente bajo. En particular, el uso de CO con un contenido en azufre correspondientemente
bajo es adecuado en este caso. Los expertos en la técnica conocen procedimientos para la produccién de CO con
un bajo contenido en azufre. Por tanto, por ejemplo, es posible usar CO obtenido mediante gasificacion de carbén,
reformado con vapor, reformado con CO,, oxidacién parcial de hidrocarburos u otros procedimientos. También
puede obtenerse CO mediante separacion de mezclas de gases que contienen CO. Se describen procedimientos de
este tipo para la produccion u obtencion de CO por ejemplo en Chemische Technik (editores: Dittmeyer, Keim,
Kreysa, Oberholz), 52 edicion, vol. 4, paginas 981-1007.

Se proporcionan ensefianzas adicionales sobre los requisitos rigurosos para la calidad del fosgeno, por ejemplo, en
el documento US6900348 que describe un procedimiento para preparar isocianatos de color claro haciendo
reaccionar una amina o una mezcla de dos o mas aminas con fosgeno que contiene menos de 50 ppm de bromo o
yodo o sus mezclas en forma molecular o unida. El documento US20040024244 ensefia que el cloro con bajo
contenido en bromo que va a usarse para la produccién de isocianatos de color claro puede generarse oxidando el
cloruro de hidrégeno producido en el procedimiento de produccion de isocianato.

El documento EP-A-0 751 118 da a conocer un procedimiento para la preparacién de isocianatos de color claro.

El cloro se produce industrialmente a partir de sal de roca, sal marina o cloruro de potasio extraido. En este caso, el
cloro se produce habitualmente junto con sodio o hidréxido de sodio como coproducto mediante electrélisis de una
disolucion de sal de roca. Se usa cloruro de potasio de manera andloga para la produccién de cloro junto con
potasio o hidroxido de potasio. Las sales usadas en la electrdlisis contienen habitualmente bromo y compuestos de
yodo en cantidades de desde 30 hasta 3000 ppm y éstas forman bromo o yodo durante la electrolisis. Una
desventaja del procedimiento descrito anteriormente es el alto coste de purificacion requerido para reducir el
contenido en bromo y yodo en el cloro usado para la sintesis de fosgeno hasta un grado tal que el fosgeno
resultante que va a usarse en la produccion de isocianato tenga el bajo contenido necesario de bromo, yodo,
compuestos que contienen bromo o que contienen yodo. Las desventajas principales de la preparacion de cloro de
alta pureza convirtiendo el cloruro de hidrégeno producido en el procedimiento de produccién de isocianato son el
requisito de equipo de procedimiento de alto coste de capital adicional extensivo y los altos costes de electricidad.

Sigue habiendo la necesidad de un procedimiento para la fabricacion de isocianatos de color claro haciendo
reaccionar aminas con fosgeno en donde el fosgeno se produce usando cloro que puede contener bromo en el
intervalo de 50 a 500 ppm en forma molecular o unida. Es ademas un objeto de la presente invencién proporcionar
isocianatos de color claro usando un método que evite al menos en algun grado las desventajas o los
inconvenientes de los métodos de técnica anterior tal como se expuso anteriormente.

Un objeto de la presente invencion es proporcionar un procedimiento para la fabricacion de isocianatos de color
claro, especialmente los de la serie de PMDI, mediante fosgenacion de la amina correspondiente usando fosgeno
producido a partir de cloro, cloro que puede contener bromo en el intervalo de 50 a 500 ppm en forma molecular o
unida. Un objeto de la presente invencion es proporcionar un procedimiento para la fabricacion de isocianato, en el
que el color del isocianato puede controlarse, ajustarse, cambiarse a un color mas claro o mas oscuro y/o
mantenerse dentro de intervalos aceptables.

Uno o mas de los objetivos anteriores se logran mediante un procedimiento para proporcionar isocianato segun la
presente invencion.

Se ha encontrado sorprendentemente que esta necesidad puede satisfacerse fabricando el fosgeno en condiciones
de control cuidadoso de la cantidad de CO en exceso presente en el procedimiento.

Segun un primer aspecto de la presente invencion, se proporciona un procedimiento para fabricar isocianatos a
partir de un compuesto de amina. El procedimiento comprende las etapas de

a) proporcionar cloro;
b) proporcionar monéxido de carbono;

c) hacer reaccionar dicho cloro y dicho mondéxido de carbono para proporcionar fosgeno, proporcionandose el
monoxido de carbono en un exceso molar ajustable;

d) proporcionar un compuesto de amina y fosgenar dicho compuesto de amina usando dicho fosgeno
proporcionando de ese modo dicho isocianato; el procedimiento comprende ademas ajustar dicho exceso molar
ajustable, es decir el exceso molar de monoéxido de carbono, para ajustar el color del isocianato, en el que la razén
en moles de monodxido de carbono con respecto a cloro en la etapa ¢ esta en un intervalo de por encima de
1,000:1,000 hasta o igual a 1,025:1,000.

A menos que se indique otra cosa, “exceso molar de monoxido de carbono” significa el exceso molar de mondxido
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de carbono con respecto a cloro en el reactor que proporciona fosgeno.

El exceso molar de monoxido de carbono puede expresarse como la razén en moles de mondxido de carbono con
respecto a cloro. Un exceso molar significa una razén en moles que es mayor de, es decir esta por encima de, 1:1.

Los limites precisos para el exceso molar o razén en moles de mondéxido de carbono con respecto a cloro, entre los
que el ajuste da como resultado una variacion del color del isocianato, dentro de intervalos aceptables, es también
una funcién de las propiedades fisicas y las condiciones de los reactores (incluyendo el uno o mas catalizadores) y
los instrumentos usados en el procedimiento de tanto proporcionar fosgeno como fosgenacién de la amina.

Un intervalo aplicable para la razén en moles existente de mondxido de carbono con respecto a cloro segun la
invencion puede ser menor de o igual a 1,025:1,000, es decir por encima de 1,000:1,000 hasta o igual a 1,025:1,000
(es decir un exceso de mondxido de carbono de mas del 0% en moles hasta o igual al 2,5% en moles, tal como
desde el 0,00001% en moles hasta el 2,5% en moles), tal como por encima de 1,000:1,000 hasta o igual a
1,020:1,000 (es decir un exceso de mondxido de carbono de por encima del 0% en moles hasta o igual al 2,0% en
moles), por ejemplo por encima de 1,000: 1,000 hasta 1,015: 1,000 (es decir un exceso de monoxido de carbono de
por encima del 0% en moles hasta o igual al 1,5% en moles), como ejemplo incluso el intervalo de por encima de
1,000:1,000 hasta o igual a 1,010:1,000 (es decir un exceso de mondxido de carbono de por encima del 0% en
moles hasta o igual al 1,0% en moles).

Se conoce generalmente realizar la produccion de fosgeno usando un exceso de monodxido de carbono para
producir fosgeno que va a usarse para fosgenar aminas para dar los correspondientes isocianatos. La razén en
moles tipica de mondxido de carbono con respecto a cloro es de 1,030:1,000 a 1,100:1,000 (es decir del 3% en
moles al 10% en moles) para proporcionar fosgeno para fosgenar compuestos de amina para dar isocianatos, tal
como se describe en el documento US4764308. El uso de un exceso de cloro da como resultado que esté presente
cloro en el fosgeno, que, cuando se usa como tal para la fosgenacion, da como resultado la provision de
compuestos de isocianato que comprenden cloro y otros compuestos distintos de isocianato que comprenden cloro,
por ejemplo el producto de la reaccion del disolvente de fosgenacion con cloro, lo que influye negativamente en el
rendimiento y las propiedades del isocianato cuando se usa para proporcionar por ejemplo poliuretano tal como
espuma de poliuretano y/o que requiere equipo de procedimiento adicional provisional con el fin de eliminarlo del
producto o procedimiento de isocianato. Por tanto ha de impedirse la presencia de cloro en el fosgeno.

Segun la presente invencion, se encontrd sorprendentemente que ajustando el exceso molar existente o la razén en
moles de mondxido de carbono con respecto a cloro, tal como esta presente en la etapa de procedimiento c)
ligeramente por encima de la cantidad estequiométrica, en particular en el intervalo de razones molares inferiores
tales como por encima de 1,000:1,000 hasta o igual a 1,025: 1,000 (es decir un exceso de monoxido de carbono de
mas del 0% en moles hasta o igual al 2,5% en moles, tal como desde el 0,00001% en moles hasta el 2,5% en
moles), tal como por encima de 1,000:1,000 hasta o igual a 1,020: 1,000 (es decir un exceso de monoxido de
carbono de por encima del 0% en moles hasta o igual al 2,0% en moles), por ejemplo por encima de 1,000:1,000
hasta 1,015:1,000 (es decir un exceso de monoéxido de carbono de por encima del 0% en moles hasta o igual al
1,5% en moles), como ejemplo incluso el intervalo de por encima de 1,000:1,000 hasta o igual a 1,010:1,000 (es
decir un exceso de monodxido de carbono de por encima del 0% en moles hasta o igual al 1,0% en moles), puede
influirse en el color del isocianato obtenido usando el fosgeno proporcionado en la etapa d), es decir controlarse,
ajustarse a y/o mantenerse al valor deseado. Este es el caso en particular si el cloro usado comprende cantidades
significativas de bromo, tal como en el intervalo de 30 ppm a 500 ppm, por ejemplo en el intervalo de 50 a 500 ppm.

Por tanto, segun algunas realizaciones de la presente invencién, el cloro usado en el procedimiento puede
comprender bromo en el intervalo 30 a 500 ppm, por ejemplo en el intervalo 50 a 500 ppm en forma molecular o
unida.

La ventaja es que no se requiere purificacion de bromo a partir de gas cloro convencional, al tiempo que todavia
pueden obtenerse grados de color aceptables para el isocianato resultante.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, el ajuste de dicho exceso molar ajustable puede comprender

- definir un exceso molar objetivo de dicho mondxido de carbono basandose en un color requerido del isocianato que
va a obtenerse y

- controlar y ajustar la provisién de cloro y monodxido de carbono para llevar el exceso molar existente de dicho
monoxido de carbono para que se aproxime y opcionalmente coincida con dicho exceso molar objetivo.

La adopcion del color del isocianato ajustando dicho exceso molar ajustable puede realizarse

- definiendo un exceso molar objetivo de dicho monoxido de carbono basandose en un color requerido del isocianato
que va a obtenerse y
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- controlando y ajustando la provisién de cloro y mondxido de carbono para llevar el exceso molar existente de dicho
monoxido de carbono en la etapa c) para que se aproxime y opcionalmente coincida con dicho exceso molar
objetivo.

El exceso molar de monoéxido de carbono que puede ajustarse significa que el exceso molar existente, por ejemplo
por medio de la medicion de la razén en moles de mondxido de carbono con respecto a cloro, puede controlarse y
ajustarse durante el funcionamiento del procedimiento segun la invencion. El ajuste del exceso molar existente o la
razén en moles de mondxido de carbono con respecto a cloro puede realizarse por ejemplo cambiando el volumen
de monoxido de carbono proporcionado, cambiando el volumen de cloro proporcionado, o0 ambos.

Pueden aplicarse medios para controlar el procedimiento mediante el uso de analizadores en linea para monéxido
de carbono y halégenos (en donde los halégenos incluyen cloro molecular o bromo molecular o bromocloro
molecular y similares) o determinacion en linea o fuera de linea del cloro total o bromo total en el isocianato, tal
como por ejemplo el producto de PMDI resultante. El control del procedimiento puede incluir calcular la cantidad o el
contenido de monoxido de carbono y/o la cantidad de contenido de cloro en diversas corrientes de fluido, y calcular
la razé6n de monoxido de carbono y cloro, basandose en valores calculados o medidos de parametros y
configuraciones de procedimientos, parametros y/o configuraciones que se proporcionan a partir del procedimiento
para fabricar el isocianato.

Tanto el cloro como el monéxido de carbono pueden proporcionarse como corrientes sin procesar nuevas de
material, o pueden proporcionarse parcialmente como material reciclado. Puede obtenerse mondéxido de carbono
reciclado a partir de la purificacion del fosgeno obtenido tras la etapa de procedimiento c) y/o la purificacion del
isocianato obtenido mediante la etapa de procedimiento d). Puede obtenerse cloro reciclado a partir del HCI formado
en la etapa del procedimiento de fosgenacion. La purificacion de fosgeno o isocianato puede realizarse usando
procedimientos bien conocidos por el experto.

Queda claro que los ajustes de los flujos de materia prima u opcionalmente corrientes de materiales reciclados
pueden realizarse de cualquier modo conocido que se conoce bien en la técnica de realizacion de procedimientos
quimicos, por ejemplo mediante intervenciones manuales, por ejemplo para el ajuste de configuraciones de valvulas
apropiadas, o ajustando los flujos de un modo controlado por medio de software de control en combinacion con
valvulas automatizadas controladas por dicho software de control.

Opcionalmente, el control y ajuste del exceso molar existente de monoxido de carbono puede comprender:

- definir o establecer un valor objetivo para el exceso molar o la razén en moles de mondxido de carbono con
respecto a cloro basandose en el color del isocianato que se pretende producir;

- obtener informacion, tal como informacién en tiempo real, sobre el exceso molar existente o la razén en moles de
monoxido de carbono con respecto a cloro presente en el procedimiento; y

- ajustar el exceso molar existente o la razén en moles de mondxido de carbono con respecto a cloro para aproximar
el exceso molar existente o la razén en moles de mondxido de carbono con respecto a cloro al exceso molar objetivo
o la razén en moles de mondxido de carbono con respecto a cloro.

Opcionalmente, el control y ajuste del exceso molar de mondxido de carbono puede comprender o puede
comprender adicionalmente redefinir o cambiar el valor objetivo para el exceso molar o la razén en moles de
mondxido de carbono con respecto a cloro basandose en los requisitos de color cambiados del isocianato que se
pretende producir, y/o basandose en condiciones de procedimiento cambiadas en las etapas c) y/o d), y/o
basandose en propiedades cambiadas de las materias primas u opcionalmente recicladas usadas en los
procedimientos. Estas materias primas y/o recicladas usadas en los procedimientos pueden ser por ejemplo el
monoxido de carbono, cloro, compuesto(s) de amina, asi como productos opcionalmente usados en el
procedimiento, por ejemplo aditivos o disolventes.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, el compuesto de amina puede comprender
diaminodifenilmetano.

El diaminodifeniimetano también puede denominarse DADPM o MDA. El compuesto de amina puede consistir
incluso sustancialmente en una mezcla de isémeros de diaminodifeniimetano, tales como 4,4’-MDA, 2,4-MDA en
combinacién con oligémeros u homélogos superiores de MDA.

La fosgenacion de un producto de base que comprende diaminodifenilmetano, es decir isémeros u homoélogos de
MDA, da como resultado mezclas de poliisocianatos que comprenden diisocianato de metilendifenilo (MDI),
normalmente una mezcla de isomeros de MDI, por ejemplo tal como 4,4-MDI, 2,4'-MDI, y homdlogos de MDI o
poliisocianatos oligoméricos. Esta mezcla de poliisocianatos resultante se denomina a menudo MDI polimérico, o
PMDI.
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La ventaja de estas realizaciones es que el color del PMDI puede controlarse y mantenerse dentro de grados de
color aceptables, grados que se determinan mediante el uso final del isocianato.

Este control cuidado de la razén de CO con respecto a cloro en la fabricacion de fosgeno para la produccion de
isocianatos, tales como TDI y otros isocianatos, tales como isocianatos distintos de MDI, también puede ser
beneficioso en cuanto a efectos favorables sobre la formaciéon de impurezas, si éstas tienen un impacto sobre el
color del producto final o sobre las impurezas en los productos o sobre la eficacia del procedimiento o similares.
Segun algunas realizaciones de la presente invencion, el compuesto de amina puede comprender toluenodiaminas
(en forma de isémeros individuales sustancialmente puros o mezclas de isdmeros).

El color del isocianato producido puede caracterizarse usando técnicas en linea y fuera de linea. El color medido
puede indicarse en cuanto a los diversos sistemas de “espacio de color” tales como Hunterlab Lab y CIE L*a*b* y
puede determinarse o bien en el material de isocianato original o bien en una disolucion del isocianato en un
disolvente adecuado.

Indicando el color del isocianato en el sistema o espacio de color CIE L*a*b*, el isocianato tal como se proporciona
mediante el procedimiento, es decir sin llevarse a disolucion, puede tener un grado/valor de color de L* mayor de 30,
preferiblemente mayor de 35, mas preferido mayor de 40, todavia preferiblemente mayor de 45. En el espacio de
color CIE L*a*b*, el grado o valor de color de L* es necesariamente menor de o igual a 100. Los grados o valores de
color obtenidos de L* en el espacio de color CIE L*a*b* para los isocianatos que pueden obtenerse son normalmente
menores de o iguales a 80, tal como menores de o iguales a 60.

Segun algunas realizaciones de la presente invencion, el color del isocianato obtenido mediante el procedimiento
segun la presente invencion puede tener un grado/valor de CIE de color L* mayor de 30. También pueden surgir
cambios en los parametros a* o b* del espacio de color CIE determinados en el producto de isocianato como
resultado de la presente invencion y pueden ser beneficiosos en algunas aplicaciones.

Para medir los grados de color en el espacio de color HunterLab o el espacio de color CIE L*a*b*, normalmente se
usa equipo de prueba HunterLab, tal como se conoce bien en la técnica.

Se observo que ajustando cuidadosamente el exceso de mondxido de carbono segun la invencion, en particular en
el caso de una razén de monodxido de carbono con respecto a cloro que esta en el intervalo por encima de
1,000:1,000 hasta o igual a 1,025:1,000 (es decir un exceso de mondéxido de carbono de mas del 0% en moles hasta
o igual al 2,5% en moles, tal como desde el 0,00001% en moles hasta el 2,5% en moles), tal como por encima de
1,000:1,000 hasta o igual a 1,020:1,000 (es decir un exceso de mondxido de carbono de por encima del 0% en
moles hasta o igual al 2,0% en moles), por ejemplo por encima de 1,000:1,000 hasta 1,015:1,000 (es decir un
exceso de mondxido de carbono de por encima del 0% en moles hasta o igual al 1,5% en moles), como ejemplo
incluso el intervalo de por encima de 1,000:1,000 hasta o igual a 1,010:1,000 (es decir un exceso de monoxido de
carbono de por encima del 0% en moles hasta o igual al 1,0% en moles), una parte significativa del bromo presente
en el cloro antes de la provision del fosgeno, acaba en el isocianato como bromo unido al isocianato o cualquiera de
las especies en el isocianato proporcionado. Esto es en particular cierto cuando se realiza usando cloro que
comprende cantidades superiores de bromo, tal como de 50 ppm a 500 ppm que estan presentes en el cloro.
Cuando la produccion de fosgeno se realiza con altos excesos de mondxido de carbono, se observa menos bromo
en forma unida en el isocianato.

Segun algunas realizaciones del procedimiento de la presente invencion, el isocianato obtenido puede comprender
de 30 a 500 ppm de bromo en forma unida, tal como de 30 a 150 ppm de bromo en forma unida, por ejemplo de 50 a
150 ppm de bromo en forma unida.

Por tanto, seguin un aspecto adicional de la presente invencion, se proporciona un isocianato obtenido mediante un
procedimiento segun el primer aspecto de la presente invencion.

Un isocianato segun el segundo aspecto de la presente invencion puede comprender de 30 a 500 ppm de bromo en
forma unida, tal como de 30 a 150 ppm de bromo en forma unida, por ejemplo de 50 a 150 ppm de bromo en forma
unida.

Segun algunas realizaciones, el isocianato puede tener un color que tiene un grado/valor de color de CIE L* mayor
de 30.

Segun un aspecto adicional de la presente invencién, puede usarse un isocianato obtenido mediante un
procedimiento segun el primer aspecto de la presente invencién para proporcionar poliuretano, tal como por ejemplo
rigido de espuma de poliuretano flexible, recubrimientos de poliuretano, adhesivos y similares.

Los resultados obtenidos segun la presente invencién eran particularmente sorprendentes debido a que hasta ahora

no se habia reconocido que tal variacién del exceso de CO usado para la fabricacién de fosgeno usado para la
preparacion de isocianatos fuese suficiente para influir en el color del producto de un modo deseable. El color, que
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es un aspecto de la calidad del isocianato, por ejemplo PMDI, puede determinarse por medio del ajuste del exceso
de CO con respecto al cloro que esta usandose en la fabricacion de fosgeno.

Las reivindicaciones independientes y dependientes exponen caracteristicas particulares y preferidas de la
invencion. Pueden combinarse caracteristicas de las reivindicaciones dependientes con caracteristicas de las
reivindicaciones independientes u otras dependientes segun sea apropiado.

Las caracteristicas, los rasgos y las ventajas anteriores y otros de la presente invencion resultaran evidentes a partir
de la siguiente descripcion detallada, que ilustra, a modo de ejemplo, los principios de la invencion. Esta descripcion
se facilita para el fin de ejemplo sélo, sin limitar el alcance de la invencion.

La presente invencion se describira con respecto a realizaciones particulares. Debe observarse que el término “que
comprende”, usado en las reivindicaciones, no debe interpretarse como restringido a los medios enumerados
después de eso; no excluye otros elementos o etapas. Ha de interpretarse por tanto que especifica la presencia de
las caracteristicas, etapas o componentes establecidos tal como se hace referencia a los mismos, pero no excluye la
presencia o adicion de una o mas de otras caracteristicas, etapas o componentes, o grupos de los mismos. Por
tanto, el alcance de la expresion “un dispositivo que comprende medios A y B” no debe limitarse a dispositivos que
consisten solo en los componentes A y B. Significa que con respecto a la presente invencion, los Unicos
componentes relevantes del dispositivo son A'y B.

A lo largo de esta memoria descriptiva, se hace referencia a “una realizacion”. Tales referencias indican que una
caracteristica particular, descrita en relacion con la realizacion, se incluye en al menos una realizacion de la presente
invencion. Por tanto, las apariciones de la frase “en una realizaciéon” en diversos lugares a lo largo de esta memoria
descriptiva no se refieren todas necesariamente a la misma realizacién, aunque pueden. Ademas, las caracteristicas
o los rasgos particulares pueden combinarse de cualquier manera adecuada en una o mas realizaciones, tal como
resultaria evidente para un experto habitual en la técnica a partir de esta divulgacion.

Los siguientes términos se proporcionan Unicamente para ayudar en la comprension de la invencion.

El término “bromo en forma molecular” significa moléculas que consisten totalmente en atomos de bromo. El término
“bromo en forma unida” significa moléculas que comprenden no sélo bromo sino también atomos diferentes de los
atomos especificados.

A menos que se especifique otra cosa, el término “ppm” significa partes en peso por millén de partes en peso.

La preparacion de isocianato que tiene lugar en el procedimiento de la presente invencion se lleva a cabo usando
una secuencia y esquema de reaccion conocidos por los expertos en la técnica, es decir haciendo reaccionar una
amina o una mezcla de dos o mas aminas con una cantidad super estequiométrica de fosgeno. En principio es
posible emplear todos los métodos en los que una amina primaria o una mezcla de dos o0 mas aminas primarias se
hacen reaccionar con fosgeno para formar uno o mas grupos isocianato.

El fosgeno se prepara mediante reaccion de monoxido de carbono [CO] y cloro [Clz] sobre uno o mas catalizadores
de carbono en uno o mas reactores que pueden hacerse funcionar en serie o en paralelo o en cualquier
combinacioén. Pueden usarse diferentes catalizadores simultaneamente en diferentes reactores. El CO sin reaccionar
que queda en el fosgeno producido puede separarse, opcionalmente purificarse hasta el grado requerido y
recircularse a la planta de fosgeno.

La provision de fosgeno a partir de monodxido de carbono y cloro puede realizarse usando una reaccion de una Unica
fase o una reaccion de multiples fases usando reactores posteriores para convertir monéxido de carbono y cloro en
fosgeno.

En el caso de que se lleve a cabo una reacciéon de miltiples fases para proporcionar fosgeno, es decir usando mas
de un reactor en secuencia para hacer reaccionar monéxido de carbono y cloro para dar fosgeno, la adopcion del
color del isocianato puede realizarse ajustando la razén de mondxido de carbono con respecto a cloro al menos en
los reactores en donde el monoéxido de carbono esta en exceso, tales como al menos en el ultimo reactor de la
secuencia de reactores para producir fosgeno. Este es en particular el caso de si se afiade cloro y/o mondxido de
carbono en la corriente de producto que fluye desde uno de los reactores hasta el reactor posterior, por ejemplo el
ultimo reactor. Algunos de los reactores pueden hacerse funcionar usando una cantidad subestequiométrica de
monoxido de carbono. En los reactores que funcionan con un exceso de mondxido de carbono, el ajuste del exceso
molar existente o razén en moles mondxido de carbono con respecto a cloro ligeramente por encima de la cantidad
estequiométrica, en particular en el intervalo de razones molares inferiores tales como en el intervalo de por encima
de 1,000:1,000 hasta o igual a 1,025:1,000 (es decir un exceso de mondxido de carbono de mas del 0% en moles
hasta o igual al 2,5% en moles, tal como desde el 0,00001% en moles hasta el 2,5% en moles), tal como por encima
de 1,000:1,000 hasta o igual a 1,020:1,000 (es decir un exceso de monodxido de carbono de por encima del 0% en
moles hasta o igual al 2,0% en moles), por ejemplo por encima de 1,000:1,000 hasta 1,015:1,000 (es decir un
exceso de mondxido de carbono de por encima del 0% en moles hasta o igual al 1,5% en moles), como ejemplo
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incluso el intervalo de por encima de 1,000:1,000 hasta o igual a 1,010:1,000 (es decir un exceso de monoxido de
carbono de por encima del 0% en moles hasta o igual al 1,0% en moles) permite ajustar o controlar el color del
isocianato obtenido usando el fosgeno proporcionado.

Alternativamente, no se afiade mondxido de carbono o cloro adicional entre reactores posteriores en una reaccion
de multiples fases. Por tanto la adopcién del color del isocianato puede realizarse ajustando el exceso molar en el
primer reactor de la secuencia de reactores para producir fosgeno.

En una etapa adicional, el fosgeno se hace reaccionar con al menos un compuesto de amina (es decir fosgenacion
de una amina), proporcionando un isocianato.

Tras la fosgenacion de la amina, algo de CO también puede salir de la planta con el gas cloruro de hidrogeno que
entonces se usa normalmente en uno o mas procedimientos quimicos convencionales (“exportado”). Las
composiciones del monoéxido de carbono, opcionalmente tanto el monéxido de carbono nuevo como el monéxido de
carbono recirculado tras la produccion del fosgeno, cloro, fosgeno, HCI de exportacion y corrientes de gas de
recirculacion pueden monitorizarse por medio de técnicas analiticas en linea tales como cromatografia de gases,
espectrometria de masas o técnicas espectroscopicas (UV-Vis, IR, NIR, etc.).

El control del funcionamiento de la planta de fosgeno, es decir la produccion de fosgeno, y la produccion posterior de
isocianato mediante fosgenacion de una amina correspondiente, en cuanto a lograr las razones deseadas de
corrientes de gas de alimentacion, puede llevarse a cabo mediante intervencién manual o por medio de software de
control y sistemas de valvulas correspondientes, y pueden incluir opcionalmente entradas basadas en la
composicion de producto de isocianato, tal como composicion de producto de MDI, asi como en la composicion y/o
el volumen de una o mas de las diversas corrientes de gas.

En una realizacién de la invencion, el procedimiento de la presente invencion, es decir la reaccion de la amina o la
mezcla de dos o mas aminas con el fosgeno, se lleva a cabo en un disolvente o una mezcla de dos o mas
disolventes.

Como disolvente, es posible usar todos los disolventes adecuados para la preparacion de isocianatos.

Estos son preferiblemente hidrocarburos aromaticos, alifaticos o aliciclicos inertes o sus derivados halogenados.
Ejemplos de tales disolventes son compuestos aromaticos tales como monoclorobenceno (MCB) o diclorobenceno,
por ejemplo o-diclorobenceno, tolueno, xilenos, derivados de naftaleno tales como tetralina o decalina, alcanos que
tienen desde aproximadamente 5 hasta aproximadamente 12 atomos de carbono, por ejemplo hexano, heptano,
octano, nonano o decano, cicloalcanos tales como ciclohexano, ésteres inertes y éteres inertes tales como acetato
de etilo o acetato de butilo, tetrahidrofurano, dioxano o difenil éter.

Como aminas, en principio es posible usar todas las aminas primarias que pueden reaccionar apropiadamente con
fosgeno para dar isocianatos. Aminas adecuadas son, en principio, todas las monoaminas o poliaminas primarias
lineales o ramificadas, saturadas o insaturadas, alifaticas o cicloalifaticas o aromaticas, siempre que éstas puedan
convertirse en isocianatos por medio de fosgeno. Ejemplos de aminas adecuadas son 1,3-propilendiamina, 1,4-
butilendiamina, 1,5-pentametilendiamina, 1,6-hexametilendiamina y los correspondientes homologos superiores de
esta serie, isoforonadiamina (IPDA), ciclohexildiamina, ciclohexilamina, anilina, fenilendiamina, p-toluidina, 1,5-
naftilendiamina, 2,4- o 2,6-toluenodiamina o una mezcla de las mismas, 4,4-, 2,4- o 2,2’-difenilmetanodiamina o
mezclas de las mismas y también derivados isoméricos, oligoméricos o poliméricos de peso molecular superior de
las aminas y poliaminas mencionadas anteriormente. En una realizacion preferida de la presente invencion, la amina
usada es una amina de la serie de difenilmetanodiamina o una mezcla de dos o mas de tales aminas.

Tras pasar por el procedimiento de la presente invencién, los compuestos mencionados anteriormente estan en
forma de los correspondientes isocianatos, por ejemplo como 1,6-diisocianato de hexametileno, diisocianato de
isoforona, isocianato de ciclohexilo, diisocianato de ciclohexilo, isocianato de fenilo, diisocianato de fenileno,
isocianato de 4-tolilo, 1,5-diisocianato de naftileno, 2,4- o 2,6-diisocianato de tolileno o mezclas de los mismos, 4,4’-,
2,4’- o 2,2’-diisocianato de difenilmetano o mezclas de dos o mas de los mismos, o derivados oligoméricos o
poliméricos de peso molecular superior adicionales de los isocianatos mencionados anteriormente o como mezclas
de dos o mas de los isocianatos mencionados anteriormente o mezclas de isocianatos.

En una realizacion preferida de la presente invencion, las aminas usadas son las difenilmetano-diaminas isoméricas,
primarias (MDA) o sus derivados oligoméricos o poliméricos, es decir las aminas de la serie de
difenilmetanodiamina. Se obtienen difenilmetanodiamina, sus oligédmeros o polimeros, por ejemplo, mediante
condensacion de anilina con formaldehido. Tales oligoaminas o poliaminas o mezclas de las mismas se usan
también en una realizacion preferida de la invencion.

La reaccion del fosgeno preparado segun la presente invencion y que va a usarse para los fines de la presente

invencion con una de las aminas mencionadas anteriormente o una mezcla de dos o mas de tales aminas puede
llevarse a cabo de manera continua o discontinua en una o mas fases. Si se lleva a cabo una reaccion en una Unica
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fase, esta reaccion tiene lugar preferiblemente a desde aproximadamente 60 hasta 200°C, por ejemplo a desde
aproximadamente 130 hasta 180°C.

La reaccion de fosgenacion puede llevarse a cabo, por ejemplo, en dos fases. En este caso, en una primera fase, la
reaccion del fosgeno con la amina o la mezcla de dos o mas aminas se lleva a cabo a desde aproximadamente 0
hasta aproximadamente 130°C, por ejemplo desde aproximadamente 20 hasta aproximadamente 110°C, o desde
aproximadamente 40 hasta aproximadamente 70°C, permitiéndose un tiempo de desde aproximadamente 1 minuto
hasta aproximadamente 2 horas para la reaccion entre la amina y el fosgeno. Posteriormente, en una segunda fase,
la temperatura se aumenta hasta desde aproximadamente 60 hasta aproximadamente 190°C, en particular desde
aproximadamente 70 hasta 170°C, a lo largo de un periodo de, por ejemplo, desde aproximadamente 1 minuto hasta
aproximadamente 5 horas, preferiblemente a lo largo de un periodo de desde aproximadamente 1 minuto hasta
aproximadamente 3 horas. En una realizacién preferida de la invencion, la reaccién se lleva a cabo en dos fases.

Durante la reaccién de fosgenacion, puede aplicarse presion superatmosférica, en una realizacion adicional
preferida de la invencién, por ejemplo hasta aproximadamente 100 bar o menos, preferiblemente desde
aproximadamente 1 bar hasta aproximadamente 50 bar o desde aproximadamente 2 bar hasta aproximadamente
25 bar o desde aproximadamente 3 bar hasta aproximadamente 12 bar. Sin embargo, la reaccion también puede
llevarse a cabo a presién atmosférica o a una presion por debajo de la presiéon ambiental.

El fosgeno en exceso se elimina preferiblemente a desde aproximadamente 50 hasta 180°C tras la reaccion. La
eliminacion de las trazas restantes de disolvente se lleva a cabo preferiblemente a presion reducida, por ejemplo la
presiéon debe ser de aproximadamente 500 mbar o menos, preferiblemente menos de 100 mbar. En general, los
diversos componentes se separan en el orden de sus puntos de ebullicién; también es posible separar mezclas de
diversos componentes en una Unica etapa de procedimiento.

La presente invencion proporciona ademas isocianatos de color claro tal como pueden prepararse mediante el
procedimiento de la presente invencion. Asi como todos los métodos analiticos aplicados normalmente a la
caracterizacion de isocianatos que conocen bien los expertos en la técnica, los isocianatos de color claro que se
producen mediante la presente invencién pueden caracterizarse adicionalmente mediante determinacién del
contenido en cloro total (por ejemplo mediante fluorescencia de rayos X), el contenido en bromo total (por ejemplo
mediante fluorescencia de rayos X) y el color (por ejemplo valores de Hunterlab Lab o CiE L*a*b*).

La invencién proporciona ademas el uso de isocianatos, que pueden prepararse mediante el procedimiento de la
presente invencion, para preparar compuestos de uretano, en particular poliuretanos. En una realizacién preferida de
la invencion, los isocianatos de la invencion se usan para producir espumas de poliuretano tales como, por ejemplo,
espumas rigidas, espumas semirrigidas, espumas integrales y espumas flexibles.

La invencion se ilustra mediante los siguientes ejemplos.
EJEMPLOS COMPARATIVOS 1y 2

En el ejemplo comparativo 1, un procedimiento industrial, se alimentaron gas cloro que contenia aproximadamente
100 ppm de bromo (en forma no especificada) y CO gaseoso a un reactor de fosgeno que contenia un catalizador de
carbono de manera que el exceso molar de CO con respecto a cloro era del 17,10% en moles, es decir una razén
molar de monoxido de carbono con respecto a cloro de 1,171:1,000. El reactor es un reactor de tubo-carcasa, en el
que los tubos se llenan con catalizador, dotandose el lado de la carcasa de un fluido de enfriamiento para evacuar la
energia térmica obtenida haciendo reaccionar cloro y monoxido de carbono sobre el catalizador en el tubo. Se licué
el fosgeno resultante, se mezclé con MCB y se hizo reaccionar con una disolucion de MDA polimérico en bruto en
MCB en una cascada de recipientes con agitacion para formar el isocianato. La mezcla que sale de la fosgenacion
se liberd de fosgeno y monoclorobenceno y se traté posteriormente de manera térmica segun la técnica anterior. El
color L* (en el espacio de color CIE L*a*b*) del MDI producido era de 24,7. Este exceso molar de CO con respecto a
cloro del 17,1% en moles se fij6 como una valor objetivo, mientras que la razén en moles existente o exceso molar
varié dentro de intervalos normalmente aceptados tal como puede aplicarse en procedimientos industriales.

Para el ejemplo comparativo 2, los volumenes de gas cloro que contenian aproximadamente 100 ppm de bromo (en
forma no especificada) y monéxido de carbono gaseoso, gases que se proporcionaron al mismo reactor que se uso6
para el ejemplo comparativo 1, se cambiaron de manera que el exceso molar de CO con respecto a cloro era del 5%
en moles, es decir una razén molar de mondxido de carbono con respecto a cloro de 1,050:1,000. Se licud el
fosgeno resultante, se mezclé6 con MCB y se hizo reaccionar con una disoluciéon de MDA polimérico en bruto en
MCB en una cascada de recipientes con agitacion para formar el isocianato. La mezcla que sale de la fosgenacion
se liberd de fosgeno y monoclorobenceno y se traté posteriormente de manera térmica segun la técnica anterior. El
color L* (en el espacio de color CIE L*a*b*) del MDI producido era de 24,2. Este exceso molar de CO con respecto a
cloro del 5% en moles se fij6 como valor objetivo, mientras que durante la ronda de produccién se observd una
deviacion del exceso molar existente dentro de intervalos generalmente aceptables.

Tal como queda claro, el ajuste o la variacion de la razén molar de monoéxido de carbono/cloro desde 1,171:1,000
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hasta 1,050:1,000 tiene solo una influencia significativa menor sobre el color del MDI obtenido. Simplemente se
obtienen 0,5 puntos de diferencia para el valor L* (en el espacio de color CIE L*a*b*) para un aumento de
aproximadamente el 12% en moles del exceso de monodxido de carbono. El ajuste de la razén en este intervalo por
tanto no puede usarse para ajustar o controlar el color del MDI producido.

EJEMPLOS 1a7

En el ejemplo 1 segun la invencién, en el mismo procedimiento industrial y usando los mismos reactores, se
alimentaron gas cloro que contenia aproximadamente 100 ppm de bromo (en forma no especificada) y CO gaseoso
a un reactor de fosgeno que contenia un catalizador de carbono de manera que el exceso molar de CO con respecto
a cloro era del 0,4% en moles. Se licud el fosgeno resultante, se mezclé con MCB y se hizo reaccionar con una
disolucion de MDA polimérico en bruto en MCB en una cascada de recipientes con agitacion para formar el
isocianato. La mezcla que sale de la fosgenacion se liber6 de fosgeno y monoclorobenceno y se tratod
posteriormente de manera térmica segun la técnica anterior. El color L* (en el espacio de color CIE L*a*b*) del MDI
producido era de 42,9.

Con el fin de realizar el procedimiento segin un segundo ejemplo, en el mismo procedimiento industrial, los
volumenes de gas cloro que contenia aproximadamente 100 ppm de bromo (en forma no especificada) y monoéxido
de carbono gaseoso, corrientes de gas que se alimentaron a un reactor de fosgeno que contenia un catalizador de
carbono, se cambiaron de manera que el exceso molar de CO con respecto a cloro era del 0,8% en moles. Se licué
el fosgeno resultante, se mezclé con MCB y se hizo reaccionar con una disolucion de MDA polimérico en bruto en
MCB en una cascada de recipientes con agitacion para formar el isocianato. La mezcla que sale de la fosgenacion
se liberd de fosgeno y monoclorobenceno y se traté posteriormente de manera térmica segun la técnica anterior. El
color L* (en el espacio de color CIE L*a*b*) del MDI producido era de 41,1.

Se realiz6 el mismo procedimiento industrial usando diversas configuraciones para la razén de monéxido de carbono
con respecto a cloro, tal como se expone adicionalmente en los ejemplos 3 a 7 de la tabla 1.

Tabla 1
Ejemplo Exceso de monéxido de | Razén molar de monoéxido de | L* en el espacio de
carbono (% en moles) carbono con respecto a cloro (-) | color CIE L *a*b* (-)
Ejemplo comparativo 1 171 1,171:1,000 24,7
Ejemplo comparativo 2 5,0 1,050: 1,000 24,2
Ejemplo 1 0,4 1,004:1,000 42,9
Ejemplo 2 0,8 1,008: 1,000 41,1
Ejemplo 3 0,1 1,001: 1,000 52,0
Ejemplo 4 0,0* 1,000: 1,000* 50,4
Ejemplo 5 0,2 1,002:1,000 54,7
Ejemplo 6 0,4 1,004:1,000 47,0
Ejemplo 7 0,3 1,003:1,000 49,0

: monodxido de carbono presente en cantidad ligeramente por encima de la estequiométrica.

Tal como queda claro a partir de la tabla 1, en el caso de que el exceso de mondxido de carbono se mantenga bajo,
tal como en el intervalo del 0% en moles hasta el 2,5% en moles, tal como en el intervalo del 0% en moles hasta el
2,0% en moles), preferiblemente en el intervalo del 0% en moles hasta el 1,5% en moles, mas preferido en el
intervalo del 0% en moles al 1,0% en moles, ajustes menores del exceso de monoéxido de carbono permiten el ajuste
o control del color del isocianato obtenido usando el fosgeno proporcionado. Por medio del ajuste del exceso de
monoxido de carbono, pueden compensarse al menos en algun grado las desviaciones o variaciones de color que
se producen en el procedimiento debido a otros factores.

La comparacion de los resultados entre los ejemplos comparativos y los ejemplos demuestra un buen aclaramiento
del color de MDI en bruto cuando se usa fosgeno preparado a partir de CO y cloro que contiene aproximadamente
100 ppm de bromo mediante el control cuidadoso del CO en exceso. Se observé que el color del isocianato puede
mejorarse y mantenerse bajo control.

Ha de entenderse que aunque se han comentado realizaciones preferidas y/o materiales para proporcionar

realizaciones segun la presente invencion, pueden hacerse diversas modificaciones o cambios sin apartarse del
alcance y espiritu de esta invencion.
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REIVINDICACIONES

Procedimiento para fabricar isocianatos a partir de un compuesto de amina, comprendiendo el
procedimiento las etapas de

a) proporcionar cloro;
b) proporcionar mondéxido de carbono;

c) hacer reaccionar dicho cloro y dicho monéxido de carbono para proporcionar fosgeno, proporcionandose
el monoxido de carbono en un exceso molar ajustable;

d) proporcionar un compuesto de amina y fosgenar dicho compuesto de amina usando dicho fosgeno
proporcionando de ese modo dicho isocianato;

en el que el procedimiento comprende ademas ajustar dicho exceso molar ajustable para ajustar el color del
isocianato, la razén en moles de mondéxido de carbono con respecto a cloro en la etapa ¢ esta en un
intervalo de por encima de 1,000:1,000 hasta o igual a 1,025:1,000.

Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que dicho cloro comprende bromo en el intervalo 50 a 500
ppm en forma molecular o unida.

Procedimiento segin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 2, en el que ajustar dicho exceso molar
comprende

- definir un exceso molar objetivo de dicho mondxido de carbono basandose en un color requerido del
isocianato que va a obtenerse y

- controlar y ajustar la provision de cloro y mondxido de carbono para llevar el exceso molar existente de
dicho mondxido de carbono para que se aproxime y opcionalmente coincida con dicho exceso molar
objetivo.

Procedimiento seguin una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el compuesto de amina
comprende diaminodifenilmetano.

Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que el color del isocianato
tiene un grado/valor de color de CIE L * mayor de 30.

Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en el que dicho isocianato
comprende de 30 a 150 ppm de bromo en forma unida.

Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en el que el ajuste de dicho exceso
molar ajustable comprende

- definir un exceso molar objetivo de dicho mondxido de carbono basandose en un color requerido del
isocianato que va a obtenerse y

- controlar y ajustar la provision de cloro y mondxido de carbono para llevar el exceso molar existente de
dicho mondxido de carbono para que se aproxime y opcionalmente coincida con dicho exceso molar
objetivo.

Uso de un isocianato obtenido mediante un procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a
7, para proporcionar poliuretano.
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