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‘en las patentes de Karl Ziegler, segun las reacclones:

a 30 atomos de carbono vy R, es 1a ;oiefina“qdeucorréspon-

de al raalcal alqullo R,

' -qullaluminlo al R3 puede realizarse ya sea en dos etapas
su9e51vag en reactords distintos - siendo fabricado el
monohidruro de dialquilaluminio en un primer reacﬁof segun
"la reaccidn (1) anterior, y siendo fabfieado ei.trialquila-

'lumlnlo en un segundo reactor segun la reaocion (2) con re- |
f“en una sola etapa en un solo reactor,

.te obtener un mejor rendlmlento que en el caso de una sola

1. etapa, pero presenta el 1nconveniente de exiglr ung multi--

_pleja e. imponer un reciclado de alquilalumlnlos poniendo

' 1t1vos para realigar la fabrioaclon de monohidruro de dial-|

La pressnte invencion se.refiere a.la'puesta en
reaccion en continuo de sbélidos finamente divididos conm 1{f7
qgidosry.gaseéry mas pafticularménte se refieére a la fabri-
cacion de alquilaluminios. | o

Se sabe que los alqullalumlnios pueden fabricarse
4 partlr de aluminio, hidrogeno y oleflnas como se descrlbe

LML b241R 3A R, H (1)

3JALR,H+3R= . ° 3ALRy - (2)

eh las que R representa un radical alquilo que tiene de 2

Igualmente se sabe que la fabrlcaclon del trial-

c1clado de trlalqullalumlnlo el primer reactor - o bién

El prOcedimiento en dos etapas permlte generalmen—

3 n' N -V-
plicacion de los reactores ¥y por tanto una instalicion con-

a51 en. practlca una circulacion 1mportante de llquldoa pe-

llgrosos a preslones elevadas.

Por lo demés, ye se han descrlto diversos dispo-
i
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quilaluminio;.reaccién que péne en practica un contacto en-
tre las tres fases gas-1iquide~sélido, 2n particulsr se es
criben en la patente americanma n? 3,373.179 ¥y lg natente
francesa n¢ 1,420,392 a nombre de Continental 0il Company,
S _' la patente francess n° 1.173.100 a nombre de Studiengesells-
. chaft Kohle vy la patenfe belga n? 546,432 a nombre de Kar]
Zlegler.
Los dispositivos de reaccion en continuo desecri-

"tos en esﬁas patentes presentan sin embérgo inconvenientés
'16. B de los cuasles los demds importantes son los giguisntes:
. ' = algunos, como en la pateqte francesas n?
1,173,100, utilizan un sistena de platos tamizantes o £il-
frantés con interposicién de cojines gaseosos para mejorar
o los contactos, .Este sistema puede ser la sedé de ensuciamien—
15, - tos o taponahigﬁtos parciales del reactor por las partiou-
._ias muy activas de aluminio que tienen tendencia a ‘aglomeray-

se entre si en virtud de la ausencia de pelicula aislante

0 nrotectora de’ alumina, con todas lag dificultades que ell
' arrastra hablda_cuenta del peligro presentado por los alqui-<

204 laluminios,

, ~ = otros, como en el caso de la patente francesa
ne 1,420.392, utilizan un sistema mecdnico de agitacion
-interna del réactof qus puede ser en una o0 varias fases

con-las dificultades que ello ocesionz en el plano mecdnisco

,25-." . pura_conseguif ung buena estanquidad al paso del drbol de
‘a¢cionamiento puesto que la presion de reaccidn cs eleva~-
da (de 35 é 175 bares), asi cdmo los pfoblemas ligados 8 ’

la - eroaion de lus paletas interiores, a la calclnacion |

3

',deL aluminio activo en los pasos giratorios, y a la puesta |

i
'

30. . en suspension de 1os-depositos de partlculas de aluminio
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formados por decantacion.

Ta presente invenéién tiene por objeto un proce-
dimiento de fabricacion de una mezcla de monohidruro de
dialquilaluninios y de trialquilaluminios con un buén ren-

s 2 § ./
dimiento en una sola etapa y en una sola zona de reaccion

que es perfectamente homogenea merced a una excelente efi-
. . ’ . ’
cacia del contacto agenciado en esta zona de reaccion entre

' las tres fases gas-liguido-sélido, que permite evitar to-

dos los inconvenientes sefialados mas arriba,

La presente invencion tiene igualmente por obje-

to un disposgitivo que comprende un reactor compacto capaz

de promover una reaccion en medic perfectamente homogéneo,

‘segin el cual la exeelente circulacion ¥ la mezcla muy

intimé derloé reactivos permiten un excelente contacfo de
las diferentes fases en presencia, 16 que asegura una me-
jora notable de 1o cinzmdtica de la reaccion de alqﬁila—
cién del aluminio, generalmente lenta y de_ia cinetica

de intercambios calorificos deseados. Ademis permite de
forma simultdnea y en continuo: la decantacién fucra del
reactor propiamente dicho, del gluminio que no- ha reaccio-
nado antes del trugegado de la fuse liquida, al retorno

de este aluminio no reaceionado directamente al reactor

sin mediacion de bomba o de exclusa, y el trogegudo de la

 fage liquida que qontiene los alquiléluminios producidos

al mismo tiempo que 1es finisimag impurezas pfesehtes al
comienzo en eirpolvo de aluminio y necesarias para reali-
zar un ataque conveniente dél metal,

Conforme al procedimiento do fabricacion de una
mezela de monohidruro de alquilaluninios y de trialquila-

- s 4 ] ) 2 ’ 3 () -
luminios segun la invencion, se hace reacclonar < una pre-
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" bordamiento en 1la parte superior de la zona de dceantacioa,

'qﬁe he decantado cerca de la abertura, por arrasire por

,anular definido por la chimenea que se sumerge en el medio

sion de 30 u 200 bures y, preferentemente, de 80 a 150 ba-
res, & una temporatura de 100 & 200¢C, de hidrégeno gaseo-
so, aluminio én-finas part{eulas y al menos una olefina que
tiene dé 2 a 30 atomos de carbono, caracterizandose este |
procedimiento porgue se inyecta en una sola zona de reac-—
cion y en una sola etapa; el hidrogeno y/o un gas inerte

en el seno del medio reaccional coustituido por las tres
fases sélido-liquidb-gas en la parte inferior de esta zo-
na de reaccion en presencia de una chimenea que ée sﬁmerge
en el medio reacéional, que realiza asi una puesta en con-
tacto de los reactivos por circulacidn del tipo "gag=-lift"
de‘las tres fases gas—liquidqesélido de dos columnas ligui-
das; se admite el producto de reaccidon que asi resulta en
una zona dé decantacion por und abertura agenciada en la
parte inferior de la zona de reaccion que comunica direc-
tamente con la parte inferior derla zona de decantadién;

se trasiega ¥y ge -recoge la mezcla liquida de monohidruro

de dialquilaluminios y de trialquilaluminios desprovista ie

rd) . .
las particulas de aluminio que no ran reaccionado, por deg-
misntras qua se recicla el aluminio gues no ha reaccionado
la cireulacion del medio reaccional en la zona de reaccion,

La inysceidn del hidrogeno y/o de un gas inerte

puede efectuarse al exterior de la chimenea en el espacio

reaccional y al periferia de la zona de reaccién.
Sin embargo, la forma preferida de iny:ccion de

hidrogeno y/o de un gas inerte, sepin la invencion, se

efsctia en sl interior de esta chimenea, realizandose la
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cidn de modo que su nlvel de desbordamlento regule el nivel

- las particulas de aluminio que pueden ser de diversos tamg-

-6 -

puesta eﬁ rotacion de 1las tres faséé del medio reaccional
por el mismo fendmeno que eﬁ la inyecéién exterior & la
chimenea_ya indicada, salvo que el sentido dp rotacion del
medio reaccional es invaertido, .

El establecimiento de este movimiento cireulatorio
en continuo de las tres fases solido-liquido-gas en presen—

cia una de la otra permite una excelente agitacion del me-

dio reaccional y la pealizacién practica de una zona de reac
cion perfectamente homogzénea, -
Segun una modalided de la invencidn, se efectia
el tfaéeg‘ad_é de la mezcla liquida de monohidruro de dialqui]
laluﬁinios ¥y de trialguilaluminios de la zona de decaﬁta-
¥
del llquldo rsaccional an la zona de reaccxon. En una forma
preferida, se regula el nlvel de. desbordamlanto de 1la zone
de decantacion al mismo nlvel que ¢l de la zona de reaccioan,
Bl cavndal de inye%gion del hidrogeno y/o de un
gas lnerte tal como nitrégenb o argén, en la parte inferior
de 1a zona de reaccidn, es funcidn de las velocidudes de *

circulacion del liquido reaccional necesarias pari arrastrar

i
I

flos, por ejemplo de una reparticion granulométrica de algunols

micrones a algunos milimetros,

Segin la inveneion, es apropisdo hacer pasar la g
fass guseosa situa@a por encima del liquido reaccional en :
circulacién, a una zona de "devesiulacion" (eliminacion de
pequefias particulas de 1i{quido arrastradas por la fase ga~

seo3a), La fuse gaseosa msi desprovista de liquido puede

ser sometida a un tratamiento tal como condensacion, refri-

geracién, recalentamiento y/o purga antes de ser comprimida
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' y enviada de nuevo a la parte inferior de la zona de reac-
"¢ién.
' La entidad solicitante ha encontrado que, para me-
jorar la eflcacia de la decantacidn, es ventajoso que la par-
5, te inferior de la zona de dgcantaclén, que. comunica directa-
mente con lé iona de reaccién, presente una seccidn recta mig
estrecha que la de su parte superior. Asi, puds, se tiende a
establecer una zona franquila a la altura de la zona de de-
cantacidn mientraé que la parte inferior es la sede de lige-
lC. ras turbulencias creadas por las reactivos en circulacién en
pafticular-cerca de la abertura de comunicacién de las dos
zonag contiglias de decantacidén y de reaccidn. Ests zona de
turbulencia favorece, por otra parté, el retorno de las par-
- 4fcules de aluminio decantadas que deslizan a lo'largo de la
A5, pared, en el medio reaccional. . |
Segin una caracteristiéa de la invencidn, la parte |
inferior de la zona de decantacidn estd inclinada mds de 45¢
con reépecfo a la horizontal. Ia entidad solicitanfe ha es~
tablecido. que la eficacia de la decantacién de las part{icu-

20, las de aluminio no reaccionado es tanto mejor cuanto gque la

inclinacidn eé superior o 'igual a 609C.

1
I

Puede ocurrir que burbujés gaéeosaa arrastradas ]
con el liqui&o en circulacidén, asciendan a la zona de decantg-
cién y destruyan asi el equilibrio. Para remediar este incon-
25. - . veniente, es ventajoso 1nterponer una zona vertlcal situada
entre la parte superior y la parte inferior de la zona de
decantacidn, atrapendo las burbujas que ascienden a esta
zona de decantacidn.

La presente invencidn se aplica de forma muy satis-

30. . factoris a la fabricacidn de los butilaluminios (n-tutil-se-
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. primarios de cadenas lineales a partir de cortes de hidrocar-

del tipo “gaé-lift", creando la introducci6n de gas en la fa+4

-8

cundario-butil- e isobutil-aluminio) segin el procedimiento
descrito en la solicitud de patente francesa n® 75.20253 de-
positada el 27 de junio de 1.975 por la entidad solicitante

¥y que se refiere.a "Procedimientc de obtencidén de alcoholes

buros en C,". _

El dispositivo de fabricacién de alquilaluminios
objéto de la invencidn, comprende un reactor en una sola eta+
pa gonstituido por unz cubierta o envoltura exterior que se
abocarda hacia la parte superior, por.uﬁa chimenéa central
en el interior del reactof en cuye parte inferior se encuen-
tra unfdifﬁsor de gas; un d§cantadqr al exterior del reactor
que compfehde,una unidén quefio conecta diréctamente é la par-
te inferior del reactor,.ung.cémara de seccidn relativamente
importante necesaria parsa c%;ar ung zona tranquila de decan-—
tacién de las particulas sdiidés, ¥ eventualmente un tubo -
vertical que sirve para atrgbar las burbujes gaseosas que as-+
cienden por esta unién. ’

La figura 1, representa una forma particular dé %
fealizaqién del dispositivo segin la invencién.

la figura 2 répfesenta el esquems de una instale-
cién que pone en préctica el dispositivo de la invencién
para la fabricacidén de alquilaluminios ilustradas en el ejem<
plo concreto‘de realizacidn descrito a continuacién.

En la figura 1, el reactor propiamente dicho 4 es

se liquida reaccional diferencias de densidad, y pudiendo sex
inducida una circulacién bajo la influencia de esta varia-

cién.

‘La velocidad de circulacidén de la fase liquida debe
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menea ceﬁtral disminuyendo asi el reciclado de las burbujas.

alimentacidn por el medio reaccional en circulacién y rea-

-9 -

sér.aufiéiente péra mantener en suspensidn le fase sélide que
puede presentar en forma de polvo, de granalla, de virutaes de
alumihio, 0, generalmente, en forma dividida.

Para lograr ésto, el reactor A y la chimenea C es-
tén constituidéé por 2 tubos concentricos tales que la sec-
cidén interior de la chimenea ¢ sea aproximadamente igual a la
seccidn del espacio anular as{ formado.

Segdn una forme particular de realizacién de la
invencién, en la parte interior de la chimenea C, preferente-
mente en su parte inferior, se encuentra un difusor o un in-
yector de gas E que emite burbujas en la columna de 1iquido
éenxralrocasionando la circulacién ‘de los reactivos y la
puesta en susﬁensidn,de 1a fase sélida.. '

Seavn la.invencidn, el tubo periférico del reactor
A estd abocardado hacis la parte superior para permitir un -

degasificado del lfquido que desborda por encima de la chi-

El vértice del reactor A propiamente dicho recibe
las tubuladuras M y N de introduccién de las materias primas:
hidrdgenp, aluminio divididé, olefinas ﬁ@ eventualmente, los
disolventes apropiados de tipo conocido. Estas tubuladuras
pueden sumergirse en el medio reaccional o simplemente condu-
cir a la fase gaseosa del reéctor como se representa en la

figura 1, siendo inmediatemente atrapados los reactivos de

1lizada la mezcla intima de los reactivos.
El difusor de gas puede ser de confisuraciones muy
diversas y elegido entre los sistemas conocidos, tales como,

entre otros, caleinado metédlico, placa o tubo perforado, o

. t_'obera..
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"del reactor para. impulsarlas en G en el tubo conectado al di-

- reactor 4, un "devesiculador" H (sistema que tiene como. fina-

. la fése'gaSeosa) por donde se hace pasar la fase gaseoss si-

- 10 =

El difusior puede ser alimentado por una fgente er
terior de éas'réactivo en G, eventualmente diluido por un gas
inef?e y/0 por mediacién de un circulador o de un compresor
de gas situado entre F y G ¥ no representado en la figura 1,

el cual aspira la fase gaseosa en F hacia la parie superibr

fusor E en la parte inferior del reactor.

Puede ser 1til colocar en la parte superior del
lidad eliminar pequefias partfculas de lfquido arrastradas ponx

tuadé por encime del liguido reaccional en circulacidp antes
de,saiir por P y ser impulsada en G eﬁ el tubo conectado al
difusor E como acaba de indicerse.

. El equilibrio térmico deseado del reactor A es
realizado con ayuda de una doble envolvente exterior I. Sin
embargo, cualquier otro medio adecuado puede ser puesto en
prdactica tal como, entre otros, tubo serpentin en el interior
del reactpr, 0 por enfriamiento, recalentamiento o condensa-
cidén de los gases al exterior del reactor.

La otrs parte del disposifivo de la invencién com—!
prende un decantador B unido directamente & la zona anular |
del regctor A:por un tubo K. Este decantador engendrg una
zona_tfanquila en la gque se'efectﬁa la separacidn sdlido-li-
qﬁido. Ia seccidn de la parte superior del ddcantador B se
elige de fal forma que pueda alcanzarsé el grado de separa-
cién deseado.

7 Segén la inveneidn, el tubo K estd inclinado més

de 45¢, y prgferentemente, aproximadamente 60 a 65¢, con res-

pecto a la horizontal. Angulos de inclinacién superiores a
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‘prdctica de tales disposiciones no es fécil y la entidad so-

.bosadero por medio, por ejemplo, de un tubo de trasegado L.

‘la altura o el nivel.de lfguido en el reactor A.

-1 unen el reéctor Ay el tubo de degasificado J y el decanta-

'@or B.

-11 -
652, por ejemplo 802, son utilizables, pero la reslizacién

licitante ha'cbmprobado gque los mayores dngulos de inclina-
cidn presentan el inconveniente de comprometer la zona de
tranquilidad que se intenta establecer en el decantador B.
Durante la decantacidén, los sdélidos. decantados en
el tubo inclinado K descienden pdr este tubo y son puestos
en circulacidn desde el momento mismo que alcanzan la zona
gnular del reactor. , 7
. Ei decantador B funciona a nivel constante, siendo
trésegado el 1fquido que contiene la mezZcla de monohidruro de

dialquilaluminios y trialquilaluminios producidos, por un re-
la altura de trasegado o el nivel de desbordamiento, regula

Resulta dtil colocar un tubo J de degasificado ha-
ciarla parte superior del tubo K entre éste y el decantador
B a fin de frapar las burbujas que, arrastradas a la zZona i
aular del ieactér A, ascienden eventualmente por el decanta—i
dor y destruyen asi el equilibrio.

Al estar obligado este .dispositivo a trabajar bajo

presién elevada para la fabricacién de alquilaluminios, unas

1fneas de equilibrados de gas no representadas en la figura

El dispositivo de la invencidn presenta el interés
de ser de una gran simplicidad de realizacién interna pues-
to que estd desprovisto del paso de 4rbol, del sistema mecé-

nico de agitecidén, de tamices filtrantes, de platos, de pan-

tallas o de deflectores, lo que representa una serie de ven-
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mismo tiempo que el l{quido, las finfsimas impurezas presen-

 sa muy satisfactoria e intercambios calorificos deseados.

de petrdleo.

~ -12 - ~

tajas téenicas muy imporitantés cuando se sabe que la presidn
de reaccidn es elevadé, por ejemplo de 80 a 175 bares, y que
los alguilaluminios son pgoductos delicados de manipulér
puesto que son piroféricos, y que el aluminio en cirecula-
cién esté en un estado muy dividido y activado que ensgcia 4~
cilmente un intérior de reactor comﬁlejo comd los dél‘arte
anterior, y gqite caleina féciimenteAen piézas mecédnicas en
friceién o en rotacidn.

"El dispositivo de la invencidn permite trasegas al

tes de partida en el polvo de aluminio y necesarias paras te-
ner uh ata&ue conveniente del metal. |

El tipo de reactorrdeserito més arriba, permite
ademds una excelente circulzeién y un mezcia&o {ntimo de los

reactivos asegurando asi una cinética de transferencia de mas .

De un modo més general, el diswositivo de la-
invencién puede ser utilizado pare la realizacidén de otros ti-
pos de reaccidn haciendo intefvenir gsimulténeamente las tres
fases.en presencia'sdlido-liquido-gas que necesitan un contag¢-~
to iﬁtigo de éétas tres féses entre si. Como ejemplos de ta-
les reacciones, ée puede qitai en particular 1arhidrogenacidn

catalitice- en fase 1{quida ¥ el hidro-tratamiento de bolsas

Al_estér destinado este-dispositivo a efectuar
generalﬁenfe éi cdnfaeto triple gas—liquido-sdlido, comprende,
segin la invencién, un reactor y un decantador caracterizado
porque el reactor es de una sola etapa que se presenta bajo

la forma de dos tubos concéntricos, uno de los cuales que siy-

ve de chimenea central y el otro de'pared del reactor abocar-
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" con respecto a la horizontal prolongada empalmé que va & una

" cémara de'décantaciﬁn situada en la parte superior del decean-

“tar burbujas eventuales que proceden del reactor, mientras

de triutileluminios y de monohidruro de dibutilaluminios &

hacer comprender mejor el funcionamiento del procedimiento

.y el dispositivo de la invencidn, y no debe ser considerado
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dado hacia arriba; en la parte inferior de esta chimenea se
encuentra un difusor de gas que permite la inyeoccidén de gas
en la columa lfquida que sie encuenira por éncima,do sate

difusor, 1o que ocasiona ﬁna puesta en circulacidn del fipo
"gas-lift"'de'los reactivos en ausencis de todo sistema mecd-
nico de agitaciédn; el reactor comunica directamente con el

decantador por un empalme, tal como por ejemplo un tubo, in-

c¢linado més de 452, preferentemente igual o superior a 602

tador de seccién apropiada y adaptada segin la renarticidn
granulométrica de las particulas de s6lidos a decantar.

_ | En una forma preferida de realizacidn, este empélma.
inclinado comprende un tubo vertical situado entre le unién

reactos-decentador y la cédmara de decantacidn de modo a tra-

qﬁe en la parte superior del interior del reactor se encuen-
tra un devesiculador que actia en la aépiracidn de la fase
gaseosa, por éjemplo con ayuda de un sistema de aspiracidén
¥y de impulsién al exterior del reactor.

El ejemplo que sigue de fabricacién de una mezcla

partir de hidrégeno, ¥ aluminio dividido y de un corte de
hidrocafburo‘en 04, gue se refieren al esquema de instala-

cién de la figufa 2, tiene como dnica’finalidad ilustrar y

como limitativo.

Se introduce en el friturador 3, el aluminio de

partida que se encuenira en forma de granalla, pepitas o viru
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tor por el difusor, poniendo asi los réaeiivos en circula-

~ ladura de int:oduccidn de disolvente 6, disolvente de enjuagze:

-14 -

tas eﬁ el tanque 1 asi como un corte de hidrocérburoa pfooe—
dentes.&ercracking petroliféro contenido en el dépdsito 2y
que tiene la composicidn ponderal siguientes |
buteno-l: 53,9% buteno~2: 28,6% isoﬁuteno: 7,2% - 7
butano : 8,7% isobuteno: 1,5% butadienos 0,05%

' La trituracién del alumihié en medio liquido per-
mite reducir el tamafio de las particulas del metal ¥y sctivar-

lo antes de su introduccidén eﬁ el reactor 1l.

la paste de aluminio finamente dividida en el corte

de hidrocarburos Cy o8 entonces intro&ucida con ayude de una
bomba 4 en el reactor ll. El hidrdgeno es introducido por

la tubuladufa 5 y permite mantener la presi6n constante en el
reactor. Este reactor estd conferido de modo a resistir e pres
sgiones élevadas {hasta los 200 bares), ¥y compregde en el inte
rior, una chimenea centrai 13 én cuya parte inferior se en-
cuentre ﬁn generador de burbujas a modo de difusor de gas
alimentado con ayuda de uﬁ compresor 7 que aspira la fase ga-

seosa en el vértice del reactor y la impulsa al fondo del reaf

<>

¢cién,

En las paredes exteriores del reactor 11 una doble |

'

envolvente regula la temperatura de la mezcla reaccional por

une aportecidén o una eliminacién de calorfas.

do; por ejemplo, ¥y comprende, ademds, lineas de equilibrado 8
de las fases gaseosas de las otras partes del dispositivo,
con los sistemas de seguridad habituales, tales como vdlvula

y disco de ruptura.

El reactor estd igualmente equipado de una tubu- |

Las proporciones, en peso, de reactivos inyecta-
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-tilaluminios'(dosificable por complexometria con isoquinolei-

| 2 alimentada.

~ . -15- >

dos en continuo en este reactor de sintesis de los butilalumi.

nios (mezclas dé tributilaluminios y de monohidruros de dibuti=
laluminios) son las siguienteés, por hora

Aluminio " 1 104 partes hidrégeno: 13 partes.
Corte 04 indicado més arribas 6567partes.

La readcidn es efectuada a 1402C cdn une presién
de 120 bares.

Estas materias primas desde el momento mismo de
la introduccién en el reactor 1l son inmediatemente mezcla-
das con el medio reaccional en circulacidn.

La velocidad de introduccidén de los reactlvos es

regulada pare que la proporcidén molar de monohidruro de dibu-

pa) se mantenga al 56% en los butilaluminios. El grado de
este monohidruro es regulado por. la relacién de la cantidad

de galuminio en 1 alimentada 8 la cantidad del corte C4 en

'El sluminio no reaccionado del medio reaccional
decanta en el decantador 12 y el trasegado de una fase liqui-

da desprovista de las particulas metflicas de eluminio pero

cargada de fin{simas impurezas dénopinadas "lodos", se rea- i
liza en un recipiente 14 a nivel constante. El lfquido trase—

gado que corresponde al 1fquido desbordante del tubo de trase

gado gque en el decantador, es entonces expansionado hasta la
presidn atﬁoéférica recuperdndose en 9 los gases procedenfes
de la expensién principalmente constituidos por hidrégeno y
por 136 partes en peso de hidrocarburos Cy qué presentan la
composicidn siguiente:

tuteno~1 : 4,4 % buteno-2 s 15,5%

isotuteno: 2,9% butano + isobutamo: 77,1%
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En 10, se recoge el lfquido constituido esencial-
mente por 635 partes en pesorde ung mezcla de tributilalumi-
nios y de monégidruros de dibutilaluminiosbque conmprende el
81% de radicales npiutil, 11% de radicales sec-butil y 8% aé
5, radicales isobutilo. '

- Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento,
as{ como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacer—
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas
SOn,suscepﬁibles de modificaqiohes de detalle en cuanto no
10. ! altéréﬁ su prihcipia fundamental.

REIVINDICACIONES

l;-'Procedimieﬁtq y.dispbsitiﬁo para la fabrica-
cién de alquilaluminios, més especificémente de monoﬁidruro
de alquilaluminios y de trialquilaluminios, segin el cual se
15. ‘hace reaccionar a una presidn de 30 a 200 bares y, preferené
. temente de 80 a 150 bares, azuna teﬁperatura de 100 a 200¢C,
hidrdgenp £ase080, aiuﬁinio en finas particulas y al menos
une olefina qﬁe tiene de 2 a 30 dtomos de carbono, carac-
terizdndose él procedimiento porque se inyecta en una sola
20. - zona de reaccidn en una sola etapa, el hidrdgeno y/o un gas
‘ inerte en el seno del medio reaccional cpnstituido poxr las
tres fases sdlido-liquido-gas y en la parfe inferior de la
zona de reaccidn, en preseﬁcia de una chimenea que se sumer-—
ge en el medio reaccional, realizendo as{ una puesta en con-
25. - ; iacto de los rgacfivos por circulacidnrdel tipo "gas-lift"
de las tres>fases sdlido-iiquido-gas de 2 columnas liquidas;
se admite él producto de reaccidn que aéi resulta en una zona
de decantacién por una abertura agenciada en la parte infe-

rior de la zona de reaccidn que comunica directamente con la

30. - parte inferior de la zona de decantacidén; se trasiega y se
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recoge la mezcla liquida de monohidruro de dialguilaluminios

¥y de traiqluilaluminios desprovista de las particulas de alu-

"minio que no han reaccionado, mientras que se recicla el alue

ninio que no ha reaccionado, que ha decantado cerca de la
abertura, por arrastre merced a lg circulacidén del medio reac-
cional en la zona de reaccién. ' '

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque se inyecta hidrégeno y/o un gas inerterenrel
interior de la chimenea.

3= Procedimiento segn las reivindicaciones 1 6 2,
caracferizado porque se hace pasar por una zona de devesicula~
cidén la fase gaseossa situada por encima del 1iquido reaccional
en circulacldn.‘ ' '

- Erocedimie”to segin cualqulera de las reivindica-
ciones 1 a 3, caracterizado pornve la parte inferior de la zona
de decantacidén que comunica directamente con la parte inferior
de la zona de reaccién, presenta una seccidn mds estrecha que
la que tiene én su parte superior. '

5.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica-

7éiones 1l a 4, caracterizado porque la parte inferior de la zona
.de decantacidn estd inclinada mds de 452 y, preferentemente,
"sﬁperior o igual a 60¢ con respecto & la horizontal prolonga-

da.

' Bam frocedimiento segin cﬁalquieré'de lag reivindica-
ciones 1 a 5, caracterizado porque se 1nterpone una zZona ver-
tical de degasificado en un lugar s1tuado entre la parte supe-
rior ¥y la parte inferior de la zona de decantacidn.

7.4 Disposifivo para la puesta en prdctica del proce-
dimiento segin la reivindicacidén 1, del tipo que comprende un

reactor y un decantador, caracterizado porque el reactor es de
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10.

.15.

20.

25.

30,

una sola etapa constituido por una envoltura exterior gue se

‘abocarda en la parte superior, que recibe en su vértice tubu-

'decanta016n de las particulas sélidas.

. por un tubo inclinado de 60 a 652 con respecto a la horlzontal.

‘rizado porque el reactor, de una sols etapa, se presenta bajo

.la forma de dos tubos concentricos, uno de los cuales szrve de

- 18 -

laduras de alimentacién de hidrégeno, de aluminio dividide ¥y de
olefinas que tienen 2 a 30 étomgs de cdrbono, estando dispuesta
una chimenea central en el interior del reactor en cuya parte

inferior se encuentra un difusor de gas, y porque el decantador
al exterior del reactor comprende una unidén que lo conecta die

rectamente a la parte inferior del reactor e inelinada mds de

452, con respecto a la horizontal, y una cdmara de seccién rela-!

tivamente importante necesaria para crear una zona tranqulla de |

8.- Dlgp031t1vo segun la reivindicacidn 7, caracteri-
zado pérque la parte superior del-:eaétor comprende un dévesicu-
lador interno, 7;

9.~ Dispositivo segﬁn Ia{reivindicacién 74 8, carac~
terizado porque el decantador comprende, ademds, un tubo verti- |
cal interpuesto hacla la parte supermor de la unién inclinada
¥ situado entre esta unién y la cémara de seceidn relativamen-—
te importante,

10.- Dispositivo segun cualquiers de las reivindica-

ciones 7 a 9, caracferizado porque la unién estd representada

1l.- D18p031t1vo segin la reivindicacidn 7y caracte- .

chimenea central y el otro de pared del reactor aborcadado ha-
cia la parte superior; en la parte inferior de estas chimeneas
se ehcuentra un difusor de gas que permite la inyeccién de gas

en la columns liIquida que se encuentra por encime de este difu-

sor, ;o que ocasiona una puesta en circulacidn del tipo "gas-lif%

1]
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de los reactivos; comunicando el reactor directamente con el de«
‘cantador por un empalme inclinedo mds de 452 y, preferentemente,
igual o superior a 602, con respecto a la horizontal prolongada,
empalme que va a une cémara de decantacidn de secoidn apropia-~
5 da y adaptada segin la reparticién granmulométrica de las parti-
culas de sélido a decantar.

12.~ Procedimiento y dispositivo para la fabricacidn
de alquilaluminios, tal y como queda sustancialmente deserito
en la presente Memoria, ¥ en los dibujos adjuntos. !
10. Esta Memoria consta de 19 hojas escritas a mdquina pori

ung sola carae.
¥adrid, i2 MOV 1976

REONE~-POULENC INDUSTRIES. - i
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