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-Extracto de la descripeidn-

En le presente invencidn se establece un método de
separacidn de lodo de catalizador de algquilacidn de cloru—
ro aluminico, de una mezelas de alquilato producto y lodo,

5, en cuyo'método el alquilato se separa del lodo ¥ pasa a
través de una zona de lavado. El liguido empleado en eg
ta zona se introduce luego en una zona de hidrolisis, en
la que se hidroliza el lodo separado. IEste se deja lue-
go ssentar y formar una fase acuosa y una fase orgénica.

10. Iuego se recicla a la zona de hidrolisis una porcidn de
la fase acuosa, que contiene al cloruro aluminico, y es-
ta corriente de reciclo, acoplada a la corriente de lava
do con liquido procedente de la zona de lavado, efectia
una deseable separacidén en la segunda zona de asentamien
15, to subsiguiente.

~Fundamento de la invencidn-

Esta invencidén se relaciona con la produccidn
de alguilgtos. En un aspecto, la invenpién se relacio-
na con un procedimiento para la semracién del lodo de

20. catalizador consumido, obtenido en el tratamiento de hi
drocarburo con haluros metédlicos de un algquilato. En -
otro aspecto, la invencidn se relaciona con la recupers
cibn de una solucidn concentrada de cloruro aluminico -
de lodo de catalizador de alquilacidn consumido. En -

25, otro aspecto, la invencidn se relaciona con un método -

| para separar lodo suspendido y ClH gaseoso disuelto del
elguilato, una vez que se ha separado éste de la mayor
parte del lodo.

Los catalizadores Friedel-Crafts, tales como

30 cloruro sluminico, se emplean profusamente como catali
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zadores en gistemag hidrocarburosg, tales como una reac-—
cién de olefina con materisles eromaticos pars formar -
productos arométicos alquilicos, o una reaccidn ds cle
ruro alquilico con materiales arométicos para formar -—
productos aromiticos alquilicos. Una importante reaccidn
que se ha realizado comercialmente en los Gltimos afios se
ha 1llevado a cabo en la fabricacibn de alquilatos deter-
gentes bilodegradables en loa gue se emplea cloruro alumi
nico para catalizar la reaccidn de benceno con cloruros
alquilicos. Sin embargo, en tal reaccidén se forma como
sub=producto un complejo de cloruro eluminico y compues
tos organicos. Este subproducto se denomina cominmente
"lodo". E1 lodo ha de separarse del algquilato detergen
te. Aunque una mayor parte del lodo se separa fhcilmen
te del alquilato detergente al repossr, una progorcidn
menor del mismo permanece sugpendido en dicho alquilato,
junto con una proporeidén menor de ClH gaseoso disuelto.
La presencia de la proporcidn menor de lodo y C1H gased
s0 disuelto en el alquilato detergente puede ejercer un
marcado efecto sobre la calidad de dicho alquilato. For
consiguiente, es deseable separar las cantidades de lodo
- suspendido y ClH gaseoso disuelto del alquilato deter-
gente.

La mayor parte del lodo que se separa mediante
agsentamiento o mediante asentemiento electrostaticamente
inducido, ha sido hidrolizada en el pasado con un exceso
de agua, forméndose asi una solucidn acuosa diluida de
Cl Al, que se desechaba. Aunque se ha reconocido que -
segia deseable hidrolizar el todo separado con una pro-

poreién menor de agua y recuperar una solucidn acuosg -
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concentrada de Cl Al que podria comerciglizarse, tal co-
sa no ja sido factible bajo las condiciones existentes
porgue, cuando se hidroliza el lodo con 1 wvolumen agpro-
Ximadamente de agua por volumen de lodo, que es necesa-
rio para formar una solucidén acuosa concentrada de Cl Al,
se forma una emulsidn. BEsta resultante emulsidn es muy
dificil e impracticable de disociar. Asi, los constitu-
tivos organicos, o el Cl Al, presentes en ol lodo, no
pueden separarse y reeupgrarse. Por consiguiente, para
recuperar los constitutivos orgénicos del lodo, la prac
tica anterior ha consistido en desechar la fase acuosa -
diluida de Ol Al. Asi, continusmente buscan procedimien
tos mediante ios cuales pueda obtensrse una solucidn acug
gsa concentrada de Cl Al y que al mismo tiempo proporcio-
nen la separacidn y gecuperacién de los constitutivos or
génicos del lodo. Ademds de proporcionar un baneficio
medisnte la recuperacién de una solucidén acuosa concen-
tradg de C1 Al y de los cormsbitutivos organicos a partir
del catalizgdor de alquilacién de cloruro aluminico con
sumido, la recuperacitn de la solucidn acuosa de Cl Al
tiene por resultado la eliminacidn de un principal ele-
mento contaminador de las corrientes acuosas residuales
de la planta de produccidn.

Un objeto de la presente invencidn es propor
cionar un método eficaz para la separacidén de lodo de
catalizador de alquilacidén del alguilato.

0tro objeto es recuperar un alquilato deter-
gente sustancialmente libre de gas ClH disuelto y de
lodo suspendido.

Otro objeto ds proporcionar un método para
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la recuperacidn de una solucidn acuosa de cloruro alumi-
nico del lodo de catalizador de alquilacidn de cloruro
aluminico consumido.

Otro objeto de la inveneidn es proporcionar -—-
un método para recuperar una golucidn acuosa concentra-
da de C1 Al de lodo de catalizador de alquilacidn de clo
ruro alumfnico consumido e hidrolizado.

Estos y otros objetos, caracteristicas y venta-
jas de la presente invencién resultarén evidentes para -
los expertos en log materia mediante la lectura de la si-
guiente descripeidn detallada y de las adjuntas reivindi-
caciones.

De acuerdo con la presente invencidn, se esta-
Plece un método para separar lodo de catalizador de al-
quilacibén de cloruro aluminico consumido de alquilato y
recuperar una solucidn acuosa concentrada de cloruro alu
minico de dicho lodo, en cuyo método el efluente de al-
quilacion que contiene al alquilato y al lodo de catali-
zador de alquilacidén consumido se pasa desde la zona de
alquilacidn a una primera zona de asentamiento, de ma-
nera que el efluente pueds formar una fase de lodo infe-
rior y una fase de alquilato superior. La fase de lodo
inferior se retira de la primera zona de asentamiento y
se pasa a una zona de hidrolisis, donde el lodo es hi-
drolizado con una cantidad de agna eficaz para propor-
cionar una solucidén concentrads de C1 Al. E1 lodo hi-
drolizado se pasa a una segunda zona 36 asentamiento,

de manera que aquél forme una fase acuosa, que contie-

ne al C1 Al, y una fase organica. Ambas fases se sepa-
3

ran y la fase acuose se divide en una corriente de re—
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ciclo y una corriente de producto acuosa gque contiene
del 25 al 35% en peso de cloruro eluminico. Ia corrien
te de reciclo se pasa a traves de una zona de enfris-
niento y se devuelve como corriente de reciclo enfriag-
da a la zona de hidrdlisis, para mantener la temperaty
ra al nivel deseado dentro de dicha zona de hidrdlisis.

"Bl alquilato producto que fue originglmente -

" separado del lodo en la primera zona de asentamiento se

pasa & través de una zona de lavado, en virtud de lo -

cual se separa del alquilato practicamente la totalidad
del ClH gaseoso restante y del lodo suspendido. EL 15~
quido empleado como medio de lavado en la zona de lava~
do se pasa & la zona de hidrélisis para su mezclado con
la corriente de reciclo al objeto de hidrolizar adicio-
nal lodo de catalizador y coopsrar con la corriente de

reciclo para facilitar un asentamiento mas efectivo en

la segunda zona de asentamiento.

Ia fibura 12 eg un diegrama de flujo esquema-
tico del método de la invenciodn.

Las ceomposiciones detergentes preparadas a parg
tir de sales metalicas alcalinas biodegradables de sulfo
natos alquil-arilos lineales, tales como la sal sddica
de sulfonatos alquil-bencénicos lineszles, hen sido pro-
fusgemente empleadas en los Gltimos afios. Estos sulfo-
natos se fabrican produciendo primramente un alquilato
detergente que, tras su sulfonacibn y neutrelizacidn, -
produce las sales metdlicas alcaelinas biodegradebles de
los sulfonatos alquil-arilos lineales. El alquilato de

tergente producido mediante la slquilaciln, catalizada
con clorurc aluminico, de un compuesto arilo con un pro
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producto de cloracidn preparado mediante cloracidén par-
cigl de une fraccién de hidrocarburo derivada de petrd-
leo, consistente esencialmente en parafinas de cadenas -
rectas ¢ a C , tal como se describe en la patente esta
dounidengg n? %?3160294 (1967), ha producido un subprodug
to conocido por lodo, que es un complejo de compuestos Or
ghnicos y del catalizador de cloruro aluminico consumido.

Es el tratamiento del efluente de la reacciln -
de alquilacién que contiene alquilato y lodo de catalira-
dor, para proporcionar un alquilato sustancialmente litre
de lodo suspendido y de ClH gaseoso disuelto, ¥y al misno
tiempo la recuperacidén de una solucidn acuosa concentra-
da de C1 Al, a lo que se dirige la presente invencidn.
71 término "solucidn acuosa concentrada de Cl Al", tal
como se usa en la presente descripcidn, es una solucidn
acuosa que contiene del 25 al 35% en peso aproximadamen
te de C1 Al. Ia solucidén acuosa concentrada de Cl Al -
recuperada mediante el procedimiento de la presentg in
vencibn puede tratarse por cualquier método adecuado -
para purificar tal solucion, de manera que pueda comer
cializarse como solucidn acuosa de C1 Al de grado téc-
nico. Un procedimiento eficaz para purificar la golu-
cidn acuosa de Cl Al recuperada del lodo de catalizador
de alquilacibn de acuerdo con la presente invencidn, se
describe en la solicitud de patente de esta misma fecha,
g nombre de la firma solicitante sobre: "étodo de recu-
peracién de Cl Al a partir de lodo de catalizador de al-
quilatacidén de C1 Al consumido", en la que se reivindica
prioridad de la solicitud de patente en U.S.A. nimero -

805.876, de fecha 10 de Marzo de 1569.



5

1cC.

15.

20.

25

30-

Con referencia ahora g la figurs 12 del dibujo,
se ilustra un diagrams de flujo esquemdtico del método de
separacidén de lodo de catalizador del alquilato y la recu
peracidn de una solucidn acuose concentrada de Cl Al de
dicho lodo de catalizador de la presente invencibn. E1
efluente, es decir, la masa de reaccidn de alquilacidn
cruda, procedente de la zona de reaccidén de slquilacidn
(no mostrada), se pasa a través del conducto 1l a una -
primera zona de asentamiento 12, en la que el efluente
se mantiene a una temperaturs del orden de 38,8 a 82,29C
aproximadamente, durante un tiempo suficiente para permi-
tir que el efluente forme una fase de lodo inferior 14 y
una fase de alquilato superior 16. Preferiblemente, el
efluente se mantiene a una temperatura de 60 a 76,62C
aproximadamente, durante un tiempo de permanencia de -
unos 30 a 60 minutos dn la primeras zona de asentamiento
12, Despugs de la separacidén de la fase de lodo 14 y de
ls fase de alguilato 16, la primera se retira de la zona
de asentamiento 12 y se pasa a través del conducto 17 a
la zona de hidrdlisis, 18, donde dicha fase de lodo 14
se pone en contacto con una cantidad de agua eficaz pa-
rg hidrolizar tal fase 1l4. El agua que se introduce en
la zona de hidrdlisis 18 en el efluente de lavado de la
zong de lavado 19, en la que la fase de alguilato 16 se
lava parzs separar lodo de catalizador suspendido y ClH
gaseoso disusdio. ‘

La zona de hidrdlisis 18 esté equipada con ade
cuados medios de agitacidn para proporcionar un mezclado
minucioso del agua y el lodo, 'La mase en reaccidn de es

tos dos materiales se mantienen a una temperstura de 60 a
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71,12C aproximadamente, durante un periodo de tiempo que

permita una hidrolizacidn sustancialmente total del lodo.
Cuendo &ste ha sido hidrolizado, se retira de la zona de

hidrdlisis 18 y se pasa a través del conducto 21 a una sg
gunde zons de asentamiento 22, en la que el lodo hidroli-
zado forma una fase acuoga inferior 23 y una fase organi-
ca superior 24. DPuede emplearse cualquier equipo separa-
dor de fases adecuado, tal como un sedimentador por grave
dad o sedimentador electrostético, como aperato para la -
primera zona de asentamiento 12 y la segunda zona de aszn
tamiento 22.

El lodo hidrolizado se mantiene en la segunda
zona de asentamiento 22 a una temperatura del orden de
388 a 82,2C aproximadamente, durante un periodo de tier~
po eficaz para formar la fase acuosa 23 y la fase brgéni
ca 24, Preferiblemente, el lodo hidrolizado se mantiene
g una temperatura de 60 a 76,62C durante un tiempo de per
manencia de unos 3o a 60 minutos en la segunda zong de -
asentamiento 22. Iumego se retira de esta zona la fase or
génica 24 y se pasa a través del conducto 26 a una zona
de purificacién y separacidn (no mostrada) para la recu-
peracién de los constitutivos orghnicos deseados. Tales
procesos de purificacidn y separacidén son bien conocidos
en la técnica.

La fase acuosa 23 se retira de la segunda zona
de asentamiento 22 a través del conducto 27. Esta fase
acuosa es la solucidén acuosa concentrada de cloruro alu-—
minico que contiene del 25 al 35% en peso aproximadamen-

te de Cl3Al. Lo fase residual 23 que pasa a través del

conducto 27 se divide en una corriente de reciclo y una
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corriente dd producto. ILa corriente de reciclo que se
pasa & través del conducto 28, que se encuentra en comu-
nicacidén fluida con el conducto 27, se devuelve a la zo-
na de hidrdlisis 18 a un ritmo suficiente paras mantener
una relacidn volumétrica entre solucidn acuosa concentra
da de cloruro aluminico ¥ lodo de catalizador en la zona
de hidrdlisis 18 de 2:1 a 15:1 gproximademente. Preferi-
blemente, la relacidn volumétrica entre solucidn acuosa
concentrads de cloruro zluminico y lodo de estalizador
en lg zona de hidrdlisis 18 es de 6:1 aproximadamente.
Ademss, preferimos emplear una corriente de reciclo que
contengs aproximadamente del 25 al 27% en peso de Cl Al,
para asegurar que éste no salga de la éolucién aeuosg.

- La corriente de reciclo, antes de su introduc-
cibn en la zona de hidrélisis 18 a través del conducto
22, se pasa primeramente a través de la zona de enfria-
miento 29, situada entre el conducto 27 y la zona de hi
drélisis 18, ILa zona de enfriamiento 29 puede constar
de cualquier equipo adecuado tal como un cambiador de -
calor refrigerado con agua. El enfrismiento de la co-
rriente de reciclo es importante porque la temperatursa
de la reamccidn de hidrdlisis exotérmica se controla me-
diante el control de la temperatura de la corriente de
reciclo y el paso de esta corriente a la zona de hidrd-
lisis 18, al objeto de mantener el deseado nivel de tem
peratura dentro de esta zona 18. MKediante el control -
de la temperatura y de la cantidad de corriente de reci
clo enfriada devuelda z la zona de hidrdlisis 18, puede
mantenerse la temperafura en esta zona dentro del drden

de 38,8 a 82,22C aproximadamente.
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La fase glaquilato 16 que fue originalmente se-
parada de la fase de lodo inferior 14 en la primera zona
de asentamiento 12, contiene una cantidad menor de lode
de catalizador suspendido y de ClH gaseoso disuelto. Co-
mo anteriormente se indica, la presencia de incluzo la
proporcibén menor de lodo de catalizador suspendido y Cli
gaseoso disuelto en el alquilato produce efectos indeseg
bles sobre la calidad del producto. Para separar el lodo
de catalizador suspendido y el ClH gaseoso, la fase alcul
lato superior 16 se retira de le primera zona de asente-
miento 12 y se pasa a través del conducto 31 a la zona
de lavado 19, en la que se separan los contaminadores in
deseados de la corriente de producto alquilato con un i
quido de lavado. Preferiblemente, el procedimiento de -
lavado es un proceso continuo mediante el cual el liqui-
do de lavado se inyecta en la zona de lavado 19 en la -
porcidn superior de la misma a través del conducto 32
y se introduce la fase alduilato 16 en la porcién infe-
rior de dicha zona 19 a través del conducto 31. El la-
vado del alquilato se efectila a una temperatura del dr-
den de 21, 1 a 65,52C aproximadamente. El alquilato pu
rificado se retira de la poreidn superior de la zona de
lavado 19 v se pasa a través del conducto 33 a un medio
de almacenamiento (no mostrado). EL liquido de lavado,
que contiene ahora al lodo de catalizador suspendido y
2l C1H gaseoso disuelto que se separardn de la fase al-
quilato, se retira de la porcidn inferior de la zona de
lavado 19 a traves del conducto 34 y se pasa a la zona
de hidrdlisis 18, en la que el liguido de lavado y la

corriente de reciclo cooperan hidrolizando la fase de
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lodo inferior 14 y al mismo tiempo facilitando la sepa-
racidn de fases de la solucidn acuosa concentrads de -~
Cl Al en la segunda zona de agentamientc 22. Si fuese
degeable, el conductor 34 puede estar en comunicacibén
fluida con el conducto 28 que lleva la corriente de re-
ciclo, en un punto situado entre la zona de enfriamien-
t0 29 y la zona de hidrdlisgis 18, como se muestra en el
dibujo.

El liquido de lavado empleado en la extraceion
a contracorriente anteriormente descrita de lodo de cata-
lizsdor suspendido y ClH gaseoso disuelte del alguilato,
es un C1 Al acuoso diluido o agua. El1 efluente de lava-
do contegdré al C1 Al separado y por lo tanto una solu-
cibn scuosa diluida de 01 Al, mun cuendo se emplee agua
como liguido de lavado. gin embargo, ha de ponerse cul-
dado, cuando se emplee una solucidn acunosa diluida de -
¢l Al como fluido de lavado inicial, en asegurar que la
regultante solucidn acuosa concentrada de C1 Al formada
en la segunda zona de asentamiento 22 no exceds del 355
en peso de C1 Al, debido a la decreciente solubilidad de
la solucidn de Cl Al a superiores concentraciones y al -
efecto de la concentracidén de C1H sobre la solubilidad.
Se han obtenido resultados deseables cuando el fluido de.
lavado inicial inyectado en la porcidn superior de la zo
ne de lgvado 19 contlene - hasta un 205 en peso aproxi-
madamente de €1 Al.' Bs evidente para ios expertos en la
materia que puede necesitarse la ndicibén de agua fresca
al efluente de lavado, a la corriente de reciclo o a la
zons de hidrdlisis para mantener la deseada concentra-

cidn de C1 Al en la solucidn acuosa concentrada del mis-
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mo, especiglmente cuando se emplee una solucidn acuo-
ga diluide de Cl Al como liguido de lavado.

Fracticando la invencidn con el método con-
giderado, la concentracidén de la solucibén de cloruro
gluminico generada puede mantenerse dentro del br——
den del 25 al 35 % en peso aproximadamente de Cl Al,
controlando la cantidad de liquido de lavado usada
para extraer a contracorriente el lodo de cataliza~
dor de cloruro aluminico suspendido y el ClH acuo-
so de la fase alquilato 14 en la zona de lavado
19,

La porcibn de solucibn acvosa de cloruro -
aluminico que no se emplea como corriente de reciclo
se considera la corriente producto en cuanto a la re-
cuperacidn del cloruro gluninico del catalizador con-
sumido. TIa solucidn acuosa de cloruro aluminico re—-
aqultante del tratamiento anteriormente descrito con =
detalle contiene impurezas que han de separarse antes
de que la solucibn de cloruro aluminico pueda clasi--
ficarse como solucidn de cloruro aluminico de grado -
+4enico comerciable. ILa purificacién de la solueidn
de cloruro aluminico puede efectuarse por cualquier -
método. Sin embargo, preferimos usar el método des—-
crito en la solicitud de Patente de esta misma fecha,
e nombre de la firma solicitente, scbre: "Método de -
recuperacién de C1 A1 a partir de lodo de catalize—-
dor de alquilaci6n3de ¢l Al consumido", en la que -
se reivindica Prioridad dg la Solicitud de Patente —-

en U.S.A. mfmero 805.876, de fecha 10 de Marzo de

1369.
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Para ilustrar adicionalmente la mejor manera

considerada para poner en practice la invencidn, se ex~
ponen los siguientes ejemplos practicos. Como se indica,
estos ejemplos se ofrecen principalmente a titulo ilustra
$ivo y en consscuencis cualquier cnumeracidn de detalle
expuesta en los mismos no deberan interpretarse como li-
nitacidn de la invenciln, salvo cuando tales limitaciones
se expresen en las adjuntas reivindicaciones.
Ejemplo I

Se efectud una serie de experimentos paras de-
terminar las condiciones Optimas para la separacidn de
lodo de catalizador de alquilacidn hidrolizado en una
fase organica y una fase acuosa. En cada experimento,
el lodo de cataiizador ge separd de una mezcla de pro-
ducto de reaccidn de alguilatos detergentes crudos ob-—
tenida medisnte la alquilacidn, catalizada con claruro
aluminico, de benceno conbarafinas normales Cll a G1 -
parcialmente cloradas (cloradss aproximadamente en u§ —
20%), segin la patente estadounidense nf 3.316.294 (19673.
Tl lodo separado se hidrolizd luego a una temperatura del
orden -de 60 a 76,6¢C. El lodo se hidrolizd con 1 a 2 vo-
limenes de agua por volumen de lodo. EL lodo hidroliza-
do se pasé luego a una zona de asentamiento, que se mante-
nia a una temperatura de unos 73,82C, Se mantuvo en dicha
zona de asentamiento durante un periodo de una hora apro-
ximadamente, en cuyo tiempo aguel lodo formb una fase acug
se que contenis Cl Al y una fase orgénica. Ia proporeidn
de Cl Al firesente gn la fase acuocsa era del 25 al 30% en

peso aproximadamente. Iuego se dividid la fase acuosa -

en uns corriente de reciclo y una corriente de producto.



Se introdujeron cantidades variables de la corriente de
reciblo en la zona de hidrdlisis para determinar el efeg
to de dicha corriente de reciclo sobre la subsiguiente
separacién de fases en el lodo hidrolizado. In la si-
guiente Tabla I se exponen datos ilustrativos de los re
sultados de estos experimentos.
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Tas condiciones empleadas en las anteriores jrue-
bas produjeron una fase acuosa de una solucidn acuosa te -
oloruro aluminico que contenia del 25 al 30% en peso apro-
ximadamente de solucibn de C1 Al (mediante anilisis de al).
Puede obtenerse una concentracidn superior de solucidn de
¢l Al, aproximada al 30-355 de C1 Al, usando una solucidn
dii@ida (15;) de C1 Al en lugar ﬁg_agua fresca o afladien-
do menos de esta Glbima. Cuando se emplea la solucion di-
luida de Cl Al, se obtiene todavia una buena separaoién de
fases del 1gdo hidrolizado. Sin embargo, ha de ponerse cul
dado en evitar que el C1l Al salga de .su solucidn cuando la
concentracién de aquél es superior al 30% en peso. Sin em—
bargo cuando se produce una solucidén de C1L Al que contiene
muestra proporcibn preferida, concretamentg del 25 al 30%
de Cl Al, no se incurre en ningin problema de precipitzcidn
de Ol Al. Ademés, el uso de agua fresca es preferible al em
pleo de solucidn diluida de Cl_Al, porque permite un mis £
cil control de la concentraciég de C1 Al en la solucidn.

En le produccidn de una solucidn concentrada de
€1 Al .. que contenga aproximademente del 25 al 35% en pe-
soBde aquél, se utiliza preferiblemente una relacibn entre
agua y lodo de 1l:1 aproximadamente en la zona de hidrdli-
sis. Tos anteriores datos indican que cuando se usa sdlo
tal relacidn entre agua y lodo, se forma una emulsion.

Sin eubargo, emplsando una corriente de reciclo gque con-
tenga Cl Al, puede evitarse fhoilmente la formacibn de -
la emulsidn.

Ejemplo II

Se efectud una serie de experimentos para demos
trar la operacidn de separacidn de lodo de catalizador -

suspendido y de ClH gaseoso disuelto de la corriente de
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productos alquilato de acuerdo con la presente invencidn.
Se asentd una mezcls producto de reaccidn de alquilato -
crudo obtenidsfiediante la alquilacién, catalizada con clo
ruro alumfnico, de benceno con parafinas normales C a
¢ parcialmente cloradas (cloracidn del 20% aproxiigda—
mente) segin la patente estadounidense n? 3.316.294 (1967),
para separar una porcidén mayor del lodo de Cl Al proceden
te de la reaccidn de alquilacidn. El alquilato crudo se~
parado se bombed ascendentemente a través de une columna
rellena que contenia aproximadamente un 15% de solucidn
acuosa de Cl Al, a un ritmo de 180 a 200 ml por minuto.

Se emplearon dos tamafios de columnas rellenas
en los experimentos. Ia columna n® 1 tenia 3,8 cm de dia
metro y une capa de anillos de Raschig de 0,63 cm, cuya
capa media 11,43 cm de altura, con un tubo de rebosamien-
to a 3,8 cm por encima de la citada capa. Ia columna ng 2
tenia 8,88 cm de difdmetro y presentaba una capa de anillos
de Raschig de 0,63.cm, con una altura de 21,6 cm y con un
tubo de rebosemiento situado aproximadamente a 7,61 cm -
por encima de la citada cppa. ILas columnas fueron relle
nas con una solucidn acuosa al 15% de Cl Al, de manera -
que esta solucidn cubriese las anillas Raschig. El al-
quilato crudo efluente, es decir, el alguilato lavado,
se recogid del rebosamiento y se analizb para determinar
el porcentaje de C1 Al y la acidez total, al objeto de
determinar la eficagia:de lg operacidn de lavado, mos—

triéndose en la tabla II tales resultados.
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Los anteriores datos ilustran claramente la

¢

efectiva separacién del lodo suspendido y del ClH gaseo-
so del alquilato crudo mediante la operacidén de lavado -
de la presente invencidn.

| La solucidn acuosa de Cl Al empleada en la ope
racidn de lavedo anteriormente descrita puede usarse -
luego, en combingcidn con la corriente de reciclo, para
hidrolizar el lodo de cataglizador separado. La relacidn
entre lags dos corrientes, es decir, el efluente de lava-
do v la corriente de reciclo, estara regida por el con-
tenido en Cl Al del lodo hidrolizado y la deseada concen
tracién de Cl Al en el licor del mismo recuperado.

Ia exposicibn y descripeidn anteriores se han
ofrecido en relacidn con preferidas versiones especifi-
cas, en las que se han citado los preferidos niveles de
temperatura en relacidén con las diversas operaciones em
pleadas en la recuperaoién de una solucidn acuosa concen
trada de 01 Al de lodo de catalizador de alquilacidn de
cloruro aluminico consumido. Sin embargo, se entenders
gque los niveles de temperatura indicados y la exposicidn
¥y descripcién tienen la finalidad de ilustrar y ensefiar
a los expertos en la materia como practicar lz invencidnm,
1o cual no deberd suponer una indebida limitacidn del am~
bito de la invencidn, que ha de hallarse en las reivindi-

caciones seguidamente expuestas.

NOTA
Te Patente de Invencidn que se solicita por
veinte afios para Espafia, de acuerdo con la vigente Le-
gislacién, deberd recaér sobre: "METODO DE RECUPERACION

DE UNA SOLUCION ACUOSA CONCENIRADA DE Cl3Al DE ILODO DE
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CATALIZADOR DE ALQUILACION DE Cl Al CONSUMIDOY, con Prio-
3

v
- Wzgng

ridad de la Bolicitud de Patente en U.S.A. Serial nimero

805.684, de fecha 10 de Marzo de 1969, a favor de log in-
ventores que han cedido sus derechos a favor de la firua

solicitante, segin las caracteristicas esenciales de las

siguientes:

REIVINDICACIONES

12, M&todo de recuperacién de una solucidn -
acuosa concentrada de Cl3Al de lodo de catalizador de al
quilacifn de C1,A1l consumido, en combinacidn con la recu
peracién de un algquilato purificado, cuyo método compren
de:

(a) el paso de efluente que contiene alquilato

y lodo desde una zona de alquilacién a ung primersa zona

1

de asentamiento, permitiendo asi que dicho efluente for
me una fase de lodo inferior y una fase alquilato supe-
rior:;

(b) la retirada de dicha fase de lodo y su paso
o una zona de hidrdlisis en la que aquél es hidrolizados;

(¢) la retirada de este lodo hidrolizado y s=u pg
so a una segunda zona de asentaniento, permitiendo asi que
el lodo hidrolizado forme une fase acuosa concentrads de
C1:A1 que contiene del 25 al 35% en peso aproximadamerte
de ClAl y una fase organicaj

(d) la separacidn de dicha fase acuosa concen-
trads de C1 Al de la mencionsda fase orgénica;

(e) la divisidn de esta fase acuosa concentrada
de Cl3Al separada en una corriente de reciclo y una ccrrien
te de producto;

(f) el paso de dicha corriente de reciclo a tra-

vés de una zona de enfriamientos;
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(g) 1la devolucidn de la corriente de reciclo

enfriada a la mencionada zona de hidrdlisis a un ritmo
eficaz para mantener una relacidn volumétrica entre co-
rriente de reciclo y lodo en dicha zona de hidroélisis
de 2:1 é 15:1 aproximademente y a una temperatura efi-
caz para mantener la de la zona de hidrdlisis dentro -
del orden de 60 a 71,12C gproximadamente.

(h) el paso del alquilato de la operacidn (a)
a través de una zona de lavado que contiene un 1iquido
lavador para separar sustancialmente todo el ClH gaseo-
so y el lodo de Cl Al suspendido restanies de dicho al-
quilato y fecuperar de la mencionada zonag de lavado un
alquilato purificado, e

(1) el paso de dicho ligquido de lavado a la ci-
tada zona de hidrdlisis para cooperar con la mencionada
corriente de reciclo hidrolizamdo al referido lodo y fael
litar la separacidn de fases del lodo hidrolizado en la
segunda zona de asentamiento citada.

08, Método de recuperacién de una solucién
acuosa concentrada de Cl Al de lodo de catalizador de
alquilacidn de CL Al consumido, segin la reivindicacidn
12, en el que dicho efluente de la primera zona de asen
temiento y el referido lodo hidrolizado en la segundsa,
zona de asentamiento se mentienen a una temperatura del
brden de 38,8 a 82,2 RC aproximadamente.

38.- Mbtodo de recuperacibn de una solucidn
acuosa concentrada de C1 AL de lodo de catalizador de
slquilacibén de C1 Al congumido, segin la reivindica-
cibn 22, en el que el efluente y el lodo hidrolizado

citados se mantienen a una temperatura del orden de
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60 a 76,690 aproximadamente, durante un tiempo de per-
manencia de unos 30 a 60 minutos.

48 .- Método de recuperacidn de una solucidn
acuosa concentrada de C1 Al de lodo de catalizador de
alquilacidn de C1 Al consumido, segin la reivindica—
cidn 32, en el qug dicho 1iquido de lavado se seleccip
na entre el grupo consistente en agua y gsolueidn acuo-
sa diluida de C1 Al que contiene hasta un 20% en peso -
gproximadamente de C1 Al, y la operacidn de lavado se -
efectla a una tempera%ura del orden de 21,1 a 65,59C —-
aproximadamente.

58,- Método de recuperacidn de una solucidn
acuosa concentrada de Cl Al de lodo de catalizador de
alquilacidén de C1l Al consumido, segin la reivindicacidn
A8, en el gue dicha corriente de reciclo acuosa concen-
trada de Gl Al contiene sproximadamente del 25 al 27%
en peso de gl Al,

68.— Método de recuperacidn de una solucidn
acuosa concentrada de C1 Al de lodo de catalizador de
alquilacidn de C1 Al consumido segin la reivindicacidn
58, en el gue dicéo alquilato se pasa a contracorriente
a través de la citada zona de lavado y el referido méto
do de recuperacién de la solucidn acuosa concentrada ds
Cl Al es un proceso continuo.

] 72 ,— Método de recuperacidn de una solucibn
acuosa concentrada de Cl Al de lodo de catalizador de
alquilacidn de Ol AL consumido, segin la reivindicacidn
62, en el que dicga corriente de reciclo enfriada se d2

vuelve g la citada zona de hidrdlisis a un ritmo eficaz

para mentener una relacidén volumétrica entre corriente



5.

10,

Ge reciclo y lodo de 6:1 aproximasdamente.

88,~- Método de recuperacidn de una solucidn
acuosa concentrada de Cl Al de lodo de catalizador de
alquilacidn de C1 Al eongumido, segin la reivindicacidn
78, en el que el citado lodo se hidrolize con una rela-
cidn volumétrica entre sgua y lodo de 1l:1 aproximadamen
te. ‘

98, "METODC DE RECUPERACION DE UNA SOLUCION
ACUOSA CONCENTRADA DE C1 Al DE LODO DE CATALIZADOR DE
ALQUITAGION DE CL AL CON3UMIDO". '

Segin q&eda gsustancialmente descrito en la prg
sente Memoria, que consta de veinticuatro hojas, escri-
tas a maquina por una gole cara y acompafiade de dibujos.

Madrid, & 2 de Enoro de 1970.
CONTINENTAL OIL COMPANY.
P.Po
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