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La invencién se refiere a un procedimiento para la di-
gociacidén térmica de hidrato de cloruroc de aluminio con diso-
ciacién de como minimo la parte principal del hidrato de clo-
ruro de alumiﬁio en un reéactor de disociacién calentado indi-

rectamente, calcinaecién y disociacidén de eventuales cantida-

_ des residuales de cloruro de aluminio en un horno tubular gi-

ratorio calentado directamente y enfriamiento del déxido de
aluminio formado en un tubo giratorio bajo calentamiento pre-
vio simultﬁneo de gas de combustidn oxigenado.-

Ya se conoce el disociar térmicamente los cloruros de .
metal, bien sea en forma de soluciones, bien sea en forma de
sales, y producir de esta manera hidrégeno clorado y el 6xi-
do de metal correspondiente al cloruro de metal.

La disociacidn se puede realizar por célentamiento di-
recto en hornos de tostacién de pulverizacidén (Stahl und Ei-
sen 84 (1964) pdginas 18041 y siguientes) o en reactores de
capa de turbulencia (publicaciones alemanas DOS 15 46 164,
DAS 16 67 180, DOS 22 61 083, Patente US 3440 009).

. La disociacién de soluciones, pero también de cloruros
de metal previamente cristalizadqs mediante calentamiento
directo conduce sin embargo a soluciones de dcido clorhidri-
co comparativamente dlluidas, lo que resulta desventajoso,
especialmente cuando se desean soluciones dltamente concen=~
tradas o hidrégeno clorado puro.

Para la meta de obtener hidrdgeno clorado 4ltamente
concentrado sirve el procedimiento descrito en la patente
austriaca 315207 en el que en la etapa de disociacién se ca-
lienta indirectémente por la mezcla de portadores de calor
sélidos, previamente calentados, tales como corundo, o hie-

rro, o el mismo material de tostacidén. Si bien con este pro-
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"tador de calor se componga de sustancias ajenas al procedi-

_ tosas instalaciones. Siempre que el portador de calor sea el
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cedimiento se logra claramente la meta perseguida tiene sin

embargo también coﬁsiderable desventajas. Siempre que el por-

miento, esto es, no los productos del procedimiento termina-

dos, se precisan para la separacién y toda alimentacién cos-~

mismo producto del procedimiento se ha de reciqlar al horno
de disociacién, debido a las considerables necesidades de
energia, una corriente de productos grende, que por regla ge-
neral asciende a un miltiplo de la cantidad de material ali-
mentado. Aqui reéultan dé muy considerables los gastos para
el transporte del material y para las instalaciones de trans-
porte resistentes a las altas témperaturés.

El cometido de la invencién es poner a disposicidén un
procedimiento que no tengas las desventajas conocidas, espe-
cialmente bajo mantenimiento de la ventaja de obtener un hi-
drégeno clorado 4ltamente concentrado que evite la desventaja
de mover grandes flujos ae material.,

El cometido se soluciona desarrollando el pro?edimien-
to de la clase mencionada al principio, conforme a la inven-
cién, de manera que como minimo la parte prinéipal del hidra-
to de cloruro de aluminio sea disociado en estado turbulento
bajo alimentacién de eneréia de‘disociacién'a través de su-
perficies calentadoras.

El estado de turbuiencia, en el gque por calentamiento
indirecto se disocia como minimo la parte principal del hi-
drdgeno clorado, puede corresponder al de una capa de turbu-
lencia clésica,'preferenxemente con una densidad media de

suspensién de 600 hasta 1000 kg/m3 ¥ una velocidad del gas

de turbulencia inferior a 0,8 m/seg, o también a-una capa de
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_ sica se encuentra en el alto Indice de transicién térmica,
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. den presentar fenémenos de recalentamiento en las proximida-

-4-
turbulencia expandida con reciclado de sélidos (capa de tur-
bulencia ecirculante) preferentemente con una densidad media
de la suspensidén de 50 a 400 kg/m3 y una velocidad del gas
de turbulencia de 1,5 a 5 m/seg.

Una ventaja del empleo de una capa de turbulencia cld-

debido a alta densidad de la suspensién. Una desventaja es

que, debido a la reducida intensidad de turbulencia, se pue-

des de las superficies de calefaccién. Al emplear una capa-
de turbulencia expandida con circulacidn de sdli&os se evi-
tan con seguridad los fendémenos de recalentamiento. Ademds
se compensa émpliamente la desventaja de los Indices de tran-
sicién térmica més pequefios por la posibilidad de una mayor
proporeidn de circulacién.’ }

La velocidad del gas de furbulencia antes mencionada
'se refiere a la velocidad efectiva del gas que se obtiene en
la disociacidén indirecta. Se compone esencialmente de una
mezcla de gas de fluidificacién empleado, del vapor formado
por la humedad introducida y el agua de cristal y el gas del
hidrdgeno clorado que‘se forma por la reaccién quimica del
cloruro de aluminio gsi cgmo"evaporacién del hidrdégeno clo-
rado fisicamente accedido. La velocidad del gas vale para
el reactor de capa de turbulencia libre de material arremo-
linado.

Para el accionamiento del lecho fluidificado se pueden
emplear, en caso dado, gases externos previamente calentados.
Sin embargo es conveniente emplear los gases'de salida del

horno tubular giratorio para la calcinacidén del éxido de alup

minio. Si la disociacidén de como minimo la parte principal
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‘cho y bajar su temperatura. Esto se reéliza, en ulterior de-

da del horno tubular giratorio em contacto directo de inter-
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del hidrégeno clorado se efectuia empleando una capa de tur-

bulencia clésica se recomienda emplear los gases como gases

secundarios alimentados por encima de la superficie del le~
sarrollo ventajoso de la invencidén, teniendo el gas de sali-

cambio térmico con cantidades adecuadas de hidrato de cloru-
ro de aluminio fresco. Si la disociacién del hidrégeno clora-
do se efectia empleando una capa de turbulencia circulante

no ss necesario enfriar el gas que se puede alimentar como
gas de fluidificacidén y/o gas secundario. Cuando se desea una
reduccidén de la temperatura, esto se efectua convenientemente
en intercambiadores en suspensién que tienen una zona de sus-
pensién, por ejemplo, un arremolinador venturi y en caso dado
una zona de separacién en forma de un ciclén. Para el accio-
namiento del reactor de capa de turbulencia se pueden emplear
tembién los propios gases de salida, convenientemente después
de su desempolvado en filtros eléctricos, Mediante reciclado
adecuado de los gases del reactor de disociacién o del horno
tubular giratorio es posible un modo del servicio con solo
una corriente de gas de producto.

El calentamiento indirecto del reactor de capa de tur-
bulencia se efectda convenientemente por superficies de ca-
lentamiento colocadas en el reactor, que reciben portadores
de calor liquidos, tales como fusiones salinas o aceites.

Las paredes de tubos, que estén unidas por éhapas conducto-
ras (tubos de aletas) son especialmente ventajosas. Ai em-
plear una capa de turbulencia cldsica se recomienda el monta-
Jje de las paredes de tubos de manera que resulte un curso

horizontal de los tubos, al emplear una capa de turbulencia
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circulante, por razones de una erosién mds reducida, un curso
vertical de los tubos. La alimentacién de los portadores de
calor, gas de fluidificacién, en caso dado gas secundario,

asi como hidrato de cloruro de aluminio y en caso dado su bro«

porcidén de recirculacidn se ajustard-equi de manera que, se-

del lecho de material en turbulencia se encuentre entre 200
y 400¢C,

Los gases de salida, que en una forma de ejecucidén pre-
ferente de la invencidén con una temperatura del lecho del ma-
terial en turbulencia de 200 - 4009C tienen aproximadamente
las mismas temperaturas, se deben alimentar para la separa-
cién de los polvos arrastrados directamente & un filtro elée-
trico, »

los tiempos de residencia del material en turbulencia
se seleccionarédnconvenientemente tan altos de manera que se
disocien aproximadamente un 70 hasta 95% del cloruro.

Del reactor para la disociacidn de'como ninimo la parte
principal del hidrégeno clorado se extrae, en forma continua,
una corriente de materisl en turbulencia y se introduce en
el horno tubular giratorio. Aqui se calientan las particulas
y disocian el restante cloruro bajo cesién de hidrégeno clo-
rado. El horno tubular giratorio se acciona en forma en si
conocida y se calienta directamente empleando gas de calefac-
cién y/o aceite de calefaccién. E1 perfil de temperatura se
ajustard aqui de manera gue en la primera zona caliente exis-
ta una temperatura en la zona entre 750 y 1100°C.

Después de un tiempo de resicencia suficientemente lar-
g0 llega el 6xido de aluaminio, shora terminsdo de calcinar, a

un tubo giratorio en el que se enfria empleardo g=ses oxige-
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nados. Mediante el enfriamiento se pueden alcanzar temperatu-
ras finales para el 6xido de aluminio de unos 1009C,

La invencién se.explica con mds detalle a base de las
figuras y de los ejemplos de ejecucidn.

Representan

la fig. 1 un esquema de flujos del procedimiento de la
presente invencién empleando un estado de capa de turbulencia
con capa de turbulencia expandida '

la fig. 2 un esquema de flujos del procedimiento de la
presente invencidén empleando un estado de capa de turbulencia
con capa de turbulencia cldsica, en cada caso en la zona para
la disociacién de como minimo la parte principal del hidrato
de eloruro de aluminio.

" En la fig. 1 se aliﬁentg hidrato de cloruro de aluminio

a través del dispositivo de alimentacién 1 y la bdscula de
banda de dosificacién 2 a un arremolinador de venturi 3 que
a través de la tuberia 4 recibe los gases de salida del horno
tubular giratorio 5. La suspensién de gas/sélidos que se for-
ma llega a través de la tuberia 6 & un separador de ciclén 7
Yy Se separa en una corriente de gas que se evacda a través
de la tuberia 8 y una corriente de sélidos que se evacda a
través de la tuberia 9.

Opcionalmente se puede conducir una corriente parcial
de hidrato de cloruro de aluminio a través de la tuberia 10
directamente al reactor de capa de turbulencia 1l.

La corriente de sélidos de la tuberia 9 llega al reac-
tor de capa de turbulencia 1l que estd concebido como capa
de turbulencia circulante con separador 12 y tuberia de re-

ciclado 13. Sus superficies de calentamiento 14 se calientan

a través de un circuito de portador de calor cerrado 15 con
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dispositivo de calentamiento 16. Como gas de fluidificacién

dispositivo de calentamiento 16 que se alimentan a través de
la tuberla 17, o los gases reciclados a través de las tube-
rias 18 y/o 19 de las tuberias de gas de salida 20 y/o 8. En
caso dado se puede emplear como gas Secundario el gas de sa-
1ida remificado a través de la tuberia 21 de 1la tuberia 18/20.
El gas de salida del reactor de capa de turbulencia 1l llega
a través de la tuberia 22 a un filtro eléctrico 23 y finalmen
te a la tuberia de gas de salida provista de una soplante 24
que conduce &’ la instalacién para la absorcién del hidrégeno
clorado (no representada). El polvo separado: en el filtro
eléctrico 23 se retorna a través de tuberias 32 y 9 al reac-
tor de capa de turbulencia 1l.

Del reactor de capa de turbulencia 1l se retorna una
corriente parcial de cloruro de aluminio parciaslmente diso-
ciado, a través de cicldn 12 y la tubéria 25, al horno tubular
giratorio 5. El horno tubular giratorio 5 se calienta con los
gases oxigenados alimentados a través de la tuberia 26 y con
combustible alimentado a través de la tuberia 27, que se com-
pone especialmente de aceite calefactor y/o gas calefactor.

El 6xido de aluminio tgrminado de caleinar y extraido
del horno tubular giratorio 5 después de un tiempo de resi-
dencia suficiéntemente largo segin las condiciones de servi-
cio existentes llega a través de la tuberia 28 al refrigera-
dor de tubo giratorio 29 que se alimenta con gas oxigenado
alimentado & través de la tuberia 30. Una vez efectuado el
enfriamiento sale el 6xido de aluminio a través de la tube-
ria 31 del refrigerador de tubo giratorio 29.

La ejecucién cde la invencidén segin la figura 2 se dife-
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.de gas de salida 20 y/o 8. Los demds flujos de sélidos y gas
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rencia de la figura 1 esencialmente porque el reactor de capa
de turbulencia 11 se acciona en forma cldsica. Por lo tanto
se suprime aqui el separador para los sdélidos extraidos en
la capa de turbulencia circulante del reactor de capa de tur-

bulencia y la tuberia de retorno al reactor de capa de turbu~

suficiéntemente largo en el reactor de capa de turbulencia 1l
a través de la tuberia 25 al horno tubular giratorio 5.

Por lo demds se puede fluidificar también aqui el reac-
tor de capa de turbulencia 1l occionalmente con los gases ca-
lentados en el dispositivo de calentamiento 16 o los gases

reciclados a través de la tuberia 18 y/o 19 de las tuberias

son idénticos a los de la figura 1.
Ejemplo 1 (con referencia a la fig. 1)

A través del dispositivo de alimentacidén 1 y la bédscu-
la de banda de dosificacién 2 se alimentaron por hora 136 t
de AlCl3 . 6H20 con una humedad superficial de un 15% y una
granulometria media dp50 de 150/um. Un 50% del material ali-
mentado 1llegé a través de la tuberia 10 directamente al reac-
tor de capa de turbulencia 1ll, 50% de la cantidad alimentada
pasé al arremolinador de venturi 3 que se carga con los ga-
ses de salida calentados a 8502C del horno tubular giratorio
a través de la tuberia 4. La cantidad de gas de salida ascen-
dié a 28700 m3N/h. La suspensién formada en el arremolinador
de venturi 3 llegd a través de la tuberia 6 al separador de
ciclén 7 donde se separaron los sélidos y el gas. El gas, cu-
ya temperatura ascendid a 1509C y que se obtuvo en una canti-

dad de 39200 mBN/h con un contenido en hidrdégeno clorado del

13,4 volimen-%, llegd bajo interconexién de la soplante a la
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_ Que se alimentaron al horno tubular giratorio 5. El horno
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tuberia 8 y desde alli a través de la tuberia 19, como gas de
fluidificacién,al reactor de capa de turbulencia 11. Los &6-
lidos (58 t/h)separados en el separador de ciclén 7 se alimen-
taron a través de la tuberia 9, asimismo con una temperatura
de 1509C, al reactor de capa de turbulencia 11.

El calentamiento del reactor de capa de turbulencia 4
se  efectud con una fusidén de una mezcla de cloruro alcalino

Que se aliment$ a través del circuito 15 con 4609C y se ex-

ror 8100 kg/h de aceite de calefaccién pesado (H, 9500 keal/kg)
en'el dispositivo calentador 16. Debido a las condiciones de
servicio seleccionadas se presentd en el reactor de capa de
turbulencia 11, que tiene un didmetro de 6,5 m y una altura
de 20 m, una temperatura de 2509C., La velocidad del gas de
turbulencia ascendid a 2,5 m/seg. Mediante reciclado de sdéli-
dos adecuado a través del ciclén 12 y la tuberia 13 se logrd
un.iiempo de residencia medio de 3 horas. La densidad media
de la suspensidn se encontraba en 150 kg/mj, la pérdida de
presién en 3000 mm de columna de agua. Bajo las condiciones
énteriormente indicadas se disorcié aproximadamente un 90%

de cloruro de aluminio.

A través de la tuberia 2% se evacuaron por hora 34 t

tubular giratorio 5 se cargé con aire previamente calentado
con 1625 kg/h de aceite de calefaccién pesado (H, 9500 kcal/
kg) y 20 700 mN/h en el refrigerador tubular giratorio 29.
Fn la zona de la temperatura mdxima se calcanzaron 9009C,
Después de un tiempo de residencia suficiéntemente lar-
g0 1legd el calcinado, cuya cantidad ascendia a 25 t/h, al re-

frigerador tubular giratorio 29 donde se enfrié a 150°C.
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filtro eléctrico 23, alli se desempolvd y finalmente ée con~

Debido al reciclado cuantitativo de los gases de sali-
da del separador de ciclén 7-al reactor de capa de turbulen-
cia 1l se formé una corrienté de gas de 130 900 mBN/h con un
contenido en hidrégeno clorado del 27,8 volimen-%. Se alimen-

t6 a una temperatura de 2509C a través de la tuberia 22 al

dujo a través de la tuberia 20 y soplante 24 a la instala-
c¢ién de absorcién (no representada).
Ejemplo 2 (con referencia a la fig. 2)

A través del dispositivo de alimentacién 1 y la bdscu-
la de banda de dosificacidén 2 se alimentaron por hora 136 %
de AlCl3 o 6H,0 con una humedad superficial de aproximedamen-
te un 15% y una granulometria media dpgy de 150/um.'

La instalacidn para la disociacién de como minimo la
parte principal del cloruro de aluminio se componia de dos
partes idénticas en cuyos reactores de capa de turbulencia
11 se introdujeron en cada caso un 25% del material alimenta-
do. 50% del A1013 R 6H20 llegd a un arremolinador de venturi
3 donde se suspendieron con 28 700 mBN/h del gas de salida
de 850%C del horno giratorio tubular 5 y se extrajeron{a tra-
vés de la tuberia 6. En el separador de cicldén 7 se separa-
ron los sélidos y el gas. El gas, cuya temperatura ascendié
a 15090 y se obtuvo en una cantidad de 39200 mBN/h con un
13,4 voluimen-% de hidrégeno clorado, se evacudé a través de la
tuberia € a la instalacién de absorcién (no representada).

Los s86lidos separados en el separador de ciclén 7 lle-
varon a través de la tuberia 9 a los reactores de capa de
turbulencia 11 que tenlan cada uno en la zona inférior un

didmetro de 9,6 m y una altura total de 24 m. La corriente

total de 58%h se separé aqui en dos corrientes parcialeé de
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29 t cada una.

Los reactores de capa de turbulencia 11 se fluidifica-

ron con el gas de salida reciclado de la tuberia 20. La can-

tidad de gas de fluidificacidén se encontraba en 11200 maN/h

por reactor. El calentamiento se efectud por fusién conducida

en el circuito 15 de una mezela de cloruro alcalino que se

introdujo con 4609C en los reactores de capa de turbulencia

¥ se extrajo con 400%C, El calentamiento de nuevo'a 4602C se

"efectud en el dispositivo del calentamiento 16 por combustién

de 8100 kg/h de aceite de calefacciédn pesado.

Debido a las condiciones de servicio seleccionadas as-
cendid la temperafhra en los reactores de capa de turbulencia
11 a 250¢C, la densidad de la suspensién en el recinto llena-
do con sélidos a 500 kg/m’, la pérdida de presién a 4500 mm
de columna de agua y la velocidad del gas de turbulencia a
0,5 m/seg. E1 gas de salida obtenido en los reactores de éa-
pa de turbulencia 1l con una cantidad total de 114100 m3N/h
pasé a una temperatura de 2502C a los filtros eléctricos 23,
alli se liberé del polvo y se evacud a trévés de la tuberia
20. 91700 m°N/h con 3T voldmen-% de hidrégeno clorado pasa-
ron a la instalacién-de absoécidn (no representada).

De los reactores de capa de turbulencia se alimentaron
en cada caso 17 t/h (en total 34 t/h) al horno tubular gira-
torio 5. El horno tubular giratorio 5 se calentdé mediante
combustién de aceite de calefaccidn pesado en una centidad
de 1625 kg/h y 20 700 mBN/h de aire, que se habia calentado
previamente en el refrigerador tubular giretorio 29, lLa tem-
peratura en la zona méds caliente era de 9002C.

Después de un tiempo e resicdencia suficiéniemente lar-

20 llegb el 6xicéo de aluminio terminsdo de caleinar a través
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de la tuberia 28 al refrigerador tubular giratorio 29 donde
se enfrié a 1509C. La cantidad de A1203 producida era de 25
t/h

Descrita suficiéntemente la naturaléza del invento, asi
como la manera de realizarlo em la préctica, debe hacerse cong'
_tar que las disposiciones anteriormente indicadas son suscep-

tibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su

principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1l.- Procedimiento para la descomposicidn térmica del

cloruro de aluminio hexahidratado, con descomposicién de al ne
nos la mayor parte del clormro de aluminio en un reactor con cg
lentamiento indirecto, calcinacién y descomposicién de las can
_tidades eventualmente restantes de cloruro de aluminio hex-hi

dratado en un hormo giratorio con calentamiento directo y refr:

Ly

geracién de le aldmina as{ formada en un intercambiador térmi
co rotativo con precalentamiento simdltaneo de gas que contie-
ne ox{geno, caracterizado porque la mayor parte al menos del
cloruro de aluminio hidratado se descompone en lecho fluidiza-
| do con soporte de energfa de descomposicién fior intermedio de
superficies calentadoras intermas al reactor.

2.~ Procedimiento segfn la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el 4cido clorhf{drico resultante de la descom-
posicién es liberado en un lecho fluidizado con recirculacidn,
| calentado indirectamente ¥ porque la masa volfmica media de
suspensidn se regula a un valor comprendido entre 50 y 400
sez/n3 y la velocidad del gés de fluidizacibn a un valor com=-
prendido entre 1,5 y 5 m/s.

3= Procedimiento ségﬁn lag reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque se fluidiza el reactor de descomposicién
con calentamiento indirecto por el gas'procedente del reactor
de caleinacidn rotativo.

4.-,Procedimiento segin la reivindicacién 3, caracte
rizado porque la temperatura de los gases procedentes del reac
tor rotativo de calcinacidn se atenua por contacto directo con
cloruro de aluminio hidratado fresco.

S5e= Procedimiento segin un al menos de las reivindi-

caciones 1 a 4, caracterizado porque la mayor parte al menos
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del 4cido clorhidrico es liberada por descomposicién a una
temperaturs comprendida entre.ao; y 4002C,

6.~ Procedimiento segfn una de las reivindicaciones
1 a 5, caracterizado porque se descompone del 70 al 95% del
cloruro de aluminio hidratedo en la zona calentada indirecta-

mente.

7.~ Procedimiento para la descomposicidén térmica del
cloruro de aluminio hexahidratado, tal y como queda sustancial
mente descrito en la presente Memoria. ’

Esta Memoria consta de 15 hojas escritas a miguina

por una sola cara.

16 A60. 1977
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