
O.G. 18.918/ms

PATENTE DE INVENCION

S E C C I O N  T E C N I C A  1 

CLASIFICACION I.P.C.

rt C ' ¿2Z_ -- ---

M E M O R I A  D E S C R I P T I V A

S o b r e :

"METODO DE RECUPERACION DE C1 Al A PARTIR DE LODO DE
3

CATALIZADOR DE ALQUILACION DE a Al CONSUMIDO".

Solicitante: La compañía norteamericana; CONTINENTAL 

OIL COMPANY, con domicilio en 1000 South 

Pine Street. PONCA CITY, OKLAHOMA (ü .S .A ).

Inventor: Mr. CHARLES M. WEISS



La presente invención proporciona un método pa­

ra  la  recuperación de cloruro alumínico a partir de lodo -  

de catalizador de alquilación de cloruro aluminimo consu­

mido, en e l que e l lodo es puesto primeramente en contac­

to con un gas inerte a temperaturas elevadas y presiones 

reducidas, durante un periodo de tiempo eficaz para sepa­

ra r  una porción de gas C1H disuelto presente en e l lodo.

El lodo despojado del 01H es hidrolizado luego y la  capa 

acuosa que contiene e l cloruro aluminimo se separa median 

te asentamiento por gravedad de la  fase orgánica y se so­

mete a una serie de operaciones de purificación. Estas 

operaciones incluyen la  filtrac ión  con arena o carbón ve­

getal, la  in filtrac ión  para la  absorción de los materia­

les  orgánicos disueltos y e l tratamiento con resina de -  

cambio iónico para la  eliminación de hierro y de cloruro 

de hidrógeno residual.

Esta invención se relaciona con un procedimien­

to para la  recuperación de haluros metálioos de masas ca­

ta lít ica s  consumidas, obtenidas en e l tratamiento de hi­

drocarburos con haluros metálicos. En un aspecto, la  in­

vención se relaciona con la  recuperación de cloruro alumí 

nico a partir  de lodo de catalizador de alquilación consu 

mido. En un aspecto más especifioo, la  invención se re ía  

ciona con un método para la  recuperación de una solución 

acuosa de cloruro alumínico esencialmente lib re  de conta­

minadores, a partir de lodo de catalizador de alquilación  

de cloruro alumínico consumido.

Los catalizadores Eriedel-Crafts, tales como -  

cloruro alumínico, se usan profusamente en sistemas hi­

drocarburos, tales como en la  reacción de una olefina —
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con materiales aromáticos para formar materiales aromáti­

cos a lqu ílicos, o la  reacción de cloruro alquilico con ma 

teria les aromáticos para formar materiales aromáticos a l­

quílicos. Una importante reacción que se ha efectuado co 

mercialmente en los últimos años, ha consistido en la  fa ­

bricación de alquilatos detergentes biodegradables en los 

que se emplea cloruro alumínico para catalizar la  reacción 

de benceno con oloruros a lqu ílieos. Sin embargo, en ta l -  

reacción se forma un oomplejo de cloruro alumlnlco y com­

puestos orgánicos como subproducto, a l que comúnmente se 

hace referencia por "lodo”. El lodo es un complejo del -  

catalizador y e l hidrocarburo y resulta del refinado, po­

limerización, condensación o cracking de hidrocarburos —  

con catalizador de cloruro alumínico. En e l pasado, ha -  

sido costumbre h idrolizar e l lodo con un exceso de agua, 

formándose así una solución acuosa diluida de cloruro alu 

minico, que era desechada luegOo Así, se buscan continua 

mente procedimientos que puedan producir una solución acuo 

sa de cloruro alumínico, y que pueda expenderse como solu­

ción de grado técnico. Además de producir un beneficio -  

mediante la  recuperación del cloruro alumínico del cata­

lizador de alquilación de cloruro alumlnico consumido, la  

recuperación de la  solución aouosa de cloruro alumínico — 

tiene por resultado la  eliminación de un importante ele—  

mentó contaminador de las corrientes acuosas residuales -  

de las plantas de producción.

Un objeto de la  presente invención es producir 

una solución acuosa de cloruro alumlnico a partir de lo ­

do de catalizador de alquilación de cloruro alumlnico —

30o
consumido.
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Otro objeto de la  invención es producir una 

solución acuosa de cloruro alumínico, esencialmente l i  

bre de contaminadores.

Estos y otros objetos, características y ven 

tajas de la  presente invención resultarán evidentes pa 

ra  los expertos en la  materia, mediante la  lectura de 

la  siguiente descripción detallada y de las  adjuntas -  

reivindicaciones.

De acuerdo con la  presente invención, se pro­

porciona un método para la  recuperación de una soluoión 

acuosa de cloruro alumínico esencialmente lib re  de con­

taminadores, a partir de lodo de catalizador de a lqu ila  

ción de cloruro alumínico consumido, en e l que e l lodo -  

es puesto en contacto con un gas vehículo inerte a tem—  

peraturas elevadas y presiones reducidas, durante un pe—  

riodo de tiempo eficaz para separar una porción de gas C1H 

disuelto, presente en e l lodo. El lodo despojado del 01H 

se h idroliza luego con agua y e l lodo hidrolizado pasa a 

una zona de asentamiento para permitir que forme una fase 

aouosa y otra orgánica, la  fase acuosa, que contiene el 

cloruro alumínico deseable, se separa luego de la  fase or 

gánlca y se f i l t r a  la  fase acuosa, la  fase acuosa f i l t r a  

da es pasada luego a través de una zona de in filtrac ión  -  

que contiene carbono activado, l a  corriente producto se 

pone entonces en contacto con una solución diluida de pe­

róxido de hidrógeno para oxidar los iones ferrosos presen 

tes en la  corriente producto en iones férricos, de manera 

que tras e l paso de la  corriente producto a través de una 

segunda zona de in filtrac ión  que contiene una resina de -  

cambio aniónico, los iones férricos son separados de la  -
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corriente producto. Ésta» parcialmente purificada» pasa 

luego a través de una tercera zona de in filtrac ión  q^e -  

oontiene una resina de cambio iónico» para separar sus—  

tancialmente todo e l C1H disuelto restante, presente en 

dicha corriente producto.

Además, de acuerdo con la  invención, he descu. 

bierto que reciclando una porción de la  fase acuosa de 

l a  zona de asentamiento a la  zona de h id ró lis is , para -  

establecer una relación de 5 a 25 partes aproximadamen­

te de fase acuosa por parte de lodo de alquilacion sumí 

nistrada a la  zona de h id ró lis is , se produce una separa 

ción más eficiente de fases en la  zona de asentamiento 

inmediatamente después de la  h id ró lis is  del lodo de a l— 

quilación de cloruro alumínico.

Las composiciones detergentes preparadas a -  

partir de sales metálicas alcalinas biodegradables de 

sulfonatos a lqu il—arilos lineales, tales como la  sa l — 

sódica de sulfonatos a lqu il—bencénicos lineales, han s i  

do ampliamente usadas en los años recientes. Estos sul 

fonatos se fabrican produciendo primero un alquilato —  

detergente que» tras su sulfonacion y neutralización» — 

produce las sales metálicas alcalinas biodegradables de 

los sulfonatos alqui—arilos lineales. El alquilato de­

tergente producido por la  alquilaoión catalizada con cío 

ruro alumínico de un compuesto a riló  con un producto de 

cloración preparado mediante parcial cloración de una -  

fracción hidrocarburo derivada del petróleo y consisten 

te esencialmente en parafinas de cadenas rectas 0 a

0 , ta l como se describe en la  patente estadounidense
18

n£¡ 3 .3 1 6 .2 9 4  de 196 '}íjap roduc ido  un  su bp ro d u c to  c o n o -—
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cido como lodo, que es un complejo de compuestos orgáni­

cos y del catalizador de cloruro alumínico consumido. Ade 

más, ta l lodo y e l tratamiento del mismo se describen en -  

la  solicitud de Patente de esta misma fecha, a nombre de 

la  firma solicitante, sobre: "Método de recuperación de -  

una solución acuosa concentrada de 01 A l de lodo de cata­

lizador de alquilación de 01 Al consumido", en la  que se 

reivindica prioridad de la  so licitud de Patente en U.S.A. 

n2 805. 684, de 10 de Marzo de 1969. La práctica anterior 

ha consistido en h idrolizar e l lodo con un exceso de agua 

y descargar un lic o r  diluido de cloruro alumínico en e l -  

sumidero. Sin embargo, ta l pérdida representa no solo —  

una pérdida de beneficio, sino que además' crea un impor­

tante problema de contaminación, resultante de las corrien 

tes acuosas residuales de la  planta de producción. A s í,-  

es e l tratamiento del lodo de alquilación y a la  recupera 

ción de una solución acuosa de cloruro alumínico sustan­

cialmente lib re  de contaminadores, a lo que se d irige la  

presente invención.

El lodo se recupera de la  zona de alquilación em­

pleada en la  preparación del alquilato detergente y se pasa 

a una zona de separación a l vacío, donde e l lodo se mezcla 

con un gas vehículo inerte a una temperatura comprendida -  

entre 37,7 y 71,1SC aproximadamente, y a una presión reduci 

da, de 125 a 250 mm Hg, aproximadamente, en una proporción y 

durante un periodo de tiempo eficaces para separar una porciói 

del gas C1H disuelto, presente en lodo. Se han obtenido re­

sultados deseables mezclando continuamente e l gas vehículo 

y e l lodo en un recipiente reactor agitado, mantenido a una 

presión- de 125 a 250 mm Hg y a una temperatura de 602C, -
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durante un periodo de 0,4 a 0,6 hora. Además, e l ritmo 

de flu jo  del gas vehículo inerte es preferiblemente de 

unos 36 l i t r o s  por hora, por l i t r o  de lodo. La separa­

ción a l vacío tiene por resultado la  extracción de un 

20;í aproximadamente de C1H presente en la  alimentación, 

lo  cual es ventajoso para la  purificación  del producto 

aguas abajo. El gas vehículo empleado puede ser cual­

quier gas que sea inerte a l lodo que se ponga en contac

to con e l mismo. Por ejemplo, pueden emplearse CO , a i-
2

re y mezclas de ambos como gas vehículo para la  separa­

ción del C1H disuelto del lodo en la  primera operación 

de purificación . La siguiente tabla ilu s tra  e l efecto 

de la  separación del contenido en gas C1H del lodo me­

diante contacto de éste con un vehículo inerte a la  re­

ducida presión y elevadas temperaturas anteriormente in­

dicadas.
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Una vez que e l lodo de cloruro alumínico se 

ha puesto en contacto con e l gas vehículo inerte a la  

reducida presión y elevada temperatura anteriormente -  

descritas, la  composición del lodo de cloruro alumíni­

co despojado del C1H se pasa a una zona de h id ró lis is , 

donde se pone en contacto e l lodo con una cantidad de - 

agua eficaz para h idro lizar aquel.. El agua y e l lodo se 

llevan a la  zona de h id ró lis is  en volúmenes aproximada­

mente iguales. La zona de h id ró lis is  está equipada de - 

ta l manera que proporcione un minucioso mezclado del agua 

y e l lodo. La concentración en cloruro alumínico del com 

p ie jo  impondrá la  exacta cantidad de agua necesaria para 

jjroducir una concentración en e l producto fin a l de 32e - 

Baumó o del 28>'. La masa en reacción se mantiene a una 

temperatura del orden de 60 a7L,l2C aproximadamente, du 

rante un periodo de tiempo su ficiente para perm itir la  

h idrolización  de prácticamente la  totalidad del lodo, 

normalmente, se necesita un tiempo de permanencia de — 

1,5 minutos aproximadamente, o más, para h id ro lizar e f i  

eazmente e l lodo de cloruro alumínico a la  temperatura 

del orden de 60 a 71,12C.

El lodo hidrodizado se pasa luego a una zona 

de asentamiento, permitiéndose así que aquél forme una 

fase acuosa y una fase orgánica. Puede emplearse un -  

asentador por gravedad para esta separación en las fa ­

ses orgánica y acuosa, que contiene a l producto cloruro 

alumínico. El lodo hidrolizado se mantiene en la  zona 

de asentamiento a una temperatura del orden de 37,7 a 

71,120 aproximadamente, durante un periodo de tiempo

e f i c a z  p a r a  fo rm ar l a s  f a s e s  a cu o sa  y  o r g á n ic a .  P r e f e
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riblemente, e l  lodo hidrolizado se mantiene a una tempe­

ratura de 60 a 71,1SC durante un tiempo de permanencia de 

20 a 40 minutos aproximadamente en la  zona de asentamien­

to , para efectuar una separación aceptable áe las fases 

orgánica y acuosa.

En la  tabla I I  se ofrecen datos que ilustran 

e l efecto del tiempo y la  temperatura sobre la  separa­

ción de fases. Estos datos incluyen los  resultados del 

re c ic lo  de una porción de la  fase acuosa separada a la  

zona de h id ró lis is  para proporcionar una separación efec 

t iva  del agua y la  fase orgánica. Las características 

del rec ic lo  se expondrán con deta lle  más adelante.

15.

20 o
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Se efectuaron anális is sobre la  fase orgánica y 

la  acuosa en cada una de las cuatro temperaturas anterior­

mente indicadas, para determinar la  e ficac ia  de la  separa­

ción de fases.

la  fase acuosa de la  prueba a 37,7SC contenía 

133 ppm de compuestos orgánicos y la  fase orgánica de la  

misma prueba contenía 14.605 ppm de agua y 1.335 ppm de 

aluminio. En la  prueba realizada a 38,8SC, la  fase acuo­

sa contenía 145 ppm de compuestos orgánicos y la  fase or­

gánica 2.741 ppm de agua y 213 ppm de aluminio. En la  -  

prueba realizada a 602 C, i a fase acuosa contenía 2Ü1 ppm 

de compuestos orgánicos y la  fase orgánica 2.054 ppm de 

agua y 86 ppm de aluminio. La fase acuosa de la  prueba 

efectuada a 71,I a6 contenía 251 ppm de compuestos orgá­

nicos, mientras que la  fase orgánica contenía lo  358 ppm 

de agua y 59 ppm de aluminio. Así, a l comparar la  can­

tidad de aluminio retenida en la  fase orgánica de las -  

cuatro pruebas anteriores, puede verse fácilmente que -  

se retiene menos aluminio en la  fase orgánica cuando la  

separación de fases se efectúa a una temperatura del or 

den de .60 a 71,12C.

la  fase acuosa que contiene a l cloruro alumíni­

co se separa luego de la  fase orgánica. Esta puede frac­

cionarse luego para recuperar bencino y otros materiales 

de la  misma, luego se divide la  fase acuosa en una co­

rr ien te  de re c ic lo  y una corriente producto, la  corrien 

te  de re c ic lo  se pasa luego a través de una zona fundido 

ra  que contiene arena y que reduce la  tendencia a l ensu­

ciamiento de la  corriente citada, eá decir, que ev ita  e l 

ensuamamiento de los tub03 del cambiador de calor de la
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zona de refrigeración, la  corriente de reciclo se pa­

sa luego a través de una zona de refrigeración en la  -  

que dicha corriente se enfría antes de devolver ta l co 

rriente enfriada a la  zona de h id ró lis is  a una tempera 

tura eficaz para mantener la  existente en dicha zona -  

en un órden comprendido entre 60 y 71»1^C aproximadamen 

te. la  zona de refrigeración puede estar dotada de cual 

quier equipo adecuado, ta l como un cambiador de calor re 

frigerado con agua. El enfriamiento efectuado en la  zo­

na de reciclo es importante porque la  temperatura de la  

reacción de h id ró lis is  exotérmica se controla mediante 

e l oontrol de la  temperatura d^la corriente de reciclo  

y e l paso de esta corriente a la  zona de h id ró lis is  en 

una proporción eficiente para un fá c i l control de la  -  

temperatura dentro del n ivel deseado.

He descubierto que reciclando una porción de 

la  fase acuosa a la  zona de h id ró lis is , puede obtener­

se una más eficiente separación de fases. El ritmo de 

flu jo  de la  corriente de reciclo  es de 5 a 25 veces —  

aproximadamente superior a l  ritmo de alimentación del 

lodo de alquilación en la  h id ró lis is . En la  siguiente 

tabla I I I  se ofrecen datos que ilustran ta l efecto.

25
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Luego se f i l t r a  e l resto de la  fase acuosa para 

separar cualquier aceite no disuelto o flo tan te que pue­

da hallarse presente en la  fase citada. Esta se mantie­

ne a una temperatura del orden de 37,7 a 71,1SC aproxima 

damente y se f i l t r a  descendentemente a un ritmo de flu jo  

de 4,074 a 20,370 l i t r o s  por minuto por m de sección -  

transversal del f i l t r o .  Puede usarse cualquier medio -  

f i lt r a n te  adecuado, ta l  como arena o carbono granular.

Sin embargo, debido a su lig e ro  peso y a su fac ilidad  

de manipulación y soporte en las columnas, e l carbono 

granular es e l preferido medio f i lt ra n te . Además, es­

te  carbono es más e fic ien te . En la  siguiente tabla se 

ofrecen datos ilu stra tivos  de la  e ficac ia  de la  f i l t r a ­

ción de la  fase acuosa para separar compuestos orgáni­

cos de la  misma.
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El f iltra d o  de la  anterior operación se somete 

luego a una segunda zona de purificación , en la  que se ex­

traen los restantes contaminadores orgánicos disueltos. La 

separación de los contaminadores orgánicos disueltos de la  

fase acuosa se efectúa mediante absorción con carbón vege­

ta l activado en una zona de in filtra c ión . La fase acuosa 

se mantiene a una temperatura del orden de 23»8 a 71,1£0 

aproximadamente, durante su paso a través de la  zona de in 

filt ra c ió n  y ta l paso se rea liza  a un rirfcmo de flu jo  de 

4,074 a 20,370 l it r o s  por minuto por metro cuadrado de -  

sección transversal de área de lecho de la  citada zona - 

de in filtra c ió n . Los resultados deseables, que se indi­

can en la  siguiente tabla, muestran la  adicional p u r if i­

cación mediante la  separación de compuestos orgánicos y 

una porción del h ierro, debido a l paso de la  fase acuosa 

a través de la  zona de in filtra c ió n  que contiene e l car­

bono activado»

20.
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Aunque solo se separa una porción de h ierro de 

la  fase acuosa mediante paso de ésta a través del carbono 

activado, como se muestra en B anteriormente, puede ver­

se que e l  o lor mejora y los contaminadores orgánicos son 

drásticamente reducidos.

Es evidente para lo s  expertos en la  materia que, 

una vez que e l material del lecho ha quedado consumido en 

cuanto a funcionar como medio de absorción, e l  carbono -  

puede destinarse naturalmente a la  operación de f ilt ra c ió n , 

anteriormente explicada, la  fase acuosa purificada contie­

ne ahora, como impurezas principales, h ierro y gas C1H di­

suelto. Para separar e l h ierro de la  fase acuosa, e3 nece­

sario primeramente mezclar la  citada fase con una solución 

dilu ida de peróxido de hidrógeno para oxidar sustancialmen 

te todos los iones ferrosos presentes en la  fase acuosa a 

iones fé rr ico s . la  cantidad de peróxidos de hidrógeno em­

pleada dependerá de la  concentración de los iones ferrosos 

presentes en la  fase acuosa. Preferiblemente, e l peróxido 

de hidrógeno es una solución acuosa que contiene del 5 a l 

10$ en peso aproximadamente de peróxido de hidrógeno y es­

ta solución se añade a la  fase acuosa en una cantidad su­

fic ien te  para que se encuentre presente por lo  menos en 

una proporción doble a la  cantidad estequiométrica de los 

iones ferrosos presentes en la  mencionada fase. Además, 

es deseable que la  fase acuosa y e l peróxido de hidróge­

no diluido se mantengan en contacto entre s í a una tempe­

ratura del orden de 37,7 a 71,12C y preferiblemente de 

37,72C aproximadamente, durante un periodo de contacto 

de_unos 10 minutos.

30 Una vez que los iones ferrosos han sido oxida-



dos a iones fé rr ico s , se pasa la  fase acuosa a través de 

una segunda zona de in filtra c ió n  que contiene una resina 

de cambio iónico, "DOWEK 23K", para la  separación de los 

iones férricos  de la  fase acuosa. Esta se in f i l t r a  des 

cendentemente a través de la  segunda zona de in filtra c ión  

a un ritmo de flu jo  de 20,37 a 4,074 lpm por metro cuadra 

do de sección transversal de área del lecho y la  fase acuo 

sa se mantiene a una temperatura del orden de 37,7 a 71,12C 

aproximadamente, durante e l paso de la  misma a través de 

la  segunda zona de in filtra c ió n . En la  siguiente tabla se 

ofrecen datos que ilustran e l efecto de la  separación del 

h ierro de la  fase acuosa que contiene a l cloruro alummi- 

cOo De igual modo, los datos ilustran que la  separación 

e fec tiva  del h ierro se rea liza  mediante una serie  de cin­

co c ic los , cada uno de los cuales incluye la  carga y re­

generación del lecho. Esta regeneración puede efectuarse 

por cualesquiera medios adecuados®

20.
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La fase acuosa, después de la  separación de 

los iones fé rr icos , se pasa a través de una tercera zo­

na de in filtra c ió n  que contiene una resina de cambio ió  

nico para separar sustancialmente todo e l  01H disuelto 

y recuperar una solución acuosa de cloruro alumínico - 

esencialmente lib re  de contaminadores, la  temperatura 

de la  fase acuosa que pasa a través de la  tercera zona 

de in filtra c ió n  se mantiene a un n ive l del orden de 37,7 

a 71,12C aproximadamente y la  fase acuosa se pasa deseen 

dentemente a través de la  tercera zona de in filtra c ión  a 

un ritmo de flu jo  de 20,37 a 4,074 Xpm por metro cuadra­

do de sección transversal del área de lecho de la  citada 

zona. Puede emplearse cualquier resina adecuada de cam­

bio iónico, ta l como la  "DOWEX 44", que sea eficaz para 

separar e l cloruro de hidrógeno disuelto de la  fase acuo­

sa. Para ilu stra r la  separación del resto del cloruro de 

hidrógeno disuelto de la  fase acuosa, se ofrece la  siguien 

te tabla.

TABLA V II

20.
C1H en la  alimentación, Í°
Cantidad tratada, volúmenes del lecho

1 , 6
°A C1H (efluente)

2

4

6

0,3

0,3

0,3

El producto así obtenido de la  serie  de opera­

ciones de purificación  anteriormente indicadas proporcio­

na una solución acuosa de cloruro alumínico suficientemen 

te  pura para expenderse como lic o r  de cloruro alumínico -  

de grado técnico,.



O / ü £>:
la  exposición y descripción anteriores se han 

ofrecido en relación con versiones específicas p re fe ri­

das de la  preparación de una solución acuosa de cloruro 

alumínico a partir de lodo de catalizador de alquilación. 

Sin embargo, se entenderá que tales exposición y descrip­

ción sólo pretenden ilu stra r y enseñar a los expertos en 

la  materia la  forma de poner en práctica la  invención, -  

sin lim itar indebidamente e l ámbito de ésta, que se ex—  

pondrá en las siguientes reivindicaciones.

H 0 1 A

la  Patente de Invención, que se s o lic ita  por 

vein te anos para España, de acuerdo con la  vigente Le­

g is lac ión , deberá recaer sobre: "METODO DE RECUPERACION

DE 01 Al A PARTIR DE LODO DE CATALIZADOR DE ALQUILACION 
3

DE C1 A l CONSUMIDO", con Prioridad de la  Solicitud de Pa 
3

tente en U.S.A. n2 805.876, de fecha 10 de Marzo de 1969, 

a favor del inventor que ha cedido sus derechos a favor de 

la  firma solicitante, según las características esencia—  

les  de las  siguientes:

R E I V I N D I C A C I O N E S

l s . -  Método de recuperación de C1 Al a partir

de lodo de catalizador de alquilación de 01 Al consumi-
3

do, que comprende:

(a ) e l calentamiento de dicho lodo en presen­

cia de gas vehículo inerte a una temperatura del orden 

de 37,7 a 71 ,lfiC aproximadamente y a una presión de 125 

a 250 mm Hg aproximadamente, en una medida y durante un 

periodo de tiempo eficaces para separar una porción de 

gas C1H disuelto presente en e l referido lodo;

(b) e l paso del lodo despojado de C1H a una -
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zona de h id ró lis is  en la  qu.e aquél es puesto en íontacto 

con una cantidad de agua eficaz para h idrolizarlo ;

(c ) e l paso del lodo hidrolizado a una zona de 

asentamiento, permitiendo así que e l lodo hidrolizado —  

forme una fase acuosa y una fase orgánica;

(d) la  separación de la  fase acuosa de la  fase

orgánica;

(e ) e l filtrado  de la  fase acuosa para producir 

un filtrado ;

( f )  e l paso de este filtrado  a través de una zo 

na de in filtrac ión  que contiene carbono activado;

(g) e l mezclado del producto de la  operación 

( f )  y de una solución diluida de peróxido de hidrógeno 

para oxidar sustancialmente todos los iones ferrosos -  

presentes en dicho producto a iones férricos;

(h) el paso del resultante producto de la  ope­

ración (g ) a través de una segunda zona de in filtración  

que contiene una resina de cambio aniónico; e

( i )  e l paso del resultante producto de la  ope 

ración (h) a través de una tercera zona de in filtración  

que contiene una resina de cambio iónico para separar -  

sustancialmente todo e l C1H disuelto y recuperar una so 

lución acuosa de cloruro alumínico esencialmente lib re  

de contaminadores.

2®.- Método de recuperación de C1 Al a partir
3

de lodo de catalizador de alquilacion de Cl^Al consumi­

do, según la  reivindicación 1®, que incluye las opera—  

ciones de :

(a ) pasar una porción de la  fase acuosa sepa­

rada a través de una zona fundidora;
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(b ) pasar e l efluente de dicha zona fundidora 

a través de una zona refrigerante; y

(o) devolver e l efluente enfriado a la  citada 

zona de h id ró lis is  a un ritmo eficaz para mantener apro 

ximadamente de 5 a 25 partes de efluente enfriado por par 

te de lodo én dicha zona de h id ró lis is  y a lina temperatu­

ra  eficaz para mantener la  de la  re ferida  zona de h id ró li 

s is  dentro del orden de 60 a 71SC aproximadamente.

36.- Método de recuperación de C1 A l a partir  

de lodo de catalizador de alquilación de C1 A l consumi­

do, según la  reivindicación 2S, en e l que dicha agua se 

encuentra presente en una relación en peso de l i l  apro­

ximadamente con e l mencionado lodo y la  resultante mez­

cla se mantiene a una temperatura del orden de 60 a 71,1£C 

apr oximadament e.

4§.- Método de recuperación dé Cl^Al a partir -  

de lodo de catalizador de alquilación de Cl^Al consumido, 

según la  reivindicación- 3S » en e l que dicho lodo h id ro li-  

zado se mantiene a una temperatura del orden de 37,7 a -  

71,iec aproximadamente en la  citada zona de asentamiento 

durante un periodo de tiempo eficaz para formar las refe  

ridas fases acuosa y orgánica.

5§.- Método de recuperación de Cl^Al a p a rtir

de lodo de catalizador de alquilación de C1 A l consumi-
, 3''

do, según la  reivindicación 4-®, en e l que dicha fase —  

acuosa se mantiene a una temperatura del orden de 37,7 

a 71,120 aproximadamente y se f i l t r a  descendentemente -  

a un ritmo de flu jo  de 4,074 a 20,37 lit ro s  por minuto 

por metro cuadrado de sección transversal del f i l t r o ,  — 

aproximadamente.
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6®.- Método de recuperación de Cl^Al a partir  

de lodo de catalizador de alquilación de ül^Al consumido, 

según la  reivindicación 5®, en e l que dicho filtrado  se 

mantiene a una temperatura del orden de 23»8 a 71*1®C —  

aproximadamente y se pasa ascendentemente a través de la  

citada zona de in filtrac ión  a un ritmo de flu jo  de 4,074 

a 20,37 Ipm por metro cuadrado de sección transversal de 

lecho de la  oitada zona, aproximadamente.

7®.- Método de recuperación de Cl^Al a partir

de lodo de catalizador de alquilación de C1 Al consumido,
3

según la  reivindicación 6®, en e l que e l citado peróxi­

do de hidrógeno es una solución acuosa que oontiene del 

5 a l 10$ en peso aproximadamente de peróxido de hidróge 

no, cuyo peróxido áe añade en una cantidad suficiente -  

para que se halle  presente por lo  menos en una propor—  

ción doble a la  cantidad estequiométrica de los citados 

iones ferrosos y la  oxidación de estos iones ferrosos -  

se rea liza  a una temperatura del orden de 37,7 a 71,1 -  

aproximadamente «

8®.- Método de recuperación de C1^A1 a partir

de lodo de catalizador de alquilación de C1 Al consumi-
3

do, según la  reivindicación 7®, en e l que e l citado proS 

ducto de la  operación (g ) se mantiene a una temperatura 

del orden de 37,7 a 71,12C aproximadamente y ta l produc­

to se pasa descendentemente a través de la  segunda zona 

de in filtrac ión  a un ritmo de flu jo  de 20,37 a 4,074 lpm 

por metro cuadrado de sección transversal de lecho de la  

citada zona, aproximadamente.

9®.- Método de recuperación de 01 Al a partir  

de lodo de catalizador de alquilación de C1 a i  eonsu-----
3

30.
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mido, según la  reivindicación 8§, en e l que e l resultan­

te producto de la  operación (h) se mantiene a una tempe­

ratura del orden de 37,7 a 71,12C aproximadamente y ta l  

producto resultante se pasa descendentementsá través de 

la  tercera zona de in filtrac ión  a un ritmo de flu jo  de 

20,37 a 4,074 lpm por metro cuadrado de sección transver 

sa l de área de lecho de la  citada zona aproximadamente.

IOS.- "METODO DE RECUPERACION DE 01 Al Á PARTIR
3

DE LODO DE CATALIZADOR DE ALQUILACION DE C1 Al CONSUMIDO».
3

Según queda sustancialmente descrito en la  pre­

sente Memoria, que consta de veintiocho hojas, escritas a 

máquina por una sola cara.

Madrid, a 26 de Enero de 1970.

CONTINENTAL OIL COMPANY.

P oP *

Ornado: M.B DoérsTíi
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