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I N V E N C I O N 380591

por "UN PROCESO PARA LA PRODUCCION DE CLORURO DE COLINA" * 

a favor de la  firma española HOUGHTON RISPARIA, S .A ., re­

sidente en BARCELONA, Pa Zona Franca, 61- 67.

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se refiere a un proceso de 

obtención de cloruro de colina. Actualmente, y dejando apar­

te mótodos de interés puramente académico, e l cloruro de co­

lin a  puede obtenerse básicamente por tres procedimientos:

5, 1 ) Partiendo de clorhidrina etilén ica  y trimetilamina, según
la  reacción:

(CH^N 4- Cl-CHg-CHgOH— ^E(CH )̂^N-CHg-CH -̂ OH] * CÍ*
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2) Partiendo de trimetilamina en solución acuosa y óxido 
de etilen o, con posterior neutralización:

(CH^N (acu.)4- CĤ  -  CĤ — ^  L(CI^)^N-CĤ -CĤ -OH]' BH**

Í(CH )̂ ̂ N-CĤ -CĤ -OĤ OH* 4-ClH-^C (CĤ ) ̂ N-CH -̂CHg-OH^Cl**4-Ĥ O

3) Por formación de clorhidrato de trimetilamina, a base de 

trimetilamina gaseosa o en solución y ácido clorhídrico con­

centrado o gas, con posterior oxietilenación:

C(CĤ )̂ I-I (gas)4-01H (cono. )-^ >  (CH )̂ Îf Cl** (acu.)

i.  ̂ /  O ,
(CH^)lf C1 4- CHg -  CHg— [(CĤ )^N -  CĤ  -  CH -̂OIQ^Cl

15

20.

25.

En la  presente invención se hace uso de esta i3l -  
tima reacción, habiéndose encontrado que la  neutralización 

del ácido clorhídrico con trimetilamina puede llevarse a 

cabo ventajosamente en continuo en una columna de absorción, 

de vidrio, con las peculiaridades que serán descritas a lo  

largo de la  presente memoria.

La neutralización del ácido clorhídrico con t r i ­

metilamina es una reacción muyeexotérmica (unas 24 Kcal/mol) 

lo  que exige la  eliminación en un corto espacio de tiempo 

del calor desprendido durante la  reacción. La solución pro­

puesta por esta invención consiste en absorber uno de los 

compuestos reaccionantes, en fase gaseosa, sobre e l otro que, 

en fase líquida, ocupa todo e l espacio disponible en una 

columna como se describirá a continuación. Preferentemente,
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en esta invención se rea liza  la  absorción de trimetilamina 

gaseosa sobre ácido clorhídrico concentrado, pero es perfec­

tamente posible sin alterar de forma fundamental los disposi­

tivos descritos, llevar a cabo la  absorción de ácido clOrhí- 

5. drico gaseoso sobre trimetilamina en solución acuosa.

La operación de absorción se rea liza  en una colum­

na de altura y diámetros apropiados a la  capacidad de pro­

ducción deseada (vease ejemplo más adelante). La columna 

(Figura 1) donde se rea liza  la  reacción va refrigerada in- 

10. teriormente por un serpentín -1 -  de vidrio a travós del cual 

circula e l agua de refrigeración pero, opcionalmente, puede 

construirse también la  columna con doble camisa, para r e fr i­

geración adicional, o alternando serpentines con relleno.
El espacio vacío va relleno con anillos raschig o material 

15. de relleno equivalente. La columna trabaja inundada y los 

anillos de relleno tienen la  misma misión de dispersar las 

burbujas de la  fase gaseosa y no, como es lo  corriente en 
e l arte, aumentar la  superficie de contacto gas líquido.

Por la  parte superior de la  columna, se va introduciendo la  

20. fase liquida preferentemente ácido clorhídrico concentrado 

-2- y por la  parte in ferior entra la  fase gaseosa, preferen­

temente trimetilamina —3—, ambos caudales controlados me­

diante rotámetros intercalados en las  líneas de conducción 

(4). Por la  parte in ferior de la  columna se va vaciando con- 

2$. tinuamente la  solución de clorhidrato de trimetilamina. La 

amina puede extraerse del depósito bien de la  fase líquida 

bien de la  fase gaseosa. La mejor solución ás extraerla de 
la  fase líquida y evaporarla en un evaporador adecuado.



1
La dosificación de las fases gaseosas y líquida 

puede llevarse a, cabo de distintos modos, al alcance de 

cualquier técnico conocedor, del arte¿ Para pequeñas insta- 

, laciones puede recurrirse, por ejemplo, a una bomba p eristá l- 

5. t ic a  calibrada para la  adición de la  fase líquida - 5-«

La solución de clorhidrato de trimetilamina proce­
dente de la  columna descrita debe tener un pH comprendido 

entre 1,5  y 7 , 5 , con preferencia entre 5,0 y 6,5  antes de 
proceder a la  oxietilenación. No obstante en general será 

necesario hacer un ajuste de pH se llevará  a cabo en los
10 #

depósitos de almacenamiento de trimetilamina, o bien, pre­

viamente a la  entrada en los depósitos mediante electrodos 

y dosificador de ácido clorhídrico. Los depósitos mencionar- 

dos serán de un material que no pueda afectar a la  pureza 
1$. del produoto fin a l.

La oxietilenación de la  solución de clorhidrato 

de trimetilamina, debidamente ajustada en cuanto a su pH, 

se lle v a  a cabo en un reactor convencional de oxietilena- 
ción, ya sea este de carácter continuo o discontinuo. En 

20. cualquier caso, la  cantidad de óxido de etileno a introdu­

c ir , debe estar ligeramente en exceso (1-2%) con respecto 

a la  cantidad estequiométrica, para asegurar la  completa 
transformación de clorhidrato de trimetilamina en cloruro 

de colina.

25. La reacción es exotérmica por lo  que deben ins­

talarse dispositivos de refrigeración que aseguren que la  

reacción se mantendrá siempre por debajo de 95, con prefe-
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rancia por debajo de 6530. La forma práctica de llevar a 
cabo la  reacción en reactor discontinuo, consiste en incor­

porar la  cantidad equimolecular de óxido de etileno acabado 

lo  cual, se observará en que la  presión del reactor no dis- 

5, minuye, señal de que no progresa la  absorción de óxido de e ti­
leno.

Se incorporará entonces un 2% aproximadamente de 
exceso de óxido de etieleno.

Se ha encontrado que una condición importante para 

10. obtener soluciones límpidas de cloruro de colina) que no ama­

rille e n  con e l paso del tiempo, es proceder a la  inmediata ex­

tracción del óxido de etileno que pueda hallarse presente en 

la  solución de cloruro de colina. Esta extracción puede l le ­

varse a cabo en e l mismo reactor de oxietilenación o en cual- 
^  quier otro recipiente, aplicando un vacío de 40-60 n/m de co­

lumna de mercurio. Es esencial que la  temperatura no exceda 
a los 70SC, ya que temperaturas superiores entrañan peligro 

de descomposición.

La aplicación de vacío puede continuar s i se de- 
20. sea durante e l tiempo necesario para que la  solución de clo­

ruro de colina pase, de una concentración de 60-65% en peso 

que tiene después de la  oxietilenación, a 70%, forma en que 

es comercializada corrientemente. No es conveniente pasar 

de una concentración de 75- 80% ya que se provocarían preci- 
25. pitaciones por sobresaturación.

El siguiente ejemplo ilu s tra  e l proceso de obten­

ción de cloruro de colina según la  presente invención, pero



de ningún modo lim ita  su alcance a lo  escrito  en e l mismo. 

EJEMPLO

En una columna como la  descrita anteriormente y de 
una altura de 2 m. y 20 cm. de diámetro, con serpentín in­

terior y doble camisa de refrigeración, rellena de anillos
O

raschig, se graduó un caudal de 13.7  m /h. de gases de t r i ­

metilamina (condiciones normales) y 52.7 l/h. de ácido clor­
hídrico de una concentración de 36% en peso.

Se hizo circular una corriente de agua de unos 

1000 l/h. a través de la  camisa y e l  serpentín para ovar 
cuar las  calorías producidas durante la  reacción.

La alimentación de C1H se realizó  mediante una 

bomba p e ristá ltica  previamente calibrada; y la  de trime- 

tilamina evaporando ésta directamente desde los depósitos 

de almacenamiento a presión y controlando un caudal con un 
rotámetro calibrado.

La producción obtenida a la  salida de la  columna 
de absorción fue de unos 100 l/h. de solución de clorhidrato 

de trimetilamina. La solución obtenida quedó a un pl-l alca­
lino que se llevó mediante la  adición de ácido clorhídrico 
concentrado, hasta un pH de 5;5 medido en pH metro.

La solución de clorhidrato de trimetilamina así 

ajustada; está preparada pera su oxietilenación. 150 Kg. de 

la  misma se introdujeron entonces en un reactor convencional 
de oxietilenación, de acero inoxidable, incorporando entonces
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óxido de etileno y dejando aumentar la  temperatura hasta 
60-6530. Una vez que se hubo introducido la  cantidad este- 

quiométrica de óxido de etileno, se observó que no dismi­

nuía la  presión dentro del reactor. Se mantuvo no obstante, 

la  alimentación de óxido de etileno hasta que e l contenido 

en clorhidrato de trimetilamina lib re  fue in ferior a 0,4% 

en peso, y se continuó la  agitación durante 30 minutos pa­

ra asegurar que se había completado la  reacción. La canti­

dad de óxido de etileno consumida fue de 39 Kg. A continúa­
lo . ción se aplicó al reactor un vacío de 50 n/m, de mercurio 

y manteniendo la  masa de reacción a 603C se concentró la  

solución de cloruro de colina hasta que su contenido fue 
de 70% en peso.

El producto así obtenido era límpido, sin colo- 
-*-5. ración amarilla y reuniendo las características exigidas 

Para su empleo en alimentación animal.
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1

N O T A

Descrito e l objeto del presente invento, se de­

claran nuevas y de propia invención las  siguientes reivin­
dicaciones:

1 .  -  Un proceso para la  producción de cloruro de 

5" colina en solución acuosa caracterizado por la  reacción

entre trimetilamina y ácido clorhídrico y posterior oxie- 
tilenación del producto resultante.

2.  -  Un proceso para la  producción del cloruro de 

colina) según especificado en 1 , caracterizado por la  absor- 

ción de trimetilamina gaseosa sobre ácido clorhídrico con­
centrado.

3 . -  Un proceso para la  producción del cloruro 
de colina) según 2, caracterizado porque la  absorción de

l a  trimetilamina gaseosa se lle v a  a cabo, dá manera contí- 

15. nua) en una columna inundada de ácido clorhídrico, rellena 

de anillos Raschig o material equivalente, convenientemente 

refrigerada.

4. -  Un proceso según 3 , caracterizado porque e l 

ácido clorhídrico tiene una concentración comprendida en­

tre 1 y 40% en peso, con preferencia 30 y 40%.:0
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5.  -  Un proceso según las reivindicaciones anterio­
res, caracterizado porque e l producto de la  reacción entre 

trimetilamina y ácido clorhídrico concentrado, es ajustado a 

un pH comprendido entre 1,5 y 7i con preferencia 5 y 6,5? 
empleando asimismo ácido clorhídrico.

6. -  Un proceso según las reivindicaciones anterio­

res, caracterizado porque e l clorhidrato de trimetilamina, 

producto resultante de la  reacción de ácido clorhídrico y 

trimetilamina es tratado con una cantidad de óxido de e t i­

lo . leño que suponga un exceso de un 1 ó 2% sobre la  necesaria

estequiométricamente para f i ja r  un mol de óxido de etileno 

sobre cada mol de clorhidrato de trimetilamina, realizando 

la  operación en un reactor convencional continuo o discon­

tinuo, de oxietilenación, provisto de los accesorios comunes 

15. Para la  evacuación del calor producido durante la  reacción.

7 .  -  Un proceso segúu.la reivindicación anterior,
en e l que la  adición de óxido de etileno se in ic ia  a una tem­

peratura comprendida entre 0 y 1003C, con preferencia 10 y 
65SC.

20. 8.- Un proceso según las reivindicaciones 6 y 7 ,

caracterizado porque la  temperatura de reacción no se deja 

sobrepasar en ningún momento por encima de los 95, con pre­

ferencia 65SC.
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es sometido, inmediatamente a un vacío in ferior a 100 m/m. 

de columna de mercurio y concentrado, s i se desea hasta un 
70% en peso.

10. -  Un proceso para la  producción de cloruro de

5. colina.

Según se describe y reivindica en la  presente me­

moria descriptiva que consta de 10 paginas foliadas y escri­

tas a maquina por una sola de sus caras.

Madrid, a JUM.1970

P*a* M.° ÍUÍSA !SERH CUYAS
P- p.
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