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INVENCION

por "UN PROCESO PARA LA PRODUCCION DE CLORURO DE COI:INA'H
a favor de la firmn espafiola HOUGHTON HISPANIA, S.A., re-

gidente en BARCELONA, PQ Zona Franca, 61-67.
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MEMORTA DESCRIPTIVA

La presente invencidén se refiere a un proceso de
obtencibn de cloruro de colina. Actualmente, y dejando apar-
te métodos de interds puramente académico, el cloruro de co-

lina puede obtenerse bisicamente por tres procedimientos:

1) Partiendo de clorhidrina etilénica y trimetilamina, segin
la regceidn:

+ -
(CH;) ;N 4 C1-CH,~CH,0H—5[ (CH;) yN~CH,~CH,~ OH] ™ C1
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2) Parflendo de trimetilamina en solucién acuosa y 6xido
de etileno, con posterior neutralizacién:

(GH,).N (acw.)s =0 oo
373 (acu.)t CH, ~ CH,—3> [(CH,) N-CH,~CH ~OH]" BI

—OH -1 —omtar N
L( GH3)3N CH,,~CH, onj OH +ClI{—§[(CH3) 3=CH,~CH,~0H] " 01 Hi,0

3) Por formacién de clorhidrato de trimetilsming, -a base de
trimetilaming gaseosa 0 en solucién y deido clorhidrico con-

centrado 0 gas, con posterior oxietilenaciédn:

[(CHy) W (gas)#CLH (conos)—>  (CH,) BN"'CJ." (acu.)
0

- S~
(cH,)T 0L + of, - CE,—> [(CH,),N - ci

$ -
o - CHZ—OHJ cl

2

~ En la presente.invencidén se hace uso de esta Wl-
tima reaccién, ﬁabiéndose encontrado gue la neutralizacién
del dcido clorhidrico con trimetilaming puede llevarse a
cabo ventajosamente en continuo en uns columna de absorcién,
de vidrio, con las peculiaridades que serdn descritas a lo
largo de la presente memorisz. '

La neutralizacién del 4cido clorhidrico con tri-
metilamina es una reaccién muyeexotérmica (unas 24 Keal/mol)
lo que exige la eliminacidén en un corto espacio de tiempo
del cglor desprendido durante la reaccibn. La solucidén pro-
puesta por esta invencidn consiste en absorber uno de los
compuestos reacclonantes, en fase gasecosa, sobre el otro que,
en fase ligquida, ocupa todo el espacio disponible en una

columng como se describird a continuacién. Preferentemente,
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en esta invencidn se realiza la absorcién de trimetilaming
gaseosa sobre Acido clorhidrico concentrado, pero es perfec-
tamente posgible gin alberar de forma fundamental los disposi-
tivos descritos, llevar a cabo la absorcibn de 4cido clorhi-

drico gaseogo sobre trimetiloming en solucidn -geuosa.

La operacidn de absorcién se realiza en ung colum-
na de altura y didmetros apropiados a la capacidad de pro-
duccién deseada (vease ejemplo més adelante). La columna
(Figura 1) donde se realiza la reasceién va refrigerada in—
teriormente por un serpentin -l- de vidrio a través del cual
circula el agua de refrigeracién pero, opcionalmente, puede
congtruirse tambidn la columna con doble camisa, para refri-
geracidén adicional, o alternando serpentines con relleno.

El espacio vacio va relleno con anillos raschig o material
de relleno eqﬁivalente. La columng trabajé inundadg y los
anillos de relleno tienen la misma migidén de dispersar las
burbujas de la fase gaseosa y no, como es lo corriente en
ol arte, aumentar la superficie de contacto gas liquido.

Por la parte superior de la columna, se va introduciendo 1la
fase liquida preferentemente feido clorhidrico concentrado
2~ ¥ por la parte inferior entrs la fase gaseosa, preferen;
temente trimetilaming —3-, ambos caudales controlados me—
diante rotametros intercalados en las lineas de conduccidn
(4). Por la parte inferior de la columng se va vacigndo con-
tinuamente la solucién de clorhidrato de trimetilamina. Tg
aming puede extraerse del depdsito bien de la fase liquida
bien de la fase gaseosa. La mejor solucibn és extrasrla de
la fase liquida y evaporarle en un evaporador adlecuado.



La dogificacibn de las fases gaseosas y liquida
puede llevarse g cabo de distintos modos,'al alcance de
cualquier téonico conocedor, del arte: Pars pequefias insta-
laciones puede recurrirse, por ejemplo, a una bomba peristél-

5. tlea calibrada para la adicién de la fase liquida =5=.

_ La solucién de clorhidrato de trimetilaming proce-
dente de la columna descrita debe tener un pH comprendido
entre 1,5 ¥y 745, con preferencia entre 5,0 y 6,5 antes de
proceder g la oxietilenacidén. No obstante en general serd

lo. necesario hacer un ajuste de pH se llevard a cabo en los |
depbsitos de almacenamiento de trimetilamina, © bien, pre-
viamente a la entrada en los depdsitos mediante electrodos
y dosificador de dcido clorhidrico. Los depdsitos menciona—
dos serén de un material que no pueda afectar a la pureza
15, del producto final.

La oxietilenacién de la solucién de clorhidrato
de trimetilemina, debidemente sjustaia en cuanto a su pH,
se lleva a cabo en un reactor convencional de oxietilena~
cidn, ya sea este de caracter continuo o discontinuo. En

20, oualquier caso, la cantidad de éxido de etileno g introdu
cir, debe estar ligeramente en exceso (1-2%) con respecto
a la cantidad esteguioméirica, para asegurar la completa
transformacidn de clorhidrato de trimetilaming en cloruro
de coling.

250 'La regeeldn es exotérmica por 1o que debeﬁ ing=-
talarse dispositivos de refrigeracidén que aseguren que lg

reaccidn se mantendrd siempre por debgjo de 95, con prefe-
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rencia por debajo de 6520, La forma prictics de llevar a

cabo la reaccidn en reactor discontinuo, congiste en incor-
porar la cantidad equimolecular de dxido de etileno acabado

1lo cual, se observard en que la presién del reactor no dig-
minuye, sefigl de que no progrega la absorcidn de 6xido de eti-

leno.

Se incorporard entonces un 2% aproximsdamente de

exceso de dxido de etieleno.

Se ha encontrado gue una condicidén importante para
obtener soluciones limpidas de cloruro de colina, que no amg-
rilleen con el paso del tiempo, es proceder a la inmediata ex—
traceién del 6xido de etileno que pueda hailarse presente en
la solucidn de cloruro de colina. Esta extraccién puede lle-
varse a cabo en el mismo reactor de oxietilenacién o en cual-
gquier otro recipiente, aplicando un vacio de 40-60 m/m de co-
lumna de mercurio. Es egenciazl que la fbemperatura no exceds
a los 702C, ya que temperaturas superiores entrafian peligro
de descomposicidn.

La aplicacién de vacfo puede continuar si se de~
sea durante el tlempo necesario para que la solucidn de clow
ruro de colina pase, de una concentracidn de 60-65% en peso
que tiene después de la oxietilenacién, a TO%, forma en que
es comercializada corrientemente. No es conveniente pasar
de wna concentracién de 75-80% ya que se provocarian preci-

pitaciones por sobresaturacién.

El siguiente ejemplo ilugtra el proceso de obten-

cidn de cloruro de colina segin la presente invencién, pero
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de ningin modo limita su alcance a lo escrito en el mismo.

EJEMPLO

En wna columna como la descrita anteriormente, de
ung alturas de 2 ms y 20 cm. de didmetro, con serpentin in-
56 terior y doble camisg de refrigeracién, rellena de anillos
raschig, se grajud un caudgl de 13.7 np/h. de gasés de tri-
metilgming (condiciones normales) y 52.7 1/h. de 4eido clor-
hidrico de ung concentracibn de 36% en peso.

Se hizo circular ung corriente de agua de unos
10. 1000 1/h. 2 través de la camisa y el serpentin pars eva-
cuar las caloriass producidas durante la reaccidn.

La alimentacién de ClH se realizé mediante ung
bomba peristiltica previamente calibrada, ¥y la de trime-
tilamine evaporando ésta directamente desde los depbsitos

15, de almacenamiento a presién y controlando un caudal con wn
rotémetro calibrado.

La produccidn obtenida o la salida de la columna
de abgoreidn fue de unos 100 1/h. de solucién de clorhidrato
de trimetilamina. Lia solucidn obtenida quedd g un pH alca~

20. lino que se llevé medionte lg adicidn de deido clorhidrico
concentrado, hasta un pH de 5,5 medido en pH metro.

La solucidn de clorhidrato de trimetilaming asi
ajustada, estéd preperada pera su oxietilenacidn. 150 Kg. de
la misma se introdujeron entonces en un reactor convencionsl

25, de oxietilenacién, de acero inoxidable, incorporando entonces
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béxido de etileno y dejando aumeniar la temperatbura hasta
60-652C, Una vez que se hubo introducido lg cantidad este-

_quiométrica de 6xido de etileno, se observé que no dismi-

nuia la presién dentro del reactor. Se mantuvo no obstante,
1la alimentacidén de 4xido de etileno hasta que el contenido
en clorhidrato de trimetilamina libre fue inferior g 0,4%
en pesoy y se continub la agitacidn durante 30 minutos pa~
ra asegurar que se habia completado la reaccidn. Lg canti-
dad de ¢xido de etileno consumida fue de 39 Kg. A continus-
cién se aplicé gl reactor un vacfo de 50 m/m, de mercurio
¥ manteniendo la masa de reaccidn a 602C se concentré la
solucidén de cloruro de colina hasta que su contenido fue

de 70% en peso. '

El producto asi obtenido era limpido, sin colo-
Taciln amarills y reuniendo las caracterfsticas exigidas
Para su empleo en glimentacién animsl.
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Descrito el objeto del presente invento, se de-

claran nuevas y de propia inveneldn las siguientes reivin-
dicaciones:

l.~ Un proceso pars la produccién de cloruro de
coling en solucidn acuosa caracterizado por la reaccidn
entre trimetilamina y &dcido clorhfdrico y posterior oxie-
tilenacidn del producto resultente.

]

2.~ Un proceso pars la produccién del cloruro de
colina, segin especificado en 1, caracterizado por la absor-
cidn de trimetilamins gaseosa sobre dcido elorhidribeo con—
centrado.

3.~ Un proceso para la produccidn del cloruro
de colina, segin 2, caracterizado porque la absorcidn de
lz trimetilamina gaseosa se lleva a cabo, dé manera conti-
nua, en una columna inundads de Acido elorhidrico, rellena
de anillos Raschig o material equivalente, convenientemente
refrigerada.

4.~ Un proceso segun 3, caracterizado porgque el
4cido clorhidrico tiene una concentracidén comprendids en-

tre 1 y 40% en peso, con preferencis 30 y 40%.



5.~ Un proceso segin las reivindicsciones anterio-
res, caracterizado porque el producto de la reaccidn entre
trimetilamina y dcido clorhidrico concentrado, es ajustado a
un pH comprendido entre 1,5 y 7, con preferencia 5 y 6,54

5, empleando ggsimismo deido clorhidrico.

6.~ Un proceso segin las reivindicaciones anterio-
res, caracterizado porque el clorhidrato de trimetilamina,
producto resultante de la reaccidn de dcido clorhidrico y
trimetilamina es tratado con una cantidad de dxido de eti-~
10, leno que suponga un exceso de un 1 6 2% sobre la necesaria
estequiométricamente para fijar un mol de dxido de etileno
gobre cada mol de clorhidrato de trimetilaming, realizando
la operacidn en un reactor convencional continuo o discon-
tinuo, de oxietilenacién, provisto de los accesorios comunes

15. ©Para la evacuacién del calor producido durante la reaccidn.

T.- Un proceso segun.la reivindicacidn anterior,
en el que la adicidén de 6xido de etileno se inicia a una tem—
peratura comprendids entre O y 10020, con preferencia 10 y
65eC. '

20. 8.~ Un proceso segin las reivindicaciones 6 y 7,
caracterizado porque la temperatura de reaccidn nc se deja
sobrepasar en ningin momento por encimg de los 95, con pre-

ferencia 652¢,

9.~ Un proceso segun las reivindicaciones ante-

riores, caracterizado porque el cloruro de colina obtenido



es gometido, inmediatamente a un vacio inferior a 100 m/m.
de columna de mercurio y concentrado, si se desea hasta un
70% en peso,

10.- Un proceso para la produccidn de eloruro de
5e coling. '

Segin se describe y reivindica en lg presente me-
moris descriptiva que conste de 10 péginas foliadas y escri-

tas a miquina por una scla de sus carase

Madrid, a 10 JUN‘ﬁﬂﬂ
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