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Sposób wytwarzania chlorku chlorocholiny

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania chlorku
chlorocholiny przez reakcję trójmetyloaminy i 1,2-
-dwuchloroetanu.

Znane dotychczas metody otrzymywania chlorku
chlorocholiny przez reakcję trójmetyloaminy i 1,2- 5
-dwuchloroetanu są procesami typowo okresowymi.
W odpowiednim reaktorze poddaje się reakcji olby-
dwa suibstraty przeważnie w środowisku bezwod¬
nym, przy czym wytrąca się stały chlorek chloro¬
choliny. W miarę przebiegu reakcji prędkość jej 10
spada. Dla uzyskania zadowalających wydajności
reakcję prowadzi się w ciągu kilku lub kilkunastu
godzin, mimo że ilości chlorku chlorocholiny po¬
wstające w końcowym okresie nie są duże.

Dalszą wadą jest to, że pomimo iż wytrącający 15
się w pierwszym okresie reakcji stały chlorek chlo¬
rocholiny jest osadem niezwartym, to w miarę dal¬
szego wydzielania powstaje stały osad przywiera¬
jący do ścian reaktora. Stwarza on z tego powodu
trudności przy opróżnianiu reaktora i dalszym prze¬
robie.

Dla wyeliminowania tej ostatniej niedogodności
prowadzi się reakcję trójmetyloaminy i 1,2-dwu-
chloroetanu w autoklawie w środowisku wodnym,
tak jak to opisano w opisie patentowym Niemiec¬
kiej Republiki Demokratycznej nr 4&619. Proces
trwa ca 10 godzin i za jego pomocą można otrzy¬
mać tylko wodny roztwór chlorku chlorocholiny.

Znany jest też inny sposób otrzymywania wod¬
nego roztworu chlorku chlorocholiny polegający na ^
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tym, że mieszaninę uzyskaną z prowadzonej w śro¬
dowisku bezwodnym reakcji trójmetyloaminy i 1,2-
-dwuchłoroetanu poddaje się destylacji z parą
wodną bez uprzedniego wyodrębniania stałego
chlorku chlorocholiny. Zaletą tej metody jest to,
że tą drogą można w łatwy sposób oddzielić nie-
przereagowane substraty od produktu, przy czym
ten ostatni uzyskuje się w postaci roztworu wod¬
nego.

W sposobie tym można ewentualnie reakcję
przerwać przed jej zakończeniem, to jest w okre¬
sie gdy jej prędkość jest już niewielka. Po desty¬
lacji z parą wodną nieprzereagowany 1,,2-dwuchlo-
roetan odzyskuje się z destylatu w postaci czystej,
nadającej się po osuszeniu wprost do ponownego
wprowadzenia do reakcji z następną porcją sub-
stratów. Również trójmetyloaminę odzyskuje się
w postaci czystej. Stosując taki sposób może się
więc nie opłacać prowadzić reakcję syntezy
do końca a więc również w jej końcowym najwol¬
niejszym okresie. Ten znany sposób był jednak
również procesem okresowym.

Wynalazek ma na celu wyeliminowanie wad zna¬
nych procesów w których reakcję trójmetyloaminy
i 1,2-dwuchloroetanu prowadzi się w środowisku
bezwodnym, przy rówoczesnym stworzeniu możli¬
wości uzyskania bądź to stałego chlorku chlorocho¬
liny (a taki można uzyskać tylko w środowisku bez¬
wodnym, gdyż chlorek ten jest silnie higroskopij-
ny i w środowisku wodnym praktycznie nie wy-
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dzielą się), bądź też wodnego roztworu tego chlor¬
ku, albo obydwu tych postaci równocześnie.

Cel ten według wynalazku osiągnięto dzięki temu,
że 1,2-dwuchloroetan wprowadza się w reakcję z
trójmetyloaminą w procesie ciągłym, stały produkt
odseparowuje się już w trakcie jego wydzielania,
a oddzieloną mieszaninę zawierającą nieprzereago-
wane substraty i niewydzielony jeszcze chlorek
chlorocholiny zawraca się lub kieruje do pojemni¬
ków, gdzie resztę produktu wydziela się w posta¬
ci stałej albo roztworu, zwłaszcza wodnego, przy
czym z tych zbiorników nieprzereagowane sub¬
straty zwraca się w znany w zasadzie sposób do
cyklu produkcyjnego.

W sposobie według wynalazku kontaktowanie re¬
agentów następuje w przepływie. Środowisko reak¬
cyjne stanowi mieszanina składająca się z ciekłego
1,2-dwuchloroetanu, trójmetyloaminy i chlorku chlo¬
rocholiny. Powstający w takich warunkach stały
produkt nie ma tendencji do zbrylania i przywiera¬
nia do ścian aparatury. Osad ten odseparowuje się,
na przykład na filtrach lub wirówkach włączonych
w obieg cieczy reakcyjnej. Odseparowanie produktu
odbywa się w trakcie jego wytrącania. Możliwe je^t
przy tym bądź to stałe prowadzenie mieszaniny re¬
akcyjnej w obiegu zamkniętym doprowadzając do
tego obiegu ciągle substraty i odseparowując pro¬
dukt, bądź też po zakończeniu odbywającej się w
przepływie pierwszej fazy reakcji odseparowuje się
wydzieloną w tej fazie część produktu stałego, a
oddzieloną mieszaninę reakcyjną kieruje się do
zbiorników.

Pierwsza odbywająca się w przepływie faza pro¬
cesu trwa przy temperaturze 60—400° C kilkadzie¬
siąt minut i wytrąca się podczas niej mniej więcej
połowa produktu. Mieszanina reakcyjna skierowa¬
na do ziorników przebywa w nich 1—2 doby. W
zbiornikach nie potrzeba stosować ogrzewania. Na¬
stępuje w nich wydzielenie reszty produktu w po¬
staci nieprzywierającego do ścian osadu.

Produkt ze zbiorników można odbierać bądź to
w postaci stałej, bądź też w postaci roztworu^ zwła¬
szcza wodnego. W tym ostatnim przypadku mie¬
szaninę reakcyjną lub poreakcyjną, zgromadzoną
w pojemnikach,.poddaje się destylacji z parą wod¬
ną. Pary nieprzereaigowanych substratów oddestylo-
wują z parą wodną. Substraty te po odpowiedniej
przeróbce zawraca się do syntezy.

Dla pokonania oporów hydraulicznych instalacji i
zapewnienia przepływu mieszaniny reakcyjnej ko¬
rzystnie jest stosować ciśnienie, zwłaszcza 0,2—ilO
atmosfer. Korzystnie jest też prowadzić proces w
temperaturze w zakresie 20—120° C, ewentualnie
w obecności cieczy inercyjnych takich jak węglowo¬
dory lub inne.

Jest rzeczą oczywistą, że w części instalacji, w
której uzyskuje się zawsze tylko stały chlorek
chlorocholiny, a więc w początkowym etapie syn¬
tezy, substraty można prowadzić we współprądzie
lub przeciwprądzie.

Przykład I. Chlorek etylenu w ilości 5,35
moli/godzinę odprowadzano w sposób ciągły ze
zbiornika zapasowego do ciśnieniowego reaktora
typu rurowego. Z oddzielnego naczynia ciśnienio¬
wego doprowadzano do reaktora rurowego gazową
trójmetyloaminę w ilości oa 5,40 moli/godz.

W reaktorze przepływowym nastąpiła w tempe¬
raturze 60^-80° C chemisorpcja trójmetyloaminy w
chlorku etylenu, w wyniku której powstaje chlorek
chlorocholiny.

5 Następnie mieszaninę przepuszczano przez filtr
ciśnieniowy (układ 2 filtrów pracujących na zmia¬
nę), na którym oddzielono stały chlorek chlorocho¬
liny, a pozostałą ciekłą mieszaninę nieprzereagowa-
nych składników zawracano ponownie do reaktora
przepływowego.

Osad na filtrze przemywano zimnym chlorkiem
etylenu, a następnie suszono strumieniem gorącego
powietrza.

Godzinowa wydajność aparatury wynosiła 0,84 kg
15 chlorku chlorocholiny w postaci stałej.

Przykład IL Reakcję prowadzono jak w
kładzie I. z tym, że stosowano chlorek etylenu w
ilości 15 moli/godzinę i trójmetyloaminę w ilości
5,40 moli/godzkię.

Temperatura w reaktorze przepływowym wyno¬
siła 100-^80° C. Mieszaninę reakcyjną zawierającą
produkt reakcji i substraty wprowadzano do zespo¬
łu zbiarników ciśnieniowych,* których zawartość
pozostawiono do powolnego ostygnięcia na okres 24
(48) godzin. Po tym okresie czasu masę poreakcyj¬
ną w pojemnikach ogrzewano bezprzeponowo przy
pomocy pary wodnej. W naczyniu destylacyjnym
powstaje wodny roztwór chlorku chlorocholiny, a
pary 1,2-dwuchloroetanu oraz trójmetyloaminę za¬
wracano ponownie do reaktora. Otrzymano w cią¬
gu doby 17 kg chlorku chlorocholiny w postaci roz¬
tworu wodnego o stężeniu 70—80%.
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Przykład III. Reakcję prowadzono analogicz¬
nie jak w przykładzie I. Z reaktora przepływowego
mieszaninę wprowadzono na filtr ciśnieniowy, na
którym oddzielano stały chlorek chlorocholiny. Na¬
tomiast pozostałą ciekłą mieszaninę wprowadzono
do zespołu ciśnieniowych zbiorników, w których
przebiegała druga faza procesu w ciągu 10 godzin
w temp. j60-h20°C. Po tym okresie czasu masę
poreakcyjną traktowano parą wodną jak w przy¬
kładzie II. z tym, że pary 1,2-dwuchloroetanu i trój¬
metyloaminy przed wprowadzeniem do reaktora
przepływowego osuszano od pary wodnej. Otrzy¬
mano w ciągu doby około 7 kg chlorku chlorocho¬
liny w postaci produktu krystalicznego oraz około
10 kg chlorku chlorocholiny w postaci roztworu
wodnego o stężeniu 7K)°/o.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania chlorku chlorocholiny przez
reakcję trójmetyloaminy i 1,2-dwuchloroetanu, zna¬
mienny tym, że 1,2-dwuchloroetan wprowadza się
w reakcję z trójmetyloaminą w procesie ciągłym,
przy czym stały produkt odseparowuje się już w
trakcie jego wydzielania, a oddzieloną mieszaninę
zawierającą nieprzereagowane substraty i niewy¬
dzielony chlorek chlorocholiny zawraca się lub kie¬
ruje do pojemników, w tkórych resztę produktu
wydziela się w postaci stałej albo roztworu .zwła¬
szcza wodnego, przy czym z tych zbiorników nie¬
przereagowane substraty zawraca się do cyklu pro¬
dukcyjnego.
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2. Sposób według zastrz. 1 znamienny tym, że
proces prowadzi się pod ciśnieniem wyższym od
atmosferycznego, a zwłaszcza w zakresie 0,2—10
atmosfer.

3. sposób według zastrz. 1—2, znamienny tym, że 5
proces prowadzi się przy temperaturze w zakresie
20—120° C.

6

4. Sposób według zastrz. 1—3, znamienny tym, że
proces prowadzi się w obecności cieczy inercyj¬
nych.

5. Sposób według zastrz. 1—4, znamienny tym,
że początkowy etap syntezy chlorku cMorocholiny
prowadzi się przy współprądzie lub przeciwprą-
dzie reagentów.
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