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[54)  Verfahren  und  Vorrichtung  zur  Herstellung  von  Lithiummetall  hoher  Reinheit  durch  Schmelzflusselektrolyse. 
©  Die  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  2ur  Gewinnung  von 
metallischem  Lithium  hoher  Reinheit  durch  Elektrolyse  eines  1  .  1  )  cn""-> Schmelzgemisches  aus  Lithium-  und  Kaliumchlorid  in  einer  fjlj  11  [P  "t!  I 
diaphragmafreien  Elektrolysezelle,  Abziehen  des  schmelzfl-  x  '  ejri  —  J=j 
üssigen  Lithiums,  Überführen  in  einer  Vorlage  und  Abkühlen.  10  U  *  " 
Zwecks  Verminderung  der  Verunreinigungen  wird  in  einem  j  ,  • 
kontinuierlichen  Verfahren  das  im  Elektrodenraum  auf-  '  '  ;  ü=  ; 
steigende,  metallisches  Lithium  enthaltende  Schmelzge-  ; 
misch  in  einer  das  obere  Kathodenende  (3)  im  Bereich  des  1'  Ui  -  [  n  -  r- Schmelzspiegels  umgebenden  Ringzone  (4)  aufgefangen  und  —  V  '.  '  J  7-  '  '  '' 
hieraus  über  eine  syphonartige  Rohrverbindung  (16)  in  einen  t,  '  '/  •  .'@  *  <  jl'  f  '  y'  \ "   ' V  
mit  der  Elektrolysezelle  kommunizierenden  und  gegen  deren  t0c  '  !  '1  •!  '  'AI  \  ^ 
Chlorgasatmosphäre  abgeschlossenen  Trennraum  (12)  "  ',„'  @'  >  \  '[  / ' P O   7 
abgezogen.  Im  Trennraum  wird  unter  Schutzgasatmosphäre  '  0'  .  @  4  r  S  /IL^A  ^  Elektrolyt  und  Lithiummetall  separiert  und  unter  Rezirkulation  3  """  ̂ ^o";  ',  'i  I  \   JTh~ 
des  Elektrolyten  das  Lithiummetall  in  eine  Vorlage  unter  '  0*  •  f  V ^ - J L ^ ^ - ' V  
Schutzgasatmosphäre  ausgetragen.  Es  wird  des  weiteren  ,  ?  o  -  '@@  - r ^ T W f ^ y / /  
eine  Elektrolysezelle  zur  Durchführung  des  Verfahrens  be-  \_  ','  "  »-//  ''  X /   @@  / / \  
schrieben.  9  -   .  -1,  .  - -14 
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V e r f a h r e n   und  V o r r i c h t u n g   zur   H e r s t e l l u n g   von  L i t h i u m i n e t   a l l  
h o h e r   R e i n h e i t   d u r c h   S c h m e l z t   l u ß e l e k t r o l y s e  

Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   von  h o c h -  
r e i n e m   m e t a l l i s c h e n   L i t h i u m   d u r c h   S c h m e l z f l u ß e l e k t r o l y s e   s o w i e  
e i n e   E l e k t r o l y s e z e l l e   zu r   D u r c h f ü h r u n g   d e s   V e r f a h r e n s .  

M e t a l l i s c h e s   L i t h i u m   w i r d   in  der   t e c h n i s c h e n   P r a x i s   d u r c h  

E l e k t r o l y s e   e i n e s   s c h m e l z f l ü s s i g e n   G e m i s c h s   von  L i t h i u m c h l o r i d  

und  K a l i u m c h l o r i d   g e w o n n e n .   Der  K a l i u m c h l o r i d a n t e i l   d i e n t   i n  
b e k a n n t e r   W e i s e   d e r   E r n i e d r i g u n g   des   S c h m e l z p u n k t e s   d e s  

L i t h i u m c h l o r i d s .   G e e i g n e t e   E l e k t r o l y s e z e l l e n   s i n d   b e i s p i e l s -  
w e i s e   Z e l l e n   ohne   D i a p h r a g m a .   D e r a r t i g e   Z e l l e n   b e s i t z e n   e i n  
G e h ä u s e   aus   S t a h l ,   e i n e   S t a h l k a t h o d e   und  e i n e   G r a p h i t a n o d e .  
Die  Z e l l e   h a t   k e i n e   i n n e r e   A u s m a u e r u n g .   Das  s c h m e l z f l ü s s i g e  
m e t a l l i s c h e   L i t h i u m   s a m m e l t   s i c h   au f   de r   O b e r f l ä ' c h e   de r   S a l z -  
s c h m e l z e .   Von  d o r t   w i r d   es  m i t t e l s   S c h ö p f k e l l e n   a b e s c h ö p f t ,  
o d e r   es  k a n n   a u c h   d u r c h   H e b e v o r r i c h t u n g e n   a b g e z o g e n   w e r d e n .  
Das  e n t w i c k e l t e   und  a b s t r ö m e n d e   C h l o r g a s   e r m ö g l i c h t   den  Z u -  
t r i t t   von  L u f t   zu r   Z e l l e ,   so  daß  d i e   G e f a h r   d e r   O x i d i e r u n g   u n d  

N i t r i d i e r u n g   des   F l ü s s i g m e t a l l s   b e s t e h t .   Aus  EP-OS  107  521  i s t  
e i n   V e r f a h r e n   zu r   k o n t i n u i e r l i c h e n   H e r s t e l l u n g   von  L i t h i u m -  

m e t a l l   d u r c h   E l e k t r o l y s e   von  L i t h i u m c h l o r i d   in  e i n e r   g e -  
s c h m o l z e n e n   S a l z m i s c h u n g   in  e i n e r   E l e k t r o l y s e z e l l e   mit   im 
Z e l l e n b o d e n   e i n g e f ü h r t e r   z y l i n d e r f ö r m i g e r   S t a h l k a t h o d e   und  i n  
den  Z y l i n d e r   e i n t a u c h e n d e r   G r a p h i t a n o d e   b e k a n n t .   Im  v o r b e k a n n -  
t e n   V e r f a h r e n   w i r d   d i e   l i t h i u m m e t a l l h a l t i g e   S a l z s c h m e l z e   a u s  
der   Z e l l e   a b g e f ü h r t   und  das   L i t h i u m m e t a l l   a u ß e r h a l b   d e r   Z e l l e  

a b g e t r e n n t .   A u f g r u n d   de r   C h l o r g a s e n t w i c k l u n g   und  des   v e n t u r i -  
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a r t i g   a u s g e b i l d e t e n   E n d e s   de r   K a t h o d e   w i r d   e i n e   n a t ü r l i c h e  

Z i r k u l a t i o n   d e r   S c h m e l z e   b e w i r k t .   In  d e r   S c h m e l z e n m i s c h u n g  
s o l l   e i n e   W e i t e r r a k t i o n   des   L i t h i u m m e t a l l s   n i c h t   s t a t t f i n d e n .  

Im  L i t h i u m m e t a l l   s i n d   V e r u n r e i n i g u n g e n   g l e i c h   w e l c h e r   A r t   i n  
h ö c h s t e m   Maße  u n e r w ü n s c h t ,   wenn  es  f ü r   k e r n t e c h n i s c h e   Z w e c k e ,  
zu r   H e r s t e l l u n g   von  L e g i e r u n g e n   und  f ü r   L i t h i u m b a t t e r i e n  
v e r w e n d e t   w e r d e n   s o l l .  

Zur  H e r s t e l l u n g   von  m e t a l l i s c h e m   L i t h i u m   h o h e r   R e i n h e i t   i s t   e s  
d a h e r   aus   US-PS  3  962  064  b e k a n n t ,   d i e   S c h m e l z f l u ß e l e k t r o l y s e  
in  e i n e r   d i a p h r a g m a l o s e n   E l e k t r o l y s e z e l l e   v o r z u n e h m e n ,   in  d e r  
das   a b g e s c h i e d e n e   L i t h i u m m e t a l l   a u f   d e r   E l e k t r o l y t o b e r f l ä c h e  

g e s a m m e l t ,   d u r c h   E r h ö h e n   des   E l e k t r o l y t s p i e g e l s   das  M e t a l l  
d u r c h   e i n   S y s t e m   von  Ü b e r l ä u f e n   aus   d e r   Z e l l e   g e d r ü c k t   und  i n  
e i n   A u f f a n g g e f ä ß   e i n g e l e i t e t   w i r d .   Das  A u f f a n g g e f ä ß   e n t h ä l t  
e i n e   S c h u t z g a s a t m o s p h ä r e   und  in   d i e s e r   w i r d   das   f l ü s s i g e  
L i t h i u m m e t a l l   e i n e r   R e i n h e i t   von  99,9%  zu  B a r r e n   v e r g o s s e n .  
Die   N a c h t e i l e   d e r   v o r b e k a n n t e n   V o r r i c h t u n g   s i n d   in  d e r   a u f -  

w e n d i g e n   a p p a r a t i v e n   E i n r i c h t u n g   zu  s e h e n   und  d a r i n ,   daß  im  

v o r b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   a l s   D r u c k m i t t e l   f ü r   d i e   Hebung  d e s  

E l e k t r o l y t s p i e g e l s   (und   des   M e t a l l s p i e g e l s )   L u f t   v e r w e n d e t  

w i r d .   Des  w e i t e r e n   w i r d   auch   d a s   e n t w i c k e l t e   C h l o r g a s   m i t  

e inem  g r o ß e n   L u f t v o l u m e n   v e r d ü n n t   und  aus   de r   Z e l l e   a u s g e -  
b l a s e n .   Auf  d i e s e   W e i s e   w i r d   von  v o r n h e r e i n   S a u e r s t o f f   b z w .  

L u f t   in  n a c h t e i l i g e r   W e i s e   in  das   S y s t e m   e i n g e b r a c h t   und  e i n e  

n a c h h a l t i g e   V e r u n r e i n i g u n g   b e w i r k t .  

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

H e r s t e l l u n g   von  L i t h i u m m e t a l l   h o h e r   R e i n h e i t   a n z u g e b e n   u n d  
e i n e   g e e i g n e t e   V o r r i c h t u n g   zu r   D u r c h f ü h r u n g   des   V e r f a h r e n s  

b e r e i t z u s t e l l e n .  

Die  E r f i n d u n g   l ö s t   d i e   A u f g a b e   mi t   e i n e m   V e r f a h r e n   z u r  

G e w i n n u n g   von  m e t a l l i s c h e m   L i t h i u m   d u r c h   E l e k t r o l y s e   e i n e s  
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b a i z s c h m e i z e n g e m i s c h e s   aus   L i t h i u m c h l o n d   und  K a l i u m c h l o r   id  i n  
e i n e r   d i a p h r a g m a   f r e i e n   E l e k t r o l y s e z e l l e ,   A b z i e h e n   des   s c h m e l z -  
f l ü s s i g e n   L i t h i u m s ,   Ü b e r f ü h r e n   in  e i n e   V o r l a g e   und  A b k ü h l e n .  
In  W e i t e r b i l d u n g   e i n e s   V e r f a h r e n s   de r   v o r e r w ä h n t e n   A r t   b e s t e h t  
d i e   E r f i n d u n g   d a r i n ,   daß  das   im  E l e k t r o d e n r a u m   a u f s t e i g e n d e ,  
m e t a l l i s c h e s   L i t h i u m   e n t h a l t e n d e   S c h m e l z g e m i s c h   in  e i n e r   d a s  
o b e r e   K a t h o d e n e n d e   im  B e r e i c h   des   S c h m e l z s p i e g e l s   u m g e b e n d e n  
R i n g z o n e   a u f g e f a n g e n   und  h i e r a u s   ü b e r   e i n e   s y p h o n a r t i g e   R o h r -  
v e r b i n d u n g   in  e i n e n   mi t   de r   E l e k t r o l y s e z e l l e   k o m m u n i z i e r e n d e n  
und  g e g e n   d e r e n   C h l o r g a s a t m o s p h ä r e   a b g e s c h l o s s e n e n   T r e n n r a u m  
a b g e z o g e n   w i r d ,   im  T r e n n r a u m   u n t e r   S c h u t z g a s a t m o s p h ä r e  
E l e k t r o l y t   und  L i t h i u m m e t a l l   s e p a r i e r t   w e r d e n   und  u n t e r   R e z i r -  
k u l a t i o n   des   E l e k t r o l y t e n   das  L i t h i u m m e t a l l   in  e i n e   V o r l a g e  
u n t e r   S c h u t z g a s a t m o s p h ä r e   a u s g e t r a g e n   w i r d .  

Das  a u s g e t r a g e n e   L i t h i u m m e t a l l   w i r d   in  an  s i c h   b e k a n n t e r   W e i s e  
w e i t e r b e h a n d e l t ,   b e i s p i e l s w e i s e   zu  B a r r e n   v e r g o s s e n .   W ä h r e n d  
d e r   E l e k t r o l y t   in  de r   E l e k t r o l y s e z e l l e   z i r k u l i e r t   und  in  d e n  
E l e k t r o d e n r a u m   r ü c k g e f ü h r t   w i r d ,   w i r d   das   a n o d i s c h   a b g e s c h i e -  
d e n e   C h l o r g a s   aus   dem  a b g e d e c k t e n   G a s r a u m   ü b e r   d i e   S c h m e l z e  

a b g e s a u g t   und  a l s   s o l c h e s   o d e r   in  Form  von  S a l z e n   g e w o n n e n .  
Z w e c k m ä ß i g   w i r d   d e r   C h l o r g a s s t r o m   d u r c h   e i n e   m i t   e i n e r   A u f -  

s c h l ä m m u n g   von  L i t h i u m h y d r o x i d   b e s c h i c k t e n   A b s o r p t i o n s a n l a g e  

g e s a u g t   u n t e r   M i t v e r w e n d u n g   von  Ammoniak  a l s   R e d u k t i o n s m i t t e l  

gemäß  : 

6  LiOH  +  3  Cl2  +  2  NH^  *  6  L i C l   +  N2  +  6  H 2 0 .  

Das  a u f   d i e s e   W e i s e   g e w o n n e n e   L i t h i u m c h l o r i d   d i e n t   w i e d e r   a l s  
R o h s t o f f   f ü r   d i e   E l e k t r o l y s e .  

In  dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   i s t   es  w e s e n t l i c h ,   daß  i n  
der   s y p h o n a r t i g e n   R o h r v e r b i n d u n g   e i n e   in  den  T r e n n r a u m  
g e r i c h t e t e   S t r ö m u n g   des   m e t a l l h a l t i g e n   E l e k t r o l y t e n   g e s c h a f f e n  
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wird  und  daß   das   im  E l e k t r o d e n r a u m   a u f s t e i g e n d e   M e t a l l / S a l z -  

s c h m e l z e - G e m i s c h   s o f o r t   in  den  T r e n n r a u m   a b g e f ü h r t   w i r d .   D a s  

h e i ß t ,   es  s o l l   im  E l e k t r o l y s e g e f ä ß   w e d e r   e i n e   S e p a r i e r u n g  

e r f o l g e n ,   d i e   d u r c h   e i n e   zu  g e r i n g e   A b s t r ö m g e s c h w i n d i g k e i t  

b e w i r k t   w e r d e n   k a n n ,   noch  d a r f   e i n e   zu  hohe   S t r ö m u n g s g e -  

s c h w i n d i g k e i t   e r z e u g t   w e r d e n ,   so  daß  C h l o r g a s   o d e r   L u f t   in  d e n  

T r e n n r a u m   e i n g e s o g e n   w i r d .   Das  N i v e a u   de r   E l e k t r o l y t s c h m e l z e  

kann  des   w e i t e r e n   d u r c h   g e r e g e l t e s   E i n t a u c h e n   e i n e s   N e u t r a l -  

k ö r p e r s   in  d i e   E l e k t r o l y t s c h m e l z e   k o n s t a n t   g e h a l t e n   w e r d e n .   I n  

der  p r a k t i s c h e n   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 ß e n   V e r f a h r e n s  

v e r w e i l t   d a s   a u f s t e i g e n d e   M e t a l l / S a l z s c h m e l z e - G e m i s c h   e twa   2 

s e c .   o d e r   w e n i g e r   an  der   B a d o b e r f l ä c h e .   Die  E l e k t r o l y t s t r ö m u n g  

wird  z u m i n d e s t   t e i l w e i s e   d u r c h   den  „ M a m m u t p u m p e n e f f e k t "   d e s  

a u f s t e i g e n d e n   C h l o r g a s e s   b e w i r k t   s o w i e   des   w e i t e r e n   d u r c h   e i n e  

m i t t e l s   m e c h a n i s c h e r   M i t t e l   h e r v o r g e r u f e n e   P u m p w i r k u n g   im  

k ü r z e r e n   S c h e n k e l   e i n e s   s y p h o n a r t   i g e n   V e r b i n d u n g s r o h r e s  

z w i s c h e n   E l e k t r o l y s e n r a u m   bzw.   R i n g r a u m   und  T r e n n r a u m   e r z e u g t .  

Zur  m e c h a n i s c h e n   E r z e u g u n g   d e r   E l e k t r o l y t s t r ö m u n g   e i g n e n   s i c h  

an  s i c h   b e k a n n t e   m e c h a n i s c h e   A g g r e g a t e ,   wie  Pumpen  o d e r  

R ü h r e r .   Aus  dem  T r e n n r a u m   w i r d ,   n a c h   A u f b a u   e i n e s   P u f f e r -  

v o l u m e n s   f l ü s s i g e n   und  d u r c h   S e i g e r u n g   g e r e i n i g t e n   m e t a l -  

l i s c h e n   L i t h i u m s ,   das   L i t h i u m   k o n t i n u i e r l i c h   in  e i n e   V o r l a g e  

a b g e f ü h r t   und  z . B .   v e r g o s s e n   und  e r k a l t e n   g e l a s s e n .   In  dem 

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

a t m o s p h ä r e ,   b e i s p i e l s w e i s e   aus   A r g o n ,   a u f r e c h t e r h a l t e n .  

Die  E r f i n d u n g   s t e l l t   des  w e i t e r e n   e i n e   E l e k t r o l y s e z e l l e   z u r  

D u r c h f ü h r u n g   des   V e r f a h r e n s   gemäß  d e r   E r f i n d u n g   b e r e i t .  

H i e r z u   b e d i e n t   s i e   s i c h   e i n e r   E l e k t r o l y s e z e l l e   de r   e i n g a n g s  

g e n a n n t e n   A r t   fü r   d i e   e l e k t r o l y t i s c h e   G e w i n n u n g   von  m e t a l -  

l i s c h e m   L i t h i u m ,   wobei   in  e i n e m   z y l i n d e r f ö r m i g e n ,   g e s c h l o s -  

s e n e n   E l e k t r o l y s e - S t a h l b e h ä l t e r   e i n e   S t a h l k a t h o d e   mi t   dem 

B e h ä l t e r b o d e n   v e r s c h w e i ß t   i s t ,   und  d i e   den  in  d i e   S a l z s c h m e l z e  
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e i n t a u c h e n d e n   T e i l   e i n e r   s e n k r e c h t   und  g e g e n   d i e   A t m o s p h ä r e  
g a s d i c h t   a n g e o r d n e t e n   G r a p h i t a n o d e   u m g i b t ,   s o w i e   m i t   O r g a n e n  
zum  E i n f ü h r e n   von  L i t h i u m c h l o r i d ,   S c h u t z g a s   und  zu r   Z u f u h r  
e l e k t r i s c h e r   E n e r g i e   und  zum  A u s t r a g e n   von  L i t h i u m m e t a l l   u n d  
C h l o r g a s   . 

In  W e i t e r b i l d u n g   e i n e r   E l e k t r o l y s e z e l l e   d e r   g e n a n n t e n   A r t  
b e s t e h t   d i e   V e r b e s s e r u n g   gemäß  de r   E r f i n d u n g   d a r i n ,   daß  in  dem 
E l e k t r o l y s e - S t a h l b e h ä l t e r   a u ß e r m i t t i g   e i n   oben  v e r s c h l o s s e n e r  
S t a h l z y l i n d e r   a n g e o r d n e t   i s t ,   w e l c h e r   den  E l e k t r o l y s e b e h ä l t e r  
ü b e r r a g t   und  au f   dem  G e f ä ß b o d e n   a u f s i t z t ,   und  in  d e s s e n  
Z y l i n d e r w a n d   im  u n t e r e n   T e i l   e i n   im  w e s e n t l i c h e n   U - f ö r m i g e s  
Rohr  e i n g e s c h w e i ß t   i s t ,   d e s s e n   k ü r z e r e r   S c h e n k e l   m i t t i g   in  d a s  
T r e n n r o h r   m ü n d e t   und  d e s s e n   l ä n g e r e r   S c h e n k e l   in  e i n e   R i n g -  
wanne  m ü n d e t ,   w e l c h e   d a s   o b e r e   Ende  d e r   S t a h l k a t h o d e   u m g i b t ,  
und  w o b e i   d e r   Z y l i n d e r m a n t e l   im  u n t e r e n   T e i l   D u r c h b r e c h u n g e n  
b e s i t z t .  

Der  z y l i n d e r f ö r m i g e   S t a h l b e h ä l t e r   e r f ü l l t   d i e   A u f g a b e   e i n e s  
r r e n n r o h r e s   bzw.   A b s c h e i d e r s ,   d . h .   in  ihm  t r e n n e n   s i c h   f l ü s -  
s i g e s   m e t a l l i s c h e s   L i t h i u m   und  E l e k t r o l y t s c h m e l z e .   Das  T r e n n -  
r o h r   h a t   d a h e r   e i n e n   k l e i n e n   D u r c h m e s s e r ,   der   e twa   1 / 1 0   d e s  
D u r c h m e s s e r s   d e s   E l e k t r o l y s e b e h ä l t e r s   b e t r ä g t .   Dem  s y p h o n -  
a r t i g e n   Rohr ,   das   e i n e r s e i t s   mit   d e r   E l e k t r o l y s e z e l l e   bzw.  m i t  
3er  den   o b e r e n   K a t h o d e n r a n d   u m g e b e n d e n   R i n g w a n n e   und  a n d e r e r -  
s e i t s   mi t   dem  T r e n n r o h r   in  V e r b i n d u n g   s t e h t ,   kommt  e i n e  
w e s e n t l i c h e   F u n k t i o n   a l s   Ü b e r s t r ö m u n g s r o h r   fü r   das  M e t a l l /  
S a l z s c h m e l z e n - G e m i s c h   zu .   Zur  E r z e u g u n g   e i n e r   Pumpen  t r o m b e   am 
S i n g a n g   des   U - R o h r e s   bzw.  e i n e r   in  das  T r e n n r o h r   g e r i c h t e t e n  
S t r ö m u n g   i s t   im  k ü r z e r e n   S c h e n k e l   des   s y p h o n a r t i g e n   R o h r e s   e i n  
n e c h a n i s c h e r   F ö r d e r e r   a n g e o r d n e t .   Im  S i n n e   d e r   E r f i n d u n g  
werden  h i e r u n t e r   b e i s p i e l s w e i s e   R ü h r w e r k e ,   wie  P r o p e l l e r r ü h -  
: e r ,   S c h n e c k e n f ö r d e r e r   o d e r   Z e n t r i f u g a l p u m p e n   v e r s t a n d e n .   D i e  
^ n t r i e b s m i t t e l   w e r d e n   d u r c h   den  o b e r e n   D e c k e l   e i n g e f ü h r t .  
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d u r c h   w e l c h e n   a u c h   z w e c k m ä ß i g   e i n   E i n l a ß   f ü r   S c h u t z g a s   g e f ü h r t  
i s t   . 

Im  a l l g e m e i n e n   i s t   es  f ü r   e i n   r a s c h e s   A b z i e h e n   d e s  

M e t a l l / S a l z s c h m e l z e - G e m i s c h e s   aus   d e r   A u f f a n g r i n n e   (4)  n a c h  
u n t e n   a u s r e i c h e n d ,   daß  das   s y p h o n a r t i g e   Rohr   ( 1 5 )   a u f   s e i n e r  

g e s a m t e n   L ä n g e ,   d . h .   im  l ä n g e r e n   und  k ü r z e r e n   S c h e n k e l ,   d e n  
g l e i c h e n   D u r c h m e s s e r   a u f w e i s t .   Nach  e i n e r   w e i t e r e n  

A u s g e s t a l t u n g   de r   E r f i n d u n g   w e i s t   d e r   l ä n g e r e   S c h e n k e l   ( 1 6 a )  
bzw.   d a s   A n s a u g r o h r   e i n e n   k l e i n e r e n   D u r c h m e s s e r   a l s   d e r  
k ü r z e r e   S c h e n k e l   a u f .   Gemäß  d i e s e r   A u s f ü h r u n g s f o r m   d e r  
E r f i n d u n g   i s t   de r   o b e r e   A b s c h n i t t   des   k ü r z e r e n   S c h e n k e l s   z u  
e i n e m   z y l i n d r i s c h e n   T e i l   g r ö ß e r e n   D u r c h m e s s e r s   (16)   e r w e i t e r t .  

Im  a l l g e m e i n e n   b e t r ä g t   das   V e r h ä l t n i s   von  k l e i n e r e m   z u  

g r ö ß e r e m   D u r c h m e s s e r   1  :  2  b i s   1  :  12  und  v o r z u g s w e i s e   1  :  5 
b i s   1  :  1 0 .  

Die  G r a p h i t a n o d e   w i r d   d u r c h   den  D e c k e l   in  d a s   E l e k t r o l y s e g e f ä ß  
s i n g e f ü h r t .   S i e   k a n n   an  dem  D e c k e l   b e f e s t i g t   w e r d e n   u n d  
H ä n g e n d   in  den  K a t h o d e n r a u m   h i n e i n r a g e n .   Z w e c k m ä ß i g   w i r d   s i e  
j e d o c h   i s o l i e r e n d   und  l e i c h t   a u s w e c h s e l b a r   d u r c h   den  D e c k e l  
l i n d u r c h g e f ü h r t   und  s i t z t   dann   ü b e r   e i n   e l e k t r i s c h   i s o l i e r e n -  
des  F o r m t e i l   au f   dem  e i s e r n e n   B e h ä l t e r b o d e n   a u f .   Ein   s o l c h e s  
i s o l i e r e n d e s   F o r m t e i l   b e s t e h t   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   aus   o x i d -  
; e r a m i s c h e m   M a t e r i a l ,   b e i s p i e l s w e i s e   aus   g e s c h m o l z e n e m  
Q u m i n i u m o x i d .   Z w e c k m ä ß i g   w i r d   w ä h r e n d   des   Z e l l e n b e t r i e b e s   d a s  
i s o l i e r e n d e   F o r m t e i l   g e g e n   den  k o r r o s i v e n   A n g r i f f   des   s c h m e l z -  
r l ü s s i g e n   E l e k t r o l y t e n   d u r c h   p a r t i e l l   e r s t a r r t e   S a l z s c h m e l z e  
r e s c h ü t z t .   D i e s   w i r d   d u r c h   g e e i g n e t e   T e m p e r a t u r f ü h r u n g   b e w i r k t .  

>ie  G r a p h i t a n o d e   kann   a l s   m a s s i v e   P l a t t e   o d e r   M a s s i v z y l i n d e r  
t u s g e b i l d e t   s e i n .   D e m e n t s p r e c h e n d   i s t   auch   d i e   A u s b i l d u n g   d e r  
i a t h o d e   a l s   k a s t e n f ö r m i g e   H o h l k a t h o d e   o d e r   a l s   H o h l z y l i n d e r  
o r g e s e h e n .   K a t h o d e   und  Z e l l e   l i e g e n   au f   g e m e i n s a m e m   P o t e n -  
i a l .   Der   n e g a t i v e   Pol   de r   S p a n n u n g s q u e l l e   i s t   m i t   dem  Z e l l e n -  

o d e n   v e r b u n d e n .  
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Der  o b e r e   Rand  de r   K a t h o d e   r a g t   im  p r a k t i s c h e n   B e t r i e b   d e r  

E l e k t r o l y s e z e l l e   ü b e r   den  S p i e g e l   d e s   s c h m e l z f l ü s s i g e n  

E l e k t r o l y t e n   h i n a u s .   Um  den  ä u ß e r e n   Rand  d e r   K a t h o d e   i s t   e i n e  

r i n g f ö r m i g e   A u f f a n g r i n n e   a n g e b r a c h t ,   d i e   den   a u f s t e i g e n d e n ,  

L i t h i u m m e t a l l   e n t h a l t e n d e n   E l e k t r o l y t e n   a u f n i m m t   und  i h n  

u n m i t t e l b a r   ü b e r   e i n e   Ö f f n u n g   im  Boden   d e r   A u f f a n g r i n n e   in  d e n  

l a n g e n   S c h e n k e l   des   s y p h o n a r t i g e n   R o h r e s   f ö r d e r t .   Als   F ö r d e r -  
k r a f t   d i e n t   z u n ä c h s t   d e r   „ M a m m u t p u m p e n e f   f  e k t "   des   a u f s t e i -  

g e n d e n   C h l o r g a s e s .   Zwecks   b e s s e r e n   Ü b e r l a u f s   des   m e t a l l -  

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

wie  b e i   Über   l a u f   r ä n d e r n   ü b l i c h ,   z a h n k r a n z f ö r m i g   a u s g e b i l d e t .  
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Die  E r f i n d u n g   w i r d   a n h a n d   e i n e s   B e i s p i e l s   und  d e r   Z e i c h n u n g  

l ä h e r   und  b e i s p i e l h a f t   e r l ä u t e r t .  

Die  F i g u r   d e r   A b b i l d u n g   z e i g t   e i n e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V o r -  

r i c h t u n g .  

In  d e r   mit   D e c k e l   2  v e r s c h l o s s e n e n   E l e k t r o l y s e z e l l e   1  i s t   d i e  

K a t h o d e   3  a n g e o r d n e t   und  mi t   dem  G e f ä ß b o d e n   v e r s c h w e i ß t .   D e r  

o b e r e   Rand  d e r   K a t h o d e   3  i s t   mi t   e i n e r   A u f f a n g r i n n e   4  f ü r   d i e  

ü b e r f l i e ß e n d e   L i t h i u m m e t a l l   e n t h a l t e n d e   S a l z s c h m e l z e   v e r s e h e n .  

Durch   den  D e c k e l   2  i s t   d i e   G r a p h i t a n o d e   5  e i n g e f ü h r t ,   d i e   ü b e r  

den  I s o l i e r k ö r p e r   6  au f   dem  Boden   d e r   E l e k t r o l y s e z e l l e   1  a u f -  

s i t z t   und  von  de r   K a t h o d e   3  u m g e b e n   i s t .   Der  p o s i t i v e   P o l  

e i n e r   G l e i c h s p a n n u n g s e n e r g i e q u e l l e   i s t   b e i   7  und  d e r   n e g a t i v e  

Po l   b e i   8  a n g e s c h l o s s e n .   Über   d i e   Ö f f n u n g e n   9  im  u n t e r e n   T e i l  

d e r   K a t h o d e n w a n d   w i r d   d i e   Z i r k u l a t i o n   des   s c h m e l z f l ü s s i g e n  

E l e k t r o l y t e n   e r m ö g l i c h t .   D u r c h   d a s   Rohr   10  w i r d   e n t s p r e c h e n d  

dem  V e r b r a u c h   L i t h i u m c h l o r i d   in   das   S a l z s c h m e l z e n g e m i s c h  

n a c h c h a r g i e r t .   E n t w i c k e l t e s   C h l o r g a s   e n t w e i c h t   d u r c h   d e n  

A u s l a ß   11.  In  d e r   E l e k t r o l y s e z e l l e   i s t   w e i t e r h i n   e i n   m i t  

D e c k e l   13  v e r s c h l o s s e n e s   T r e n n r o h r   12  a n g e o r d n e t .   Das  T r e n n -  

r o h r   12  i s t   in  den  D e c k e l   2  d e r   E l e k t r o l y s e z e l l e   1  e i n g e -  

s c h w e i ß t ,   ü b e r r a g t   d i e   Z e l l e   und  f ü h r t   b i s   zum  Boden  d e r   Z e l l e  

1.  Im  u n t e r e n   T e i l   des   T r e n n r o h r e s   12  e r m ö g l i c h e n   Ö f f n u n g e n   1 4  

den  A u s g l e i c h   de r   S a l z s c h m e l z e   m i t   dem  ü b r i g e n   s c h m e l z f l ü s -  

s i g e n   E l e k t r o l y t e n .   Das  T r e n n r o h r   12  s t e h t   übe r   das   s y p h o n -  

a r t i g e   V e r b i n d u n g s r o h r   15  mi t   d e r   A u f f a n g r i n n e   4  in  V e r b i n -  

d u n g .   Das  U - f ö r m i g e   V e r b i n d u n g s r o h r   15  i s t   mit   s e i n e m   l ä n g e r e n  

S c h e n k e l   in  den  Boden  d e r   A u f f a n g r i n n e   4  e i n g e f ü h r t ,   w ä h r e n d  

d i e   Ö f f n u n g   des   k ü r z e r e n   S c h e n k e l s   zu  e i n e m   g r ö ß e r e n   R o h r -  

d u r c h m e s s e r   16  e r w e i t e r t   i s t .   In  dem  R o h r t e i l   16  i s t   e i n  

R ü h r e r   17  a n g e o r d n e t ,   d e s s e n   W e l l e   d u r c h   den  D e c k e l   13  d e s  

T r e n n r o h r e s   12  e i n g e f ü h r t   i s t .   Im  D e c k e l   13  i s t   f e r n e r   e i n  

E i n l a ß   für   S c h u t z g a s   a n g e b r a c h t .   Das  s c h m e l z f l ü s s i g e   L i t h i u m -  
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m e t a l l   w i r d   ü b e r   das   Rohr   19  aus   de*  T r e n n r o h r   a u s g e t r a g e n .  
Das  i s o l i e r e n d e   F o r m s t ü c k   6  i s t   d u r c h   e r s t a r r t e   S c h m e l z e   2 0  
g e g e n   k o r r o s i v e n   A n g r i f f   d e r   S c h m e l z e   g e s c h ü t z t .  

In  dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   d i e n t   a l s   E l e k t r o l y t   e i n  
E l e k t i s c h e s   S a l z g e m i s c h   aus   ca .   50  Gew.-%  L i t h i u m c h l o r i d   u n d  
ra .   50  Gew.-%  K a l i u m c h l o r i d .   Die  B e t r i e b s t e m p e r a t u r   b e t r ä g t  
K)0°C.  Die  S t r o m d i c h t e   l i e g t   b e i   5  000  b i s   10  000  A m p . / m 2  
v o r z u g s w e i s e   6  000  A m p . / m 2 .   Die  Z e l l e n s p a n n u n g   b e t r ä g t  
i e m e n t s p r e c h e n d   6 ,2   b i s   9 ,2   V o l t .   Die  S t r o m a u s b e u t e   l i e g t   b e i  
Iber   90%.  Als   W e r k s t o f f   fü r   Z e l l e   und  K a t h o d e   w i r d   n o r m a l e r  
: o n s t r u k t i o n s s t a h l   v e r w e n d e t .   Die  W a n d s t ä r k e   d e r   Z e l l e   b e t r ä g t  
*wa  20  mm,  d i e   Z e l l e   b e s i t z t   k e i n e   k e r a m i s c h e   A u s k l e i d u n g  
>ie  Anode  aus   E l e k t r o g r a p h i t   i s t   z e n t r i s c h   in  den  K a t h o d e n r a u m  
i n g e s e t z t .   Der  E l e k t r o d e n a b s t a n d   b e t r ä g t   e t w a   50  mm.  B e i  

; e t r i e b   d e r   Z e l l e   s a m m e l t   s i c h   das   a n o d i s c h   a b g e s c h i e d e n e  
h l o r   im  G a s r a u m   ü b e r   d e r   S a l z s c h m e l z e   und  w i r d   b e i   g e r i n g e m  
n t e r d r u c k   a u s   d e r   Z e l l e   e n t f e r n t .   Das  aus   dem  E l e k t r o d e n r a u m  
u f s t e i g e n d e ,   L i t h i u m m e t a l l   e n t h a l t e n d e   S a l z s c h m e l z e n g e m i s c h  
ä u f t   in  d i e   A u f f a n g r i n n e   ü b e r .   Das  b e r e i t s   d o r t   t e i l w e i s e  
u f s c h w i m m e n d e   L i t h i u m m e t a l l   w i r d   s o f o r t   m i t   s e h r   v i e l  
c h m e l z e   mit   h o h e r   S t r ö m u n g s g e s c h w i n d i g k e i t   zum  E i n l a u f   d e s  
y p h o n a r t i g e n   R o h r e s   g e f ö r d e r t .   Die  h o h e   S t r ö m u n g s g e s c h w i n -  
i g k e i t   im  U - R o h r   w i r d   d u r c h   e i n   F l ü g e l r ü h r w e r k   e r z e u g t .   Im 
r e n n r o h r   s c h e i d e t   s i c h   das   m e t a l l i s c h e   L i t h i u m   u n t e r   A r g o n -  
b m o s p h ä r e   aus   dem  L i t h i u m m e t a l l   e n t h a l t e n d e n   S a l z s c h m e l z e n -  
s m i s c h   ab  und  s c h w i m m t   a u f ,   w ä h r e n d   d a s   S a l z s c h m e l z e n g e m i s c h  
«   T r e n n r o h r   in  a b w ä r t s   g e r i c h t e t e r   S t r ö m u n g   v e r l ä ß t   und  i n  
sn  K r e i s l a u f   z u r ü c k k e h r t .   Das  g e s a m m e l t e   s c h m e l z f l ü s s i g e  
i t h i u m m e t a l l   r e i n i g t   s i c h   d u r c h   S e i g e r u n g   von  w e i t e r e n   V e r -  
e i n i g u n g e n   und  w i r d   k o n t i n u i e r l i c h   o d e r   d i s k o n t i n u i e r l i c h  
« g e t r a g e n   und  u n t e r   g e e i g n e t e n   B e d i n g u n g e n ,   wie  u n t e r  
: h u t z g a s a t m o s P h ä r e   o d e r   im  Vakuum,  in  an  s i c h   b e k a n n t e r   W e i s e  
a t e r v e r a r b e i t e t .   Das  nach   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n  
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o n n e n e   Li  t h i u m m e t a l l   h o h e r   R e i n h e i t   h a t   f o l g e n d e   A n a l y s e :  

.  40  "  A1  :  <  10  " 
*  

6Q  Sr  :  <  10  " 

.  <  io  "  Ba  :  «c  1 0  
"  

<  10  "  Cr  :  <  10  " 

=»  v o r t e i l e   ;>--« 
^en  daß   in   k o n t i n u i e r l i c h e m   B e t r i e b   m e t a l l i s c h e s   L i t h i u m  

L e r n e i n h e i t   in  w i r t s c h a f t l i c h e r   W e i s e   in  e i n e r   V o r r i c h t u n g  

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

wonnen   w i r d .  
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1.  V e r f a h r e n   z u r   G e w i n n u n g   von.  m e t a l l i s c h e m   L i t h i u m   h o h e r  
R e i n h e i t   d u r c h   E l e k t r o l y s e   e i n e s   S c h m e l z g e m i s c h e s   a u s  
L i t h i u m -   und  K a l i u m c h l o r i d   in  e i n e r   d i a p h r a g m a f r e i e n  
E l e k t r o l y s e z e l l e ,   A b z i e h e n   des   s c h m e l z f l ü s s i g e n   L i t h i u m s ,  
U b e r f ü h r e n   in  e i n e   V o r l a g e   und  A b k ü h l e n ,   d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  das   im  E l e k t r o d e n r a u m   a u f s t e i g e n d e ,   . m e t a l -  
l i s c h e s   L i t h i u m   e n t h a l t e n d e   S c h m e l z g e m i s c h   in  e i n e r   d a s  
o b e r e   K a t h o d e n e n d e   im  B e r e i c h   des   S c h m e l z s p i e g e l s   u m g e b e n -  
den  R i n g z o n e   a u f g e f a n g e n   und  h i e r a u s   ü b e r   e i n e   s y p h o n -  
a r t i g e   R o h r v e r b i n d u n g   in  e i n e n   mit   d e r   E l e k t r o l y s e z e l l e  
k o m m u n i z i e r e n d e n   und  g e g e n   d e r e n   C h l o r g a s a t m o s p h ä r e   a b -  
g e s c h l o s s e n e n   T r e n n r a u m   a b g e z o g e n   w i r d ,   im  T r e n n r a u m   u n t e r  
S c h u t z g a s a t m o s p h ä r e   E l e k t r o l y t   und  L i t h i u m m e t a l l   s e p a r i e r t  
w e r d e n   und  u n t e r   R e z i r k u l a t i o n   des   E l e k t r o l y t e n   d a s  
L i t h i u m m e t a l l   in  e i n e   V o r l a g e   u n t e r   S c h u t z g a s a t m o s p h ä r e  
a u s g e t r a g e n   w i r d .  

.  V e r f a h r e n   n a c h   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 ,   daß  i n  
de r   s y p h o n a r t i g e n   R o h r v e r b i n d u n g   e i n e   in  den  T r e n n r a u m  
g e r i c h t e t e   S t r ö m u n g   des   L i t h i u m m e t a l l   e n t h a l t e n d e n  
S c h m e l z g e m i s c h e s   e r z e u g t   w i r d .  

.  E l e k t r o l y s e z e l l e   zur   D u r c h f ü h r u n g   des   V e r f a h r e n s   nach   d e n  
A n s p r ü c h e n   1  und  2  f ü r   d i e   e l e k t r o l y t i s c h e   G e w i n n u n g   v o n  
m e t a l l i s c h e m   L i t h i u m ,   wobe i   in  e i n e m   z y l i n d e r f ö r m i g e n ,  
g e s c h l o s s e n e n   E l e k t r o l y s e - S t a h l b e h ä l t e r   e i n e   S t a h l k a t h o d e  
mi t   dem  B e h ä l t e r b o d e n   v e r s c h w e i ß t   i s t ,   und  d i e   den  in  d i e  
S a l z s c h m e l z e   e i n t a u c h e n d e n   T e i l   e i n e r   s e n k r e c h t   und  g e g e n  
d i e   A t m o s p h ä r e   g a s d i c h t   a n g e o r d n e t e n   G r a p h i t a n o d e   u m g i b t ,  
s o w i e   mit   O r g a n e n   zum  E i n f ü h r e n   von  L i t h i u m c h l o r i d ,  
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S c h u t z g a s   und  zur   Z u f u h r   e l e k t n s c n e r   E n e r g i e   und  zum  A u s -  

t r a g e n   von  L i t h i u m m e t a l l   und  C h l o r g a s ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  in  dem  E l e k t r o l y s e - S t a h l b e h ä l t e r   a u ß e r m i t t i g  

e i n   o b e n   v e r s c h l o s s e n e r   S t a h l z y l i n d e r   a n g e o r d n e t   i s t ,  

w e l c h e r   den  E l e k t r o l y s e b e h ä l t e r   ü b e r r a g t   und  au f   d e m  

G e f ä ß b o d e n   a u f s i t z t ,   und  in  d e s s e n   Z y l i n d e r w a n d   im  u n t e r e n  

T e i l   e i n   im  w e s e n t l i c h e n   U - f ö r m i g e s   Rohr  e i n g e s c h w e i ß t  

i s t ,   d e s s e n   k ü r z e r e r   S c h e n k e l   m i t t i g   in  das   T r e n n r o h r  

m ü n d e t   und  d e s s e n   l ä n g e r e r   S c h e n k e l   in  e i n e   R i n g w a n n e  

.  m ü n d e t ,   w e l c h e   das   o b e r e   Ende  d e r   S t a h l k a t h o d e   u m g i b t   u n d  

w o b e i   d e r   Z y l i n d e r m a n t e l   im  u n t e r e n   T e i l   D u r c h b r e c h u n g e n  

b e s i t z t .  

I.  E l e k t r o l y s e z e l l e   n a c h   A n s p r u c h   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

d a ß   im  k ü r z e r e n   S c h e n k e l   d e s   U - R o h r e s   e i n   m e c h a n i s c h e s  

F ö r d e r m i t t e l   a n g e o r d n e t   i s t .  

5.  E l e k t r o l y s e z e l l e   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   3  und  4,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß   d e r   l ä n g e r e   S c h e n k e l   des   U - R o h r e s   e i n e n   k l e i n e r e n  

D u r c h m e s s e r   a l s   d e r   o b e r e   A b s c h n i t t   des   k ü r z e r e n   S c h e n k e l s  

a u f w e i s t   . 

6.  E l e k t r o l y s e z e l l e   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   3  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 ,  

daß   d a s   V e r h ä l t n i s   von  k l e i n e r e m   zu  g r ö ß e r e m   D u r c h m e s s e r  

1  :  2  b i s   1  :  12  und  v o r z u g s w e i s e   1  :  5  b i s   1  :  10  b e t r ä g t .  

7_  E l e k t r o l y s e z e l l e   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   3  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 ,   daß  de r   Z y l i n d e r m a n t e l   e i n   A u s l a ß o r g a n   f ü r  

f l ü s s i g e s   L i t h i u m m e t a l l   a u f w e i s t .  

8.  E l e k t r o l y s e z e l l e   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   3  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 ,   daß  d e r   S t a h l z y l i n d e r   e i n   E i n l a ß o r g a n   f ü r  

S c h u t z g a s   a u f w e i s t .  
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v,.  ^ c r . ^ u j . p e ü e u e   n a c n   aen   A n s p r ü c h e n   3  b i s   8,  d a d u r c h  
g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   G r a p h i t a n o d e   ü b e r   e i n   e l e k t r i s c h  
i s o l i e r e n d e s   F o r m s t ü c k   a u f   dem  B e h ä l t e r b o d e n   a u f s i t z t .  

10.  E l e k t r o l y s e z e l l e   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   3  b i s   9,  d a d u r c h  
g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   G r a p h i t a n o d e   a l s   M a s s i v z y l i n d e r  
o d e r   M a s s i v p l a t t e   a u s g e b i l d e t   i s t .  
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