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~ Sposéb otrzymywania chlorku glinowego

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6éb otrzymywa-
nia czystego chlorku giinowego, nadajacego sie do
wytwarzania tlenku glinowego, z wodnych roz-
tworow zawierajqcyéh chlorek glinowy i znaczne
ilo$ci chlork6w innych metali.

W znanym procesie wytwarzania glinu z tlenku
glinowego metodg elektrolityczng warunkiem ko-
niecznym jest stosowanie tlenku glinowego nie
zawierajgcego zelaza, chromu i innych szkodli-
wych zanieczyszczen. Czysty tlenek glinowy moz-
na wprawdzie otrzymywaé znanymi metodami
z wysokowarto$ciowych rud boksytowych, ale gdy
ruda zawiera znaczne ilo$ci krzemionki, zelaza lub
innych szkodliwych zanieczyszczen, wowczas otrzy-
mywanie czystego tlenku glinowego nastrecza duze
trudnos$ci. Powazne trudno$ci wystepujag na przy-
klad przy stosowaniu gliny jako surowca do wy-
twarzania glinu. )

Glin mozna wprawdzie latwo ekstrahowaé¢ z gli-
ny przez lugowanie prazonej gliny za pomocg
kwasu, na przyklad kwasu solnego, otrzymujac
rozpuszczalne w wodzie sole glinu, ktére nastep-
nie poddaje sie przerébce, w celu otrzymania tlen-
ku glinowego. Jednakze lugowanie kwasem powo-
duje rozpuszczenie nie tylko glinu, ale i innych
metali obecnych w glinie, totez otrzymuje sie kwa-
Sny roztwor zanieczyszczony niepozgdanymi sola-
mi metali, takimi jak chlorki zelaza, chromu, mag-
nezu, tytanu, potasu i innych metali. Zanieczysz-
czenia te, w przypadku wytwarzania soli glinowej
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przeznaczonej do przerobu na czysty tlenek glino-
wy, powinny by¢ oddzielone, ale pomimo wielu
wysitkow nie udalo sie dotychczas opracowaé me-
tody tego oddzielania nadajgcej sie w skali prze-
mystowej.

Kwasny roztwor, otrzymany przez roztwarzanie
gliny kwasem mineralnym, zawiera czesto w 1 li-
trze 10 g lub nawet wiecej Fe,O; w postaci roz-
puszczalnej w wodzie soli zelaza, zwykle chlorku
zelazowego. Jest to ilo§¢ wieksza od dopuszczalnej
przy wytwarzaniu czystego tlenku glinowego.
Gléwng cze§¢ niepozgdanych soli zelaza mozna
usungé¢ z zawierajgcego glin kwasnego roztworu
przez ekstrakcje zelaza za pomocg selektywnego,
nierozpuszczalnego w wodzie organicznego reagen-
ta lub Srodka wigzgcego jony, odpowiedniego dla
soli zelaza, znajdujacej sie w roztworze. Metoda
ta nie mozna jednak usungé¢ malych, lecz szkodli-
wych ilo$ci soli zelaza i innych metali, takich jak
na przyklad chlorek chromowy, totez konieczna
jest dalsza obrdobka roztworu zawierajgcego glin.

Jedna ze znanych metod otrzymywania stosun-
kowo czystej krystalicznej soli z roztworu zawie-
rajgcego mieszanine soli metali polega na frakcjo-
nowanej krystalizacji pozadanej soli, stanowigcej
skladnik roztworu. Wedlug tej metody roztwor
zawierajacy soOl zateza sie przez odparowanie wo-
dy, w celu wytracenia Kkrysztaldéw zgdanej soli,
zwykle znajdujacej sie w roztworze w przewaza-
jacej iloSci.
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Otrzymany krystaliézny osad, zawierajacy mala
iloé¢ niepozadanych lub zanieczyszczajgcych soli
rozpuszeza sie ponownie i przekrystalizowuje raz
lub kilka razy w celu dalszegc oczyszczania, a tug
macierzysty za kazdym razem odrzuca sie, ponie-
waz zawiera nadmierne iloSci niepozadanych soli
metali. Jednakze chociaz ta znana metoda frak-
cjonowanej krystalizacji umozliwia otrzymywanie
stosunkowo czystej soli glinu z kwasnego roztwo-
ru, to jednak jest ona nieekonomiczna w  skali
przemyslowej produkcji glinu o wysokiej czystoSci,
a mianowicie ze wzgledu na konieczno§¢ wielo-
krotnego odparowywania znacznych iloSci wody

i duze straty wartosciowych soli glinu, pozostaja-:

cych w lugu macierzystym, ktéry odrzuca sie po
kazdym stadium krystalizacji. )

Wynalazek umozliwia otrzymywanie czystych
krystalicznych soli glinu zwlaszcza chlorku glino-
wego, z wodnych roztworéw zawierajacych glin
i odzyskiwanie matlych, lecz majacych pewne zna-
czenie ilosci soli innych metali. Sposéb wedtug
wynalazku jest wprawdzie pokrewny znanej me-
todzie frakcjonowanej krystalizacji, stanowi jed-
nak istotne ulepszenie z punktu widzenia wydaj-
nosci i ekonomii. Polega ona na tym, Ze cze$¢
wodnego roztworu chlorku glinowego zanieczysz-
czonego chlorkami innych metali steza sie przez
odparowanie wody, otrzymujac pierwszy tug ma-
cierzysty, nasycony chlorkiem glinowym, Z roz-
tworu tego otrzymuje sie i oddziela Kkrysztaly
sze§ciowodzianu chlorku glinu, o Zadanej czystosci
oraz sole metali stanowigce zanieczyszczenia i wy-
korzystywane nastepnie do wytwarzania chloro-
wodoru.

Cechg sposobu wedlug wynalazku jest to, ze
cze$é pierwszego lugu macierzystego odprowadza
sie w spos6b ciagly tak, ze stezenie chlorkéw me-
tali innych niz glin nalezy utrzymywaé stale pc-
nizej tego, przy ktéorym moglyby krystalizowaé ra-
zem z szeSciowodzianem chlorku glinowego, obni-
zajac jego czysto$¢ ponizej zgdanej warto$ci. Dal-
sza cechag wynalazku jest to, ze odprowadzana
cze$é pierwszegc lugu macierzystego steza sie da-
lej przez odparowywanie wody, otrzymujac drugi
tug macierzysty, z ktérego krystalizuje zanieczysz-
czony szeSciowodzian chlorku glinowego. W miare
postepowania tej krystalizacji, do drugiego lugu
macierzystego dodaje sie w sposéb ciagly odpro-
wadzang cze$S¢é pierwszego lugu macierzystego,
w celu uzupelnienia chlorku glinowego usuwanego
przez krystalizacje.

Z drugiego lugu macierzystego odprowadza sie
w sposOb ciagly pewng cze§¢ tak, aby stezenie
chlorké6w metali innych niz glin utrzymaé stzle
ponizej tego, przy ktérym zanieczyszczenia te mo-
glyby krystalizowaé¢ razem z chlorkiem glinowym,
zmniejszajac jego czysto§¢ ponizej tej, jaka odpo-
wiada czystoSci wodnego roztworu, doprowadza-
nego do pierwszego lugu macierzystego. Zanie-
czyszczone krysztaly chlorku glinowego otrzymane
z drugiego lugu macierzystego zawraca sie do wod-
nego roztworu, doprowadzanego do pierwszego
roztworu wodnego.

Czesé pierwszego lugu macierzystego odprowa-
dzana zasadniczo w sposéb ciggly z gléwnej por-
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_przy ktéorym wytrgcony

4 .
cji tégo lugu zawiera nieco wieksze stezZenie nie--
pozgdanych chlorkéw metali od stezenia w po- .
czatkowym roztworze zasilajgcym zawierajacym
chlorek glinu i te cze$§é lugu poddaje sie odparo-
waniu dodatkowej iloSci wody w celu otrzymania
drugiego tugu macierzystego, z ktérego wytracaja
sie krysztaly szeSciowodzianu chlorku glinu zanie-
czyszczane mala, lecz majgecg znaczenie iloScig
niepozgdanych chlorkéw innych metali. Wytracone
krysztaly szeSciowodzianu chlorku glinu oddziela
sie od drugiego lugu macierzystego i nastepnie
miesza z wodnym roztworem zasilajgcym zawiera-
jacym chlorek glinu, dodawanym do pierwszego
tugu macierzystego.

Cze$é pierwszego lugu macierzystego odprowadza
sie w spos6b ciagly z glownej porcji tego lugu
i dodaje do drugiego tugu macierzystego i odpa-
rowuje w sposoéb ciggly wode z drugiego tugu ma-
cierzystego, aby utrzymaé stezenie chlorku glinu
w roztworze na poziomie takim samym lub nieco
wyzszym od stezenia, przy ktérym drugi lug ma-.
cierzysty jest nasycony chlorkiem glinu. Odpo-
wiednig ilo$¢ drugiego lugu macierzystego odpro-
wadza sie w sposOb ciggly tak, ze stezenie chlor-
k6w metali innych niz chlorek glinu w drugim
tugu macierzystym utrzymuje sie ponizej stezenia,
szeSciowodzian chlorku
glinu zawieralby nierozadane chlorki metali
w ilosci wiekszej niz wynosi ona w poczgtkowym
roztworze zasilajgeym, zawierajacym chlorek glinu.

Cze$¢ drugiego lugu macierzystego odprowadza-
ng z gléwnej porcji tego ugu mozna odrzucié¢ albo
poddaé obrobce, majgcej na celu odzyskanie za-
wartego w nim chloru lub tez poddaé odparowaniu
i krystalizacji podobnie jak w stadium odparowa-
nia i krystalizacji cze$ci drugiego lugu macierzy-
stego. W tym ostatnim przypadku ilo§é trzeciego
tugu macierzystego odprowadzana z jego glownej
porcji wystarcza do utrzymania stezenia chlorkow-
innych metali niz chlorek glinu w tym trzecim
tugu macierzystym ponizej stezenia, przy ktorym
zawarto$é tych zanieczyszczen w wykrystalizowa-
nej soli w trzecim stadium przewyzsza ich zawar-
tos¢ w pierwszym lugu macierzystym usunietym
z pierwszego stadium odparowywania i dodanym
do drugiego lugu macierzystego. W podobny spo-
sO6b, odprowadzong cze$§é¢ trzeciego lugu macierzy-
stego mozna odrzuci¢ lub poddaé¢ traktowaniu ma-
jacemu na celu odzyskanie zawartego w nim chlo-
rowodoru lub chloru lub w rzadkich przypadkach
poddaé¢ jeszcze procesowi odparowywania i kry-
stalizacji, jak w poprzednich stadiach.

Nalezy podkres$li¢, Ze zgodnie z wynalazkiem
czysta soOl glinowg otrzymuje sie zasadniczo tylko
w trakcie pierwszego stadium odparowywania
i krystalizacji, a nie w trakcie ostatniego stadium
krystalizacji, jak to ma miejsce w przypadku sto-
sowania znanych metod frakcjonowanej krystali-
zacji. Otrzymany, czysty chlorek glinowy prze-
prowadza sie, korzystnie przez prazenie, w tlenek
glinu o czystoSci odpowiedniej do stosowania
w elektrolitycznym procesie otrzymywania glinu.

Stosunkowo zaniéczyszczona s6l glinowa, otrzy-
mang w trakcie kazdego z nastepnych stadiow
odparowywania i krystalizacji, zawraca sie do ta-
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kiego stadium procesu, w kté6rym zawarto§é zanie-
czyszczajacych soli metali w wytrgconym osadzie
nie jest wieksza od zawartosci tych zanieczyszczen
w roztworze soli w wymienionym stadium pro-
cesu. Kolejne stadia odparowywania i krystaliza-
cji stosuje sie w procesie wedlug wynalazku giow-
nie w celu zapewnienia, zeby odpowiednia ilo§¢
glinu znajdujacego sie¢ w poczatkowym roztworze
zasilajgcym zostala odzyskana w postaci soli glinu,
gdyz to decyduje o oplacalno$ci procesu. Kolejne
stadia odparowywania i krystalizacji prowadzi sig
z roztworami o zwiekszajgcej sie zawarto$ci za-
nieczyszczen, az ilo§é tugu macierzystego, odpro-
wadzanego w kazdym stadium odparowywania
i krystalizacji zblizy éie do zawartoSci zanieczysz-
czen w wodnym roztworze poddawanym - przer6b-
ce, W razie potrzeby proces mozna konczy¢ w do-
wolnej fazie.

Z powyzszego wynika, ze aczkolwiek proces we-
dlug wynalazku moze obejmowaé szereg kolejnych
stadiéw odparowywania i krystalizacji, to jednak
wode zawartg w poczétkowym roztworze zawie-
rajacym chlorek glinu odparowuje sie tylko raz
lub inaczej moéwigc cala ilo§¢é wody cdparowana
w trakcie wszystkich stadiéow odparowywania
i krystalizacji nie przewyzsza iloSci wody obecnej
w pcezatkowym roztworze zasilajgcym. Ta wazna
cecha wynalazku- wynika z faktu, ze czystej soli

- olrzymywanej w pierwszym stadium odparowywa—'

nia i Kkrystalizacji nie rozpuszcza sie ponownie
w wodzie w celu przekrystalizowaniz, jak réwniez
z faktu, Ze stosunkowo zanieczyszczong s¢l z ko-
lejnych stadiéw odparowywania i krystalizacji roz-
puszcza sie w zanieczyszczonym roztworze soli,
‘poddawanym dalszemu -traktowaniu.

Tak - wigec ‘proces wedlug wynalazku eliminuje
kosztowne operacje i wysokie zuzycie paliwa, nie-
odlgczne w znanych procesach  frakcjonowanej
krystalizacji i rekrystalizacji, w ktorych ilo§¢ wody
poddawanej odparowaniu w szeregu operacji od-
parowywania oraz w stadiach rekrystalizacji i po-
nownego rozpuszczania znacznie przewyzsza ilos§é
wody wystepujaca w poczatkowym roztworze za-
silajgcym. Ponadto, ilo§é chlorku glinu znajdujgca
sie¢ w stezonym, zanieczyszczonym lugu meacie-
rzystym, usunieta z ostatniego stadium odparowy-
wania i krystalizacji w procesie wedlug wynalazku
i stracona, jest znacznie mniejsza od catej ilosci
chlorku glinu, straconej w licznych -lugach macie-
rzystych odrzuconych w trakcie poréwnywalnych
proces6w znanej krystalizacji frakcjonowanej.

Dalsza wazna korzysciag sposobu wedlug wyna-
~lazku jest to, ze chlorek glinowy otrzymany
w trakcie pierwszego stadium odparowywania
i krystalizacji moze mieé¢ dowolny pozadany sto-
pien czystosci, a mianowicie od chlorku glinu che-
‘micznie czystego lub o stopniu czystosci odczynni-
kowej, do chlorku glinu tylko nieznacznie mniej
zanieczyszczonego ubocznymi solami niz chlorek
glinu- w poczatkowym roztworze zasilajgcym.
W zwigzku z tym, w odmianie sposobu wediug
wynalazku, matlg ilo§¢ lub strumiehr boczny po-
czatkowego roztworu zasilajacego, zawierajgcego
chlorek glinu, oddziela sie od gléwnego strumienia
roztworu zasilajacego i poddaje wstepnemu odpa-
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6
rowaniu i krystalizacji w wyniku czego otrzymuje
sie zupelie czysty szeSciowodzian chlorku glinu,
z ktérego nastepnie mozna otrzymaé tlenek glinu

* chemicznie cZysty lub o czystoSci odezynnikowej.

OczywisScie stosunkowo duzg "ilo§é lugu macie-
rzystego z bocznego "strumienia nalezy odprowa-
dzié z gléwnej porcji tego lugu macierzystego
w urzadzeniu do wstepnego odparowania i kry-
stalizacji, w celu otrzymania soli o tak wysokim
stopniu czystoSci i te stosunkowo znaczng ilo$é
oddzielonego tugu wprowadza sie bezposrednio do
urzgdzenia do odparowywania i -krystalizacji
w stadium pierwszego odparowywania i krystali-
zacji razem z gléwnym strumieniem roztworu za-
silajgcego zawierajgcego chlorek glinu.

Chociaz spos6b wedlug wynalazku jest specjal-
nie przeznaczony od oddzielania i odzyskiwania
stosunkowo czystego chlorku glinu z° wodnych roz-
tworéw zawierajgcych chlorek glinu i chlorki in-
nych metali, takie jak zelaza, chlorek chromu
i tym podobne, oczywistym jest, Ze sposdb ten
mozna stosowaé do oddzielania i odzyskiwania sto-
sunkowo czystej krystalicznej soli z kazdego wod-
nego roztworu, zawierajacego mieszaniny soli, kt6-
re mozna voczyszczaé¢ znanymi metodami frakcjono-
wanej krystalizacji. Ponadto, jezeli wodny roz-
twér zawiera mieszanine trzech lub wiecej soli
o wspbélnym anionie i z tego roztworu odzyskuje
sie jedng soél, zwykle s6l stanowigcg gléwny skilad-
nik mieszaniny, zasadniczo wolng od soli innych
metali, wowczas jedng z soli niepozadanego me-
talu przyjmuje si¢ jako zanieczyszczajgcy ' pro-
dukt, ktérego stezenie w lugu macierzystym bie-
rze sie za podstawe przy regulowaniu ilo$ci lugu
usuwanego w poszczegblnych stadiach procesu
w celu zapobiezenia powstawaniu steZenia kon-
trolnegc produktu zanieczyszczajgcego w lugu ma-
cierzystym powyzej maksimum pozwalajgcego na
otrzymanie czystej krystalicznej soli.

Na przyklad, jezeli pozagdane jest otrzymanie za-
sadniczo czystych Kkrysztaléw  szeSciowodziznu
chlorku glinu z wodnego roztworu zawierajgcego
chlorek glinu i mate ilosci chlorku zelzzowego
i chlorku chromowego, woOwczas albo stezenie
chlorku zelazowego alto chlorku chromowego
w lugu macierzystym moze byé stosowane jako
czynnik kontrolny przy okre$laniu iloSci lugu ma-
cierzystego, ktérg nalezy odprowadzaé, azeby
utrzymaé stezenie zanieczyszczajacych soli metali
w lugu macierzystym ponizej maksimum zapew-
niajacego otrzymywanie sze§ciowodzianu chlorku
glinu o iadanym~ stopniu czysto$ci. Ze wzgledu na
to, ze chrom jest potencjalnie bardziej klopot-
liwy z tych dwoéch niepozgdanych soli metali,
w podanym hipotetycznym przyktadzie korzystnie
wybranoby chrom jako kontrolne zanieczyszczenie
przy oznaczaniu iloSci usuwanego roztworu z lugu
macierzystego.

Zastosowanie chromu jako zanieczyszcienia kon-
trolnego w procesie wytwarzania tlenku glinu
o wysokiej czystoSci sposobem wedlug wynalazku
wyjasnia nastepujacy przyklad, w ktérym zasto-
sowano typowy kwasny roztwoér otrzymany po -
gowaniu prazonej gliny z Georgii kwasem sol-
nym, zawierajacy okolo 80,0 glitr Al,0; i okolo
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0,02 g/litr Cr,0O; (obecnych w roztworze w postaci
chlorku glinu i chlorku chromu) oraz liczne chlor-
ki innych metali.

Jezeli ilo§é tugu macierzystegé usunietego
z pierwszego stadium odparowania — krystaliza-
cji jest taka, ze stezenie Cr,O; (obecnego w po-
staci chlorku chromu) w pierwszym lugu macie-
rzystym nie przekracza okolto 0,25 g/litr, wowczas
chlorek glinu wytragcony .i odzyskany w trakcie
tego stadium odparowania i krystalizacji nie za-
wiera wiecej niz okolo 0,002% wagowych Cr,0;,
a zawarto$§¢ wszystkich innych metali zanieczysz-
czajagcych w chlorku glinu bedzie ponizej dopusz-
czalnego maksimum zawarto$ci tych metali w tlen-
ku glinu o wysokiej czysto$ci, otrzymanym z tego
chlorku glinu. Te posta¢ wynalazku wyjasnia na-
stepujace zestawienie poréwnujace wyniki analiz
typowego liwaénego rozfworu z lugowania z wy-
nikami analiz tlenku glinu o wysokiej czystosci,
otrzymanego w oparciu o kontrole zawartos$ci chro-
mu w lugu macierzystym sposocbem wedlug wy-
nalazku.

Analiza

‘ Kwasny roz- '
twoér z tugowa-
nia (gramy/

‘Produkt
prazony
(% wagowy)

Skiadnik *)

/1itr)

Al,O3 80,0 99,5 +
Cr,Qq 0,019 0,0023
Fe;03 0.04 0,005
TiO, 0,024 0,001
CaO 0,28 0,030
MgO 0,036 0,05

SiO, 0,031 0,014-
Na,O 0.46 0,01

K,O 0,21 0,01

P,0O; 0,017 0,015
V,05 0,041 0,008
NiO 0,0C6 0,0028
MnO 0,015 0,0023
B,0; 0,012 0,0016
CuO 0,009 0,0008
ZnO 0,09 0,002
Ga,0; 0,021 0,002

*) wymienione sktadniki znajdujg sie w roztworze

w postaci odpowiednich chlorkéw. Jednakze wszystkie
wyniki analiz przeliczane sg w odniesieniu do tlenkow.

Proces wedlug wynalazku wyjasniono ponizej
w odniesieniu do rysunku, na ktéorym fig, 1 przed-
stawia schemat procesu, podajgcy zasadnicze sta-
dia wystepujace w tym procesie, fig. 2 przedstawia
schemat odmiany procesu wedlug wynalazku,
w ktoérej malg cze$¢ roztworu zasilajgcego wpro-
wadzang do pierwszej wyparki — Kkrystalizatora
poddaje sie wstepnemu stadium odparowania
i krystalizacji, fig. 3 przedstawia wykres stosunku
zalezno$ci pomiedzy zawarto$cig zelaza w lugu ma-
cierzystym i zawarto$cig zelaza w soli wytrgconej
z tego lugu, a fig. 4 przedstawia wykres stosunku
zaleznosci miedzy zawartoeig chromu w lugu ma-
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cierzystym i zawartoScia chromu w wytrgconej
z niego soli.-

Spos6b wedlug wynalazku wyjasniono ponizej
w odniesieniu do otrzymywania czystych kryszta-
6w szeSciowodzianu chlorku glinu z roztworu za-
wierajacego rozpuszczony chlorek glinu i malg
ilo§¢ rozpuszczonego chlorku zelaza. Rozumie sie
jednak, ze to co powiedziano w odniesieniu do od-
dzielania chlorku glinu z tego roztworu, ma za-
stosowanie w ro6wnym stopniu do oddzielania i od-
zyskiwania kazdej soli, ktérg mozna oczyszczaé przez
frakcjonowang krystalizacje z =zanieczyszczonych
roztworow tej soli, a w szczegdlnoSci do oddzie-
lania sze§ciowodzianu chlorku glinu z kwasnych
roztworow z lugowania, zawierajgcych stosunkowo
znaczng ilo§¢ chlorku glinu.i male iloSci chlorkow
réznych innych metali.

Zawarto§é chlorku zelaza w szesciowodzianie
chlorku glinu wytrgconym z nasyconego wodnego
roztworu lub lugu macierzystego zawierajacego chlo-
rek glinu zalezy w znacznej mierze od zawartoéci
chlorku zelaza w lugu macierzystym i ta zalezno$é¢
miedzy iloScia chlorku zelaza w lugu macierzy-
stym i ileScig chlorku zelaza w produkcie konco-
wym pokazana jest graficznie na fig. 3. Na przy-
klad, jezeli pozadanym jest, aby sze$ciowodzian
chlorku glinu wytracony z roztworu macierzystego
zawieral nie wiecej niz (,03% wagowych Fe;Os,
woéwcezas zawarto§é chlorku zelaza w 1 litrze tugu -
macierzystego nie powinna przekraczaé¢ 5 g w prze-
liczeniu na Fe;0;. ’

Podohnie, jezeli jest pozadanym, aby szeSciowo-
dzian chlorku glinu zawieral nie wiecej niz okotlo
0,3% wagowych Fe,Q;, wowczas zawarto$¢ zelaza
w 1 litrze lugu macierzystego nie powinna wyno-
si¢ wiecej niz okolo 48 g w przeliczeniu na Fe,O;.
Ponadto jezeli ze wzgledéw dyskusyjnych przyj-
mie sie, ze roztwoér zasilajgcy wprowadzany do
stadium pierwszego odparowywania krystali-
zacji w procesie wedlug wynalazku, zawiera okolo
80 g/litr tlenku glinu, obecnego w roztworze w po-
staci chlorku glinu i okolo 0,4 g/litr tlenku zelaza,
obecnego w roztworze jako chlorek zelaza i jezeli
pozadane jest otrzymanie krystalicznej soli o wy-
sokim stopniu czystoSci, zawierajacej co najmniej
99,5% wagowych sze§ciowodzianu chlorku glinu
i nie wiecej niz okolo 0,06°/0 wagowych chlorku
zelaza, wowczas w pierwszym stadium odparowy-
wania — Kkrystalizacji, jak stwierdzono, stezenie
zelaza w lugu macierzystym w pierwszej wypar-
ce — Kkrystalizatorze, stanowigcym nasycony roz-
twoér chlorku glinu zawierajgcy okolo 160 g/litr
Al,O; w 1 litrze i wystepujacego w postaci AlCl;.
w przeliczeniu na Fe,O; nie powinno wynosié¢ wie-
cej niz okoto 5 g/litr.

Ponadto stwierdzono, ze jezeli stezenie zelaza
w postaci FeCl; w pierwszej wyparce — krystali-
zatorze ma wynosi¢ 5 g/litr Fe,O; lub ponizej,
wowezas nalezy usungé z lugu macierzystego
z pierwszej wyparki — Kkrystalizatora okoto 8,5 li-
tra lugu na kazde 100 litréow $wiezego roztworu
doprowadzanego do wyparki. Jezeli roztwér zasi-
lajgcy zawierajgcy w 1 litrze okolo 80 g Al,O;
kbedzie zawiera¢ wiecej niz wymienione (0,4 g Fe,O,
w litrze, woéwczas nalezy usungé odpowiednio
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wiekszg ilo§¢ lugu macierzystego z: pierwszej wy-
- parki — krystalizatora, w celu utrzymania steze-
nia Zelaza‘ ponizej poprzednio wymienionych
5 g/litr. )

Gdy stezenie zelaza w wyzej wspomnianym roz-
tworze zasilajacym osiggnie okolo 2,5 g Fe,O; na
1 litr, wowczas ilo§¢ lugu macierzystego, ktory
nalezy usunagé z pierwszej wyparki — krystaliza-
tora zblizy sie do 100% i to wskazuje, Ze proces
stal sie oczywiscie niemozliwy do prowadzenia
przy danym skladzie roztworu zasilajacego i nie
mozna uzyskaé¢ produktu koncowego o pozgdanym
stopniu czystosci.

Jak pokazano .na fig. 1, wodny roztwor zasila-
jacy, zawierajacy wyzej wymieniong mieszanine
chlorku glinu i chlorku zelaza, przechowuje sie
w naczyniu 10, z ktérego prowadzi sie go w spo-
s6b ciggly i z zasadniczo jednakowsg predkoscia
do pierwszej wyparki krystalizatora 11.
W pierwszej wyparce — Kkrystalizatorze odparo-
wuje sie z roztworu zasilajgcegp wode tak, aby
otrzymaé¢ pierwszy lug macierzysty, zawierajacy
nasycony roztwor chlorku glinu, z ktérego wytrg-
cajg sie zadane, stosunkowo czyste krysztaly szes-
ciowodzianu chlorku glinu. )

Te czyste krysztaly usuwa sie z pierwszej wy-
parki — krystalizatora w postaci szlamu i oddzie-
la od tugu macierzystego w odpowiednim separa-
torze 12 (na przyklad na wiréwce lub filtrze). hug
macierzysty oddzielony od krystalicznej soli za-
wraca sie do pierwszej wyparki — Kkrystalizatora
11, a krysztaly szeSciowodzianu chlorku glinu
0 wysokim stophiu czystoSci przemywa sie. Otrzy-
muje sie produkt do dalszego kolejnego zastoso-
wania.

Swiezy roztwoér zasilajacy, zawierajacy chlorek
glinu, wprowadza sie w spos6b ciggly do roztworu

macierzystego w wyparce — Kkrystalizatorze 11,

azeby uzupelni¢ wytrgcony szeSciowodzian chlor-
ku glinu i usuniety z lugu macierzystego, a ponie-
waz woda rowniez jest odparowywana w sposob
ciagly z lugu macierzystego, w celu utrzymania
stezenia chlorku glinu w tugu na poziomie lub nie-
co powyzej poziomu, przy ktérym lug macierzy-
- sty jest nasycony echlorkiem glinu, przeto aby nie
dopus$ci¢ do wzrostu stezenia chlorku zelaza w tu-
gu macierzystym, nalezy w sposéb ciggly odpro-
wadzaé znaczng cze§é lugu macierzystego z pierw-
szej wyparki — krystalizatora 11.

- Jak juz poprzednio podano, z pierwszej wypar-
‘ki — "krystalizatora 11 odprowadza sie lug ma-
cierzysty w takiej iloSci, aby stezenie chlorku ze-
laza w tej wyparce utrzymywalo sie ponizej po-
ziomu, przy Ktérym znaczna cze$é chlorku zela-
zowego wytraca sie z chlorkiem glinu lub w inny
sposOb zanieczyszeza w tym stadium odparowywa-
nia i krystalizacji chlorek glinu. Stwierdzono na
przyklad, ze jezeli roztwdr zasilajgcy zawiera
w 1 litrze okolo 80 g/Al;0; (obecnego jako AICly)
i okolo 0,4 g Fe,O; (obecnego jako FeCl,), wowczas
nalezy usunaé z pierwszej wyparki — krystaliza-
tora 11 okoto 8,5 litra/steionego tugu. macierzy-
stego na kazde 100 litrow §wiezego roztworu zasi-
lajagcego wprowadzanego do niej w celu zapobie-
Zenia utworzeniu sie stezenia chlorku zelazowego
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w pierwszym lugu macierzystym wyzszego (o
znaczy powyzej 5 g/litr Fe,0; (wystepujacego
w postaci FeCl;) od tego, przy ktérym mozna
otrzymaé Kkrystaliczny sze§ciowodzian chlorku gli-
nu o pozgdanym stopniu czystoSci.

F.ug macierzysty usuwany z pierwszej wypar-
ki — krystalizatora 11 filtruje sie lub odwirowuje
lub poddaje innej obrébce, w celu oddzielenia wy-
trgconego AlCl;* 6H,O i innych stalych substancji
i oczyszczony tug wprowadza si¢ nastgpnie do
drugiej wyparki — krystalizatora 14 gdzie odpa-
rowuje sie dodatkowsg ilo§¢ wody i wytrgca sie

dodatkowa ilo§é szeSciowodzianu chlorku glinu,
przy czym wode odparowuje si¢ w drugiej wy-
parce — krystalizatorze 14 réwniez w sposéb cig- -
gly.

Krystaliczny produkt z drugiego stadium odpa-
rowywania i Kkrystalizacji jest zanieczyszczony
malg, tym niemniej znacznie wiekszg iloScig

chlorku zelazowego od tej, jaka wystepuje w kry-
stalicznym produkcie z pierwszego stadium odpa-
rowywania i krystalizacji. '

Przy stosowaniu
jest rzecza bardzo istotng, aby stosunek zawar-
toSci chlorku zelaza do chlorku glinu w krysta-
licznym produkcie z drugiego stadium odparowy-
wania — krystalizacji nie byl wigkszy, a korzy-
stnie powinien byé mniejszy od stosunku zawar-
toSci chlorku zelaza do chlorku glinu w roztworze
zasilajacym, wprowadzanym do pierwszej wypar-
ki — krystalizatora 11. Zgodnie z tym, tak jak
w pierwszym stadium odparowywania — krysta-
lizacji, niezbedne jest usuwanie zasadniczo w spo-
s6b ciagly znacznej iloSci lugu macierzystego
z drugiej wyparki — krystalizatora 14, w celu
zapobieZzenia nagromadzeniu sie chlorku zelaza
w takiej iloSci w lugu macierzystym, przy ktoérej
wytrgcona® krystaliczna s6l bylaby zanieczyszczo-
na chlorkiem zZelazowym w iloSci stanowigcej nad-

sposobu wedlug wynalazku -

\

miar w stosunku do ilo§ci chlorku zelaza w po-

czatkowym roztworze zasilajacym.

Jezeli na przyklad lug macierzysty w drugiej
wyparce — krystalizatorze 14 zawiera w 1 litrze
nie wiecej niz okolo 65 g Fe,O; (obecnego jako
FeCl;), woéwczas wytrgcony z niego Kkrystaliczny
produkt zawiera nieco mniej. chlorku zelazowego
niz w roztworze zasilajgcym, w sprowadzanym do
pierwszej wyparki — Kkrystalizatora 11.

Ponadto, jezeli bedzie usuwaé sie w przyblizeniu
2,5 litra stezonego lugu macierzystego z drugiej
wyparki — Kkrystalizatora 14 na kazde 100 litrow
roztworu zasilajgcego, zawierajgcego chlorek glinu
wprowadzanego do pierwszej wyparki — krystali-
zatora 11, to stezenie chlorku zelaza w lugu ma-
cierzystym w drugiej wyparce — krystalizatorze
bedzie utrzymywaé sie ponizej dopuszczalnego
maks_ymalnego stezenia, przy ktérym otrzymuje
sie krystaliczny produkt o dopuszczalnej zawartosci
chlorku zelaza. ’

Jezeli krystaliczny produkt otrzymany z-drugic-
go stadium odparowywania — krystalizacji zawie-
ra nie wieksza ilo§é zanieczyszczen od ilodci za-
nieczyszczen wystepujgeych w poczatkowym roz-
tworze zasilajagcym wprowadzanym do pierwszej
wyparki — krystalizatora 11, wéwczas zanieczysz-
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czony chlorek glinu mozna zawr6ci¢ do poczatko-
wego stadium procesu, i miesza z wodnym roztwo-
_rem zasilajagcym, bez niekorzystnego wplywu na
czystosé chlorku glinowego otrzymywanego
w pierwszym stadium odparowywania i krystalizacji.
Zgodnie z tym, zanieczyszczony krystaliczny pro-
dukt usuniety z drugiej wyparki — krystalizatora
14 oddziela sig¢ od lligu macierzystego w odpowied-
nim separatorze 15. Odciagniety ug macierzysty
zawraca sie do drugiej wyparki — krystalizatora,
a krystaliczny produkt zawierajgcy zanieczyszczo-
ny sze§ciowodzian chlorku glinu przemywa sie
i zawraca do poczatkowego stadium procesu, jak

pokazano na fig. 1. p
Cze§¢ stezonego lugu macierzystego z usunietg
z drugiej wyparki — krystalizatora -14, mozna od-
rzuci¢, o ile zawarto§é chlorku glinu nie jest tak
duza, zeby zwigzana z nim strata glinu nie powo-
dowala nieekonomiczno$ci procesu, albo mozna
poddaé go jeszcze jednemu stadium odparowania
i krystalizacji, w celu odzyskania dodatkowej
iloSci glinu zawartego w lugu. Wskazane jest wy-
korzystanie lugu macierzystego usunietego z dru-
giej wyparki — Kkrystalizatora (jezeli nie wpré—
wadza sie go do trzeciej wyparki — krystalizatora),
w celu odzyskania zawartego w nim chlorku

w postaci kwasu chlorowodorowego, a pozostato§¢’

odrzuca sie.

Eug macierzysty usuniety z drugiej wyparki —
krystalizatora 14 mozna réwniez poddaé¢ stadium
odparowywénia w trzeciej wyparce — krystaliza-
torze 17. Jezeli roztwor zawierajgcy chlorek glinu
poddaje sie trzeciemu stadium odparowywania —
krystalizacji, woOwczas stezenie zanieczyszczen
w otrzymanym trzecim lugu macierzystym nalezy
regulowaé w spos6b wyzej opisany tak, aby kry-
staliczna s6l usunieta z trzeciej wyparki — kry-
stalizatora 17 nie zawierala wiecej chlerku zelaza
(lub innych soli zanieczyszczajgcych) w stosunku
do iloSci chlorku glinu od ilo$ci chlorku zelaza
- w stosunku do chlorku glinu w roztworze usu-

wanym z pierwszej wyparki — Kkrystalizatora 11
i wprowadzanym do drugiej wyparki — krystali-
zatora 14.

Krystaliczng s6l z trzeciej wyparki — krystali-

zatora usuwa sie w postaci papki, z ktérej staly
produkt oddziela sie od fazy cieklej w separatorze
18 w spos6b uprzednio opisany. Faze cieklg za-
wraca sie do trzeciej wyparki — krystalizatora
17,, a zanieczyszczony krystaliczny AICl; - 6H,0O
przemywa i zawraca do drugiej wyparki — krysta-
lizatora 14, jak wskazuje na rysunku fig. 1 prze-
rywana linia. L.ug macierzysty z trzeciej wyparki —
krystalizatora 17 odrzuca sie, korzystnie po trak-
towaniu majacym na celu odzyskanie znajdujgcego
sie w nim chlorowodoru lub poddaje czwartemu
stadium odparowywania — krystalizacji, tak jak
_ poprzednio. i

Eug macierzysty w kazdej wyparce — krystali-
zatorze stanowi nasycony roztwér chlorku glinu

i zawiera znaczng ilo$¢ Kkrystalicznego szeSciowo-

dzianu chlorku glinu w zawiesinie. RLug macie-
rzysty usuwany z kazdej wyparki nalezy przeto
- poddawaé obrébce majacej na celu uwolnienie go
od krystalicznego osadu i innych substancji sta-
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tych, na przykiad przez filtrowanie i tym podobne
przed wprowadzeniem do nastepnej w ukladzie -
wyparki — krystalizatora. ‘ :

Wedlug fig, 1 lug macierzysty usuwany z kazdej
wyparki — Kkrystalizatora wprowadza' sie bezpo-
§rednio do kolejnej wyparki — Kkrystalizataora,
w zwigzku z tym przewod laczacy dwie wyparki —
krystalizator powinien byé zaopatrzony w znane
urzadzenie filtrujgce lub cedzace. W innym urza-
dzeniu, pokazanym na fig. 2, cze$¢ sklarowanego
tugu macierzystego z separatoréw 12 i 15, ktérg
ncrmalnie zawraca sie do wyparki, polgczonej
z separatorem, zamiast zawraca¢ mozna skierowaé
do nastepnej wyparki — krystalizatora, jako roz-
twor zasilajacy dla tego stadium procesu.

W odmianie sposobu wedlug Wynalazkti, przed-
stawionej na fig. 2 malg porcje roztworu zasila-
jacego wprowadzanego do pierwszej wyparki kry-
stalizatora 11, oddziela sie od gléwnego strumienia
roztworu zasilajagcego i poddaje wstepnemu sta-
dium odparowywania i krystalizacji we wstepnej
wyparce — krys"calizatofze 20, w celu otrzymania
matej iloSci sze§ciowodzianu chlorku glinu o naj-
wyzszym stopniu czysto$ci, z ktoérego mozna. wy-
tworzy¢ tlenek glinu chemicznie czysty lub o czy-
sto$ci odczynnikowej.

Stadium wstepnego odparowywania i krystali-
zacji prowadzi sie zasadniczo w taki sam sposoéb,
jak poprzednio opisane stadia odparowywania
i krystalizacji. Jednakze w celu wytworzenia soli
o pozadanej najwyzszej czystoSci, stezenie zanie-
czyszezajacych soli metali (to znaczy soli innych
niz chlorek glinu) we wstepnym tugu macierzy-
stym utrzymuje sie na poziomie tak niskim, jak
tylko to jest mozliwe, i tylko wytrgca si¢ mala
frakcje z zawartego w lugu macierzystym chlorku
glinu we wstepnej wyparce — Kkrystalizatorze 20
tak, aby nie wytracié z szeSciowodzianem chlorku
glinu zadnych zanieczyszczajacych go soli metali
obecnych w lugu.

W celu zapobiezenia gromadzeniu sie¢ w lugu
macierzystym zanieczyszczajgcych soli metali do
poziomu, przy ktéorym powstawaloby zanieczysz-
czenie szeSciowodzianu chlorku glinu, stosunkowo -
znaczng ilo§¢é tugu odprowadza sie zé wstepnej -
wyparki krystalizatora i kieruje do separatora 21,
w ktorym oddziela sie czysty szeSciowodzian chlor-
ku glinu. Uzyskany sze$ciowodzian chlorku glinu
o wysokim stopniu czystoSci z separatora 21 prze-
mywa sie w celu usunigcia resztek pozostalego
lugu macierzystego i otrzymana krystaliczng sél
suszy sie i przeprowadza w tlenek glinu o czys-
tosci odczynnikowej lub w chemicznie czysty.

Wolny od stalych substancji lug macierzysty
w postaci odcieku z separatora 21 zawraca sie do
roztworu zasilajgcego, ktory
ma byé wprowadzony do pierwszej wyparki —
krystalizatora 11. Polgczone roztwory wprowadza
sie do wyparki — krystalizatora i poddaje odpa-
rowywaniu i krystalizacji, w celu uzyskania sto-
sunkowo czystej soli glinu odpowiedniej do prze-
prowadzenia w tlenek glinu o wysokiej czystosci.

Nastepujacy przyklad wyjasnia sposéb otrzymy-
wania stosunkowo czystego sze§ciowodzianu chlor-
ku glinu, odpowiedniego do przeprowadzenia w tle-
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nek glinu o- wysokiej czys'toéci, oparty na regulo-
waniu zawarto§ci chromu (wyrazonego jako
Cr,0;) w lugu macierzystym w pierwszym i dru-
gim stadium odparowywania.
Jak wyzej opisano, zawarto§¢ chromu w sze$cio-

.wodzianie chlorku glinu wytragconym z nasyco-

nego roztworu chlorku glinu zalezy w znacznej
mierze od zawarto$ci chromu w roztworze. R6w-
nowage stosunku zaleznoSci miedzy zawartoScig
tlenku chromu, wystepujacego jako chlorek chro-
mu w lugu macierzystym i zawarto$ciag tlenku
chromu w produkcie koncowym przedstawia wy-
kres na fig. 4. W omawianym przykladzie poziom
zanieczyszczenia w szeSciowodzianie chlorku glinu
regulowano na podstawie réwnowagi stosunku
zalezno$ci przedstawicnej na fig. 1.

Przyktad. Roztwdr zasilajgcy zawierajacy
80 g na litr tlenku glinu (wystepujacego jako chlo-
rek glinu) i 0,020 g na litr tlenku chromu (obec-
nego jako chlorek -chromu) wprowadzano z pred-
ko$cig 100 litrow roztworu na godzine do pierw-
szej wyparki — Kkrystalizatora. Roztwor zasilajgcy
zatezono w pierwszej wyparce — Kkrystalizatorze
przez odparowanie z niego wody, w celu otrzyma-
nia roztworu zawierajgcego w 1 litrze 160 g tlen-
ku glinu (w postaci chlorku glinu) i 0,25 g tlenku
chromu (jako chlorku chromu), Ciezar wlasciwy
tugu macierzystego wynosit 1,35 g/cms.

Dalsze odparowywanie wody z lugu macierzy-
stego powodowalo wytracenie sie krysztalc’)vy
szeSciowodzianu chlorku glinu. Krystaliczng pap-
ke, zawierajgcg zasadniczo szeSciowodzian chlorku
glinu i lug macierzysty usunieto z pierwszej wy-
parki — Kkrystalizatora. Krystaliczny produkt od-
dzielono od tugu macierzystego w separatorze

i przemyto kondensatem z wypark’i.‘ Krystaliczny

produkt Kkalcynowano w celu odpedzenia wody
krystalizacyjnej i chloru w postaci chlorowodoru.
Kalcynowany produkt zawierat okolo 93,8% wa-
gowych AlLO; i tylko 0,002 wagowych Cr,03,
a wiec zawarto$¢ chromu odpowiadata wymaga-
niom stawianym tlenkowi glinu o wysokiej czy-
stoSci. Ze 100 litrow roztworu zasilajgcego, wpro-
wadzanego do pierwszej wyparki — Kkrystalizatora,
otrzymywano 8,825 g kalcynowanego produktu.
Cze$é stezonego lugu macierzystego z pierwszej

wyparki — krystalizatora usunigeto. Ilo§¢é usunie-
tego steZonegc tugu macierzystego z pierwszej
wyparki — krystalizatora wynosita 8,172 litra na

kazde 100 litrow roztworu =zasilajgcego, wprowa-
dzanego w celu utrzymania zawartoSci chromu
w lugu macierzystym na poziomie nizszym od
tego, przy ktéorym nadmiar zawarto$ci chromu wy-
trgcalby sie z roztworu i zanieczyszczal otrzy-
mywany chlorek' glinu. kug macierzysty usuniety
z pierwszej wyparki — krystalizatora zawieral
16,34"/y wagowych .glinu, znajdujacego sie w no-
wym wsadzie.

Lug macierzysty odprowadzany z pierwszej wy-
parki — krystalizatora wprowadzono do drugiej wy-
parki — krystalizatora, z ktorej odparowano dodat-
kowo wode, w celu utworzenia drugiego lugu macie-
rzystego, zawierajgcego w 1 litrze 145 g tlenku glinu
(w postaci chlorku glinu) i 1,25 g tlenku chromu
(jakc chlorku chromu) i majgcego gestosé 1,38.
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Azeby utrzymaé stezenie chlorku chromu w dru-
giej wyparce — krystalizatorze na poziomie takim,
aby tlenek glinu otrzymany ostatecznie zawieral.
nie wiecej niz 0,020 Cr,0; z drugiej wyparki —
krystalizatora usuwano 1,476 litra lugu macie-
rzystego na kazdych 100 litréw roztworu zasilajg-
cego, wprowadzanego do pierwszej. wypaiki —
krystalizatora.

Krystaliczny szeSciowodzian chlorku glinu wy-
tragcony’ z tugu macierzystego w drugiej wypar-
ce — Kkrystalizatorze, po rozlozeniu dal! produkt
zawierajacy okolo 99,5°/0 wagowych tlenku glinu
(w postaci chlorku glinu) i 0,018% wagowych tlen-
ku chromu (jako chlorku chromu). Ta jako§¢é pro-
duktu jest niezadowalajgca, przeto produkt z dru-
giego stadium Kkrystalizacji zmieszano ze $§wiezym
roztworem zasilajagcym i wprowadzono do pierw-
szej wyparki — krystalizatora.

. {
Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywahia chlorku glinowego nie
zawierajgcego chlorkéw innych metali i nadaja-
cego sie do wytwarzania tlenku glinowego, przez
przerobke wodnego roztworu chlorku glinowego
zanieczyszczonego chlorkami innych metali, pole-
gajacg na tym, ze z czeSci zanieczyszczonego wod-
negc roztworu chlorku glinowego odparowuje sie

" wode, otrzymujac nasycony chlorkiem glinowym

tug macierzysty, z ktérego wykrystalizowuje sie
i oddziela krysztaly szeSciowodnego chlorku glino-
wego o zadanej czystoSci i odzyskuje chlorki in-
nych metali wykorzystywane do produkcji chloro-
wodoru, a do lugu macierzysfego, doprowadza sie
W spos6b ciggly Swiezy roztwoér wodny poddawa-
ny przerébce, w celu uzupelnienia zawarto$ci
chlorku glinowego, znamienny tym, Ze cze$¢ lugu
macierzystego odprowadza sie w sposéb ciggly tak,
aby stezenie chlork6w metali innych niz glin
utrzymaé nizsze od tego, przy ktoérym chlorki te
moglyby krystalizowaé razem 2z szeSciowodnym
chlorkiem glinowym, obnizajac jego czysto$é po-
nizej zgdanej, po czym odprowadzong czes¢ lugu
macierzystego steza sie dalej przez odparowywanie
wody, otrzymujac drugi roztwoér macierzysty,
z ktorego wykrystalizowuje sie i oddziela zanie-
czyszczony szeSciowodzian chlorku glinowego, przy
czym w czasie zatezania drugiego lugu macierzy-
stego doprowadza'sie do niego w sposéb ciagty
cze§é odprowadzanego pierwszego lugu macierzy-
stego w celu uzupdinienia w roztworze zawartosci
chlorku glinowego, a rownocze$nie odprowadza
sie w spos6b ciggly cze§¢ drugiego lugu macie-
rzystego tak, aby utrzymaé¢ w nim stezenie chlor-
kéw metali innych niz glin ponizej tego stezenia,
przy ktéorym moglyby one Kkrystalizowaé razem
z zanieczyszczonym chlorkiem glinowym, obnizajac
jego czysto$§é ponizej czystoSci roztworu chlorku
glinowego doprowadzanego do pierwszego tugu
macierzystego i zanieczyszczone krysztaly chlorku
glinowego, otrzymane z drugiego lugu macierzy-
stego zawraca sie do roztworu chlorku glinowego
doprowadzanego do pierwszego lugu macierzyst:-
go, z ktérego wykrystalizowuje sie i oddziela kry-
sz’taly czystego szeSciowodnego chlorku glinowego.
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2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
odprowadzona cze$é drugiego lugu macierzystego
poddaje sie odparowaniu i krystalizacji otrzymu-
jac przy tym zanieczyszczony szeSciowodny chlo-
rek glinu oraz trzeci lug macierzysty, przy czym
odparowanie i krystalizacje prowadzi sie zasadni-
czo tak samo, jak przy odparowywaniu i krystali-
zacji drugiego lugu macierzystego i otrzymany
zanieczyszczony szeSciowodzian chlorku glinowego,

62885
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czyszczony chlorek metalu poddaje kalcynowaniu
w celu odzyskania chlorowodoru.

4. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1—3, zna-
mienna tym, ze malg ilo§¢ wodnego zanieczysz-
czonego roztworu chlorku glinowego poddawanego
przer6bce poddaje sie wstepnemu odparowaniu
i krystalizacji, otrzymujac krystaliczny sze$cio-
wodny chlorek glinowy w iloSci tak niewielkiej
w stosunku do iloSci roztworu poddawanego prze-

o stezeniu zanieczyszczajacych go soli nie wiek- 10 roébce, Ze chlorek ten praktycznie biorge zawiera
szym od stezenia tych soli w odprowadzanej czes$- najwyzej $§lady zanieczyszczen i nadaje sie do wy-
ci pierwszego lugu macierzystego, dodaje sie do twarzania chemicznie czystego chlorku glinowego,
drugiego lugu macierzystego, poddawanego Kkry- za§ tug pokrystaliczny zawraca sie do pierwszego
stalizacji, przy czym cze$¢ trzeciego lugu macie- lugu macierzystego.
rzystego odprowadza sie z ukladu tak, aby steze- 15 5. Spos6éb wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym,
nie chlork6w metali innych niz glin utrzymaé ze ilo$¢ lugu odprowadzanego z lugu macierzystego
w trzecim lugu macierzystym ponizej tego steze- w dowolnym stadium odparowywania i krystali-
nia, przy ktorym otrzymany z tego lugu szeScio- zacji reguluje sie w stosunku do stanu réwnowagi,
wodzian chlorku glinowego zawieralby wiecej za- jaka istnieje pomiedzy stezeniem okreslonego. me-
nieczyszczen niz czed8¢ tugu macierzystego dopro- 20 talu stanowigcego =zanieczyszczenie, a wystepujg-
wadzana do drugiego lugu macierzystego. cego w postaci soli w danym lugu macierzystym
3. Sposob wedlug zastrz. 2, znamienny tym, Ze i dopuszczalnym stezeniem tego metalu jako za-
z odprowadzanej czeSci trzeciego lugu macierzy- nieczyszczenia w Kkrystalicznym produkcie, otrzy-
stego odparowuje sie wode i otrzymany zanie- manym z tego tugu.
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