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ATOCHEM

"PROCESSO PARA A PREPARAGAO D& GRANULOS DI
CLORSTO D ALUMINIO"

A presente invencéo refere-se a novos granula-
dos de cloreto de aluminio anidro e a um processo para & sua
preparacao.

0 cloreto de aluminio utiliza-se muitas vezes
como catalisador em quimica orgdnica e também na indistria
dos cosméticos. Em curso de fabrico, obtém-se o cloreto de
aluminio em fase gasosa, eventualmente misturado com outros
produtos e isola-se condensando-o sobre uma parede fria &
temperatura ambiente. Obtém-se assim uma camada de cloreto
de aluminio que se descola da parede por meios mecanicos co-
mo vibracdes ou choques. A parede fria & simplesmente a pa~-
rede interna de um reservatdrio de aco exposta ao ar ambien-
te.

Esmagam-se as camadas de cloreto de aluminio
para se obter um produto cujos bocados, de formas diversas,
séo inferiores a 5 cm na sue maior dimens@o. A moagem produz
poeira. Assim, & preciso peneirar o cloreto de aluminio e

reciclar os finos. Os pedidos de patente de invengdo japone-
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ses N2g 34988/T70 e 34989/70 de 23 de Abril de 1970 e o pedi-
do de patente de invengao japonesa N2 42243/70 de 18 de Maio
de 1970 descrevem um processo para isolar o cloreto de alu-

minio em fase gasosa, que consiste em fazer passar o gés so=-
bre uma parede que se mentém a 80° ou a 85°% e depois, quan=-
do o cloreto de aluminio formar cristais, em aquecer a pare-
de a 220°% para descolar o cloreto de aluminio que se recu-

pera. Muitas vezes estas cristais, quando se formam e quando
gumentam de tamanho, tém tendéncia a colar-se uns azos outros
e a formar uma crosta que & necessario triturar e peneirar.

Descobriu~gse agora um novo granulado de cloreto
de aluminio, caracterizado por ter essencialmente a forma de
um cone.

A altura do cone estd compreendida, de prefe-
réncia, entre 0,5 e 5 cm e a relagdo entre a altura e o dia-
metro da base estd compreendida entre 1 e 10,

A presente invencgdo refere-se também a um pro-
cesso para preparar estes granulados.

0 processo caracteriza-se por se fazer contac-
tar ume corrente gasosa contendo cloreto de aluminio com uma
parede cuja temperatura seja inferior a 70° & por se ajuecer
depois a referida parede para que oS grénulos se destaquem.

Este processo aplica-se a quailsquer gases que
contenham cloreto de aluminio e, mais particularmente, aos
que se obtém em curso de fabrico.

Durante o fabrico do cloreto de aluminio obtém-
-se, numa das etapas dos processos utilizados, cloreto de

aluminio sob a forma de um gés em mistura com outros gases
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que podem ser inertes, como o azoto ou o ar, ou residuos da
reaccao como ghs carbdnico, 6xido de carbono, cloro, produ-
tos clorados, etc.. Pode tratar-se de uma etapa de um pro-
cesgo de fabrico de cloreto de aluminio como tal, ou ume
etapa de um processo durante o qual se prepare cloreto de
aluninio com vista a fabricar aluminio.

Este ghs contando o cloreto de aluminio & posto
em contacto com uma parede fria cuja temperatura seja infe-
rior a 70°C.

0 cloreto de aluminio deposita-se na parede
fria sob a forma de granulados com a forms de cone e depois,
quando a parede & aquecida, os granulados destacem-se e po-
dem ser recolhidos por gravidade.

Pode-se utilizar como parede fria a superficie
externa de qualquer volume, mas de preferéncies um paralele-
pipedo que tenha uma das dimensGes pequena em relacggo 4s ou-
tras, quer dizer, que tenheaforme de uma placa mals ou menos
espessa. A posicao da parede fris pode ser qualquer. Com
efeito, s6 a temperatura & essencial para se obter estes co-
nes de cloreto de aluminio, mas prefere-se que a parede es-
teja proximo da vertical para facilitar o descolamento e a
recuperacéo dos cones que assim se recolhem facilmente por
gravidade quando se descolam.

Se se utilizar uma placa vertical a maior parte
da superficie & portanto vertical, restando ume pequena su-
perficie por baixo e no topo da placa. 08 cones de cloreto
de aluminio que estd@o na pequena superficie de ‘baixo podem .

cair sem probleme. Em contrapartida, os que estfo na superfi-
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cie superior nao podem cair facilmente.

Se se pretender evitar uma intervencao manuel
ou um dispositivo mecénico, suprime-se esta superficie hori-
zontal e substitui-se a mesma por um diedro cuja aresta se
encontra na parte alta. Em vez das placas, pode-se utilizar
qualquer volume(l) que tenha a maior parte da sua superficie
externa essencialmente vertical (2) cujas partes superiores
sejam arestas vivas ou arredondadas, quer dizer, que nao
tenham superficie horizontal onde o cloreto de aluminio po-
deria depositar-se (3) e cujas superficies horizontais pos-
siveis estfo essencialmente na parte de baixo do volume, onde
o cloreto de aluminio se deposita por baixo da superficie.

Esta parede fria pode estar colocada no interior
de um reservatdério, que se alimenta com ghs contendo cloreto
de aluminio.

£ cbomodo utilizar como parede fria a parede in-
terna de um reservatdrio que tenha um duplo envdlucro.

Quando se introduz o ghs contendo cloreto de
aluminio no reservatdrio, o cloreto de aluminio deposita-se
em grénulos cdnicos na parede fria e promove-ge a desgasei-
ficac8o dos incondenshveis, de preferéncia através de um ori-
ficio diferente da entrada dos gases contendo o cloreto de
aluminio. A parede pode ser feita de qualquer material desde
que resista ao cloreto de aluminio; utiliza-se, de preferen-
cia, o ago vulgar, ago inoxidavel ou uma liga & base de ni-
quel. Prefere-gse também que a parede sSeja lisa,

A temperatura da parede mantém-se inferior a

70°%C por meio de um fluido transportador de calor. Se se uti-
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lizar como parede a superficie externa de um recipiente, &
vantajoso meter no recipiente um fluido transportador de ca-
lor; se se utilizar a parede interna de um recipiente com um
envblucro duplo, & vantajoso introduzir um fluido transpor-
tador de calor neste duplo envdlucro., Pode-ge utilizar qual-
quer fluido transportador de calor, tal como um ghs, um pro-
duto orgénico, &gzua quente, vapor a baixa pressdo, etc.

Quando se utiliza uma parede met@lica a tempera-
tura do fluido & muito proxima da temperatura da parede, Bag-
ta ent8o, para ajustar a temperatura da parede, ajustar a
temperatura do fluido trensportador de calor. & vantajoso
manter a temperatura da parede entre 10° e 7000 e, de prefe-
réncia, entre 40° e 60°C, Prefere-se tembém que a temperatu-
ra da parede seja mantida constante durente a condensagéo do
cloreto de aluminio,

Nem a pressé8o do ghs contendo o cloreto de alu-
minio nem a pressdo no reservatdrio tém importéncia. Quase
sempre o ghs estd & press@o atmosférica ou muito proéximo de-
la e efectua-se a condensacao do cloreto de aluminio a esta
pregsdo. Quando o cloreto de aluminio estiver em contacto
com s parede fria, condensa-se sob a forma de granulos coni-
cos, ficando a ponta do cone contrs a parede fria. Os cris-
tais tocam-gse normalmente pela base, mas em geral ndo estao
colados nem aglomerados entre si., O cloreto de aluminio assim
obtido ndo forma uma camada continua e pode-se ver & parede
entre os cones, através dos espacos vazios entre as bases dos
cones. Quendo se obtém esta distribuicdo dos cones de cloreto

de aluminio, eleva-se a temperatura da parede fria para que



a ponta do cone de cloreto de aluminio se liquidifique ou se
sublime, o que provoce o desprendimento do cone por gravida-
de. Obtém-se ume liquefacgdo ou uma sublimacao conforme a
pressdo for superior ou inferior & do ponto triplo (2,3 atm
abg)., Prefere-se que o cone se destaque sob o efeito da su-
blimacao. Basta quecer a parede durante um curto instante pa-
ra provocar o descolamento do granulado, Na maioria das vezes
aquece-ge & parede a ume temperatura compreendida entre 220°
e 250°¢C,

Para aquecer a parede pode-ge utilizar um fluido
transportador de calor que se aquece até a uma temperatura
suficiente pare que a parede esteja suficientemente quente
para liquefazer ou sublimar o cloreto de aluminio, Pode-se
utilizar o mesmo fluido transportador de calor que se utili-
zou pare menter a temperatura da parede abaixo de 70°C, mas
altera-se-lhe a temperatura por qualquer dos métodos conhe-
cidos; pode~ge também ter um reservatdorio de fluido quente
e um reservatéorio de fluido frio, podendo estes dois fluidos
ger iguais ou diferentes, e promoveese & sua circulagao al~
ternativamente contra a parede.

Bnquento se aquece a parede para descolar o
cloreto de aluminio pode-se interromper a introdugfio do gas
contendo o cloreto de aluminio no reservatbério, para evitar
a perda do produto. Recolhe-ge o cloreto de aluminio sob a
forma de cones sem poeira; estes cones estao a uma tempera-
tura muito proxima da da parede fria durante a sua deposicdo
(eristalizac8o). Pode-se portanto armazené-~los e, em parti-

cular, pode-se colocé-los em recipientes sem ter que os arre-



fecer. £ preferivel aquecer rapidamente a parede para ngo
aquecer o granulado todo. Nao & necessério peneirar os gra-
nulados e né&o hé pois que reciclar os finos., Durante o aque-
cimento que provoca o destacamento dos cones de cloreto de
aluminio da parede, pode-se sublimar um pouco de cloreto de
aluminio; & pois interessante que este cloreto de aluminio
possa depositar-se numa parede fria, por exemplo noutro re=-
servatdrio ligado ao anterior. Quando se estéd a tratar uma
corrente gasosa continue contendo cloreto de aluminio, & co-
modo prever pelo menos dois regervatdrios, um com uma parede
fria e o outro & ser aquecido para descolar o cloreto de alu-
minio., Em seguida alternam-se as fungGes dos dois reservato-
riog. Podia-se ter o nfimero de regervatdrios que se quises-
se. Em vez de um reservatdrio de que se utiliza a parede

fria interna para recolher o cloreto de aluminio, pode-se

ter paredes frias dispostas de qualquer maneira nos reserva-
térios, ou outros volumes, ou ainda dispostas na pagsagem do
ghs contendo o cloreto de aluminio. Pode-se também ter, no
mesmo recipiente, paredes frias sobre as quais se cristaliza
o cloreto de aluminio e paredes quentes com o cloreto de alu~-
minio que se destaca, Estes granulados podem conter impurezas
que estavam presentes na fase gasosa com o cloreto de alumi-
nio. O interesgse destes granulados, preparados de scordo com
a presente invencdo, resgide no facto de se recolher os granu-
lados por gravidade sem intervencao menusl nem de nenhum dis-
positivo mecé@nico.

0Os exemplos que se seguem ilustram a presente

invengao.
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EXEMPLO 1:

Toma-se um tubo vertical em pyrex com um digme-
tro interno de 150 mm e com ume altura de 500 mm que se fecha
no topo e na base com pratos planos de aco inoxidavel. Mantém
-se quente o reservatdrio assim obtido por meio de um fio
eléctrico aquecedor enrolado no exterior do tubo e dos pra-
tos planos.

Coloca=se no interior do tubo ume placa vertical
oca em ago inoxidével de 300 mm x 75 mm x 10 mm. Alimenta-se
esta placa de fluido transportador de calor através de um tu-
bo em inox com o difimetro interno de 6 mm ligado & parte su-
perior da placa e que se prolonge pelo interior da placa até
4 sua bage através de um tubo descendente., A saida do fluido
transportador de calor faz-se através de um orificio na par-
te superior da placa e um tubo em inox com um diametro intemo de
6 mm, Mantém-se a placa suspensa no meio do tubo através dos
tubos de alimentac@o do fluido transportador de calor que
atravessa & tampa do reservatdrio (o prato plano da parte su-
perior). Junta-gse 4 parte superior horizontal da placa uma
gserpentina na qual circula um fluido transportador de calor
que se mantém acima de 190°C pare evitar que os grénulos se
depositem sobre esta superficie horizontal superior. Esta ser
pentina & alimentada por 2 tubos em inox com um diémetro in-
terno de 6 mm que passam através da tampa do reservatorio,

A tampe comporta, para além da entrada e da saida do fluido
trensportador de calor para a placa e da entrada e saida para
a serpentina: (1) um orificio com um termopar mergulhado no

interior do reservatdrio para medir a respectiva temperatura;



(2) um orificio com 12 mm de diametro para o cloreto de alu-
minio gasoso e (3) um oriffcio de saida.

Mede-se com um termopar a temperatura do fluido
transportador de celor 4 saida da placa e assimila-se esta
temperatura & temperatura da place que & & parede sobre a
qual se formam os grénulos de cloreto de aluminio.

Regula-se a temperatura da parede pare 50°C
(regulando & temperatura do fluido transportador de calor)

e depois introduz-se, durante 4 horas, no reservatorio,

312 g/1 de cloreto de aluminio gasoso, & presséo atmosférica.
A temperatura no reservatdorio & de 165°C, Depois, aquece=-se
rapidamente o fluido trensportador de calor para se obter
ume temperatura da parede de 220°G. Decorridos cerca de 3 mi-
nutos todos os grénulos se deslocarande parede e calram no
fundo do cilindro. Retira-se o prato do fundo do reservatb-

rio para recolher os grénulos.

EXEMPLO 23

Procede-se como no exemplo 1, mas utiliza-se

uma temperatura de parede de 34°C.

EXEMPLO 3:
Procede~se como no exemplo 1, mas com uma tem=-

peratura de parede de 46°¢.

Os granulos obtidos nos exemplos 1 a 3 s@o co-
nes com ume altura compreendida entre 10 e 20 mm e com o
diémetro da base da ordem de 8 mm em média., Destacaram-se

perfeitamente uns dos outros quando se descolaram de parede.



No exemplo 1 obtém-se 72% (em peso) no peneiro de 4 mm, 94,5%

no peneiro de 2 mm e 97,7% no peneiro de 1,2 mm.

EXEMPLO 4 (Comparativo)

Procede-se como no exemplo 1, mas com uma tem=-
perature de parede que ndo esté de acordo com a presente in-

vengdo: 81°C.

EXEMPLO 5 (Comparativo)

Procede-se como no exemplo 1, mas com uma tem-
peratura de parede que ndo est& de acordo com a presente in-

vencéo: 120°C.

Nos exemplos 4 e 5 o cloreto de aluminio conden-
gsa-ge sob a forma de cilindros e granulos de qualquer forma
que aderem uns aos outros ao ponto de formarem camadas ou

placas compactas que & preciso triturar.



1.- Processo para a preparacao de granulos de cloreto de
aluminio com a forma de cone cuja altura esta compreendida entre
0,5 e 5 cm e em que a relagio entre a altura e o diametro da ba-
se estd compreendida entre 1 e 10, caracterizado pelo facto de
se fazer contactar uma corrente gasosa contendo cloreto de alumi-
nio, com uma parede cuja temperatura & inferior a 70°C e de em
seqguida se aquecer a parede para que os granulos obtidos se desta-
quem.

2.- Processo de acordo com a reivindicacgdo 1, caracterizado
pelo facto de a temperatura da parede estar compreendida entre
10° e 70%° e, de preferéncia, entre 40° e GOOC; durante a formacao
dos grghulos.

3.- Processo de acordo com uma qualquer das reivindicacOes
1 e 2, caracterizado pelo facto de a temperatura da parede se man-

ter constante durante a formacdo dos granulos.

4 .~ Processo de acordo com uma gualquer das reivindicacgOes
1, 2 e 3, caracterizado pelo facto de se aquecer a parede a uma
temperatura superior & temperatura de sublimacgdo do cloreto de
aluminio, para fazer com que os granulos se destaquem.

5.- Processo de acordo com a reivindicacao 4, caracterizado
pelo facto de se aquecer a parede a uma temperatura, de preferén-
cia, compreendida entre a temperatura de sublimacao do cloreto de
aluminio e 2500C, para fazer com que os granulos se destaquem.

6 .- Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacOes
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1, 2 ou 3, caracterizado pelo facto de se aquecer a parede a uma
temperatura superior & temperatura de fusdo do cloreto de alumi-

nio, para fazer com gue os granulos se destaquem.

Lisboa, 30 de Outubro de 1987
O Agente Oficizi da Propriedade Indusiez!
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RESUMO

"Processo para a preparacdo de granulos de cloreto

de aluminio"

A presente invencdo diz respeito a um processo de granula-

cdo do cloreto de aluminio.

Este processo consiste em condensar cloreto de aluminio,
tomado numa fase aquosa, numa parede, a uma temperatura inferior
a 70°C e em aquecer depois a referida parede para destacar os gra-
nulos por gravidade.

Os granulos podem utilizar-se em quimica organica como ca-

talisadores e também na industria dos cosméticos.

Lisboa, 30 de Outubro de 1987

C Aganta Oficial da DProprisdade Incuspea
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