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le presente invencidn proporciona un método pa-

ra la recuperacidn de cloruro aluminico a partir de lodo

de catalizador de alquilacidn de cloruro aluminimo consu-
mido, en el que el lodo es puesto primeramente en contac~
to con ﬁn gas inerte a temperaturas elevadas y presiones
reducidas, durante un periodo de tiempo eficaz para sepa-
rar una porcibén de gas ClH disuslto presente en el lodo.
El lodo despojado del ClH es hidrolizado luego y la capa
acuosa que contiene el eloruro aluminimo se separa median
te asentamiento por gravedad de la fase orgénica y se so-
mete & una serie de operaciones de purificacidn. Estas
operaciones incluyen la filtracidn con arena o carbdn ve-
getal, la infiltracilbn bara le absorcidén de los materia-
les organicos disueltos y el tratamiento con resing de -
cambio ibnico para la eliminacidn de hierro y de cloruro
de hidrbgeno residual. -

Esta invencién se relaciona con un procedimien—
to para la recuperacidn de haluros metdlicos de masas ca-
taliticas consumidas, obtenidas en el tratamiento de hi--
drocarburos con haluros metdlicos. En un aspeato, la in-
vencidn se relaciona con la rscuperacidn de cloruro alumi
nico a partir de lodo de catalizador de alquilacidn consu
mido. En un aspecto més especifico, la invencidn se relg
ciona con un método para la recuperacion de una solucidn
acuosa de cloruro aluminico esencialmente libre de conta-
minadores, a partir de -lodo de catalizador de alquilacién
de cloruro aluminico consumido.

Los catalizadores Friedel-Crafts, tales como -
cloruro eluminico, se usan profusamente en sistemas hi--

drocarburos, tales como en la reaccidn de una olefing —
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con materiales aromdticos para formar materiales aromati-
cos alquilicos, o la resccidén de cloruro alquilico con ma
teriales aromiticos para formar materisles arométicos al-
quilicos. Una importante reaccibn que se ha efectuado co
5, mercialmente en los tiltimos afios, ha congistido en la fa-
bricacidén de alquilatos detergentes biodegradables en los
que se emplea cloruro aluminico para catalizar la reaccidn
de benceno con cloruros alquilicos. Sin embargo, en tal -
reaceidn se forma un complejo de cloruro aluminico y com-
10. puestos orgénicos como subproducto, al que cominmente se
hace referencia por "lodo". E1l lodo es un complejo del -
catalizador y el hidrocarburo y resulta del refinado, po-
limerizacidn, condensacién o cracking de hidrocarburos —-
con catelizador de cloruro aluminico. En el pasado, ha -
154 gido costumbre hidrolizar el lodo con un exceso de agus,
forméndose asi una solucidn acuose diluida de cloruro alu
minico, que era desechada luego. Asi, se buscan continug
mente procedimientos que puedan producir una solucidn acuo
sa de cloruro aluminico, y que pueda expenderse como solu-
20. cibn de grado técnico. Ademés de producir un beneficio -
mediante la recuperacidén del cloruro aluminico del cata--
lizador de alguilacidn de cloruro aluminico consumido, la
recuperacién de la solucidn acuosa de cloruro aluminico -
tiene por resultado la eliminacién de un importente ele--
o5, mento contaminador de las corrientes acuosas residuales -
de las plantas de produccién.
Un objeto de la presente invencidn es producir
una solucidn acuosa de cloruro aluminico a partir de lo-

do de catalizador de alquilaecidn de cloruro aluminico --

30 consumido.
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Otro objeto de la invencidn es producir una
solucidn acuosa de cloruro aluminico, esencialmenté 1i
bre de contaminadores.

Estos y otros objetos, caracteristicas y ven
tajas de la presente invencién resultarin evidentes Pa
ra los expertos en la materia, mediante la lectura de
la siguiente descripeibn detallada y de las adjuntas -
reivindicaciones.

De acuerdo con la presente invencidn, se pro-
porciona un método para la recuperacidén de una solucidn
acuosa de cloruro aluminico esenciglmente libre de con-
taminadores, a partir de lodo de catalizador de alquila
¢idn de cloruro aluminico consumido, en el que ol lodo -
es pussto en contgeto con un gas vehiculo inerte a tem--
peraturas elevadas y presiones reducidss, durante un pe——
riodo de tiempo eficaz para separar una poreidn de ges ClH
disuelto, presente en el lodo. E1 lodo despojado del ClH
se hidroliza luego con agua y el lodo hidrolizado pasa a
una zons de asentamiento para permitir que forme una fase
acuosa y otra orgénica. La fase acuosa, que contiene el
cloruro sluminico deseable, se separa luego de la fase or
génica y se filtra le fase acuosa. La fase acuosa filirg
de es pasada luego a través de une zona de infiltracidn -
que contiene carbono activado. La corriente producto se
pone entonces en contacto con una solucidn diluide de pe-
roéxido de hidrdgeno pars oxidar los iones ferrosos presen
tes en la corriente producto en iones férricos, de maners
que tras el paso de la corriente producto a través de uns
segunds zonea de infiltracidén que contiene una resina de -

cambio anidnico, los iones férricos son separados de la -



corriente producto. Esta, parclalmente purificada, pasa
luego a traves de una tercera zona de infiltrecibn que -
contiene una resina de cambio idnico, para separar sus—-
tancialmente todo el C1H disuelto restante, presente en
5. dicha corriente producto.
Ademés, de aouerdo con la invencidn, he descu
bierto que reciclando una porcidn de la fase acuosa de
' 1a gona de asentamiento a la zons de hidrdlisis, para -
establecer una relacidn de 5 a 25 partes aproximadamen—

10. te de fase acuosa por perte de lodo de alquilacién sumi
nistrada a le zona de hidrdlisis, se produce una separs
cidn mas eficiente de fases en la zona de asentamiento
inmediatamente despuds de la hidrdlisis del lodo de al-
quilacidn de cloruro aluminico.

15. Ies composiciones detergentes preparadas a -
partir de sales metélicas alealinas biodegradables de
sulfonstos alquil-arilos lineales, tales como la gal -
gddica de sulfonatos alquil-bencénicos lineales, hen si
do amplismente usadas en los afios recientes. Estos sul

20. fonatos se fabrican produciendo primero un alquilato —-
detergente que, tras su sulfonacidn y neutralizacidn, -
produce las sales metdlicas alcalinas biodegradables de
los sulfonatos alqui-arilos lineales. El alquilato de-
tergente producido por la alquilacidén catalizada con clo

25. ruro sluminico de un compuesto arilé con un producto de
cloracibén preparado mediante parcial cloracidn de una -
fraceidén hidrocarburo derivada del petrdleo y consisten
te esencialmente en parafinas de cadenas rectas Cl &
¢ , tel como se describe en la patente estadounidgnse

18
30, n® 3.316.294 de 196fmproducido un subproducto cono---



cido como lodo, que es un complejo de compuestos orgéni-
cos y del catalizador de cloruro aluminico consumido. Ade
més, tal lodo y el tratamiento del mismo se describen en —
lg golicitud de Patente de esta misma fecha, a nombre ds

5, la firma solicitante, sobre: "Método de recuperacién de -
una solucidn acuosa concentrada de C1 Al de lodo de cata~
lizador de alquilaciénrde Cl Al consumido", en la que se
reivindica prioridad de la sglioitud de Patente en U.S.A.
ne 805.684, de 10 de Marzo de 1969. ILa préctice anterior

10. ha consistido en hidrolizar el lodo con un exceso de agua
v descarger un licor diluido de cloruro sluminico en el ~
sumidero., Sin embargo, tal pérdida represente no solo —-
una pérdida de beneficio, sino que sdemis crea un impor--
tante problema de contaminacidén, resultante de las corrien

15, tes acuosas residuales de la planta de produccién. Asi,-
es el tratamiento del lodo de alquilacidn y a la recupera
cidn de una solucidn acuosa de cloruro aluminico sustan-
cialmente libre de contaminadores, a lo que se dirige la
presente invencibdn.

20. El lodo se recupera de la zona de alquilscidén em-
pleada en la preparacidn del algquilato detergente y se pasa
a una zons de separacidn al Vacio, donde el lodo se mezcla
con un gas vehiculo inerte a una temperatura comprendids -
entre 37,7 ¥ 71,190 aproximadamente, y & una presidn reduci

5, da, de 125 a 250 mm Hg, sproximadamente, sen una proporeidn y
durante un periodo de tiempo eficaces para separar una porcim
del gas ClH disuelto, presente en lodo. Se han obtenido re-
sultados deseables mezclando continuamente el gas vehiculo
¥ el lodo en Qn recipiente reactor agitado, mantenido a uns

30. presibén de 125 a 250 mm Hg y a una temperatura de 609C, -
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durante un periodo de 0,4 a 0,6 hora. Ademas, el ritmo
de flujo del gas vehiculo inerte es preferiblemente de
unos 36 litpos por hora, por litro de lodo. ILa separa-
cidn al vacio tiene por resultado la extraccidén de un
2055 aproximadamente de ClH presente en la alimentacidn,
lo cual es ventajoso para la purificacidn del producto
aguas abajo. El gas vehiculo empleado puede ser cual-
quier gas que sea inerte al lodo que se ponga en contac
to con el mismo. Por ejemplo, pueden emplearse CO , ai-
re y mezclas de ambos como gas vehiculo para la se§ara—
cibn del C1I disuelto del lodo en la primera operacidn
de purificacidn. Ia siguiente tabla ilustra el efecto
de la separacidn del contenido en gas ClH del lodo me-
diante contacto de &ste con un vehiculo inerte a la re-
ducida presidn y elevadas temperaturas anteriormente ir-

dicadas.
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Una vez que el lodo de cloruro aluminico se

ha puesto en contacto con el gas vehiculo inerte a 1z
reducida presidn y elevada temperaturs anteriormente -
descritas, la composicibén del lodo de cloruro alumini-

co despojado del ClH se pasa a una zona de hidrdlisis,
donde se pone en contacto el lodo con una cantidad de -
ague efiecaz para hidrolizar aquél., El agua y el lodo =e
llevan a la zona de hidrdlisis en volfmenes aproximada-
mense iguales. La zona de hidrblisis esta equipada de -
tal manera gue proporcione un minucioso mezclado del agua
y el lodo. La concentracidn en cloruro aluminico del com
plejo impondra la exacta cantidad de agua necesaria para
producir una concentracibén en el producto final de 329 -
Baumé o del 287%. ILa masa en reaccidén se mantiene a une
tempepatura del Orden de 60 aTl,12C gproximadamente, du
rante un periodo de tiempo suficiente para permitir la
hidrolizacibn de précticamente la totalidad del lodo.
Normalmente, se necesita un tiempo de permanencia de —-—
1,5 minutos aproximadamente, o mis, para hidrolizar efi
cazmente el lodo de cloruro aluminico a la temperatura
del brden de 60 a T1,19C.

El lodo hidrolizado se pasa luegd a una zona
de asentamiento, permitiéndose asi que aquél forme una
fase acuosa y una fase orgénica.' Puede emplearse un -
asentador por gravedad para esta separacidn en las fa-
ses orgénica ¥ acuosa, que contiene al producto cloruro

aluminico. El lodo hidrolizado se mantiene en la zona

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

71,12C aproximadamente, durante un periodo de tiempo

eficaz para formar las fases acuosa y orgénica. Prefe
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riblemente, el lodo hidrolizado se mantiene a una tempe-
ratura de 60 a 71,1°C durante un tiempo de permanencia de
20 a 40 minutos aproximadamente en la zona de asenbamien-
to, para efectuar una separacibn aceptable de las fases
orgénicé y acuosa.

Bn la tabla IT se ofrecen datos que ilustran
el efecto del tiempo y la temperatura sobre la separa-
cibn de fases. ZEstos datos incluyen los resultados del
reciclo de una porcibn de la fase acuosa separada a la
zona de hidrdlisis para proporcionar una separacién efec
tiva del agua y la fase orgnica. ILas caracteristicas

del reciclo se expondrin con detalle mas adelante.
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Se efectuaron andlisis sobre la fase orginica y
la acuosa en cada ung de las cuatro temperaturas anterior-

mente indicadas, psra determinar la eficacia de la separa-

cibdn de fases.

Ia fase acuosa de la prueba a 37,79C contenia
133 ppm de compuestos orginicos y la fase orgénica de 1la
misme prueba contenia 14.605 ppm de ague y 1.335 ppm de
aluminio. En la prueba realizada a 38,82C, la fase acuo-
sa contenia 145 ppm dé compuestos organicos y la fase or-
ginica 2.741 ppm de agua y 213 ppm de aluminio. En la -
prueba realizads a 608C, la fase acucsa contenia 291 ppm
de compuestos orghnicos y la fase orgénica 2.054 ppm de
agua y 86 ppm de aluminio. Le. fase acuosa de la prueba
efectuada a 71,126 contenia 251 ppm de compuestos orgé—
nicos, mientras que la fase orgénica contenia 1.358 ppm
de agua y 59 ppu de aluminio. Asi, al comparar la can-
tidad de aluminio retenida en la fase organica de las -
cuatro pruebas anteriores, puede verse facilmente que -
se retiene menos aluminio en la fase organica cuando la
separacibn de fases se efectia a una temperatura del or
den de 60 a 71,12C.

Ia fase acuosa que contiene el cloruro alumini-
co se separa luego de la fase orgénica. Bsta puede frac-
cionarse luego para recuperar bencéno y otros materiales
de lg misma. Inego se divide la fase acuosa en una co-
rriente de reciclo y una corriente producto. Ia corrien
te de reciclo se pasa luego a través de una zona fundido
ra que contiene arena y que reduce la tendencie al ensu-
cismiento de la corriente citada, ed decir, gue evita el

ensuehamiento de los tubos del cambiador de calor de la
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zona de refrigeracidén. Is corriente de reciclo se pa-
se luego @ través de une zona de refrigeracidn en la -
que dicha corriente se enfria antes de devolver tal co
rriente enfriads a la zona de hidrdlisis a una temperg
5 ture eficaz para mantener la existente en dicha zona -
en un 8rden comprendido entre 60 y %1,190 aproximgdemen
te. ILa zona de refrigeracidn puede estér dotade de cual
quier equipo adecuado, tal como un cambisdor de calor re
frigerado con sgua. El enfriamiento efectuado en lg zo-
10. ne de reciclo es importante porque la temperatura de la
resceidn de hidrélisis exotérmica se controle mediente
el control de la temperatura dela corriente de reciclo
v ol paso de esta corriente a la zona de hidrblisis en
una proporeidén sficiente para un facil control de la -
15. temperatura dentro del nivel deseado.
He descubierto que reciclando une porcidn de
1o fase acuosa s la zona de hidrdlisis, puede obtener-
gse una mis eficiente separacidén de fases. El ritmo de
flujo de la corriente de reciclo es de 5 a 25 veces --
20. aproximedamente superior al ritmo de alimentacibn del
lodo de alquilacién en la hidrdkisis. En la siguiente
tabla III se ofrecen datos que ilustran tal efecto.

250 -
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Inego se filtra el resto de la fase acuosa psara

separar cualquier aceite no disuelto o flotante que pue-
da hallarse presente en la fase cifada. Esta se mantie-
ne a una temperatura del orden de 37,7 a T71,12C aproximg
damente y se filtra descendentemente a un ritmo de flujo
de 4,074 a 20,370 litros por minuto por m2 de seceibn -
transversal del filiro. Puede usarse cuaglquier nmedio -
filtrante adecuado, tal como arena o carbono granular.
Sin embargo, debido a su ligero peso y a su facilidad

de manipulacién y soporte en las columnas, el carbono
oranular es el preferido medio filtrante. Ademas, es-
te carbono es mis eficiente. En la siguiente tabla se
ofrecen datos ilustrativos de la eficacis de la filtra-

cién de la fase acuosa para separar compuestos organi-

cos de la mismae.
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El filtrado de la anterior operacidn se somcte

luego a una segunda xona de purificacién, en la que se ¢Xx-
traen 10s restantes contaminadores orghnicos disueltos. Ia
seperacidn de los contaminadores organicos disueltos de la
fase acuosa se efectla mediante absorcidn con carbln vege-
tal activado en una zona de infiltracibn. ILa fase acucsa
se mantiene a una temperatura delbérden de 23,8 a T1,1¢C
aproximadamente, durante su paso a través de la zona de in
filtracidén y tal paso se realiza a un ritmo de flujo de
4,074 a 20,370 litros por minuto por metro cuadrado de -
geccidn transvefsal de Adrea de lecho de la citada zona -
de infiltracidn. Los resultados desesbles, que se indi-
can en la siguiente tabla, muestran la adieional purifi-
cacién mediente la separacién de compuestos organicos y
una porcidén del hierro, debido al paso de la fase acuosa

o través de la zona de infiltracibn que contiene el car-

bono activado.
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s . .
Aunque s0lo se separa una porcidn de hierro de

la fase acuosa mediante paso de ésia a través del carbono
activado, como se muestra en B anteriormente, puede ver-
se que el olor mejora y los conteminadores orgfnicos son
drésticamente reducidos.

Es evidente paras los expertos en la materis que,
una vez que el maberigl del lecho ha quedado consumido en
cuanto g funcionar como medioc de absoroién, el carbono -~
puede destinarse naturalmente a la operacidn de filtracidn,
anteriormente explicada. Iz fase acuosa purificads contie-
ne ghora, como impurezas principales, hierro y gas ClH di-
suelto. Pars separar el hierro de la fase acuosa, €3 nece-
serio primeramente mezclar la citada fase con una solucidn
diluida de perdxido de hidrbgeno para oxidar sustancialmen
te todos los iones ferrosos presentesz en la fase acuosa a
iones férricos. La cantidad de perdxidos de hidrdgeno em-
pleada dependera de la concentracidn de los iones ferrosos
presentes en la fase acuosa. Preferiblemente, el perdxido
de hidrdgeno es una solucidn acuoss que contiene del 5 al
10% en peso aproximadamente de perdxido de hidrdgeno y es—
ta solucibn se afiade a la fase acuosa en una cantidad su-
Ticiente para que se encuenitre presente por lo menos en
una proporeidn doble a la centidad estequiométrica de los
iones ferrosos presentes eh la mencionada fase. Ademés,
es deseable que la fase acuoss y el perdxido de hidrdge-
no diluido se mantengan en contacto entre si a una tempe-
ratura del bérden de 37,7 a 71,12C y preferiblemente de
37,7¢C aproximadamente, durante un periodo de contacto
de unos 10 minutos,

Uns vez que los iones ferrosos han sido oxida-



10.

15.

20.

dos o iones férricos, se pasa la fase acuosa a través de
una segunda zona de infiltracidn que contiene una resinz
de cambio iénico, "DOWEK 21K", para la separacibn de los
jones férricos de la fase acuosa. Esta se infiltre des-~
cendentemente a través de la segunda zona de infiltracidn
s un ritmo de flujo de 20,37 a 4,074 lpm por metro cuadra
do de seccidn transversal de &rea del lecho y la fase acug
so se mantiene a una temperatura del orden de 37,7 a 71,12C
aprbximadanente, durante el paso de la misma a través de —
1s segunda zona de infiltracifn. ZEn la siguiente tabla se
ofrecen datos que ilustran el efecto de la separacidn del
hierro de la fase acuosa que contiene al clorurc alumini--
co. De igual modo, los datos ilustran que la separaciln
efectiva del hierro se realiza mediante una gserie de cin-
co ciclos, cada uno de los cugles incluye la carga y re-
generacién del lecho. Esta regeneracidn puede efectuarse

por cualesquiera medios adecuados.
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Ia fase acuosa, después de la separacidn de
los iones férricos, se pasa a través de una tercera zo-
na de infiltracibn que contiene una remina de cambio id
nico para separar sustancialmehte todo el C1lH disuelto
5 y recuperar una solucién acuosa de cloruro aluminico -
esencialmente libre de contaminadores. La temperatura
de la fase acuosa que pasa a través de la tercera zona
de infiltracibén se mantiene a un nivel del drden de 37,7
a 71,12C aproximadsmente y la fase acuosa se pasa descen
10. dentemente & través de la tercera zona de infiltracidn a
un ritmo de flujo de 20,37 a 4,074 Ipm por metro cuadra-
do de seccidn transversal del ares de lecho de la citada
zona. Puede emplearse cualquier resina adecuada de can~
bio idnico, tal como la "DOWEX 44", que sea eficaz para
15. separar el cloruro de hidrogeno disuelto de la fase acuo-
sa. Para ilustrar la separacién del resto del cloruro de

hidrégeno disuelto de la fase acuosa, se ofrece la siguien

te tabla.
TABLA VII
20.
ClH en la alimentacidn, % 1,6
Cantidad tratada, voldmenes del lecho ¢ C1H (efluente)
2 0,3
4 0,3
6 0,3
El producto asi obtenido de la serie de opera-
ciones de purificacién anteriormente indicadas proporcio-
na una solucidn acuosa de cloruro aluminico suficientemen
30 te pura para expenderse como licor de cloruro aluminico -

de grado técnicoa
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Ia exposicién y descripeién anteriores se han

ofrecido en relacion con versiones especificas preferi-
das de la preparacidén de una solucidn acuosa de cloruro
aluminico a partir de lodo de catalizador de alquilacion.
5. Sin embargo, se entenderéd que tales exposicién y descrip-
 cidn sblo pretenden ilustrar y ensefiar a los expertos en
la materia Za forma de poner en prictica la invencidn, -
gin limitar indebidemente el &mbito de ésta, que se ex—-
pondrad en las siguientes reivindicaciones.
10. NOTA
Ka Patente de Invencidn, que se solicita por
veinte afios pars Espafia, de acuerdo con la vigente Le-
gislacidn, deberé recaer sobre: "METODO DE RECUPERACION
DE C1 Al A PARTIR DE LODO DE CATALIZADOR DE ALQUILACION
15, DB GlBAl CONSUMIDO", con Prioridad de la Solicitud de Pa
tenteBen U.S.A. n2 805.876, de fecha 10 de Mgrzo de 1969,
g favor del inVenfor que hg cedido sus dsrechos a favor de
la firma solicitante, segin las caracteristicas esencig~-~
les de las siguientes:

20. REIVINDICACIONES

18,- Método de recuperacidn de C1 Al a pertir
de lodo de catalizador de alquilacidn de C1 Al consumi-
do, que comprende: 3

(a) el calentamiento de dicho lodo en presen-

25. cia de gas vehiculo inerte a una temperstura del orden

de 37,7 a 71,12C aproximadamente y a una presidn de 125
g 250 mm Hg apfoximadamente, en ung medids y durante un
periodo de tiempo eficaces para separar una porcién de

geg ClH disuelto presente en el referido lodo;

30, (b) el paso del lodo despojado de C1H a una -



zona de hidrdlisis en la que aqudl es puesto en fontacto
con una cantidad de agua eficaz para hidrolizarlos
(¢) el paso del lodo hidrolizado & una zona de
asentamiento, permitiendo esi que el lodo hidrolizado -~
5. forme una fase acuosa y una fase orgénica;
(4) la separacidén de la fase acuosa de la fase
organicaj; N
(e) el filtrado de le fase acuosa para producir
un filtrado;
10. (£) el peso de este filtrado a traveés de una z0
na de infiltracidén que contiene carbono activado;
(g) el mezclado Gel producto de la operacin
(£) y de una solucidén diluida de perdxido de hidrdgeno
pars oxidar sustancialmente todos los iones ferrosos -
15. presentes en dicho producto a iones férricos;
(b} el paso del resultante producto de la ope-
racién (g) a través de una segunda zona de infiltracion
que contiene una resina de cambio anidnico; e
(1) el paso del resultente producto de la ope
50. racién () a través de una tercera zona de infiltracidn
que contiene una resina de cambio idnico pars separar -
sustanciglmente todo el ClH disuelto y recuperar una sg
lucién acuosa de cloruro aluminico esencialmente libre
de conteminadores. 7
25. 28 .- Método de recuperacidén de C1 Al a partir
de lodo de catelizador de alquilacidn de e&BAl consumi-
do, segin la reivindicacidn 18, que incluye3las opera~-
ciones de :

(a) pesar una porcibn de la fase acuosa sepe-

30. rade s treves de una zone fundidora;



(v) pasar el efluente de diche zons fundidora
a través de una zona refrigerante; y

(8) devolver el efluente enfriado a ls citada
zona de hidrdlisis s un ritmo eficaz para mantener apro

5. ximademente de 5 & 25 partes de efluente enfriado por par
te de lodo én diche zona de hidrdlisis y a una temperatu-
re eficaz para mantener la de la referida zona de hidrdli
gis dentro del orden de 60 a &190 gproximedamente.

38.- Método de recuperascidén de Cl Al a partir

10. de lodo de catalizador de alguilacién de Cl Al consumi-
do, segin le reivindicacidén 22, en el que dicha agua se
encuentra presente en uns relacidn en peso de 1l:1 apro-
ximadsmente con el mencionado lodo y la resultante mez-
cla se mentiene a una temperatura del drden de 60 a 71,1°C

15 gproximedamente.

48,- M&todo de recuperacidn dé Cl Al a partir -
de lodo de catalizador de alquilacidn de C1l Al consumido,
segin la reivindicacidn- 32, en el que dicho3lodo hidroli-
zado se mantiene & una temperaturs del orden de 37,7 a =

20, 71,18C aproximademente en la citada zona de asentamiento
durante un periodo de tiempo eficaz para formar las refe
rides fases acuosa y orgénica.

58,- Método de recuperscidn de Cl Al g partir
de lodo de catalizador de alquilacidn de C1 %} consumi-

o5, do, segin la reivindicacidn 42, en el que dgcha fase --
acuose Se mantiene a uns temperaturs del orden de 37,7
a 71,19C aproximedemente y se filtra descendentemente -
a un ritmo de flujo de 4,074 & 20,37 litros por m;nuto
por metro cuadrado de seccion transversel del filtro, -

30, aproximadamente.
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68 .~ M&todo de recuperacidn de G13A1 a partir

de 10do de catalizador de slquilacidn de D1 Al consumido,
segin la reivindicacidén 5%, en el que dicho3filtrado ge
mentiene a una temperatura del orden de 23,8 a T1,12C -—-
aproximedamente y se pasa ascendeniemente a través de la
citads zona de infiltracién a un ritmo de flujo de 4,074
a 20,37 lpm por metro cuadrado de_geccién transversal de
lecho de la citade zona, aproximadamente.

78, Mébodo de recuperacidn de Cl Al a partir
de lodo de catalizador de alquilacidn de 013Al consumido,
segin la reivindicacidn 68, en el que el ci%ado perdxi—-
do de hidrdgeno es una solucién acuosa gque contiene del
5 al 10% en peso aproximadsmente de perdxido de hidrdge
no, cuyo perdxido se afiade en una centidad suficiente -
pare gue se halle presente por 1o menos en una propor—-
cidn doble & la cantidad estequiométrica de los citados
iones ferrosos y la oxidacidn de estos iones ferrosos -~
se reqliza a una temperatura del orden de 37,7 a 71,1 -
aproximadamente.

88, Método de recuperacidn de Cl Al a partir
de lodo de catalizador de alquilacion de C13Al consumi~
do, segin la reivindicacibén 72, en el que el citado pro2
ducto de la operacidn (g) se mantiene a una temperatura
del orden de 37,7 a T1,12C gproximadamente y tal produc-
t0 se pasa desoendentemeﬁte a traves de la segunda zona
de infiltracidn a un ritmo de flujo de 20,37 a 4,074 lpm
por metro cuadrado de seccidn transversal de lecho de la
citada zona, aproximadamente.

g2, Método de recuperacidén de Cl Al a partir

de lodo de catalizador de alquilacidén de Cl Al consu———
3



mido, segin la reivindicacidén 88, en el que el resultan-
te producto de la operacidén (h) se mentiene a una tempe~
raturs del orden de 37,7 a T1,12C gproximadamente y tal
producto resultante se pasa descendentemented través de
50 la tercera zona de infiltracidn a un ritmo de flujo de
20,37 a 4,074 lpm por metro cuadrado de seccidén transver
sal de area de lecho de la citada zona aproximadamente.
108.~ "METODC DE RECUPERACION DE C1 Al A PARTIR
DE LODO DE CATALIZADOR DE ALQUILACION DE Cl AZ:IS. CONSUMIDO",
10. Segé.n queda sustancislmente descrito en la pre-—
sente Memoria, que consta de veintiocho hojas, escritas a
mAquina por uns sola cara.
Madrid, a 26 de Enero de 1970.
CONTINENTAL OIL COMPANY.
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