AS

CH 651 320

Il

|

SCHWEIZERISCHE EIDGENOSSENSCHAFT

gl
‘ BUNDESAMT FUR GEISTIGES EIGENTUM

/

@ CH 651320 AS

6) Int.Cl% C22B 9/10
C22B 21/06

Erfindungspatent fiir die Schweiz und Liechtenstein
Schweizerisch-liechtensteinischer Patentschutzvertrag vom 22. Dezember 1978

@ PATENTSCHRIFT as

@) Gesuchsnummer: 3141/82 @ Inhaber:
Alcan International Limited, Montreal/Quebec
(CA)

@) Anmeldungsdatum: 19.05.1982

Prioritét(en): 19.05.1981 US 265254 @ Erfinder:

Patent erteilt:

Patentschrift
verdffentlicht:

13.09.1985

13.09.1985

Dubé, Ghyslain, Jonquiere/Quebec (CA)

Vertreter:
E. Blum & Co., Ziirich

Verfahren zur Entfernung von Alkalimetallen und Erdalkalimetallen aus einer Aluminiumschmelze.

@ Zum Entfernen aufgeldster, verunreinigender Alkali-

metalle und Erdalkalimetalle von schmelzfliissigem
Aluminium werden die Verunreinigungen mit kOrnigen
Feststoffen umgesetzt, welche Fluoraluminium enthalten.
Die Aluminiumschmelze, die gereinigt wird, wird nach-
dem die Fluoraluminiumkdrner eingebracht werden, ge-
rithrt, Dabei erfolgt das Riihren derart, dass in der Schmel-
ze eine stabile Wirbelstromung erzeugt und beibehalten
wird.
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PATENTANSPRUCHE ) (b) einen Deckel fiir das Gefiss, der ein mehrfliigeliges
1. Verfahren zur Entfernung verunreinigender Alkalime-  Fliigelrad aufweist, Mittel aufweist, die dazu dienen, das Flii-
talle und Erdalkalimetalle aus schmelzfliissigem Aluminium gelrad um eine vertikale Achse anzutreiben, und Mittel auf-

durch ein Umsetzen mit Fluoraluminium, um F luoralumi- weist, die dazu dienen, das Fliigelrad zu rotieren, welches Flii-
nate solcher Verunreinigungen zu bilden, dadurch gekenn- s gelrad einen Durchmesser d aufweist und dessen Fliigel eine
zeichnet, dass . . . . Hohehaufweisen, wobei der Mittelpunkt der Fliigel ober-

(1) eine Charge des verunreinigten Aluminiumetallsinein  halb des Bodens des Geféisses im Abstand y davon angeord-
aufrecht stehendes, weitgehend zylindrisches Gefss einge- net sind, die Rotationsachse des Fliigelrades von der geome-
bracht wird, trischen Achse um eine Strecke x entfernt ist, und die Fliigel

_ (2) die Aluminiumschmelze im Geféss derart umgertihrt 10 Hauptflichen aufweisen, die gegen den Gefiissboden gerichtet
wird, dass darin ein Wirbelstrom und Strémungsflisseinder  sind und mit der Vertikalen einen Winkel © einschliessen;
Aluminiumschmelze erzeugt werden, die beim unteren Ende (c) wobei die Werte von d, D, h, H und © derart sind “dass
des Wirbelstromes sowohl nach unten gerichtete und seitliche  d/D zwischen 0,1 und 0,6; h/H zwischen 0,1 und 0,7; x Zwi-

Komponenten aufweisen und beim Umfangsbereich des Ge-  schen 0,1-0,25 D; y zwischen 0,25 H und 0,75 H; und © zwi-

fésses nach oben schraubenlinienformig verlaufende Str6- 15 schen 0° und 45° liegt;

mungen erzeugen, . (d) welcher Deckel auch Mittel trigt, die dazu dienen, den
(3) teilchenférmiger Fluoraluminium enthaltender Stoff  tejlchenf6rmigen Stoff zuzugeben und Gase abzufiihren.

zum Eindringen in den Wirbel zugefiihrt wird, 12. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekennzeich-

(4) das Riihren der Aluminiumschmelze so lange weiterge-  net, dass d/D zwischen 0,15 und 0,40; h/H zwischen 0,2 und
fiihrt wird, bis der Gehalt an Alkalimetall und Erdalkalime-  200,40; und y zwischen 0,4H und 0,6H; und © zwischen 30° und
tall auf einen erwiinschten unteren Wert gesunken ist, 40° Liegt.

(5) das schmelzfliissige Aluminium von den schmelzfliissi-
gen fluoraluminatischen Erzeugnissen der Umsetzungen ge-

trennt wird.
2. Verfahren nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn- 2 .
zeichnet, dass der Wirbelstrom exzentrisch relativ zur Achse Diese Erfindung betrifft ein Verfahren zur Entfernung
des Behalters erzeugt wird. von verunreinigenden Mengen von Alkalimetallen und Erdal-

3. Verfahren nach Patentanspruch 1 oder 2, dadurch ge- ~ kalimetallen von schmelzfliissigem Aluminium mittels Um-
kennzeichnet, dass der Wirbelstrom durch ein mehrfliigliges ~ Setzung mit Fluoraluminium sowie eine Vorrichtung zur

Fliigelrad erzeugt und aufrecht gehalten wird, welches Fliigel 30 Durchfiihrung des Verfahrens.
aufweist, die schief zur Rotationsachse verlaufen. Schmelzfliissiges Aluminium, das aus Elektrolysereduk-

4. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, ~ tionszellen entnommen wird, enthélt kleine Mengen von Al-
dadurch gekennzeichnet, dass das schmelzfliissige Metallmit ~ kalimetallen, beispiclsweise Lithium und Natrium und kleine

pulverformigem AIF; oder NaF.AIF; mit einem kleinen Ge- Mengen von Erdalkalimetallen, beispielsweise Magnesium
wichtsverhéltnis NaF/AIF; behandelt wird. 3s und K_alzmm. Das Vorhandensein dieser verunreinigenden

5. Verfahren nach Patentanspruch 3, dadurch gekenn- Alkalimetalle und Erdalkalimetalle ist fiir verschiedene An-
zeichnet, dass bei einem Innendurchmesser D des Gefésses, wendungen, fiir welche das Hiittenaluminium eingesetzt wird,
welches mit der Schmelze bis zu einer Hohe H gefiilltist,und ~ schddlich.
bei einem Durchmesser d des Fliigelrades und einer Fliigel- Beispielsweise kann bei der Herstellung von Blechen oder
héhe h das Verhiltnis d/D zwischen 0,1 und 0,6 und das Ver- 0 Platten aus einer Aluminiumlegierung, die Magnesium ent-
héltnis h/H zwischen 0,1 und 0.7 liegt. halt, Natriumkryolith in Mengen von ungefihr 2 ppm oder

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, ~ mehr eine Wérmebriichigkeit bzw. wihrend des Warmwal-
dass die Rotationsachse des Fliigelrades um eine Strecke xex-  Zens ein Reissen bei den Ridern bewirken. Spurenmengen
zentrisch zur Gefissachse angeordnet ist, die 0,1 bis 0,25D von Lithium und/oder Natrium vergrossern das Ausmass der
betrigt. 45 Ox1dat19n einer Aluminiumschmelze. Dieses erh6ht die Ver-

7. Verfahren nachAnspruch 6, dadurch gekennzeichnet, luste be:Im Schmelzverfahren und erzeugt eine dicke Schlak-
dass der Mittelpunkt der Fliigel vom Boden des Geféissesum  kenschicht, welche Ausgiisse von Gussmaschinen verstopfen
eine Strecke y, zwischen 0,25 H und 0,75 H entfernt ist. kann und die Fliessfahigkeit des Metalles vermindern kann.

8. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, ~ Deshalb bedingen 6konomische und technische Erwégungen,
dass d/D zwischen 0,15 und 0,40 liegt und das Fliigelrad in ei- 50 dass diese Elemente nach dem Entnehmen des Hiittenalumi-

nem Mass zwischen 100 und 300 u.p.m. gedreht wird. niums aus den Reduktionszellen so schnell als mglich ent-
9. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, ~ fernt werden, um die Zeitspanne, wihrend welcher schmelz-
dadurch gekennzeichnet, dass der Behandlungsstoff eine fliissige Aluminium das Lithium und/oder Natrium enthilt,

kurze Zeitdauer nach dem Bilden der Wirbelstrdme der Me- ~ der Umgebung ausgesetzt ist. In kleinen Mengen vorhande-
tallschmelze in getrennten Mengen oder fortlaufend zugefiihrt 5s nes Magnesium ist schadlich im Bezug auf die elektrische
wird. Leitfahigkeit und sollte von solchem Hiittenaluminium ent-

10. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, ~ fernt werden, welches zur Herstellung von Erzeugnissen be-
dass die Rotationsachse des Fliigelrades relativ zur Achse des ~ stimmt ist, bei denen diese Eigenschaft wichtig ist.

Gefisses um eine Strecke x vom Wert 0,25-0,6 d exzentrisch Entsprechend ist es erkannt worden, dass es ein Bediirfnis

angeordnet ist. soist, die Konzentration von Alkalimetallen und Erdalkalime-
11. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach tallen, die Verunreinigungen bilden, zu 2 ppm oder vorzugs-

Anspruch 1, gekennzeichnet durch weise sogar weniger zu vermindern. Ein solches Entfernen ist
(a) ein zylindrisches Gefiss, das eine vertikale geometri- auch unter anderen Umstinden erwiinscht, bei denen Alumi-

sche Achse und einen Innendurchmesser D aufweist und dazu ~ Dium oder eine Aluminiumlegierung (der Ausdruck «Alumi-
dient, eine Aluminiumschmelze mit einem Spiegelstand bis zu 65 nium, der hier allgemein gebraucht wird, ist breit auszule-
einer Hohe H oberhalb des Bodens des Gefiisses aufzuneh- gen, um dessen Legierungen und auch reines metallisches

men, welches Geféiss weitgehend keine inneren Leitbleche auf- ~ Aluminium zu umfassen) mit kleinen Mengen von Alkalime-
weist, und tallen und/oder Erdalkalimetallen verunreinigt ist.



Esist bekannt, dass der Gehalt an geldsten Alkalimetallen
und/oder Erdalkalimetallen vermindert werden kann, indem
schmelzfliissiges Aluminium in Beriihrung mit Fluoralumi-
nium (AlF3) (oder einen Stoff, der Fluoraluminium enthilt)
gebracht wird. Der verunreinigende Stoff setzt sich mit dem
Fluoraluminium um, um gemischte Zusammensetzungen zu
bilden (z.B. kryolithionitische Zusammensetzungen oder Ge-
menge beispielsweise 3LiF.3NaF.2AIF;). Ublicherweise wird
Fluoraluminium in Form von Feststoffteilchen in Beriihrung
mit der Aluminiumschmelze gebracht. Der Behandlungsstoff
kann weitgehend aus Fluoraluminium bestehen oder er kann
ginzlich oder teilweise aus alkalischen Fluoaluminaten zu-
sammengesetzt sein, welche bei der Temperatur der Metall-
schmelze ein Feststoff sind. Ein Beispiel der letztgenannten
Art Stoffe (zur Verwendung zum Entfernen von Lithium,
Magnesium und Kalzium) ist korniges bzw. teilchenformiges
Natriumkryolith oder lithiumfreier Reduktionszellenelektro-
lyt, der ein kleines Gewichtsverhiltnis von Nariumflorid zu
Fluoraluminium aufweist, derart, dass er Fluoraluminium in
einer Menge aufweist, die grosser ist, als der stochiometrische
Bedarf von Na;AlF, mit einer solchen Zusammensetzung,
dass bei der Behandlungstemperatur ein grésserer Anteil fest
bleibt, wie dies iiblicherweise der Fall ist unter der Vorausset-
zung, dass das oben genannte Gewichtsverhiltnis innerhalb
eines Bereiches von 1,3-1,5 bleibt. Esist in der Tat nicht not-
wendig, dass der Zusatz in einer festen Form bleibt; eine Zu-
sammensetzung, die einen tiefen Schmelzpunkt aufweist (un-
gefdhr 725 °C) und die einen grossen Uberschuss an AlF; auf-
weist (beispielsweise ein sehr kleines Gewichtsverhiltnis
NaF:AlF; im Bereich von 0,6-0,7), welche beim Einbringen
in eine Aluminiumschmelze schmilzt, wiirde in gleicher Weise
wirksam sein, um Alkalimetalle oder Erdalkalimetalle zu ent-
fernen. Der aktive Fluoridstoff kann auch ein chemischer
Trégerstoff enthalten, beispielsweise Aluminiumoxid und die-
sen Stoff in einem Anteil bis zu 50 Gew.-% obwohl 7-20%
der iiblichere Anteil an Aluminiumoxid des handelsiiblichen
Fluoraluminiums ist.

Im Vergleich mit einem Zugeben bzw. Durchspiilen mit
Chlorgas oder Gemischen aus Chlorgas und chemisch tréigen
Gasen werden Behandlungen mit Fluoraluminium zum Ent-
fernen von Alkalimetallen und Erdalkalimetallen als vorteil-
hafter betrachtet, weil die Durchspiilungen mit Gas schid-
liche gasformige Nebenprodukte erzeugen und auch sonst be-
schwerlich und unangenehm sind.

Bei fritheren Behandlungen, bei denen AIF; verwendet
worden ist, wie in den US-PS Nrs. 3 305 351; 3 528 801 und
4 138 246 beschrieben ist, ist die Aluminiumschmelze durch
ein dichtes Filterbett aus festem teilchenférmigem Stoff, der

nur Fluoraluminium oder ein Gemisch von Fluoraluminium sc

mit einem kohlenstoffhaltigen Stoff, beispielsweise Koks ent-
hielt, hindurchgefiihrt worden. Gemdss der US-PS 4 277 280
wird eine gleiche Wirkung erzielt, indem eine Aluminium-
schmelze aufwirts durch ein reaktives Bett aus einem grob-
korniges AlF; enthaltender Stoff gefiihrt wurde, welches Bett
kein Filter ist. Jedoch weist die Verwendung von reaktiven
Betten oder Filterbetten aus reaktiven Stoffen mehrere
Nachteile auf. Ein grosser Teil der Erzeugnisse der Umsetzun-
gen des Alkalimetalles (Li, Na, Mg) mit dem Fluoraluminium
verbleibt auf oder innerhalb des reaktiven Bettes oder dem
dazu gehérigen Filterstoff gefangen, so dass ein friihes Ver-
stopfen bewirkt wird; Elektrolyt von der Reduktionszelle,
Schlacke und/oder weitere im festen oder fliissigen Zustand
vorhandene Verunreinigungen, die von der Elektrolysisre-
duktionszelle heriibergetragen werden, erzeugen dieselben
Auswirkungen. Aus dhnlichen oder gleichen Griinden kann
innerhalb des reaktiven Bettes ein ausgeprégter Stromungs-
weg bzw. Durchstrémkanal entstehen, so dass die Wirksam-
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keit im Bezug auf das Entfernen der Alkalimetalle ernsthaft
vermindert wird. Die Menge an Fluoraluminiumstoff, die
wihrend der Behandlung des schmelzfliissigen Metalles auf-
gebracht wird und somit die Ergiebigkeit der Arbeit eines re-

s aktiven Bettes ist wihrend dessen Einsatzzeit nicht konstant,
nicht gleichformig,

Um eine Pyrohydrolyse des Fluoraluminiums und Verlu-
ste an Metall in reaktiven Betten zu verhindern, ist es zu be-
vorzugen, Fluoraluminium dauernd vollstindig in der Me-

10 tallschmelze eingetaucht zu halten; dieses ben6tigt jedoch ein
dauerndes Heizen und einen dauernden Brennstoffverbrauch,
sogar dann, wenn die Einrichtung nicht in Betrieb steht, wel-
ches die Kosten der Behandlung erhéht. Eine Anderung der
Zusammensetzung des Metalles, das mittels einer solchen

15 Einrichtung behandelt wird, bedeutet in jedem Fall Metall-

verluste. Auch besteht die Neigung, dass wiihrend einem er-

sten Vorwarmen des AlF; Bettes eine Zersetzung aufgrund
der Pyrohydrolyse (d.h. eine Umsetzung mit Wasserdampf'in
den Verbrennungserzeugnissen) entsteht.

Esist schwierig, eine wirksame Berithrung zwischen losen
Fluoraluminiumteilchen und des metallenen schmelzfliissigen
Aluminiums zu bewirken. Der Grund dazu ist, dass aufgrund
der hohen Oberflichenspannung der Aluminiumschmelze
und des kleinen Unterschiedes der Dichte zwischen dem
25 Fluoraluminiumpulver und dem schmelzfliissigen Alumi-

nium AlF; Pulver auf der Oberfliche, dem Spiegel der Atumi-
niumschmelze schwimmt. Zusétzliches Fluoraluminiumpul-
ver wird von der Aluminiumschmelze nicht einfach benetzt
und ist thermisch sehr stabil, d.h. es schmilzt nicht bei Atmo-

30 sphirendruck und weist eine Sublimationstemperatur von
ungefihr 1270 °C auf, so dass bei der Behandlungstemperatur
des schmelzfliissigen Aluminiums (660 °C-900 °C) eine Um-
setzung zwischen den Fliissigkeit-Fliissigkeit oder Gas-Gas
Phasen unmdglich ist. Diese physikalischen Eigenschaften er-

20

3kliren das unbefriedigende Arbeiten friiherer Versuche, bei

denen Fluoraluminium in Form einzelner K érner in die Alu-
miniumschmelze eingebracht worden sind.
Es ist moglich, Fluoraluminiumteilchen in einem Strahl

eines Trigergases in die Aluminiumschmelze einzuspritzen,
? welches Trigergas beispielsweise Luft oder Stickstoff ist, wo-
zu eine Einspritzlanze verwendet wird. Es hat sich jedoch her-
ausgestellt, dass solche Einspritz- bzw. Einbringverfahren be-
trichtliche Zeitspannen bendtigen, und der hohe Gasdruck,
der im Metall vorherrscht, ist eine Gefahrenquelle; zusitzlich
kann die Verwendung von Luft als Trigergas zu einem Bilden
einer libergrossen Menge Schlacke oder eines iibergrossen
Oxidfilmes fithren.

Es ist auch moglich, auf dem Boden eines leeren Schielz-
tiegels vor der Zugabe des Metalles eine grosse Menge Fluor-
aluminiumpulver anzuordnen. Es ist jedoch beobachtet wor-
den, dass das Fluoraluminiumpulver vorzugsweise sich mit
dem Elektrolyten der Zelle umsetzt (welcher zusammen mit
dem geschmolzenen Aluminiummetall in jedem Fall aus der
Reduktionszelle abgezogen wird), um eine feste Masse zu bil-
den, welche an der Auskleidung des Tiegels haften bleibt. Da-
mit wird eine wirksame Beriihrung mit dem schmelzfliissigen
Aluminium verhindert.

Aus der obigen Erkldrung geht hervor, dass eine betricht-
6 liche Zeitspanne notwendig ist, um die wirksame Umsetzung

zwischen dem AlF;-enthaltenden Stoff, der AlF; in Form ein-
zelner Teilchen enthilt, und den Alkalimetall und Erdalkali-
metall, welche Verunreinigungen in dem geschmolzenen Alu-
miniummetall bilden, zu bewirken.

55

65 Das Verfahren der Erfindung benétigt die Zugabe einer
zweckdienlichen Charge des Behandlungsstoffes (A1F; oder
AlF; enthaltender Stoff) in das schmelzfliissige Aluminium

bei solchen Zustinden, welche ein Wiederumlaufen und wie-
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derholtes Umlaufen des behandelnden Stoffes innerhalb der
Metallschmelze zum Inhalt hat, wihrenddem eine iibergrosse
Storung der Oberfliche des schmelzfliissigen Metalls verhin-
dert wird, um damit ein Oxidieren des Metalles so klein als
mdglich zu halten. Geméss des Verfahrens.der Erfindung
wird der behandelnde Stoff im schmelzfliissigen Aluminium
mitgerissen, indem dieser behandelnde Stoff einer Wirbelstro-
mung zugegeben wird, die in der Schmelze, die in einem Be-
hilter angeordnet ist, gebildet wird. Die Einrichtung, die
diese Wirbelstrémung erzeugt, dient auch dazu, im Bereich
der Grenzen des Behilters in der Metallschmelze nach oben
schraubenlinienformig verlaufende Strémungen zu erzeugen,
so dass eine ldngere Berithrung der Teilchen des Behand-
lungsstoffes mit der Metallschmelze stattfindet. Das Umlau-
fenlassen der Metallschmelze aufgrund der Erzeugung des
Wirbels wird wihrend einer Zeitspanne beibehalten, die genii-
gend gross ist, dass der Anteil von Alkalimetallen und Erdal-
kalimetallen in schmelzfliissigem Metall zu einem erwiinsch-
ten kleinen Wert vermindert wird, worauf dann die umlaufen-
den Stromungen beendet werden. Einige der Erzeugnisse der
Umsetzung, welche mit iibrigbleibendem Behandlungsstoff
gemischt sind, werden in Form von Schlacke gegen die Ober-
fliche aufsteigen, wobei die Metallschmelze von der Schlacke
befreit werden kann, indem man die Schlacke abschopft oder
das Metall entleert oder indem entsprechend anderer bekann-
ter Verfahren vorgegangen wird. Jedoch neigt der grossere
Teil dazu, wihrend des Riihrens an der Auskleidung des Tie-
gels haften zu bleiben, von welcher Auskleidung dieser Teil
dann entfernt werden kann, wenn der Tiegel leer ist.

Im metallurgischen Verfahren ist es bekannt, reaktive
Stoffe in Wirbelstromungen der Metallschmelze einzubrin-
gen, welche Wirbelstrdmungen in Geféssen erzeugt werden, .
aus welchen die Metallschmelze in Form eines ununterbro-
chenen Stromes entnommen wird. Beim vorliegenden Verfah-
ren dient die Erzeugung einer Wirbelstrémung sowohl als
Mittel, um teilchenformigen Stoff in Form eines feinen Pul-
vers mit einem verhaltnismassig tiefen Schiittgewicht in Be-
rithrung mit dem geschmolzenen Metall zu bringen und auch
als Mittel, um die Teilchen eines solchen Stoffes innerhalb der
Metallschmelze verteilt zu halten und dabei eine enge Beriih-
rung zwischen der Metallschmelze und dem behandelnden
Stoff beizubehalten, so dass dieser Zustand wihrend einer
langen Zeitspanne beibehalten wird, bis der Wirbel beendet
wird.

Der Wirbel, bzw. die Wirbelstromung wird vorteilhaft er- 4

zeugt und aufrechterhalten, indem ein sich drehendes Riihr-
werk gebraucht wird, das ein mehrfliigliges Fliigelrad auf-
weist, das in einer Metallschmelze eingetaucht ist, die in ei-
nem Tiegel enthalten ist, welches Fliigelrad um eine vertikale
Achse gedreht wird, wobei die Fliigel derart schiefwinklig an-
geordnet sind, dass jeder Fliigel eine Hauptfliche aufweist,
die derart nach unten weist, dass mit der Vertikalen ein spitzer
Winkel eingeschlossen ist. Der Rotor des Fliigelrades ist im
Tiegel vorzugsweise exzentrisch zur vertikalen Mittellinie des
Tiegels, d.h. seitlich dazu angeordnet. Es ist auch mdglich, ein
elektromagnetisches Induktionsrithren zum Erzeugen einer
Wirbelstrémung zu verwenden. Zweckdienlich angeordnete
Induktionswindungen kénnen ausserhalb eines Tiegels oder
eines anderen Gefisses, das die Metallschmelze enthélt, ange-
ordnet sein.

Nachfolgend wird der Erfindungsgegenstand anhand der
Zeichnungen beispielsweise naher erldutert. Es zeigt:

Fig. 1 vereinfacht einen waagrecht verlaufenden Schnitt
einer Vorrichtung zum Durchfiihren des erfindungsgeméssen
Verfahrens, und
Fig. 2 einen vertikalen Schnitt entlang der Linie 2-2 der
Fig. 1. :

Gemiss den Zeichnungen enthélt ein zylindrischer Tiegel
10 eine Aluminiumschmelze 11. Ein gesonderter Deckel 12
triigt ein exzentrisch, d.h. seitlich angeordnetes Fliigelrad 14,
das von einem Motor 16 angetrieben ist. Das Flijgelrad 14
Sweist eine Welle 18 auf, welche Fliigel 20 tragt, die dazu be-
stimmt sind, in der Aluminiumschmelze 11 eingetaucht zu
sein. Der Deckel 12 weist zusitzlich einen Kanal 22 auf, durch
welchen dem Tiegel Behandlungsstoff zugefithrt wird; weiter
weist er einen Auslasskanal 24 auf, durch den im Tiegel ent-
05tchende Abgase ausgebracht werden. Ublicherweise weist
der Tiegel eine stihlerne Schale auf und ist mit einer Ausklei-
dung aus einem feuerfesten Stoff versehen, der sich mit dem
schmelzfliissigen Aluminium nicht umsetzt. Der Deckel 12
und dazugehorige Bauteile enthalten eine Vorrichtung zum

15 Brzeugen einer Wirbelstromung und kann transportiert wer-
den, so dass dasselbe Rithrwerk dazu gebraucht werden kann,
Chargen von Metallschmelzen, die in einer Folge verschiede-
ner fahrbaren Tiegel enthalten sind, zu rithren.

Zum Entfernen der verunreinigenden Alkalimetallen und/

2 oder Erdalkalimetallen aus der Aluminiumschmelze wird
schmelzfliissiges Aluminiummetall in einer zweckdienlichen
Menge in den Tiegel 10 eingebracht. Darauf wird der Deckel
12 auf den Tiegel aufgesetzt, so dass der Fliigel aufweisende
Abschnitt des Fliigelrades 14 eingetaucht ist. Teilchenformi-

%5 ger Behandlungsstoff, der Fluoraluminium (AIF;) enthilt
oder ist, welcher Stoff bei der Temperatur des schmelzfliissi-
gen Aluminiums einen festen Aggregatszustand aufweist,
wird dann durch Schwerkraft durch den Kanal 22 hindurch
eingebracht. Das Rotieren des Fligelrades sollte vorzugs-

30 weise vor dem Einbringen des Behandlungsstoffes begonnen
werden (kann jedoch auch nach diesem Einbringen in Betrieb
genommen werden), welches Rotieren in der Aluminium-
schmelze 11 eine stabile Wirbelstromung, einen stabilen Wir-

] bel aufrecht hilt. Die Erzeugung des Wirbelstromes bewirkt,
dass in der Metallschmelze eine K ombination von axial ge-
richteten und radial gerichteten Strémungskomponenten vor-
handen ist. Die AlF;-Teilchen werden in die Wirbelstrémung

hereingezogen und dann entlang Stromungswegen durch die

Schmelze gefiihrt und im Umlauf gehalten, die bei 28 ange-

deutet sind. Es ist nicht notwendig, das Fluoraluminium un-

mittelbar in die Wirbelstrémung einzubringen, weil der Stoff
aufgrund des hohen Masses des Umlaufes des Metalles bei
der Oberfliche der Schmelze zur Wirbelstrémung bewegt
wird.

Das Rotieren des Fliigelrades wird fortgesetzt, wobei
auch die Wirbelstrémung 26 und das Umlaufen der Fluoralu-
miniumteilchen fortgesetzt wird, bis eine geniigend grosse
Umsetzung zwischen dem Fluoraluminium und den geldsten
verunreinigenden Alkalimetallen und/oder Erdalkalimetalien
geschehen ist, so dass der Anteil dieser Verunreinigungen in
der Schmelze bis zu einem erwiinschten tiefen Wert vermin-
dert worden ist. Die Zeitspanne, die zum Erreichen dieses Er-
gebnis notwendig ist, betrdgt kennzeichnenderweise nicht
s mehr als ungefidhr 10 Minuten und betrégt tatsichlich oft be-

trichtlich weniger als 10 Minuten. Stoffe, Stoffgemische, wie
beispielsweise kryolithionitische Zusammensetzungen, wel-
che durch die Umsetzung der verunreinigenden Alkalimetal-
len und Erdalkalimetallen mit dem Fluoraluminium erzeugt
werden, schwimmen auf der Oberfliche der Schmelze und
konnen mittels eines Abschopfens oder irgendwelchen ande-
ren Verfahrens dann sehr einfach entfernt werden, wenn das
Rotieren des Fliigelrades beendet und der Deckel vom Tiegel
weggehoben worden ist. Darauf kann die geséuberte Metall-

6 schmelze aus dem Tiegel ausgegossen oder sonstwie daraus
entfernt werden.

Mittels dieses Verfahrens ist es mdglich, das Ausmass der
Verunreinigungen von einem kennzeichnenden Gehalt von
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ungefihr 20 ppm Lithium und ungeféhr 30-60 ppm Natrium  te angeordnet ist, befindet sich die Exzentrizitit, der seitliche
zu weniger als 1 ppm zu vermindern, und dies wihrend einer ~ Abstand x der Welle des Fliigelrades iiblicherweise in einem
Zeitspanne von 10 Minuten oder weniger, wihrend welcher Bereich von 0,1-0,25D und bevorzugterweise betrigt dieser
mit dem Fliigelrad dauernd geriihrt wird. Weil eine gewisse Bereich 0,25-0,7 d. Insbesondere bevorzugt ist die Verwen-
Verminderung der Anteile dieser Verunreinigungen ansich s dung von 3 Fliigeln, die jeweils einen Winkelabstand von 120°
wihrend des Durchfithrens weiterer Schritte entsteht, dieiib-  aufweisen und mit der Vertikalen einen Winkel von 30°—35°
licherweise beim Behandeln einer Aluminiumschmelze durch-  aufweisen, wobei das Verhltnis d/D ungefihr 0,25 betrégt.
gefiihrt werden, ist es oft mdglich, eine befriedigende Vermin-  Bevorzugterweise ist die Exzentrizitit, der seitliche Abstand x
derung des Anteiles der verunreinigenden Metallen innerhalb  des Fliigelrades 0,5d. ]

sogar einer kiirzeren Zeitdauer zu z.B. 2 ppm Li zu erreichen. 10 Die beschriebene Anordnung des Fliigelrades ist zur Er-
Obwohl das Fluoraluminium einen Anteil an Tonerde, an zeugung einer stabilen Wirbelstromung ohne die Verwendung
Aluminiumoxid aufweisen kann, dient die Spiilwirkung des von Leitblechen vorteilhaft, welche Leitbleche bei austausch-
fluoraluminatischen Reaktionsproduktes dazu, die unlésbare  baren, fahrbaren Tiegeln unpraktisch wiren. Die Funktion
Tonerde zu entfernen. Es ist in der Tat beobachtet worden, der herkémmlichen Leitbleche im Bezug auf das Erzeugen
dass das Verfahren nach der vorliegenden Erfindung zufélli- 15 von Wirbelstrdmungen, indem ein hohes Mass der relativen
gerweise auch die Wirkung hat, Einschliisse bildende Stoffe, Rotation zwischen dem Fliigelrad und der Fliissigkeit beibe-
beispielsweise Aluminiumcarbid (Al,C;) zu entfernen, welche  halten wird, wird in der vorliegenden Fliigelradanordnung

Stoffe in der Schmelze vor der genannten Behandlung vor- durch die Kombination von radial gerichteten und axial ge-

handen waren. richteten Strémungskomponenten, die durch das Fliigelrad
Die optimale Kombination der axial und radial gerichte- 20 erzeugt werden, erreicht.

ten Strodmungskomponenten zum Erreichen einer hohen Weil Winkel @, welche die Fliigel mit der Vertikalen ein-

Mischwirkung der Feststoffteilchen AIF; mit bzw. in das schliessen, die 45° oder grosser sind, dazu neigen, ein Spritzen

schmelzfliissige Aluminium wird durch eine zweckdienliche und Wellen auf der Oberfliche der Schmelze zu erzeugen, ist

lokale Anordnung des Flilgelrades relativ zum Tiegel und/ es bevorzugt, einen kleineren Winkel zur Vertikalen zu ver-

oder durch die Abmessungen und Ausbildung der Fliigel des 25 wenden, beispielsweise 30°~35°, so dass das Metall nach unten
Fliigelrades erzielt. Dazu kann das Fliigelrad eine Mehrzahl gedriickt, bzw. geleitet wird, so dass das Fluoridpulver in das
im selben Winkelabstand angeordnete, schiefwinklig ange- schmelzfliissige Aluminium hereingezogen wird.
ordnete Fliigel 20 aufweisen, die jeweils eine Hauptfliche 20a Die notwendige axiale Komponente der Stromung des
aufweisen, welche nach unten weist und mit der Vertikalenei-  schmelzfliissigen Metalls kann sogar mit einem Fliigerad, das
nen spitzen Winkel einschliesst. Die Axe der Welle des Fliigel- 3¢ vertikal angeordnete Fliigel aufweist, angeordnet werden, in-
rades ist relativ zur geometrischen Axe des Tiegels exzen- dem das Fliigelrad exzentrisch, d.h. seitlich angeordnetes Flii-
trisch, d.h. seitlich dazu angeordnet und die Drehrichtung des  gelrad mit schiefwinklig verlaufenden Fliigel zu verwenden,
Fliigelrades ist derart, dass die Fliigelflichen 20a die vorlau- so dass Schwingungen und Wellen bei der Oberfliche, d.h.
fenden Flichen der Fliigel sind derart, dass auf die Alumini- des Spiegels des Metalles so klein als mdglich gehalten werden
umschmelze eine Kraft ausgeiibt wird, die eine nach unten ge- 35 konnen. Es hat sich herausgestellt, dass diese seitliche Anord-
richtete Komponente aufweist. In der Zeichnung bezeichnet nung des Fliigelrades erlaubt, dass der Tiegel zu einem grosse-
O den Anstellwinkel der Fliigelflichen 20a, d bezeichnet den ren Mass gefiillt werden kann, ohne dass die Gefahr eines
Aussendurchmesser des mit Fliigel ausgeriisteten Abschnittes  Spritzens entsteht, wobei dieses Einfiillen wihrend des Riih-
des Fliigelrades, h bezeichnet die Hohe der Fliigel des Fliigel-  rens des Metalles in fahrbaren Tiegeln mit grossen Abmessun-
rades, x bezeichnet die Exzentrizitdt, d.h. den seitlichen Ab- 40 gen durchgefiihrt werden kann. Diese seitliche, d.h. exzentri-
stand der Welle des Fliigelrades y bezeichnet den vertikalen sche Anordnung des Fliigelrades bildet eine wichtige Eigen-
Abstand vom Boden des Innenraumes des Tiegels bis zum schaft einer bevorzugten Anordnung geméss der Erfindung,
Mittelpunkt der Flilgel des Fliigelrades, H bezeichnet den ver-  weil dieses zuldisst, dass in einem Tiegel einer vorgegebenen
tikalen Abstand vom Boden des Innenraumes des Tiegels bis ~ Grdsse eine wesentich grossere Charge Metall behandelt wer-
zum ruhenden Spiegel der Metallschmelze im Tiegel, D be- 45 den kann.
zeichnet den Innendurchmesser des Tiegels und der Pfeil R Bei einem gegebenen Fliigelrad ist das kleinste Mass der
bezeichnet die Drehrichtung des Fliigelrades. Rotation ein solches, das eine stabile Wirbelstromung erzeu-
Geméss der Erfindung werden als besondere oder bevor-  gen und aufrecht erhalten wird, wihrenddem das grosste
zugte Eigenschaften derselben folgende Bereiche von Verhdlt-  Mass an Rotation dasjenige ist, oberhalb welchem Luft in die
nissen und Abmessungen bei der Ausbildung und Anordnung ° Schmelze, die geriihrt wird, hereingezogen wird. Diese Werte

eines Fliigelrades der dargestellten Ausfithrungsform einge- sind durch den Durchmesser d des Fliigelrades bestimmt, Das.
halten.: optimale Mass an Rotation ist dasjenige, welches eine gute
Wirbelstromung erzeugt, ohne dass ein iiberméssiges Spritzen
Verhiltnis Bereichs- Bevorzugter des Metalles und Verlust desselben erzeugt wird oder das fiir
oder Abmessung  grenzen Bereich 53 eine Erosion, d.h. Abtragung entweder der feuerfesten Aus-

kleidung des Tiegels oder des Werkstoffes, aus dem das Flii-
gelrad gefertigt ist, verantwortlich wire. Setzt man ein Fliigel-

d/D 0, 1- 0,6 0,15 -0,40 rad ein, das ein d/D-Verhéltnis innerhalb des bevorzugten Be-
h/H 0, 1- 0,7 0, 20,40 reiches von 0,15-0,40 aufweist, ist es zur Zeit bevorzugt, ein
Y 0,12- 0.75H 0,4H-0,6H 60 solches Fliigelrad mit einer Drehzahl von ungefihr 100-300
(¢) 0° —45° 300 —40° upm zu rotieren. Jedoch kdnnen Drehzahlen ausserhalb die-

ses Bereiches ebenfalls verwendet werden, solange sie die er-
wiinschte Wirbelstromung erzeugen, ohne dass ein iiberms-
sig grosses Spritzen stattfindet. Die Verwendung eines seitlich
65 zur Mittelachse des Tiegels angeordneten Fliigelrades, das
Obwohl zufriedenstellende Ergebnisse erhalten werden schrig verlaufende Fliigel, d.h. Fliigel mit einem Anstellwin-
koénnen, wenn das Fliigelrad in der Mitte angeordnetist oder kel aufweist, welches Fliigelrad im oben genannten Drehsinn
auch, wenn das Fliigelrad nur eine Kleine Strecke von der Mit-  gedreht wird, hat sich als besonders zufriedenstellend zum Er-
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zeugen der stabilen Wirbelstrémung mit einer stark wirksa-
men Kombination von axialen und radialen Strémungskom-
ponenten herausgestellt, welches das Eindringen der festen
Fluoraluminiumteilchen in die Metallschmelze unterstiitzt
bzw. fordert.

Wihrenddem die Aluminiumschmelze mit AlF;-Pulver
behandelt wird, setzen sich die Alkalimetalle und Erdalkali-
metalle mit AlF; um, um gemischte alkalische kryolithioniti-
sche Zusammensetzungen bzw. Stoffgemische zu bilden, bei-
spielsweise NasAl3F 4, NayLiAlFg, und L13Na3AIZF1 5. Diese
Stoffe bzw. Gemische oder Gemenge, die einen verhiltnis-
midssig tiefen Schmelzpunkt aufweisen, kénnen sich sehr ein-
fach ansammeln oder kénnen sehr einfach an den Wénden
des Tiegels anhaften oder auf der Oberfléche der Metall-
schmelze schwimmen, an welcher Stelle sie sich mit Metall-
oxid oder Teilchen des Elektrolyten des Tiegels umsetzen,
welche Stoffe nach dem Ausschopfen, d.h. Entleeren der
Elektrolysisreduktionszellen immer vorhanden sind. Bei ei-
nem nachfolgenden Uberfiihren von Metall mittels eines Ab-
schopfens bzw. eines Ablassens verbleibt der grosste Anteil
dieser Stoffe bzw. Stoffzusammensetzungen innerhalb des
Tiegels und werden damit von der Aluminiumschmelze ge-
trennt.

Obwohl es erwiinscht ist, ein AIF,; hoher Giite fiir ein
schnelles Umsetzen mit den Alkalimetallen zu verwenden,
konnte ein h6heres Zugabeverhéltnis von AlF;-Al ein Pulver
kleiner Giite ausgleichen. Andere Gemische, welche verwen-
det werden konnen sind A1F3 kleinerer Giite (z.B. A1F3 ge-
mischt mit AL,O3) oder ein Elektrolysenbadstoff der einen
hohen Uberschuss an AlF; (d.h. Na;AlF, mit einem Uber-
schuss an AlF;) enthdlt.

Um die Erfindung noch weiter zu erldutern wird nun auf
die folgenden Beispiele Bezug genommen:

Beispiel 1

130 kg-Proben einer Aluminiumschmelze mit einem Rein-
heitsgehalt von 99,7%, die zwischen ungefihr 20 und 25
p.p.m Li enthielten wurden mit festem AlF; behandelt, bis zu
einer Siebfeinheit — 35 gemahlen, wobei jedes der nachstehen-
den Verfahren durchgefiihrt wurde:

A. 300 g AlF; Teilchen der Oberfliche der Schmelze zuge-
geben ohne ein Umriihren.

B. 200 g AIF; Teilchen der Oberfldche der Schmelze zuge-
geben, wobei die Schmelze mittels eines Rotors umgeriihrt
wird, der mit 900 u.p.m. rotiert; ohne Erzeugung einer Wir-
belstrémung.

C. 300 g AlF; Teilchen in der Schmelze unterhalb ihrer

Oberfliche durch eine Graphitlanze eingebracht, wobei Stick-

stoff als Trégergas verwendet wurde.

D. 200 g AlF; Teilchen wie in C. eingebracht, wobei je-
doch die Schmelze mittels eines Rotors umgeriihrt wird (ober-
halb des Mundstiickes der Lanze angeordnet), welcher Rotor
mit 900 u.p.m. rotiert.

E. 200 g (E-1) und 300 g (E-2) AlF; Teilchen der Oberfla-

che der Schmelze hinzngegeben, wihrenddem in der Schmelze

eine stabile Wirbelstrémung erzeugt und beibehalten wird,
wozu ein Riihrwerk verwendet wird, das mit 225 u.p.m. ro-
tiert, dies gemiss des vorliegenden Verfahrens.

Bei einer weiteren Ausfithrung (F) wurde kein AlF; ver-
wendet, jedoch wurde die Schmelze umgeriihrt (ohne dass ei-
ne Wirbelstromung erzeugt wurde) indem ein Rotor verwen-

det wurde, der mit 900 u.p.m. dreht. Die Ergebnisse waren die

folgenden:

6
Vorgang Li(p.p.m) verbleibend nach einer Behandlungs-
dauer von:
0 Min.
5 (Beginn) 3Min. 6Min. 9Min. 12Min.
A 24 14 9 6 4
B 22 10 7 5 3
C 23 9 4 -2 |
10D 15 7 2 I 1
E-1 20 2 2 1 1
E-2 24 3 2 1 |
F 22 16 14 12 11

15 Die Vorginge, die eine Ausfithrung des vorliegenden Ver-

fahrens sind (E-1 und E-2) brachten eine merkbar schnellere

Verminderung des Gehaltes an Lithium denn irgendwelcher

anderer Vorgang, um das Ausmass an Lithium, das nach 9

Min. (1 p.p.m.) mittels der Vorgéinge gemdss des vorliegenden

20 Verfahrens erreicht wurde, wurde nur durch das Vorgehen
(D) erreicht, bei dem in Kombination ein Einbringen und ein
Umriihren verwendet wurde, wobei das urspriingliche Aus-
mass an verunreinigendem Lithium viel tiefer war.

Die Abmessungen und die Anordnung des Riihrwerkes,

25 d.h. dessen Fliigelrades in diesem Beispiel waren die fol-
genden:

Der Durchmesser des Fliigelrades d, betrug 12,5 cm und
das Fliigelrad war ein vierbldttriges Fliigelrad, wobei die Flii-
gelhohe 8,8 cm betrug und die Fliigel um einen Winkel von

30 35° zur Vertikalen schiefwinklig angeordnet war.

Der Durchmesser des Tiegels betrug 50 cm und die Werte

von Hund x waren 37,5 cm bzw. d/2.

Beispiel 2
Indem eine Vorrichtung der Ausfiihrung verwendet wur-
de, die in der Zeichnung gezeigt ist, welche Vorrichtung einen
zylindrischen Tiegel aufweist, der einen Innendurchmesser
von ungefihr 160 cm und ein Nennfassungsvermdgen von un-
gefdhr 4500 kg Aluminiumschmelze aufweist, wurde eine Fol-
40 ge von Mengen schmelzfliissigen Aluminiums, das jeweils mit
Lithium und Natrium verunreinigt war, gemdss des vorlie-
genden Verfahrens behandelt. Bei jedem Versuch bzw. in je-
dem Fall war der Tiegel mit dem schmelzfliissigem Alumini-
um bis zu einer Hohe von 100 cm angefiillt und es wurde AlF;
45 Pulver in einen Mengenstrom von ungefahr 1,7 kg pro metri-
sche Tonne Aluminium der Oberflidche des schmelzfliissigen
Aluminiums zugegeben. Ein Fliigelrad mit schrigstehenden
Fliigeln, die eine Fhigelh6he von 25 cm aufwiesen, und wel-
ches Fliigelrad einen Durchmesser von 45 cm aufwies, wurde
50 in die Aluminiumschmelze eingetaucht, wobei das Fliigelrad
eine Exzentrizitét, d.h. eine seitlich verschobene Stellung von
20-30 cm (vorzugsweise 22,5 cm) aufwies, wobei der Mittel-
punkt der Fliigel des Fliigelrades 37,5 cm oberhalb des Bo-
dens des Tiegels angeordnet war, derart, dass die oberen Réi-
55 der der Fliigel in der Mitte zwischen dem Spiegel der Schmel-
ze und dem Boden des Tiegels angeordnet waren (womit ent-
sprechend die Fliigel vollstdndig in der unteren Hélfte der
Schmelze angeordnet waren); in jedem Fall bzw. bei jedem
Versuch wurde das Fliigelrad wihrend 10 Minuten in einer
60 Drehzahl zwischen ungeféhr 130 und 135 u.p.m. rotiert, um
eine stabile Wirbelstrdmung zu erzeugen und aufrechtzuer-
halten. Die Art und Weise der Zugabe der AlF; Teilchen und
die Temperatur der Metallschmelze wurden von Priifung zu
Priifung unterschiedlich gehalten. Die Ergebnisse 20 aufein-
65 anderfolgender Priifungen waren die folgenden.:

35
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Die Daten zeigen die nachteilige Einwirkung einer erh6h-  kron, 75% grosser als 65 Mikron. Bei diesen Behandlungsver-
ten Metalltemperatur im Bezug auf die Wirksamkeit der Ent-  fahren enthielten die Tiegel jeweils ungefdhr 3,500 kg ge-
fernung von Lithium, welches einem thermodynamisch ge- schmolzenes Aluminium. Ein Fliigelrad mit 3 Fligeln mit ei-
steuerten Lithiumgleichgewicht zwischen dem Fluoridstoff nem Winkel zur Vertikalen der Fliigel (Winkel ®) von 35°, ei-
und dem Metall zuzuschreiben ist, welches ein 100% wirksa- nen Durchmesser (d) von 46 cm und eine Fliigelhohe (h) von

mes Entfernen von Lithium aus dem heissen Metall verhin- 25 cm wurde verwendet und in Drehung versetzt, um eine sta-
dert; eine gleiche Wirkung konnte fiir Natrium nicht beob- bile Wirbelstrémung zu erzeugen und aufrecht zu erhalten;
achtet werden, weil Natrium den héheren Dampfdruck auf- Die Verhiiltnisse d/D und h/H betrugen jeweils 0,25 und die
weist, welcher das Entfernen des Natriums unterstiitzt. maximale Behandlungsdauer betrug 6 Minuten. Die Exzen-

Fiir die 20 Priifungen, die in der vorstehenden Tabelle an- , trizitét des Fliigelrades, d.h. dessen Seitenstellung x betrug
gefiihrt sind, war die durchschnittliche Wirksamkeit im Bezug ~ d/2. In jeder Priifungsfolge wurden mehrere Tiegel behandelt.
auf das Entfernen von Lithium nach einer Behandlungszeit Aus Vergleichsgriinden wurde eine Folge (Folge 1) ohne Ver-
von 10 Minuten 93%. Dieses entspricht einem Lithiumanteil ~ wendung von Fluoraluminium durchgefiihrt. Die verbleiben-
(fiir das behandelte Metall) der zufriedenstellend ist,d.h. fiir ~ den 6 Folgen der Behandlung waren Ausfiihrungen des erfin-
die meisten Zwecke unterhalb des maximalen annehmbaren ;5 dungsgeméssen Verfahrens. In den Folgen 2-5 wurde die ge-
Grenzwertes. samte Menge Fluoraluminium beim oder vor dem Beginn des

Riihrens hinzugegeben; in den Folgen 6 und 7 wurde !/3 des
Beispiel 3 Fluoraluminiums bei Beginn des Riihrens zugegeben, !/3 nach

Mehrere Behandlungsfolgen wurden in fahrbaren Tiegeln  einer halben Minute und ein drittes Drittel nach Ablauf einer
in Aluminium durchgefiihrt, welches Aluminium aus Elektro- 5 Minute nach Beginn des Riihrens. Das Metall in den Tiegel
lysisreduktionszellen in die Tiegel iiberfiihrt worden war. Das  der Folgen 7 enthielt urspriinglich 101 p.p.m. Magnesium;

verwendete Fluoraluminiumpulver (92% Gew.-% AlFs, un-  das Metall in den anderen 6 Folgen enthielt weniger als 10
gefihr 8 Gew.% Al,0;) wies ein Schiittgewicht von 1,5-1,7 p.p.m. Magnesium.
g/cm® auf und die Verteilung der Korngrésse war die fol- Die Ergebnisse waren die folgenden:

gende: 25% grosser als 100 Mikron, 50% grosser als 80 Mi- 25
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Die Folgen 1 illustrieren das Entfernen von Alkalimetal- wenn Mg vorhanden ist, sogar in einer Konzentration, die
len aufgrund ausschliesslich des Umriihrens des Aluminiums.  grosser ist als die anderen Alkalimetalle, dieses Mg die Wirk-
Die héhere Wirksamkeit im Bezug auf das Entfernen von Na-  sambkeit des Verfahrens nicht spiirbar beeinflusst. Der Grund,
trium nach 3 und 6 Minuten (61% und 72%) verglichen mit dass in diesen Priifungen Mg vorhanden war, war die Ver-
der kleineren Wirksamkeit in Bezug auf das Entfernen von wendung eines LiF-MgF, Elektrolyten in den Elektrolysisre-

w

Lithium (15% und 19%) ist dem viel kleineren Dampfdruck duktionszellen. Das Vorhandensein von Magnesium im Me-
von Lithium im Vergleich mit Natrium zuzuschreiben. In der tall aufgrund anderer Griinde (z.B. Verunreinigungen, die
Tat weist Natrium bei Umgebungsdruck einen Siedepunkt von Al-Mg Legierungen stammt) konnte auch toleriert wer-
von 882 °Cim Vergleich mit 1,329 °C fiir Lithium auf. den. Falls jedoch die Mg-Konzentration ansteigt, miisste die
Die Folgen 2, 3 und 4 vergleichen die Auswirkung der 10 Zugabe von AlF; entsprechend gedndert werden, so dass eine
Menge von AlF; im Bezug auf die Entfernung von Natrium bleibende Wirksamkeit im Bezug auf das Entfernen von Li-

und Lithium. Es ist ersichtlich, dass ein Erhohen des Mengen-  thium und Natrium aufrecht erhalten wird.
verhéltnisses kg AlF;/metrische Tonne Al von 0,7 bis 3,3 eine
spiirbare Auswirkung auf das Entfernen von Lithium auf-

weist. Diese Wirkung ist im Bezug auf Natrium nicht so stark 15 o . Beispiel 4 . R
augenfillig, weil ein schnelleres Entfernen von Natrium auf- In zwei weiteren Priiffolgen, in welchen dieselbe Ausri-
grund von lediglich Oxidation erfolgt. stung verwendet wurde, die in den'{ BEISplel' 3 .besc.hneben ist,
Die Folgen 5 sind dieselben wie die Folgen 3 mit der Aus- wurden Gruppen von fahrbarg:q Tiegeln, die jeweils 1'1.ngef£ihr
nahme, dass die Drehzahl, u.p.m. von 100 zu 150 erh6ht 3400 kg geschmolzenen Aluminiums enthielten, geméss der
wurde. Dieses erhdhte die Wirkungszeit im Bezugaufdas 20 vorliegenden Erfindung behandelt. Jedem Tiegel wurde AlF;
Entfernen von Natrium und Lithium von 89% zu 92%, bzw. Pulver in einem Ausn}ass von2,0kg A}F 3/metrlsc}1e T'onne
74% zu 85%. Die Folgen 6 zeigen den Einfluss einer nachfol-  Alin drei gleichen Teilen zugegeben, ein erster Teil beim Be-

genden Zugabe von AlF; Pulver auf die Menge Alkalimetalle, ~ gin, ein zweiter 30 Sekunden nach dem Beginn des Riihrens
die entfernt wird fiir 7 fahrbare Tiegel. Es ist ersichtlich, dass ~ und der dritte Teil nach Ablauf einer Minute nach Beginn des
dieses ebenfalls zu einer ErhShung des Ausmasses des Entfer- 25 Riihrens. Das Rithren wurde 6 Minuten lang bei 175 u.p.m.

nens beihilft, moglicherweise, indem die Kontaktfliche zwi- durchgefiihrt, wobei eine stabile Wirbelstromung wie in der
schen dem Pulver und dem Aluminium erh6ht wird (die Zu- Priifung 6 des Beispieles 3 erzeugt und aufrechterhalten
gabe einer grossen Menge AlF; in einer Charge kann bewir- wurde. Das behandelte Metall der einen Folge wurde zum
ken, dass sich das Pulver zusammenballt und damit die wirk- Herstellen einer ersten Legierung verwendet (die bei der Alu-
same Beriithrung mit dem Aluminium vermindert wird. 30 minium Association als AA-1350 definiert ist) und das behan-
Die Folgen 7 zeigen den Einfluss von Mg Metall, das zu- delte Metall der zweiten Folge wurde zum Herstellen einer
sétzlich zu Li, Na und Ca vorhanden ist. Der Gehalt an Mg zweiten Legierung verwendet (von der Aluminium Associa-
betrug nach einem 3-miniitigen Umriihren 46 p.p.m. (54% tion als AA-5154 definiert). Nach dem Herstellen der Legie-
entfernt) und nach einer Umriihrdauer von 6 Minuten 30 rung wurde der Anteil an Alkalimetall und an Erdalkalime-

p.p.m. (70% entfernt). Daraus kann geschlossen werden, dass 35 tall gemessen. Die Ergebnisse waren die folgenden:

Durchschnittliche Analyse
Hergeétellte Gesamtgewicht Vor der Nach der % Entfernung Vor dem Giessen
Legierung des behandelten Behandlung  Behandlung (Nach dem
Metalles ppm Ppm Legieren) ppm
(metrische Tonnen)
AA-1350 7.1 (21 Tiegel) Na-29 1.7 94% <1
Li-17 2.6 85% 0.2
Ca-2 <l - <1
AA-5154 85 (25 Tiegel) Na-37 2.1 94% <1
Li-17 2.7 84% 0.6
Ca-3 <1 <1
o Beispiel 5
Es ist ersichtlich, dass die Wirksamkeit dieselbe Grossen- 60 Indem wieder dieselbe Ausriistung und dasselbe AlF; Pul-
ordnung wie die der Priifung 6 des Beispieles 3 aufweist. Es ver gemiss den Beispielen 3 und 4 verwendet wurden, wurde
kann auch ausgeschlossen werden, dass die Konzentration schmelzfliissiges Aluminium in fahrbaren Tiegeln, von denen
von Natrium und Lithium nach der Behandlung weiterhin jeder 3500 kg Aluminium enthielt, wihrend 10 Minuten bei

abnimmt. Dieses kann verschiedenen Bearbeitungen des Me- 100 u.p.m. geriihrt, wobei eine stabile Wirbelstromung er-
talles und anderer darauf einwirkender Einfliisse zugeschrie- 65 zeugt und beibehalten wurde. Nach der Behandlung wurde
ben werden (Uberfiihren, Legieren, Rithren, Warmen, beiei-  das Metall fiir 10 Minuten stehen gelassen und darauf der An-
ner Temperaturhaltung etc.), welche Einwirkungen das Oxi- teil an Alkalimetallen gemessen. Die Ergebnisse waren die
dieren der Alkalimetalle im Ofen beschleunigen. folgenden:
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Analyse (p.p.m.)
Wihrend der 10 Min. nach der
Behandlung (Min.) Behandlung
Prifung  AlF; Temp. Beginn 6 10
Nr. kgs/Tonne (°C)
A 2.0 760 Li 18.3 6.0 3.6 3.1
Na 43 9.0 4.0 3
B 2.6 825 Li 15 43 2.7 2.5
Na 40 5 2 1

Die beobachtete weitere Abnahme des Gehaltes an Al-
kalimetallen, nachdem das Riihren beendet worden war,
kann durch das hohe Mass der Wirksamkeit der AlF;-reichen
Umsetzungserzeugnisse, die in Beriihrung mit dem schmelz-
flitssigen Aluminium standen erkldrt werden. Sogar, falls die-
ses Abnehmen dieser Alkalimetalle wihrend des Stehenlas-
sens nach der Behandlung nicht stark wichtig ist im Vergleich
der Verminderung des Gehaltes wihrend der Behandlung
selbst, ist dennoch zu schliessen, dass wihrend des Haltens
der Schmelze im fahrbaren Tiegel zwischen der Behandlung
der Schmelze und dem Uberfiihren zum Gussofen die Gefahr
einer Riickumsetzung (Aufnahme alkalischer Metalle) nicht
vorhanden ist. Dieses wiirde nicht der Fall sein, falls die Al-
kalimetalle entfernt werden wiirden, indem eine Behandlung
mit Chlorgas, d.h. eine Umsetzung mit Chlorgas durchge-
fiihrt wiirde.

Beispiel 6

Um die Auswirkung der Schrégstellung der Fliigel des
Fliigelrades zu erldutern, wurde eine Folge Priifungen mit
Proben von jeweils 125 kg schmelzfliissigem Aluminiums mit
einem Reinheitsgrad von 199,7% bei einer Temperatur von
825 °C durchgefiibrt, wobei ein Fluoraluminiumpulver mit
einer Korngrosse entsprechend einer Siebfeinheit von —35
Mesh zugegeben wurde, wobei die Zugabe im Verhéltnis 0,8
kg/metrische Tonne Al betrug. Es wurden Fliigelrdder mit
Fliigeln unterschiedlicher Winkel zur Vertikalen verwendet.
Injedem Falleward = 1,5cm; h = 11 cm; d/D = 0,25; und
h/H = 0,25 und x = d/2. Das Riihren wurde wihrend 6 Mi-
nuten bei 250 u.p.m. durchgefiihrt. Die Ergebnisse waren die
folgenden:

35

40

45

Winkel, dermit  Lithium Konzentration

Anzahl der Vertikalen  ppm (% Entfernung)

Fliigel eingeschlossen 50
ist® Zeitdauer des Riihrens — Min.

Beginn 3 6

4 0° 27 13(52%) 11 (60%) 5

4 30° 40 12(70%) 8 (80%)

4 35° 26 5@81%)  3.5(86%)

4 45° 26 4(85%) 3 (88%)

3 35° 26 4(85%) 1 (96%) ¢

Ein Vergrossern des Anstellwinkels echohte die prozen-

tuale Entfernung von Li nach 3 und 6 Minuten und die An-
65

zahl Fliigel schien ebenfalls die Wirksamkeit des Entfernens

zu beeinflussen.

Beispiel 7

Eine kiinstliche Mischung, die jeweils 50% Kryolit
(Na3AlF4) und AlF; (Gewichtsverhéltnis von NaF/AlF; =
0,43) enthielt, wurde hergestellt, indem man diese zwei Stoffe
zusammen brachte und dann zu einer Korngrosse entspre-
chend einer Siebfeinheit von — 35 Mesh mahlte und darauf
zur Behandlung des schmelzfliissigen Aluminiums entspre-
chend des vorliegenden Verfahrens verwendete. Es wurden
zwei Proben Aluminium von jeweils 150 kg bei jeweils 825 °C
behandelt, indem ein Rithrwerk verwendet wurde, das vier
Fliigel aufwies, wobei ein Winkel ® von 30° und ein Durch-
messer (d) von 12,5 cm gewahlt wurde; Hohe der Fliigel h war
11 cm und der, in welchem die Behandlung durchgefiihrt wur-
de, war derart bemessen, dass die Verhéltnisse D/d und h/H
jeweils = 0,25 waren; bei einer der zwei Priifungen wurde ein
Fluorid enthaltender Stoff verwendet, der aus 85 Gew.-%
AlF; und 15 Gew.-% Al,O; bestand und die andere wurde
mit dem oben erwdhnten Kryolit-Alf; Gemisch verwendet,
wobei beide in einem Anteil von 2,0 kg pro metrische Tonne
Aluminium zugegeben wurde. Die Ergebnisse waren die fol-
genden:

Lithium-K onzentration (ppm)

?nltlilzlt ender el Dauer des Rithrens (min).

Stoff Beginn 1 2 3 4 5

85% AlF,; 21 63 38 25 1.5 1.0

15% Al,O4 (88%) (95%)
50% AlF;/ 30 75 36 24 1.5 1

50% Na;AlF, (92%) (> 97%)

Die hohe Wirksamkeit des AIF;/Na,AlF; Gemisches ist
méoglicherweise der Bildung von Phasen mit einem tiefen
Schmelzpunkt (ungefihr 700 °C) zuzuschreiben. Dieses Ge-
misch schmilzt daher, nachdem es in Beriihrung mit dem
schmelzfliissigen Aluminium gekommen ist, so dass eine
Fliissigkeit-Fliissigkeitsumsetzung und nicht die Feststoff-
Fliissigkeitsumsetzung mit dem AlFs-Pulver stattfand, wel-
ches die Verdiinnung des Fluoraluminiums ausgleicht.

Zusétzlich wurde Fluoraluminiumpulver in Mischungen
mit einem grossen Bereich unterschiedlicher Teilchengrossen-
verteilung verwendet, wobei die durchschnittliche Abmessung
der Teilchen sich zwischen 1 und 0.05 mm bewegte.
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