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Sposob wytwarzania chlorku chlorocholiny
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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania chlorku
chlorocholiny przez reakcje tréjmetyloaminy i 1,2-
-dwuchloroetanu.

Znane dotychczas metody otrzymywania chlorku '

chlorocholiny przez reakcje tréjmetyloaminy i 1,2-
-dwuchloroetanu sg procesami typowo okresowymi.
W odpowiednim reaktorze poddaje sie reakcji oby-
dwa substraty |przewaznie w Srodowisku bezwod-
nym, przy czym wytrgca sie staly chlorek chloro-
choliny. W miare przebiegu reakcji predkosé jej
spada. Dla uzyskania zadowalajgcych wydajnosci
reakcje prowadzi sie w ciggu kilku lub kilkunastu
godzin, mimo ze ilosci chlorku chlorocholiny po-
wstajgce w koncowym okresie nie sg duze.

Dalsza wada jest to, ze pomimo iz wytrgcajacy
si¢ w pierwszym okresie reakcji staly chlorek chlo-
rocholiny jest osadem niezwartym, to w miare dal-
szego wydzielania powstaje staly osad przywiera-
jacy do Scian reaktora. Stwarza on z tego powodu
trudnosci przy opréznianiu reaktora i dalszym prze-
robie.

Dla wyeliminowania tej ostatniej niedogodnosci
prowadzi sie reakcje trojmetyloaminy i 1,2-dwu-
chloroetanu w autoklawie w $rodowisku wodnym,
tak jak to opisano w opisie patentowym Niemiec-
kiej Republiki Demokratycznej nr 48619. Proces
trwa ca 10 godzin i za jego pomocg mozna otrzy-
maé¢ tylko wodny roztwoér chlorku chlorocholiny.

Znany jest tez inny spos6éb otrzymywania wod-
nego roztworu chlorku chlorocholiny polegajgcy na
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tym, Zze mieszanine uzyskang z prowadzonej w $ro-
dowisku bezwodnym reakcji tréjmetyloaminy i 1,2-
-dwuchloroetanu poddaje sie destylacji z parg
wodng bez uprzedniego wyodrebniania - stalego
chlorku chlorocholiny. Zaletg tej metody jest to,
ze tg drogg mozna w latwy sposéb oddzieli¢é nie-
przereagowane substraty od produktu, przy czym
ten ostatni uzyskuje sie w postaci roztworu wod-
nego. i

W sposobie tym mozna ewentualnie reakcje
przerwa¢ przed jej zakonczeniem, to jest w okre-
sie gdy jej predkosé jest juz niewielka. Po desty-
lacji z parg wodng nieprzereagowany 1,2-dwuchlo-
roetan odzyskuje sie z destylatu w postaci czystej,
nadajacej sie po osuszeniu wprost do ponownego
wprowadzenia do reakcji z nastepng porcjg sub-
stratéw. Roéwniez tréjmetyloamine odzyskuje sie
w postaci czystej. Stosujgc taki sposdb moze sie
wiec nie oplacaé prowadzié reakcje syntezy
do konca a wiec réwniez w jej koncowym najwol-
niejszym okresie. Ten znany sposéb byt jednak
réwniez procesem okresowym.

Wynalazek ma na celu wyeliminowanie wad zna-
nych proceséw w ktorych reakcje tréjmetyloaminy
i 1,2-dwuchloroetanu prowadzi sie w §rodowisku
bezwodnym, przy réwoczesnym stworzeniu mozli-
wosci uzyskania bagdz to statego chlorku chlorocho-
liny (a taki mozna uzyskac¢ tylko w §rodowisku bez-
wodnym, gdyz chlorek ten jest silnie higroskopij-
ny i w $rodowisku wodnym praktycznie nie wy-
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dziela sig), badZ tez wodnego roztworu tego chlor-
ku, albo obydwu tych postaci réwnoczesnie,

Cel ten wedlug wynalazku osiggnieto dzieki temu,
ze l,2-dwuchloroetan wprowadza sie w reakcje z
tréjmetyloaming w procesie cigglym, staly produkt s
odseparowuje sie juz w trakcie jego wydzielania,
a oddzielong mieszanine zawierajaca nieprzereago-
wane substraty i niewydzielony jeszcze chlorek
chlorocholiny zawraca si¢ lub kieruje do pojemni-
kéw, gdzie reszte produktu wydziela sie¢ w posta-
ci stalej albo roztworu, zwlaszcza wodnego, przy
czym z tych zbiornikéw nieprzereagowane sub-
straty zwraca sie w znany w zasadzie sposéb do
cyklu produkcyjnego.

W sposobie wediug wynalazku kontaktowanie re- 15
agent6w mnastepuje w przeplywie. Srodowisko reak-
cyjne stanowi mieszanina skladajaca sie z cieklego
1,2-dwuchloroetanu, tréjmetyloaminy i chlorku chlo-
rocholiny. Powstajacy w takich warunkach staly
produkt nie ma tendencji do zbrylania i przywiera-
nia do $cian aparatury, Osad ten odseparowuje sie,
na przykiad ma filtrach lub wiré6wkach wilgczonych
w obieg cieczy reakcyjnej. Odseparowanie produktu
odbywa sie w trakcie jego wytrgcania. Mozliwe jest
przy tym badZ to stale prowadzenie mieszaniny re-
akcyjnej w obiegu zamknietym doprowadzajac do
tego obiegu ciggle subStraty i odseparowujac pro-
dukt, bgdZ tez po zakoriczeniu odbywajgcej sie w
przeplywie pierwszej fazy reakcji odseparowuje sie
wydzielong w tej fazie cze$é produktu stalego, a
oddzielong mieszanine reakcyjng kieruje sie do 30
zbiornikéw.

Pierwsza odbywajgca sie w przeplywie faza pro-
cesu trwa przy temperaturze 60—100° C kilkadzie-
sigt minut i wytragca sie podczas niej mniej wiecej
polowa produktu. Mieszanina reakcyjna skierowa- 35
na do ziornikéw przebywa w nich 1—2 doby. W
zbiornikach nie potrzeba stosowaé ogrzewania. Na-
stepuje w mich wydzielenie reszty produktu w po-
staci nieprzywierajgcego do $cian osadu.

Produkt ze zbiornikéw mozna odbieraé badZz to
w postaci stalej, bgdZ tez w postaci roztworu, zwla-
szcza wodnego. W tym ostatnim przypadku mie-
szanine reakcyjng lub poreakcyjng, zgromadzong
w pojemnikach, poddaje sie destylacji z parg wod-
na. Pary nieprzereagowanych substratéw oddestylo- 45
wujg z parg wodng. Substraty te po odpowiedniej
przerdbce zawraca sie do syntezy.

Dla pokonania oporéw hydraulicznych instalacji i
zapewnienia przeplywu mieszaniny reakcyjnej ko-
rzystnie jest stosowaé ci§nienie, zwlaszcza 0,2—i10
atmosfer. Korzystnie jest tez prowadzié proces w
temperaturze w zakresie 20—120°C, ewentualnie
W obecnosci cieczy inercyjnych takich jak weglowo--
dory lub inne. .

Jest rzecza oczywisty, ze w cze$ci instalacji, w
ktérej uzyskuje sie zawsze tylko staly chlorek
chlorocholiny, a wigc w poczatkowym etapie syn-
tezy, substraty mozna prowadzi¢é we wspo6lpradzie
lub przeciwpradzie.

Przyklad 1I. Chlorek etylenu w iloSci 535 6o
moli/godzine odprowadzano w sposGb ciaggly ze
zbiornika zapasowego do ciSnieniowego reaktora
typu rurowego. Z oddzielnego naczynia ciénienivo-
wego doprowadzano do reaktora rurowego gazowsg
tréjmetyloamine w ilo$ci ca 5,40 moli/godz. 65
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W reaktorze przeplywowym nastgpila w tempe-
raturze 60—80° C chemisorpcja tréjmetyloaminy “w
chlorku etylenu, w wyniku ktérej powstaje chlorek
chlorocholiny.

Nastepnie mieszaninge przepuszczano przez filtr
cisnieniowy (uklad 2-filtréw pracujgcych na zmia-
ne), na ktérym oddzielono staly chlorek chlorocho-
liny, a pozostalg ciekla mieszanine nieprzereagowa-
nych skladnikéw zawracano ponownie do reaktora
przeplywowego.

Osad na filtrze przemywano zimnym chlorkiem
etylenu, a nastepnie suszono strumieniem gorgcego
powietrza. :

Godzinowa wydajnoéé aparatury wynosila 0,84 kg
chlorku chlorocholiny w postaci stalej.

Przyktad II. Reakcje prowadzono jak w
kladzie I. z tym, Ze stosowano chlorek etylenu w
ilosci 15 moli/godzine i tréjmetyloamine w ilodci
5,40 moli/godzine.

Temperatura w reaktorze przeplywowym wyno-
sila 100—80° C. Mieszanine reakcyjng zawierajaca
produkt reakcji i substraty wprowadzano do zespo-
lu zbiarnikéw cisnieniowych, ktérych zawartosé
bozostawiono do powolnego ostygniecia na okres 24
(48) godzin. Po tym okresie czasu mase poreakcyj-
ng w pojemnikach ogrzewano bezprzeponowo przy
pomocy pary wodnej. W naczyniu destylacyjnym

.. powstaje wodny roztwér chlorku chlorochaliny, a

pary 1,2-dwuchloroetanu oraz tréjmetyloamine za-
wracano ponownie do reaktora. Otrzymano w cig-
gu doby 17 kg chlorku chlorocholiny w postaci roz-
tworu wodnego o stezeniu 70—80%bo.

Przyklad III. Reakcje prowadzono analogicz-
nie jak w przykladzie I. Z reaktora przeplywowego
mieszanine wprowadzono na filtr ciénieniowy, na
ktérym oddzielano staly chlorek chlorocholiny, Na-
tomiast pozostaly cieklq mieszanine wprowadzono
do zespolu ci$nieniowych zbiornikéw, w ktérych
przebiegala druga faza procesu w ciggu 10-godzin
w temp. 60—20°C. Po tym okresie czasu mase
poreakcyjng traktowano parg wodng jak w przy-
kladzie II. z tym, ze pary 1,2-dwuchloroetanu i tréj-
mety.!oa.miny\ przed wprowadzeniem do reaktora
przeplywowego osuszano od pary wodnej. Otrzy-
mano w ciggu doby okolo 7 kg chlorku chlorocho-
liny w postaci produktu krystalicznego oraz okolo
10 kg chlorku chlorocholiny w postaci roztworu
wodnego o stezeniu 70%o.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania chlorku chlorocholiny przez
reakcje tréjmetyloaminy i 1,2-dwuchloroetanu, zna-
mienny tym, ze 1,2-dwuchloroetan wprowadza sie
w reakcje z tréjmetyloaming w procesie ciggtym,
przy czym staly produkt odseup’arowuje. sie juz w
trakcie jego wydzielania, a oddzielong mieszanine
zawierajaca nieprzereagowane substraty i niewy-
dzielony chlorek chlorocholiny zawraca sie lub kie-
ruje do pojemnikéw, w tkérych reszte produktu
wydziela sie¢ w postaci stalej albo roztworu .zwla-
szcza wodnego, przy <czym z tych azbiornikéw nie-
przereagowane substraty zawraca sie do cyklu pro-
dukcyjnego.
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2. Sposéb wedlug zastrz. 1 znamienny tym, ze 4. Spos6b wedtug zastrz. 1—3, znamienny tym, ze
proces prowadzi sie pod ci$nieniem wyzszym od proces prowadzi sie w obecno$ci cieczy inercyj-
atmosferycznego, a zwlaszcza w zakresie 0,2—10 nych.
atmosfer. 5. Sposéb wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym,
3. Sposéb wedlug zastrz. 1—2, znamienny tym, ze 5 e poczatkowy etap syntezy chlorku chlorocholiny
proces prowadzi sie przy temperaturze w zaKresie prowadzi sie przy wspélpradzie lub przeciwpra-

20—120° C. dzie reagentéw.
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