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  Mit  wenigstens  einem  Metall  der  Gruppen  II  b,  III  b,  IV  b 
und  V  b  des  periodischen  Systems  der  chemischen  Elemente 
verunreinigtes  Aluminium  wird  mit  Natrium  durch  Flüssigex- 
traktion  in  einer  Trennkolonne  (10)  im  Temperaturbereich 
zwischen  dem  Schmelzpunkt  von  Aluminium  bzw.  Alumini- 
umlegierungen  und  dem  Siedepunkt  von  Natrium  gereinigt. 

Das  aus  einem  Kreislauf  mit  einem  Wärmeaustauscher 
(20),  Festkörperabscheider  (24),  Pumpe  (30,34)  und  Vorrats- 
behälter  (32)  in  die  Trennkolonne  (10)  geleitete,  vorgewärm- 
te  Natrium  fliesst  in  einer  mindestens  5-fach  über  der  Masse 
des  verunreinigenden  Metalls  liegenden  Menge,  im  Gegen- 
strom  zum  ebenfalls  in  die  Trennkolonne  (10)  geleiteten 
verunreinigten  Aluminium.  Das  gereinigte  Aluminium  mit 
einem  geringen  Restgehalt  von  verunreinigendem  Metall 
und  einem  Natriumgehalt  von  höchstens  500  ppm  wird  aus 
der  Trennkolonne  (10)  ausgeschleust  und  der  Verwendung 
zugeführt,  wähend  das  mit  wenig  verunreinigendem  Metall 
dotierte  Natrium  in  den  Kreislauf  zurückgeführt  wird. 



Die  E r f i n d u n g   b e z i e h t   s i c h   au f   e i n   V e r f a h r e n   zum  R e i n i g e n  

von  m i t   w e n i g s t e n s   e i n e m   M e t a l l   d e r   G r u p p e n   I I   b,  I I I   b ,  

IV  b  und  V  b  des   p e r i o d i s c h e n   S y s t e m s   d e r   c h e m i s c h e n   E l e -  

m e n t e   v e r u n r e i n i g t e m   A l u m i n i u m   m i t   N a t r i u m   d u r c h   F l ü s s i g -  

k e i t s e x t r a k t i o n   in  e i n e r   T r e n n k o l o n n e   im  T e m p e r a t u r b e r e i c h  

z w i s c h e n   dem  S c h m e l z p u n k t   von  A l u m i n i u m   bzw.  A l u m i n i u m l e -  

g i e r u n g e n   und  dem  S i e d e p u n k t   von  N a t r i u m .  

Bei  d e r   k o n v e n t i o n e l l e n   H e r s t e l l u n g   von  A l u m i n i u m   m i t t e l s  

S c h m e l z f l u s s e l e k t r o l y s e ,   b e i   w e l c h e r   e i n e   K a t h o d e n w a n n e   m i t  

e i n e r   K o h l e n s t o f f a u s k l e i d u n g   und  K o h l e n s t o f f a n o d e n   e i n g e -  

s e t z t   w e r d e n ,   f ä l l t   H ü t t e n m e t a l l   mi t   e i n e r   R e i n h e i t   v o n  

99,5%  und  mehr   an.   In  e i n e m   s o l c h e n   V e r f a h r e n   v e r u n r e i n i g e n  

wede r   d i e   E l e k t r o d e n   noch   d e r   s c h m e l z f l ü s s i g e   E l e k t r o l y t  

das   a b g e s c h i e d e n e   A l u m i n i u m   in  n e n n e n s w e r t e m   A u s m a s s .  

Neben   dem  k o n v e n t i o n e l l e n   V e r f a h r e n   s i n d   s p e z i f i s c h e   V e r -  

f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   von  A l u m i n i u m   b e k a n n t ,   b e i   w e l c h e n  

das   M e t a l l   n i c h t   in  v e r h ä l t n i s m ä s s i g   r e i n e r   Form,   s o n d e r n  

a l s   L e g i e r u n g   a n f ä l l t :  

-  Die  f l ü s s i g e   K a t h o d e   e i n e r   S c h m e l z f l u s s e l e k t r o l y s e z e l l e  

kann   aus  B l e i   o d e r   Zinn  b e s t e h e n ,   mi t   dem  a b g e s c h i e d e -  

nen  A l u m i n i u m   b i l d e t   s i c h   e i n e   e n t s p r e c h e n d e   L e g i e r u n g .  

-  Bei   c a r b o t h e r m i s c h e n   H e r s t e l l u n g s v e r f a h r e n   von  A l u m i n i -  

um  w i r d   B l e i   o d e r   Z inn   a l s   A b s o r b t i o n s m i t t e l   e i n g e -  

s e t z t ,   s e i   es  d i r e k t   im  R e d u k t i o n s o f e n   o d e r   nach   d i e -  

sem,  um  das  A l u m i n i u m   vom  e b e n f a l l s   r e d u z i e r t e n  



S i l i z i u m   und  E i s e n   t r e n n e n   zu  k ö n n e n .  

D i e s e   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   von  A l u m i n i u m   k ö n n e n   nur   z u  

e i n e r   t e c h n i s c h e n   A n w e n d u n g   in  b e d e u t e n d e m   A u s m a s s . k o m m e n ,  

wenn  es  g e l i n g t ,   d i e   nach   dem  A b s t e h e n   im  A l u m i n i u m   v e r -  

b l e i b e n d e n   0 , 8   b i s   1,5%  B l e i   und  d a s   Z i n n   ü b e r   den  e u t e k t i -  

s c h e n   P u n k t   h i n a u s   zu  e n t f e r n e n .  

In  d e r   US-PS  2  239  277  w i r d   e i n   V e r f a h r e n   z u r   R e i n i g u n g   v o n  

g e s c h m o l z e n e m   A l u m i n i u m   bzw.  von  A l u m i n i u m l e g i e r u n g e n   v o r -  

g e s c h l a g e n ,   d i e   b i s   zu  1%  von  w e n i g s t e n s   e i n e r   d e r   V e r u n -  

r e i n i g u n g e n   A n t i m o n ,   W i s m u t ,   B l e i   und  Z inn   e n t h a l t e n .   D i e s  

w i r d   e r r e i c h t ,   i n d e m _ 0 , 1   b i s   1%  N a t r i u m   zu r   S c h m e l z e   g e g e -  

ben  und  d i e s e   g e r ü h r t   w i r d .   D a d u r c h   kann   d i e   S c h l a c k e   a n  

d i e   O b e r f l ä c h e   d e r   S c h m e l z e   a u f s t e i g e n   und  e n t f e r n t   w e r -  

d e n .   Die   N a t r i u m z u g a b e   e r f o l g t   b e v o r z u g t   nach   d e r   S t ö c h i o -  

m e t r i e   de r   j e w e i l i g e n   i n t e r m e t a l l i s c h e n   V e r b i n d u n g   z w i s c h e n  

N a t r i u m   und  dem  e n t s p r e c h e n d e n   M e t a l l .   Mit   d i e s e m   V e r f a h r e n  

g e l i n g t   es  b e i s p i e l s w e i s e ,   den  B l e i g e h a l t   in  e i n e r   A l u m i n i -  

u m l e g i e r u n g   von  0 ,94%  au f   0 ,28%  zu  e r n i e d r i g e n .   D i e s e r   G e h -  

a l t   l i e g t   j e d o c h   w e i t   ü b e r   d e r   e r l a u b t e n   G r e n z e   von  50  ppm 

B l e i   im  A l u m i n i u m   e n t f e r n t ,   was  den  t e c h n i s c h e n   E i n s a t z  

d i e s e s   V e r f a h r e n s   v e r u n m ö g l i c h t   h a t .  

In  d e r   DE-OS  24  38  064  w i r d   e i n   R e i n i g u n g s v e r f a h r e n   von  m e -  

t a l l i s c h e m   A l u m i n i u m   und  i n s b e s o n d e r e   d i e   E n t f e r n u n g   u n d  

d i e   G e w i n n u n g   W i s m u t ,   Cadmium,   G a l l i u m ,   Q u e c k s i l b e r   u n d  

Zinn  b e s c h r i e b e n .   D i e s e   k ö n n e n   im  m e t a l l i s c h e n   A l u m i n i u m   i n  

Mengen  z u g e g e n   s e i n ,   d i e   f ü r   A l u m i n i u m   n o r m a l e r   h a n d e l s ü b -  

l i c h e r   R e i n h e i t   u n a n n e h m b a r   s i n d .   Das  g e s c h m o l z e n e   A l u m i n i -  

um  w i r d   mit  e i n e m   A l k a l i m e t a l l ,   wie  b e i s p i e l s w e i s e   N a t r i u m  



o d e r   K a l i u m ,   in  K o n t a k t   g e b r a c h t .   Wie  be i   d e r   o b e n s t e h e n d e n  

US-PS  2  239  277  w i r d   das   A l k a l i m e t a l l   in  e i n e r   Menge ,   d i e  

d e r   S t ö c h i o m e t r i e   d e r   g e b i l d e t e n   i n t e r m e t a l l i s c h e n   V e r b i n -  

dung  e n t s p r i c h t ,   z u g e g e b e n .  

Nach  D u r c h f ü h r u n g   des   nach   d e r   DE-OS  24  38  064  v o r g e s c h l a -  

g e n e n   V e r f a h r e n s   b e f i n d e t   s i c h   vor   dem  an  s i c h   b e k a n n t e n  

G e g e n s t r o m - E x t r a k t i o n s r e a k t o r   e i n e   V e r m i s c h u n g s s t u f e ,   wo 

A l u m i n i u m   mi t   h o h e n   Z i n n g e h a l t e n   und  N a t r i u m   mi t   e i n e m   g e -  

g e b e n e n f a l l s   k l e i n e n   Z i n n g e h a l t   v e r m i s c h t   w e r d e n .   A n -  

s c h l i e s s e n d ,   e b e n f a l l s   noch  vor   dem  G e g e n s t r o m - E x t r a k t i o n s -  

r e a k t o r ,   w i r d   d i e   M i s c h u n g   in  e i n e r   S e r i e   von  p a r a l l e l e n  

A b s e t z k o l o n n e n   in  zwei   S c h i c h t e n   g e t r e n n t ,   n ä m l i c h   in  e i n e  

z i n n a r m e   A l u m i n i u m s c h i c h t   und  e i n e   z i n n r e i c h e   N a t r i u m -  

s c h i c h t .   Die  D i c h t e   d i e s e r   zwei   S c h i c h t e n   v a r i i e r t   je   n a c h  

Z i n n g e h a l t   in  d e r   N a t r i u m s c h i c h t   d e r m a s s e n ,   d a s s   e i n m a l  

d i e s e ,   e i n m a l  j e n e   S c h i c h t   oben   s e i n   k a n n .   Aus  d i e s e r   D i c h -  

t e ü b e r k r e u z u n g   e r g e b e n   s i c h   fü r   d i e   P r a x i s   e i n i g e   P r o b l e -  

me.  Die  aus   dem  G e g e n s t r o m - E x t r a k t i o n s r e a k t o r   a u s t r e t e n d e  

z i n n h a l t i g e   N a t r i u m l e g i e r u n g   w i r d   in  d i e   M i s c h s t u f e   z u r ü c k -  

g e f ü h r t .   Das  g e r e i n i g t e   A l u m i n i u m   w i r d   m i t t e l s   D e s t i l l a t i o n  

von  ü b e r s c h ü s s i g e m   N a t r i u m   b e f r e i t .   Das  E n t f e r n e n   von  Z i n n  

aus   d e r   A p p a r a t u r   g e s c h i e h t   in  de r   z w e i t e n   A b s e t z s t u f e ,   wo 

z i n n r e i c h e   N a t r i u m l e g i e r u n g e n   a u s g e s c h l e u s t   w e r d e n .  

Die  T r e n n u n g   und  A u s s c h l e u s u n g   von  n a t r i u m r e i c h e r   Z i n n l e -  

g i e r u n g   be i   h o h e n   T e m p e r a t u r e n ,   a l s o   o b e r h a l b   des   S c h m e l z -  

p u n k t e s   von  A l u m i n i u m ,   f ü h r t   zu  t e c h n i s c h e n   P r o b l e m e n ;   a u s -  

s e r d e m   g e h t   mi t   dem  a u s g e f ü h r t e n   Zinn   v i e l   N a t r i u m   v e r l o -  

r e n .  



Das  V e r f a h r e n   n a c h   d e r   DE-OS  24  38  064  i s t   s o w o h l   k o m p l i -  

z i e r t   in  b e z u g   a u f   d i e   V o r r i c h t u n g ,   a l s   auch   e n e r g i e a u f w e n -  

d i g .  

Der  E r f i n d e r   h a t   s i c h   d e s h a l b   d i e   A u f g a b e   g e s t e l l t ,   e i n  

V e r f a h r e n   zum  R e i n i g e n   von  m i t   w e n i g s t e n s   e inem  M e t a l l   d e r  

G r u p p e n   I I   b,  I I I   b,  IV  b  und  V  b  des   p e r i o d i s c h e n   S y s t e m s  

de r   c h e m i s c h e n   E l e m e n t e   v e r u n r e i n i g t e m   A l u m i n i u m   zu  s c h a f -  

f e n ,   das   m i t   e i n f a c h e n   V o r r i c h t u n g e n   d u r c h f ü h r b a r   und  w e n i g  

e n e r g i e a u f w e n d i g   i s t .  

Die  A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä s s   d a d u r c h   g e l ö s t ,   d a s s  

-  das   aus  e i n e m   K r e i s l a u f   m i t   W ä r m e a u s t a u s c h e r ,   F e s t k ö r -  

p e r a b s c h e i d e r ,   Pumpe  und  V o r r a t s b e h ä l t e r   in  d i e   T r e n n -  

k o l o n n e   g e l e i t e t e ,   v o r g e w ä r m t e   N a t r i u m   in  e i n e r   m i n d e -  

s t e n s   5 - f a c h   ü b e r   de r   Masse   des  v e r u n r e i n i g e n d e n   M e -  

t a l l s   l i e g e n d e n   Menge  im  G e g e n s t r o m   zum  e b e n f a l l s   i n  

d i e   T r e n n k o l o n n e   g e l e i t e t e n   v e r u n r e i n i g t e n   A l u m i n i u m  

f l i e s s t ,  

-  d a s  g e r e i n i g t e   A l u m i n i u m   mit   e inem  g e r i n g e n   R e s t g e h a l t  

von  v e r u n r e i n i g e n d e n   M e t a l l e n   und  e i n e m   N a t r i u m g e h a l t  

v o n  h ö c h s t e n s   5 0 0  p p m   a u s g e s c h l e u s t   und  d e r   V e r w e n d u n g  

z u g e f ü h r t   u n d  

-  das   m i t   w e n i g   v e r u n r e i n i g e n d e n   M e t a l l e n   d o t i e r t e   N a t r i -  

um  in  den  K r e i s l a u f   z u r ü c k g e f ü h r t   w i r d .  

Die  M e t a l l e   d e r   G r u p p e n   I I   b,  I I I   b,  IV  b  und  V  b  des   p e r i -  

o d i s c h e n   S y s t e m s   d e r   c h e m i s c h e n   E l e m e n t e   s i n d   i n s b e s o n d e r e  



Cadmium,   Q u e c k s i l b e r ,   G a l l i u m ,   Z i n n ,   B l e i ,   A n t i m o n   und  W i s -  

mut .   In  d e r   P r a x i s   h a t   das   e r f i n d u n g s g e m ä s s e   V e r f a h r e n   e i n e  

b e s o n d e r e   B e d e u t u n g   f ü r   d i e   E n t f e r n u n g   von  B l e i   und  Z i n n  

aus  A l u m i n i u m   bzw.  aus  A l u m i n i u m l e g i e r u n g e n .  

V e r s u c h s r e i h e n   des   E r f i n d e r s   h a b e n   e r g e b e n ,   d a s s   e i n e   v o r -  

h e r i g e   V e r m i s c h u n g   d e r   mi t   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   o b e n s t e h e n -  

den  M e t a l l e   v e r u n r e i n i g t e n   A l u m i n i u m l e g i e r u n g   mi t   e i n e r   a n  

V e r u n r e i n i g u n g e n   armen  N a t r i u m l e g i e r u n g ,   wie  d i e s   in  d e r  

DE-OS  24  38  064  d u r c h g e f ü h r t   w i r d ,   n i c h t   n o t w e n d i g   i s t .   D a -  

mi t   k a n n   auch   v e r h i n d e r t   w e r d e n ,   d a s s   d i e   e r h a l t e n e   M i -  

s c h u n g   in  e inem  w e i t e r e n   R e a k t o r   d u r c h   A b s t e h e n   in  z w e i  

v e r s c h i e d e n e   S c h i c h t e n   g e t r e n n t   w e r d e n   m u s s .   Neben   de r   E i n -  

s p a r u n g   von  A r b e i t s s t u n d e n   k ö n n e n   so  a u c h   b e d e u t e n d e   W ä r m e -  

v e r l u s t e   v e r m i e d e n   w e r d e n .  

Im  G e g e n s a t z   zu  den  b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   w i r d   e r f i n d u n g s g e -  

mäss   N a t r i u m   in  Mengen  zum  v e r u n r e i n i g t e n   A l u m i n i u m   g e g e -  

b e n ,   d i e   e i n   M e h r f a c h e s   ü b e r   d e r   s t ö c h i o m e t r i s c h e n   Z u s a m -  

m e n s e t z u n g   d e r   n a t r i u m r e i c h s t e n   i n t e r m e t a l l i s c h e n   V e r b i n -  

dung  l i e g e n .   V o r z u g s w e i s e   l i e g t   d i e   Masse   von  N a t r i u m   um 

m i n d e s t e n s   das   1 0 - f a c h e ,   i n s b e s o n d e r e   j e d o c h   m i n d e s t e n s   d a s  

3 0 - f a c h e   ü b e r   d e r j e n i g e n   des  v e r u n r e i n i g e n d e n   M e t a l l e s .   S o  

kommt  das   A l u m i n i u m   in  k e i n e r   P h a s e   d e r   F l ü s s i g e x t r a k t i o n  

in  K o n t a k t   mi t   e i n e r   an  V e r u n r e i n i g u n g e n   r e i c h e n   N a t r i u m l e -  

g i e r u n g ,   s o n d e r n   immer  nur   mi t   e i n e r   N a t r i u m l e g i e r u n g   m i t  

g e r i n g e n   V e r u n r e i n i g u n g e n .   D a m i t   w i r d   n i c h t   nur   d i e   T r e n n -  

s c h ä r f e   e r h ö h t ,   s o n d e r n   a u s s e r d e m ,   be i   e inem  e v e n t u e l l e n  

S t i l l s t a n d   de r   V o r r i c h t u n g ,   k ö n n e n   d i e   V e r u n r e i n i g u n g e n   m i t  

S i c h e r h e i t   n i c h t   w i e d e r   im  A l u m i n i u m   a u f g e l ö s t   w e r d e n .  



D i e s e   W i r k u n g   kann   noch   e r h ö h t   w e r d e n ,   wenn  au f   dem  v e r u n -  

r e i n i g t e n ,   g e s c h m o l z e n e n   A l u m i n i u m   e i n e   m e h r e r e   Z e n t i m e t e r  

d i c k e   S c h i c h t   aus  e i n e m   e b e n f a l l s   g e s c h m o l z e n e n   S a l z  

s c h w i m m t ,   das   s c h w e r e r   a l s   N a t r i u m   i s t .   Ein  s o l c h e s   S a l z  

kann   b e i s p i e l s w e i s e   aus   e i n e r   M i s c h u n g   von  N a t r i u m c h l o r i d  

und  K a l i u m c h l o r i d   b e s t e h e n .  

Wei l   d i e   b e i d e n   M e t a l l e   d u r c h   d i e   S a l z s c h i c h t   v o n e i n a n d e r  

g e t r e n n t   s i n d ,   d . h .   k e i n e   g e m e i n s a m e   O b e r f l ä c h e   h a b e n ,   k a n n  

k e i n e   R ü c k m i s c h u n g   s t a t t f i n d e n .  

Das  G e g e n s t r o m v e r f a h r e n   in  d e r   T r e n n k o l o n n e   f i n d e t   v o r z u g s -  

w e i s e   b e i   e i - n e r   T e m p e r a t u r   z w i s c h e n   650  und  750°C  s t a t t .  

D a b e i   w i r d   das   r e i n e   N a t r i u m   von  u n t e n ,   das   v e r u n r e i n i g t e  

A l u m i n i u m   von  oben  in  d i e   z w e c k m ä s s i g   v e r t i k a l   a n g e o r d n e t e  

T r e n n k o l o n n e   g e f ü h r t .  

Das  g e r e i n i g t e   A l u m i n i u m   w i r d   im  u n t e r s t e n   B e r e i c h   d e r  

T r e n n k o l o n n e   a b g e z o g e n .   Es  enthält in der Praxis üblicherwise100-500pm Natrium, 

je  nach   P a r a m e t e r n   wie  T e m p e r a t u r   und  A r t   d e r   V e r u n r e i n i -  

g u n g e n .   Das  ü b e r s c h ü s s i g e   N a t r i u m   v e r b r e n n t   an  de r   O b e r f l ä -  

c h e ,   w e i t e r   kann  es  d u r c h   F l u s s m i t t e l ,   C h l o r i e r e n   o d e r   D e -  

s t i l l i e r e n ,   das   l e t z t e r e   i n s b e s o n d e r e   im  Vakuum,  e n t f e r n t  

w e r d e n .   Neben   N a t r i u m   e n t h ä l t   das  a b g e z o g e n e ,   g e r e i n i g t e  

A l u m i n i u m   v o r z u g s w e i s e   h ö c h s t e n s   50  ppm  an  v e r u n r e i n i g e n d e n  

M e t a l l e n .   So  h a b e n   t y p i s c h e   M e s s w e r t e   e r g e b e n ,   d a s s   in  d e r  

T r e n n k o l o n n e   B l e i   b i s   zu  e i n e m   R e s t g e h a l t   von  20  b i s   30  ppm 

e n t z o g e n   w e r d e n   k a n n .  

Das  m i t   wen ig   v e r u n r e i n i g e n d e m   M e t a l l   d o t i e r t e   N a t r i u m ,  

w e l c h e s   aus  d e r   T r e n n k o l o n n e   f l i e s s t ,   w i r d   in  e i n e m   W ä r m e -  



a u s t a u s c h e r   von  im  G e g e n s t r o m   f l i e s s e n d e m ,   u n g e f ä h r   1 5 0 ° C  

warmem,  r e i n e m   N a t r i u m   a b g e k ü h l t .   Das  a l s   K ü h l m e d i u m   e i n g e -  

s e t z t e   r e i n e   N a t r i u m   f l i e s s t   s e i n e r s e i t s   zur   T r e n n k o l o n n e  

und  s c h l i e s s t   s o m i t   den  K r e i s l a u f .   D e r a r t   w e r d e n   nu r   g e r i n -  

ge  Mengen  f ü r   d i e   E r h i t z u n g   des   r e i n e n   N a t r i u m s   b e n ö t i g t .  

Bei  e i n e r   g e r i n g e n ,   j e d o c h   d e u t l i c h   ü b e r   dem  S c h m e l z p u n k t  

von  N a t r i u m   l i e g e n d e n   T e m p e r a t u r   von  b e v o r z u g t   1 5 0  -   2 0 0 ° C  

b i l d e t   s i c h   e i n e   f e s t e   P h a s e   von  N a t r i u m   und  den  d a s   A l u m i -  

nium  v e r u n r e i n i g e n d e n   M e t a l l e n .   Bei  d i e s e r   v e r h ä l t n i s m ä s s i g  

t i e f e n   T e m p e r a t u r   i s t   es  m ö g l i c h ,   e i n e   s c h ä r f e r e   T r e n n u n g  

d e r   f l ü s s i g e n   und  f e s t e n   P h a s e   mi t   b e k a n n t e n   t e c h n i s c h e n  

M i t t e l n   d u r c h z u f ü h r e n ,   ohne   d a s s   man  zu r   V e r w e n d u n g   von  b e i  

h ö h e r e n   T e m p e r a t u r e n   n o t w e n d i g e n   b e k a n n t e n   M a s s n a h m e n   Z u -  

g r i f f   nehmen  m u s s .  

Die  f e s t e   P h a s e   w i rd   d u r c h   e i n e   an  s i c h   b e k a n n t e   T r e n n v o r -  

r i c h t u n g   vom  f l ü s s i g e n   N a t r i u m   g e t r e n n t .   Dazu  w i r d   z . B .   e i n  

F i l t e r ,   F i l t e r k e r z e n ,   R a s c h i g r i n g e ,   e i n e   Z e n t r i f u g e   o d e r  

e i n   Z y k l o n   e i n g e s e t z t .  

E ine   V o r r i c h t u n g   zur  D u r c h f ü h r u n g   des   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n  

V e r f a h r e n s   w i r d   a n h a n d   d e r   Z e i c h n u n g   s c h e m a t i s c h   d a r g e -  

s t e l l t .   E ine   T r e n n k o l o n n e   10  w i r d   ü b e r   e i n e   Z u f u h r l e i t u n g  

12  mi t   v e r u n r e i n i g t e m   A l u m i n i u m   g e s p e i s t .   D i e s e   k a n n ,   w i e  

in  d e r   Z e i c h n u n g   d a r g e s t e l l t ,   in  d i e   o b e r e   S t i r n f l ä c h e   d e r  

T r e n n k o l o n n e   10  e i n m ü n d e n   o d e r   a b e r   in  den  o b e r e n   B e r e i c h  

von  d e r e n   M a n t e l f l ä c h e .   Die  Z u f u h r l e i t u n g   14  des   N a t r i u m -  

k r e i s l a u f s   f ü h r t   in  d e r   T r e n n k o l o n n e   10  b i s   zu  d e r e n   B o d e n ,  

so  s t e i g t   das   e i n g e f ü h r t e   r e i n e   N a t r i u m   auf   und  b i l d e t   i n  

bezug   auf   das   v e r u n r e i n i g t e   A l u m i n i u m   e i n e n   G e g e n s t r o m .  

U e b e r   e i n e   A b f l u s s l e i t u n g   16  kann  das  g e r e i n i g t e   A l u m i n i u m  



e n t z o g e n   w e r d e n .   Das  mi t   v e r u n r e i n i g e n d e m   M e t a l l   d o t i e r t e  

N a t r i u m   f l i e s s t   ü b e r   e i n e   V e r b i n d u n g s l e i t u n g   18  in  den  o b e -  

ren   S t i r n b e r e i c h   d e s   W ä r m e a u s t a u s c h e r s   2 0 .  

Die  T r e n n k o l o n n e   10  b e s t e h t   b e i s p i e l s w e i s e  a u s   e inem  B e h ä l -  

t e r   aus   C h r o m - N i c k e l - S t a h l ,   de r   a u f   d e r   I n n e n s e i t e   m i n d e -  

s t e n s   b i s   ü b e r   das   m a x i m a l e   N i v e a u   d e s   v e r u n r e i n i g t e n   A l u -  

m i n i u m s   h i n a u s   m i t   S i l i z i u m k a r b i d   a u s g e k l e i d e t   i s t .   In  d i e -  

sem  G r e n z b e r e i c h   b e f i n d e t   s i c h   v o r z u g s w e i s e   d i e   S c h i c h t   a u s  

g e s c h m o l z e n e m   S a l z ,   w e l c h e   d i e   b e i d e n   M e t a l l e   t r e n n t .  

Im  W ä r m e a u s t a u s c h e r   20  w i rd   das   mi t   v e r u n r e i n i g e n d e m   M e t a l l  

d o t i e r t e   N a t r i u m   au f   u n g e f ä h r   1 5 0 " C  a b g e k ü h l t ,   wobe i   s i c h  

g l e i c h z e i t i g   e i n e   f e s t e   P h a s e   n i e d e r s c h l ä g t .   Ein  in  d e r   B o -  

d e n f l ä c h e   des   W ä r m e a u s t a u s c h e r s   20  e i n g e l a s s e n e s   A b f l u s s -  

r o h r   22  f ü h r t   zum  F e s t k ö r p e r a b s c h e i d e r   24,  von  wo  d i e   f e s t e  

P h a s e   ü b e r   e i n   A b f l u s s r o h r   26  a u s g e s c h l e u s t   w i r d .   Das  n u n -  

mehr  r e i n e   N a t r i u m   f l i e s s t   ü b e r   e i n   V e r b i n d u n g s r o h r   28  u n d  

e i n e   Pumpe  30  zum  V o r r a t s b e h ä l t e r   3 2 .  

Von  d i e s e m   V o r r a t s b e h ä l t e r   32  w i r d   das   r e i n e   N a t r i u m   m i t -  

t e l s   e i n e r   Pumpe  34  d u r c h   e i n e   V e r b i n d u n g s l e i t u n g   36  in  d e n  

B o d e n b e r e i c h   des   W ä r m e a u s t a u s c h e r s   20  h i n e i n g e l e i t e t .   B e i m  

D u r c h f l u s s   d u r c h   den  W ä r m e a u s t a u s c h e r   20  k ü h l t   das   r e i n e  

N a t r i u m   das   mi t   v e r u n r e i n i g e n d e m   M e t a l l   d o t i e r t e   N a t r i u m   a b  

und  w i r d   s e l b s t   e r w ä r m t .   So  h a t   das   r e i n e   N a t r i u m   beim  E i n -  

t r i t t   in  d i e   Z u f u h r l e i t u n g   14  b e i n a h e   d i e   B e t r i e b s t e m p e r a -  

t u r   e r r e i c h t ,   es  muss  nur   n o c h   w e n i g   E n e r g i e   z u g e f ü h r t   w e r -  

d e n .  

Die  n a c h f o l g e n d e n   B e i s p i e l e   z e i g e n   A n w e n d u n g s m ö g l i c h k e i t e n  

des  e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r f a h r e n s .  



B e i s p i e l   1 

E ine   A l u m i n i u m l e g i e r u n g   mi t   1  Gew.-%  B l e i   w i r d   mi t   e i n e r  

D u r c h f l u s s r a t e   von  20  k g / h   d u r c h   e i n e   d e r   Z e i c h n u n g   e n t -  

s p r e c h e n d e   V e r s u c h s a p p a r a t u r   g e f ü h r t .   Die   F l ü s s i g e x t r a k t i o n  

in  d e r   T r e n n k o l o n n e   e r f o l g t   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n  

7 0 0 ° C .   Im  G e g e n s t r o m   zum  mi t   B l e i   v e r u n r e i n i g t e n   A l u m i n i u m  

w i r d   N a t r i u m   mi t   e i n e r   D u r c h f l u s s r a t e   von  1  k g / h   in  d i e  

T r e n n k o l o n n e   e i n g e f ü h r t .   Im  W ä r m e a u s t a u s c h e r   w i r d   das   m i t  

v e r u n r e i n i g e n d e m   B l e i   d o t i e r t e   N a t r i u m   a u f   150°C  a b g e k ü h l t .  

Die  A n a l y s e   des   g e r e i n i g t e n   A l u m i n i u m s   ha t   e i n e n   B l e i g e h a l t  

von  0 ,3  Gew.-%  und  e i n e n   N a t r i u m g e h a l t   von  0,01  Gew.-%  e r -  

g e b e n .   A l u m i n i u m   mi t   e i n e m   d e r a r t   h o h e n   B l e i g e h a l t   kann   n u r  

f ü r   b e s t i m m t e   Zwecke   e i n g e s e t z t   w e r d e n ,   b e i s p i e l s w e i s e   a l s  

a u s h ä r t b a r e r   A u t o m a t e n w e r k s t o f f .  

B e i s p i e l   2 

E i n e   A l u m i n i u m l e g i e r u n g   mit   e i n e m   B l e i g e h a l t   von  1  G e w . - %  

w i r d   mit   g l e i c h e r   D u r c h f l u s s r a t e   und  be i   g l e i c h e n   T e m p e r a -  

t u r   in  d i e s e l b e   T r e n n k o l o n n e   e i n g e f ü h r t   wie  in  B e i s p i e l   1 .  

D a g e g e n   w i r d   d i e   D u r c h f l u s s r a t e   des   N a t r i u m s   auf   6  k g / h  

e r h ö h t .  

Die  A n a l y s e   des   g e r e i n i g t e n   A l u m i n i u m s   ha t   e i n e n   B l e i g e h a l t  

von  0 , 0 0 3   Gew.-%  und  e i n e n   N a t r i u m g e h a l t   von  0 , 0 3   G e w . - %  

e r g e b e n .   Auf  e i n e m   nach   dem  W ä r m e a u s t a u s c h e r   a l s   F e s t k ö r -  

p e r a b s c h e i d e r   e i n g e s e t z t e n   M e t a l l g e w e b e   ha t   s i c h   p r a k t i s c h  

d e r   g e s a m t e   B l e i g e h a l t   a l s   Na15Pb4   a b g e s c h i e d e n .  



Der  V e r g l e i c h   von  B e i s p i e l   1  und  2  z e i g t   den  m a s s g e b e n d e n  

E i n f l u s s   d e r   e i n g e s e t z t e n   N a t r i u m m e n g e .   Mit  e i n e m   um  d a s  

6 - f a c h e   e r h ö h t e n   N a t r i u m d u r c h f l u s s   kann   d e r   B l e i g e h a l t   un 

e i n e n   F a k t o r   100  v e r m i n d e r t   w e r d e n .  

B e i s p i e l   3 

E i n e   L e g i e r u n g   von  60  Gew.-%  A l u m i n i u m   und  40%  Gew.-%  Z i n n  

w i r d   mi t   g l e i c h e r   G e s c h w i n d i g k e i t   wie  in  B e i s p i e l   1  d u r c h  

d i e   T r e n n k o l o n n e   g e f ü h r t .   Im  G e g e n s t r o m   w e r d e n   80  k g / h   N a -  

t r i u m   in  d i e   T r e n n k o l o n n e   e i n g e l e i t e t .   Im  W ä r m e a u s t a u s c h e r  

w i r d   das   m i t   Z inn   d o t i e r t e   N a t r i u m   a u f   150°C  a b g e k ü h l t .  

Die   A n a l y s e   des   g e r e i n i g t e n   A l u m i n i u m s   e r g i b t   e i n e n   Z i n n g e -  

h a l t   von  0 , 0 0 2   Gew.-%  und  e i n e n   N a t r i u m g e h a l t   von  0 , 0 5  

G e w . - % .  

Der  F i l t e r k u c h e n   des   von  K e r z e n f i l t e r n   g e b i l d e t e n   F e s t k ö r -  

p e r a b s c h e i d e r s   ha t   d i e   Z u s a m m e n s e t z u n g   N a 4 S n .   Die  N a t r i u m -  

menge  im  N a t r i u m - K r e i s l a u f   h a t   s i c h   um  8  k g / h   v e r m i n d e r t .  

Die  o b e n s t e h e n d e n   A u s f ü h r u n g e n   h a b e n   s i c h   s t e t s   au f   das   b e i  

d e r   H e r s t e l l u n g   von  A l u m i n i u m   g e w o n n e n e   R o h m e t a l l   b e z o g e n .  

Es  v e r s t e h t   s i c h   von  s e l b s t ,   d a s s   das   e r f i n d u n g s g e m ä s s e  

V e r f a h r e n   ohne   w e s e n t l i c h e   A e n d e r u n g e n   auch  f ü r   d i e   R e i n i -  

gung  von  S c h r o t t   a n g e w e n d e t   w e r d e n   k a n n ,   f a l l s   d i e s e r   e n t -  

s p r e c h e n d e   V e r u n r e i n i g u n g e n   a u f w e i s t .  



1.  V e r f a h r e n   zum  R e i n i g e n   von  mi t   w e n i g s t e n s   e i n e m   M e t a l l  

d e r   G r u p p e n   I I   b,  I I I   b,  IV  b  und  V  b  des   p e r i o d i s c h e n  

S y s t e m s   d e r   c h e m i s c h e n   E l e m e n t e   v e r u n r e i n i g t e m   A l u m i n i -  

um  mi t   N a t r i u m   d u r c h   F l ü s s i g e x t r a k t i o n   in  e i n e r   T r e n n -  

k o l o n n e   im  T e m p e r a t u r b e r e i c h   z w i s c h e n   dem  S c h m e l z p u n k t  

von  A l u m i n i u m   bzw.  A l u m i n i u m l e g i e r u n g e n   und  dem  S i e d e -  

p u n k t   von  N a t r i u m ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

-  das   aus   e i n e m   K r e i s l a u f   m i t - e i n e m   W ä r m e a u s t a u s c h e r  

( 2 0 ) ,   F e s t k ö r p e r a b s c h e i d e r   ( 2 4 ) ,   Pumpe  ( 3 0 , 3 4 )   u n d  

V o r r a t s b e h ä l t e r   (32)  in  d i e   T r e n n k o l o n n e   (10)   g e l e i -  

t e t e ,   v o r g e w ä r m t e   N a t r i u m   in  e i n e r   m i n d e s t e n s   5 - f a c h  

ü b e r   d e r   Masse   des   v e r u n r e i n i g e n d e n   M e t a l l s   l i e g e n d e n  

Menge ,   im  G e g e n s t r o m   zum  e b e n f a l l s   in  d i e   T r e n n k o l o n -  

ne  (10)   g e l e i t e t e n   v e r u n r e i n i g t e n   A l u m i n i u m ,   f l i e s s t ,  

-  das   g e r e i n i g t e   A l u m i n i u m   mi t   e i nem  g e r i n g e n   R e s t g e -  

h a l t   von  v e r u n r e i n i g e n d e m   M e t a l l   und  e i n e m   N a t r i u m -  

g e h a l t   von  höchs tens   500  ppm  a u s g e s c h l e u s t   und  d e r   V e r -  

wendung   z u g e f ü h r t ,   u n d  

-  d a s   m i t   wen ig   v e r u n r e i n i g e n d e m   M e t a l l   d o t i e r t e   N a -  

t r i u m   in  den  K r e i s l a u f   z u r ü c k g e f ü h r t   w i r d .  



2.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

d a s   r e i n e   N a t r i u m   von  u n t e n ,   das   v e r u n r e i n i g t e   A l u m i n i -  

um  von  oben   in  d i e   v e r t i k a l   a n g e o r d n e t e   T r e n n k o l o n n e   1 -  

g e f ü h r t   w i r d .  

3.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1  o d e r   2,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   d a s s   d i e   F l ü s s i g e x t r a k t i o n   in  d e r   T r e n n k o l o n n e  

(10)   b e i   6 5 0  -   750°C  e r f o l g t ,   und  d e r   R ü c k s t a n d   v o n  

v e r u n r e i n i g e n d e n   M e t a l l e n   im  a b f l i e s s e n d e n   A l u m i n i u m  

v o r z u g s w e i s e   50  ppm  i s t .  

4.  V e r f a h r e n   nach   m i n d e s t e n s   e inem  d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   3 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   das   mi t   v e r u n r e i n i g e n d e m  

M e t a l l   d o t i e r t e   N a t r i u m   im  K r e i s l a u f   von  oben  in  e i n e n  

W ä r m e a u s t a u s c h e r   (20)   ü b e r f ü h r t   und  im  G e g e n s t r o m   v o n  

r e i n e m   N a t r i u m   auf   e i n e   d e u t l i c h   übe r   d e s s e n   S c h m e l z -  

p u n k t   l i e g e n d e   T e m p e r a t u r   a b g e k ü h l t   w i r d ,   wobe i   e i n e  

f e s t e   P h a s e   a u s f ä l l t .  

5.  V e r f a h r e n   nach   m i n d e s t e n s   e inem  d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   4 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   das   mi t   w e n i g   v e r u n r e i n i -  

g e n d e m   M e t a l l   d o t i e r t e   N a t r i u m   im  W ä r m e a u s t a u s c h e r   ( 2 0 )  

a u f  1 5 0  -   200°C  a b g e k ü h l t   w i r d .  

6.  V e r f a h r e n   nach   m i n d e s t e n s   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   5 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   das  aus  dem  W ä r m e a u s t a u -  

s c h e r   (20)   a b f l i e s s e n d e ,   d i e   f e s t e   P h a s e   e n t h a l t e n d e  

N a t r i u m   d u r c h   e i n e n   z u s ä t z l i c h   g e k ü h l t e n   F e s t k ö r p e r a b -  

s c h e i d e r   (24)  g e l e i t e t   und  d e r   N i e d e r s c h l a g   nach   a u s s e n  

g e s c h l e u s t   w i r d .  



7.  V e r f a h r e n   nach   m i n d e s t e n s   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   6 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   das   in  d i e   T r e n n k o l o n n e  

(10)  e i n g e l e i t e t e   N a t r i u m   in  e i n e r   m i n d e s t e n s   d e r  

1 0 - f a c h e n ,   i n s b e s o n d e r e   m i n d e s t e n s   d e r   3 0 - f a c h e n   M a s s e  

des   v e r u n r e i n i g e n d e n -   M e t a l l s   e n t s p r e c h e n d e n   M e n g e  

f l i e s s t .  

8.  V e r f a h r e n   nach   m i n d e s t e n s   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   7 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   d i e   T r e n n k o l o n n e   (10)   a u s  

e i n e m   B e h ä l t e r   aus   C h r o m - N i c k e l - S t a h l   b e s t e h t ,   d e r   a u f  

d e r   I n n e n s e i t e   m i n d e s t e n s   b i s   ü b e r   das   m a x i m a l e   N i v e a u  

des   v e r u n r e i n i g t e n   A l u m i n i u m s   h i n a u s   m i t   S i l i z i u m k a r b i d  

a u s g e k l e i d e t   i s t .  

9.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   8,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

au f   dem  v e r u n r e i n i g t e n ,   g e s c h m o l z e n e n   A l u m i n i u m   e i n e  

m e h r e r e   Z e n t i m e t e r   d i c k e   S c h i c h t   aus  e inem  e b e n f a l l s  

g e s c h m o l z e n e n   S a l z   s c h w i m m t ,   das   s c h w e r e r   a l s   N a t r i u m  

i s t .  

10.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   9,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

das   g e s c h m o l z e n e   S a l z   aus  e i n e r   M i s c h u n g   von  NaCl   u n d  

KC1  b e s t e h t .  
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