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DESCRIPCION
Método de produccion de un compuesto de isocianato
CAMPO TECNICO
[0001] La presente invencion se refiere a un método de produccion de un compuesto de isocianato.
TECNICA ANTERIOR
[0002] Un compuesto representado por la férmula (2)

R1

2
20 @)
NCO

[en el que R’ representa un grupo metilo, un grupo ciclopropilo, un atomo de cloro, un atomo de bromo, un grupo
etilo o un grupo metoxi; y R? representa un grupo alquilo que contiene de 1 a 6 atomos de carbono], (en lo sucesivo
denominado «compuesto (2)») resulta de utilidad como intermediario para un agroquimico (véase el documento
WO 2013/162072), y puede producirse haciendo reaccionar un compuesto representado por la formula (1)

R1

Rz,o (M
NH,

[en el que R"y R? son tal y como se ha definido anteriormente] (en lo sucesivo denominado «compuesto» (1)), que
es un compuesto de anilina que se corresponde con el compuesto (2), con un compuesto de fosgeno. Mas en
concreto, el 3-metil-2-metoximetil-1-isocianatobenceno puede fabricarse mediante la agitacion de 3-metil-2-
metoximetil-1-aminobenceno, trifosgeno, bicarbonato sédico acuoso saturado y acetato de etilo juntos bajo
enfriamiento con hielo, como se describe en el ejemplo de produccion de referencia 18 en el documento WO
2013/162072.

SUMARIO DE LA INVENCION

[0003] No obstante, el método dado a conocer en el documento WO 2013/162072 no es un método de produccion
a escala industrial satisfactorio en lo que respecta al rendimiento. La presente invencion proporciona un método
de produccion de un compuesto de isocianato como 3-metil-2-metoximetil-1-isocianatobenceno con un mayor
rendimiento.

[0004] Segun la presente invencion, el compuesto (2) puede producirse haciendo reaccionar el compuesto (1) con
un compuesto de fosgeno a una temperatura entre 10 °C y 14 °C en presencia de una amina terciaria en al menos
un tipo de disolvente seleccionado de entre el grupo que consiste en clorobenceno y ortodiclorobenceno.

MODO DE LLEVAR A CABO LA INVENCION

[0005] Entre los ejemplos especificos del grupo alquilo que contiene de 1 a 6 atomos de carbono mencionado
como R? se incluye un grupo metilo, un grupo etilo, un grupo propilo, un grupo isopropilo, un grupo butilo, un grupo
sec-butilo, un grupo ferc-butilo, un grupo pentilo y un grupo hexilo. El grupo alquilo es preferiblemente un grupo
metilo o un grupo etilo.

[0006] EI compuesto (2) puede producirse haciendo reaccionar el compuesto (1) con un compuesto de fosgeno
entre 10 °C y 14 °C en presencia de una amina terciaria en al menos un tipo de disolvente seleccionado de entre
el grupo que consiste en clorobenceno y ortodiclorobenceno.

[0007] El disolvente que se va a usar en la reaccion es clorobenceno, ortodiclorobenceno o una mezcla de estos,
y es preferiblemente clorobenceno. La cantidad de disolvente que se va a usar es por lo general entre 3 y 20 veces
el peso del compuesto (1).
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[0008] ElI compuesto de fosgeno que se va a usar en la reaccion es fosgeno, difosgeno (cloroformato de
triclorometilo) o trifosgeno [carbonato de bis(triclorometilo)] y es preferiblemente trifosgeno.

[0009] EI difosgeno y el trifosgeno se descomponen en sistemas de reaccion para convertirse en dos equivalentes
de fosgeno y tres equivalentes de fosgeno, respectivamente. La cantidad del compuesto de fosgeno que se va a
usar es por lo general de 0,95 a 1,5 equivalentes, preferiblemente de 1,0 a 1,3 equivalentes, con respecto a 1
equivalente de compuesto (1).

[0010] Entre los ejemplos especificos de la amina terciaria que se va a usar en la reaccion se incluye trietilamina,
diisopropiletilamina, N-metilmorfolina, N-metilpiperidina y 1,8-diazabiciclo [5.4.0]Jundec-7-eno. La amina terciaria es
preferiblemente una trialquilamina como trietilamina y diisopropiletilamina, y mas preferiblemente es trietilamina.
La cantidad de amina terciaria que se va a usar es por lo general entre 1,8 y 2,5 equivalentes, preferiblemente
entre 2,0 y 2,2 equivalentes, con respecto a 1 equivalente del compuesto de fosgeno.

[0011] La temperatura de reaccion es entre 10 °C y 14 °C como se ha mencionado anteriormente.

[0012] El orden de mezcla del compuesto (1), el compuesto de fosgeno y la amina terciaria es preferiblemente el
siguiente: el compuesto (1) se afiade al disolvente y al compuesto de fosgeno, y después se afade la amina
terciaria a la mezcla resultante. Desde el punto de vista del rendimiento, se prefiere afiadir gota a gota cada uno
de los compuestos en partes. El tiempo de la adicién gota a gota de cada uno de los compuestos es por lo general
de entre 30 minutos y 24 horas. Es preferible que el compuesto (1) se afiada gota a gota a lo largo de entre 2 'y 24
horas y que la amina terciaria se afiada gota a gota a lo largo de entre 4 y 24 horas.

[0013] Tras la finalizacion de la adicién gota a gota de cada uno de los compuestos, la solucion se agita por lo
general a una temperatura de entre 10 °C y 14 °C entre 0,1 y 6 horas.

[0014] Tras la finalizacion de la reaccién, el compuesto (2) puede aislarse llevando a cabo un procedimiento
posterior al tratamiento, como por ejemplo filtracion, de la mezcla de reaccién. El compuesto (2) puede purificarse
por medio de un procedimiento como destilacion y cromatografia.

EJEMPLOS
Ejemplo 1

[0015] Se disolvid trifosgeno (31,4 g) en clorobenceno (200 g) en atmdsfera de nitrégeno, y después la solucion
resultante se enfrid a 12 °C. Se afadio 3-metil-2-metoximetilanilina (40,0 g) a la solucién gota a gota a lo largo de
3 horas a la misma temperatura. Tras la finalizacién de la adicion gota a gota, la solucién se agit6 adicionalmente
durante 1,5 horas a la misma temperatura. Se afadié una mezcla de trietilamina (64,2 g) y clorobenceno (40 g)
gota a gota a la mezcla resultante a lo largo de 5 horas, y la solucién resultante se agité adicionalmente durante 3
horas para causar la precipitacion de cristales. Se filtraron los cristales y se analizéd un filtrado mediante
cromatografia liquida. En consecuencia, se descubrid que 3-metil-2-metoximetil-1-isocianatobenceno (45,7 g)
estaba contenido en el filtrado (rendimiento: 97,4 %).

Ejemplo 2

[0016] Se disolvio trifosgeno (31,4 g) en clorobenceno (200 g) en atmdsfera de nitrégeno, y después la solucion
resultante se enfrid a 10 °C. Se afadio 3-metil-2-metoximetilanilina (40,0 g) a la solucién gota a gota a lo largo de
3 horas a la misma temperatura. Tras la finalizacion de la adicion gota a gota, la solucién se agit6é adicionalmente
durante 1,5 horas a la misma temperatura. Se afiadié una mezcla de trietilamina (64,2 g) y clorobenceno (40 g) a
la mezcla resultante gota a gota a lo largo de 5 horas, y la solucién resultante se agité adicionalmente durante 3
horas para causar la precipitacion de cristales. Se filtraron los cristales y se analizd un filtrado mediante
cromatografia liquida. En consecuencia, se descubrié que 3-metil-2-metoximetil-1-isocianatobenceno (44,6 g)
estaba contenido en el filtrado (rendimiento: 95,0 %).

Ejemplo 3

[0017] Se disolvid trifosgeno (31,4 g) en clorobenceno (200 g) en atmdsfera de nitrégeno, y después la solucion
resultante se enfrio a 14 °C. Se afadio 3-metil-2-metoximetilanilina (40,0 g) a la solucién gota a gota a lo largo de
3 horas a la misma temperatura. Tras la finalizacion de la adicion gota a gota, la solucién se agit6 adicionalmente
durante 1,5 horas a la misma temperatura. Se afiadié una mezcla de trietilamina (64,2 g) y clorobenceno (40 g) a
la mezcla resultante gota a gota a lo largo de 5 horas, y la solucién resultante se agité adicionalmente durante 3
horas para causar la precipitacion de cristales. Se filtraron los cristales y se analizé un filtrado mediante
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cromatografia liquida. En consecuencia, se descubrid que 3-metil-2-metoximetil-1-isocianatobenceno (45,0 g)
estaba contenido en el filtrado (rendimiento: 95,9 %).

Ejemplos de referencia

[0018] Se disolvio trifosgeno (31,4 g) en clorobenceno (200 g) en atmdsfera de nitrogeno, y después 3-metil-2-
metoximetilanilina (40,0 g) se afiadié a la solucion gota a gota a cada una de las temperaturas mostradas en la
tabla a continuacion a lo largo de 2 a 3 horas. Tras la finalizacion de la adicién gota a gota, la solucién se agitd
adicionalmente durante 2 horas a la misma temperatura. Se afiadid6 una mezcla de trietilamina (64,2 g) y
clorobenceno (40 g) a la mezcla resultante gota a gota a lo largo de 4 a 6 horas, y la solucion resultante se agito
adicionalmente durante 3 horas para causar la precipitacion de cristales. Se filtraron los cristales y se analizé un
filtrado mediante cromatografia liquida. En consecuencia, se descubrié que se produjo 3-metil-2-metoximetil-1-
isocianatobenceno con cada uno de los rendimientos mostrados en la Tabla 1.

[Tabla 1]
Ejemplo de Ejemplo de Ejemplo de Ejemplo de
referencia 1 referencia 2 referencia 3 referencia 4
Temperaturade | (3¢ 5-.8°C 25-28°C 15-17°C
reaccion
Rendimiento 66,6 % 89,4 % 26,8 % 85,9 %
Ejemplo 4

[0019] Se enfri6 clorobenceno (254,64 g) a 12 °C en atmoésfera de nitrégeno. La adiciéon gota a gota de 3-metil-2-
metoximetilanilina (52,44 g) y la gasificacion con un gas de fosgeno (46,31 g) se llevaron a cabo simultaneamente
a lo largo de 3 horas a la misma temperatura. Tras la finalizacion de la adicion gota a gota y la gasificacion, la
solucion resultante se agito adicionalmente a la misma temperatura durante 1,5 horas. Se afiadié una mezcla de
trietilamina (94,75 g) y clorobenceno (52,44 g) a la mezcla resultante gota a gota a lo largo de 5 horas, y la solucién
resultante se agitd adicionalmente durante 3 horas para causar la precipitacion de cristales. Se filtraron los cristales
y se analiz6 un filtrado mediante cromatografia liquida. En consecuencia, se descubrié que 3-metil-2-metoximetil-
1-isocianatobenceno (57,9 g) estaba contenido en el filtrado (rendimiento: 94,2 %).

APLICABILIDAD INDUSTRIAL

[0020] De acuerdo con la presente invencion, es posible producir un compuesto de isocianato con un rendimiento
satisfactorio a nivel industrial.



10

15

ES 2740 780 T3

REIVINDICACIONES
1. Método de produccion de un compuesto de isocianato representado por la formula (2)
R!
o] @)

R2”
NCO

[en el que R’ representa un grupo metilo, un grupo ciclopropilo, un atomo de cloro, un atomo de bromo, un grupo
etilo 0 un grupo metoxi; y R? representa un grupo alquilo que contiene de 1 a 6 atomos de carbono], que comprende
la reaccion de un compuesto representado por la formula (1)

R’l
o M

R2”
NH,

[en el que R' y R? son tal y como se ha definido anteriormente] con un compuesto de fosgeno a una temperatura
entre 10 °C y 14 °C en presencia de una amina terciaria en al menos un tipo de disolvente seleccionado de entre
el grupo que consiste en clorobenceno y ortodiclorobenceno.

2. Meétodo de produccion segun la reivindicacion 1, en el que R’ representa un grupo metilo y R? representa un
grupo metilo.

3. Método de produccién segun la reivindicacion 1 o 2, en el que el compuesto de fosgeno es trifosgeno.

4. Meétodo de fabricacion segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que la amina terciaria es
trietilamina.

5. Método de fabricacion segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que el disolvente es clorobenceno.
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