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Verfahren zur Herstellung von relnem, wasserfrelen Alumlnlum- 4
chlorid :

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung bet:ifft ein Verfahren zur Herstellung von :eLQ'
nem, wasserfreien Aluminiumchlorid durch Thermdchlofierung .
aluminiumhaltiger Rohstoffe, in denen das Aluminium in Slllkar
tischer und/oder oxidischer Bindung vorliegt. '

‘Bekannte technische Losungen

Bei der Thermochlorierung von Rohstoffen der oben beschriebehen‘
Art werden neben Aluminium gleichfalls Elsen, Titanium und Sill—‘
zium als Chloride verfluchtlgt Eine nachtrigliche Trennung der
‘Chloride ist insofern schwierig und aufwendig, als einerseits
das Eisenchlorid zum Teil als komplexe Verbindung gemeinsam:
mit dem Aluminiumchlorid kondensiert und durch fraktionierte
Kondensation nicht ausreichend quantitativ vom AlCl3 abgetrennt
werden kann (Z. anorg. allg. Chem. (1975), Nr. w4, S, 151~ 159,

- Proc. austral. inst. metals (1979), Nr. 269, 8. 29-35), und
andererseits wegen der hohen 510 —Antelle im Rohstoff Skono= ’ _
misch nicht vertretbare Chlorverluste durch SlCl4 auftreten. .

Bine Relhe von Verfahren zur Elsen—AlumlnlumrTrennung geht

von FeCl3-haltigem Aluminiumchlorid'aus,.wobei durch Re@uktion:?f
mittels fester (4l, Fe), geschmolzener (Pb) oder auch gasfor-

- miger (H,) Reduktionsmittel das leicht flichtige Eisen(III)- -
'; chlorid in das schwer fluchtlge disen(II)chlorid bzw. Pe=~le~ -
tall iberfiihrt wird. Letztere bleiben bei der anschlleﬁenden:"
Sublimation im Rickstand, wahrénd ein mehr oder wenlger reraf:-
nes AlCl3 als Sublimat gewonnen wird (AS 22 61 941).

Bei einer Arbeltswelse in Schmelzen ist der Kontakt des El— o
sensalzes mit dem zur Reduktion dienenden Metall erschwert,_
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- In den Féilen,'wo eine Reduktion bis zum Eisen angestrebt -

~ wird, kommt die Umsetzung schon zum Stillstand, nachdem sich
eine dinne Eisenschicht auf dem Reduktiohsmittel abgeqetzt |
hat. Deshalb ist ein unverhdltnlsmaﬁlg grofer UberschuB an
.jReduktionsmetall anzuwenden,‘um selbst geringe FeClB-Mengen
-umzusetzen. o ~ . \

Die Gefahr der Passivierung der Reduktionsmitteloberfléche
besteht auch dann, wenn dampffdrmiges Rohaluminiumchlorld o
‘unter Umgehung einer Schmelzphase unnittelbar mlt den genann-
ten Metallen 1n Kontakt gebracht wird.

Die durch dlese Reduktlonsmethoden erreichbaren Reinheitsgra-
~de bleiben im Hlnblick auf eine Welterverarbeltung des Alu-
miniumchlorids in einer Schmelzfluﬁelektrolyse unbefriedlgend,

da noch immer ein Wert von ca. 0, 3 % Fe im raffin1erten Produkt
zuruckbleibt..

Ausreichende Reinheiten (< 0,0001 % Fe 03) sind demgegeniiber
durch eine Gasreaxtlon ‘zwischen elsenhaltlgen Rohaluminium—
‘chloriddampfen ‘und Wasserstoff im Temperaturbereich zw13chen
700 bis 1000 °c erzielbar (A3 22 61 941). Dem Chloriddampf ,
'w1rd dabei etwa 40 % Wasserstoff zugesetzt, der das Fef‘l3 zum .
metallischen Eisen reduziert. Das Eisen f&llt in auBerordent-
lich feinkérniger Verteil&ng aus und ist nachtraglich aus dem
kondensat abzutrennen. Der Gebrauch von ‘Wasserstoff und. die
damit verbundenen Aufwendungen fiir die Reaktorsicherheit, die
okonomische Belastung durch hohe Kosten fir den Wasserstoff
und fiir eine nachzuschaltende zweite Verfahrensstufe zur
Eisenabtrennung durch Magnetscheidung stehen jedoch auch die-
sem Vorschlag ent*egeﬁ und haben eine technische Nutzung bis-
lans verhlndert. -

heben Verfahren Zur nachtragllchen Reinigung des Rohalumi-
nlumchlorids sind auch Vorschlage unterbreitet worden, die
eine ulsen—AlumlnLumrTrennung durch Vorchlorlerung vorsehen.
Reynolds und Williams (05 29 03 446) geben eln &welstuflges .

Chloxlerunmsverfahren fir die Verarbeltung A1203—haltlmer Flug-

aschen an. Dabei werden zundchst die im feinkdérnig anfallen—
den. Rohstoff entualtenen Kagnetitanteile durch Magnetabschei-
‘dunﬁ abnetrennt sowie der eisenabgereicherte Peststoff unter



Ay
v | : . .

Zumischung von Salzsaure pelletiert und.getrocknet;~Die;an+

~schlieRende Chlorierung erfolgt in ginem Chlorierungsgasgeélﬁ"

misch bestehend aus Chlor und Sauerstoff. Dabei ist es zwar

moglich, die Mitverfliichtigung des Aluminiums weltuehend zu‘f'

- unterdriicken, jedoch bleibt bei einem Fe20f4Umsatz von 90 .
bis 95 % die Hisenabreicherung auch in diesem Fall zu Q"e:r:i.ng,
um eine aufwendige Nachrelnlgung des in elner ‘zweiten Chlo-

rierungsstufe geblldeten Aluminiumchlorids zu vermelden.“,_‘

Nachteilig ist weiterhin die Anwendung von teurem Sauer-
stoff in einer Menge von ca. 50 % des Chlorlerungsgases sowie
eine Arbeitsweise bei relativ hohen Temperaturen von mehr als.
950 .

Bekannt ist weiterhin ein zwei- oder mehrstuflges bhlorle—
runbsverfahlen fir aluminlumhaltlge ?ohstoffe mlt wenlger als
8 % Fe 0 3 nach Weston (USP 4 277 4465 08 30 33 771 A1 bel

~dem zur Enteisenung des Rohstoffes in der ersten Chlor1erungs~ '

stufe ein Chlorlerungsmlttel verwendet wird, das uberw1egend
gasfbrmiges Aluminiumchlorid enthilt. Vorzugswelse w1rd das’
hierfiir erforderliche Aluminiumchlorid in einer zweiten Chlo~»
rierungsstufe gebildet, in der der vorchlorierte Feststoff

nit Chlor oder Phosgen in Gegenwart eines Reduktlonsmitte;sﬁwﬁw'

zur Reaktion gebracht wird.

Der Gebrauch von AlCl3 als Chlorlerungsmlttel fiir dle im

- Rohstoff enthaltene Fe203-homponente fihrt zu Alumlnlumver-

- lusten bei unvollsténdiger AlClB-Umsetzung; Dementsprechend:
sieht das Verfahren eine AlClB—Ruckgew1nnung aus dem FeCl.-.
AlClB—kondensat und die Riickfiihrung des AlCl3 in den Chlo- -
rierungsprozeB vor. Die Elsen-Alumlnlum-Trennung erfolgt .
durch mehrstufige Sublimation und Kondensatlon unvollstén-
dig. Neben der dlrekten Verarbeitung der eisenhaltigen Alu—
mlnlumrohstoffe durch Chlorlerunm wird in einer bevorzugten
,Arbeltswelse des Verfahrens die magnetlsche Vorabtrennung des
Bisens vorgeschlagen. Dazu wird der Rohstoff naR aufgemahlen
und anschlieBfend einer Magnetscheidung unterworfen. Die: mag-
netische Fraktion wird verworfen und der nlchtmagnetische
Riickstand getrocknet, granuliert, kalziniert und danach chlom"
riert. Diese mehrstufige Rohstoffvorbehandlung kompliz1ert
einerseits das Gesamtverfahren und fiihrt daruber hinaus durch

!
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_dLe Elnfugung einer naBmechanlschen ProzeBstufe Zu einem hohe—
- ren bnergieverbrauch.

Trotz magnetischer Vorabtrennung gelingt ‘es nach den vorge-
schlagenen Verfahren nicht, den . EBisengehalt 50 weit abzusen—
ken, daB ausreichend reines 'Aluminiumchlorid in der zweiten

" Stufe der Ghlorierung erzeugt werden kann. Die erreichbaren
mndgehalte von 0,3 bis 0,8 % Bezo3 nach der Vorchlorierung
charakterisieren deutlich die mangelnde Wirksamkeit des Ver-
fahrens, dessen dargestellten Nachtelle einer technischen Rea~
llslerung bisher entoegenstehen.

Ein weiteres Selekt1v1tatsproblem bei der Herstellunc von
wasserfreienm Aluminiumchlorid aus silikatischen Aluminium
“rohstoffen und Zwischenprodukten betrifft die Trennung von
Aluminium und Silizium. Zwar gelingt hier im Gegensatz zum

- Eisen eine nachtragliche Trennung der Chloride auf Grund aus~
reichend unterschiedlicher Dampfdriicke auf relativ unkompli-
z1erte WJeise und geniigend selektiv, doch wird bei der Chlo~-

' rierunv der Rohstoffe die mlOE-Komponente in einem solchen
Unfang mitverfluchtlgt, daB nur durch eine komplizierte Chlor-
ruckgewinnung aus dem 81014 und Riickfiihrung in den Chlorie~
‘rungsprozeB der Verbrauch von Chlor in Grenzen zu halten lst.
Ausgehend davon zielen die diesbeziiglichen Verfahren auf die
' Unterdriickung der Si0 ~M1tchlorlevung, de h., auf eine Erh&-
hung der Al—bl—Selekt1v1tat in der Chlorlerunﬁsstufe selbst.
Dabel werden prinzipiell zwei Wege bgschrltten: elnmal die
Aktivierung der A1203-Chlorierung und andererseits die Hem~
mung der Si0 -Mitverflﬁchtigunw durch entsprechende Zusiatze
oder eine spezielle Vorbehandlung der Rohstoffe.

Es ist bekannt, daB durch eine Rohstoffvorbehandlung mit
balz-, Salpeter~ und Schwefelsaure oder durch ein azeotropes
Gemlsch derselben Reagenzien eine betrachtliche Beschleuni-
gung bei der Chlorlerung des kalzinierten Feststoffes erzielt
wird (WP 153 358), so daR die Chlorierung bei verminderter
Temperatur vorgenommen werden kann. Dariiber hlnaus erhoht sich
die Selektivitat der Aluminiumchlorierung gegeniiber einer Ar-
beitsweise ohne Saurevorbehandlung. Im verfliichtigten Produkt

‘soll ein Molverhaltnls NAlCl

) : NSiCl4 von ca. 9,5 e?relcht



. werden. Bine vollstandige Unterdriickung der'SiOz-Chlor}erung

gelingt jedoch nicht. Zum anderen ist nachteilig, daB nit
-der nafichemischen Rohstoffvorbebandlung zusatzliche Verfah— vf
rensstufen notwendig werden und die Weiterverarbeitung des
feuchten Rohstoffes erhdhte Warmeaufwendungen erforderlich
macht.

Es ist weiterhin bekannt, da8 die Al-Si-Selektivitit bei der
Chlorierung der genannten Rohstoffe und Abprodukte durch Zu~
sdtze von 3alzen der Alkali- und Erdalkalimetalle, insbeson~
dere deren Chloride ,Sulfate, Sulfite, Carbonate und Phosphate
in unterschiedlichem MaBe verbessert werden kann (08 26 51 072;
Z. chim. prom. 10(1934), S. 62-64; letals und Materials an .
ietallurg. Rev 5(1971)5, S. 84-89; Metallurgical Transactlons
8 B(1977)3, S. 435—441). In dén meisten Fallen gelingt es,
die A1203-Umsetzung zZu beschleunlgen und die 8102-M1tch10-
rierung zu drosseln. Es ist jedoch alleln durch o. g. Zusétze
nicht moglich, 'die bloz—Mitchlorlerunw volllg zZu verhlndern.
Die Menge an Zusatzen findet dariiber hinaus dann eine Grenze,
wenn durch Bildung niedrig schmelzender Alkaliverbinduﬁgen"
‘SChmelZfluSSlge Phasen entstehen, die den weiteren Chlorle- ‘
rungsfortschritt hemmen. R

In einer Reihe weiterer Arbeiten werden Zusdatze von Kohlen-
stoff in verschiedener Form (aséhearme.Kohle, Koks, Holzkohlé;
Braunkohle) vorgeschlagen (0S 24 44 156; 08 20_29 103;

USP. 4 086 320). Dabei konnte nachgewiesen werden, daB der Zu—
satz eines kohlenstofftragers die Chloriérungsgeschwibdig—”
keit deutlich erhdht und unter bestimmten Bedingungen auch
‘die Al-Si-BSelektivitat im Vergleich zu kohlenstofffreien Sy-
stemen verbessert. Die Wirkung des:Kohlenstoffesrist dabei

in starkem MaBe vom Grad der Vermischung zwischen Kohlenstoff
und Rohstoff abhéngig, so dal entsprechende Misch-, Pelletier—
und Brikettierstufen der eigentlichen Chloriérung'vorzuschalé
ten sind. Die experimentellen Ergebnisse zeigen aber, daf al-
le1n durch &ohlenstoffzusatze auch unter optimalen Bedlngungen'
eine technisch ausreichende oelektiv1tat nicht errelchbar 1st.,‘

"BEs 1st welterhln bekannt, daf die 0102~Chlor1erung durch Zu=

satz von blCl zum Chlor;erungsmlttel_unterdruckt werden kann
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(USP 18 66 731), und es wird vorgeschlagen, die hierfiir beni-
tigte uiClq-Menge im Kreislauf zu fiihren. Zwar gelingt es auf
diese Wexse die SlOE-Mltchlorlerung vollig zuruckzudrangen,
" doch zeigt es sich, da8 der Zusatz von Smllz1umtetrachlor1d
. zZum Cl2—btrom sowohl die Ghlorlerungsgeschw1nd1gke1t von -
Ale3 als.auch den Grad der Umwandlung merkllch herabsetzt .
(Metalurg. Transactions 6 B(1976)9). Dieservor allem tech-
hischrékonomische Nachteil kann nach Martin und Wohlleber -
., (0S 28 06 719) beseitigt werden, wenn Siliziumtetrachlorid
gemelnsam nit aktivierenden FeststoffzuSdtzen, vorzugsweise -
Alkallchlorlden (NaCl, KCl) eingesetzt wird. Bs gelingt bei
dleser Arbeltswelse, die Chlorlerungsgeschwlndlgkeit des Alu~
miniums deutlich zu erhohen, the daf bei einem SlClq-Zusatz
von 9 bis 14 % eine Mitchlorierung die Sioz-Komponente in Kauf
genommen werden muB. Als Chlorierungsmittel werden gasformige .
Chlor—hohlenstoff-Verblndungen (COClZ, CCl ) verwendet. Der
Nachteil dieser Verfahrensweise besteht darln, daB als Chlo~ -
rierungsmlttel Chlorverbindungen zum Einsatz kommen, die die
Nutzung des Chlors aus der AlCl3 SchmelzfluBelektrolyse erst
iiber eine zwischengeschaltete Synthesestufe oder durch vor-
herige Umsetzung mit CO ermogllchen-

Ziel der Erfindung

v Ziel dieser B rflndung ist unter Vermeldung der blsher bekann~
 ten Nachteile die w1rtschaitllche Herste’lung von reinem, was-
,nerfrelem ‘Aluminiumchlorid durch Thermochlorierung aluminium-
'naltlger silikatischer Rohstoffe, insbesondere Ton und Kaolln,
wobe1 eine Abtrennung der ubrlgen Wertmetallinhalte und dle
Brzeugung wirtschaftlich verwertbarer Abprodukte durch ein
stofflich und energetisch optimiertes Gesamtverfahren in we-
nigen Verfahrensschritten erreicht wird, deren Arbeitsweise
durch hohe Raam—Zelt~Ausbeute, den Einsatz kostengiinstiger und
verfugbarer Zuschldge und Enerbletrdger gekennzeichnet ist.



Darlegung des Wesens der Erflndung

Ausgehend von den technlschen Ursachen der Mangel der bekann-,
ten Losungen liegt der Erfindung die Aufgabe zuvrunde, ein-
Verfahren zur Herstellung von wasserfreiem Alumlnlumchlorld
bereitzustellen, bei dem unter weitestgehender Ausnutzang '

des Chlors '

- die Elsen—AlumlnlumrTrennung unter Mlnlmlerung von Alum1~
nlumverlusten blS zur brzeugung eines praktisch eisenfreien
RohstoffSund :

- die Aluminlumr81llzlumrTrennung aus dem eisenfreien ZWISChen-
produkt ohne Mitchlorierung der Sloz—nomponente '

vorgenommen wird.

frfindungsgemd wird die Aufgabe wie folgt geldst:

1. Der Rohstoff wird im grubenfeuchten Zustand einer mechani—
schén und thermischen Vorbehandlung unterworfen, um das
aluminiumhaltige Material physikalisch und chemisch fur die
nachfolgenden Chlorlerungsprozesse vorzuberelten.‘)

2. Der mechanlsch und thermlsch aufbereltete Rohstoff wird in
: einer ersten Chlorlerungsstufe Zum Zwecke der vollstandigen
Verfliichtigung des BEisens mit dem Abgas der zweiten Chlo-
rierungsstufe zur Reaktion gebracht, wobei zZum Zwecke der
,blsen-AlumlnlumrTrennung zuvor das im uhlorlerungsgasge-
misch enthaltene gasfirmige Aluminiumchlorid durch Desubll-

mation ausgeschieden und abgetrennt wird,

3. Der eisenfreie Chlorlerungsruckstand der ersten Stufe wird
~in einer zweiten Chlorierungsstufe unter reduzierenden Be- .
dlnbunben mit Chlor behandelt, um den Aluminiuminhalt wei- -
testgehend zu verflichtigen, ohne daR es dabei zu eimer
,“nenhenswertén Mitchlorierung des SiO2 Komut .

4. Aus dem Chlorierungsabgas der ersten bhlorlorungsstufe wer—
den die in ihm enthaltenen Chlorlde in zwei Kondensations-
stufen getrennt abgeschleden. Die Si-Ti-Trennung erfolgt
durch Rektlflkatlon.

Dac FlleRblld des Verfahrens 1st in Figur 1 w1edergereben.
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| Die mechanische und thermische Vorbehandlung des Rohstoffes
erfolgt invbekanntér Wieise, indem eine Zerkleinerung, Trock-
nung und Dehydroxylation bzw. bei Einsatz von Ton und Kaolin
die Unwandlung des Kaolinits in die reaktive Metakaolinit-
phase vorgenommen wird. Vorzugswelse k6nnen die vorbereiten—
den Prozesse in zwei miteinander gekoppelten Apparaturen -

~ einem Pralltrockner und einem wlrbelschlchtkalZLnator - durch~
vgefuhrt werden.

Uberraschenderweise wurde gefunden, daB neben der ZXalzina-
tionstemperatur auch die Gasatmosphéare bei der Kalzination
BinfluBR auf die nachfolgende Chlorierung hat. In sauverstoff-
freier ralzinatoratmosphére g g 5luhte Proben weisen eine hohe-
re Chlorleruabsreakt1v1tat auf. Das ist darauf zuriickzufiihren,
daB der im Ton enthaltene und auBerordentlich fein verteilte
Kohlenstoff bei der Kalzination in sauersfoffhaltlver Atmos-
phare herausgebrannt w1rd und als reagierender bzw. akt1v1e—
render Partner bei der Chlorlerung nicht mehr zur Nlrkung kom~
men kann. Dariiber hinaus. wurde gefunden, dal der im Ton ‘ent-
haltene Kohlenstoff bzw. Kohlenzusatze bei der ! alZLnatlona
 zumindest einen Tell des Hématits zum Magnetit reduz1@xen.

- Damit gelingt es bei der kalzination, das Bisen in eine Oxy-
‘dationsstufe zu uberfuhren, die in bezug auf elne Abtrennung
B durch Vorchlorierung bunstlv ist.

‘Die Beheizung des vorzugswelse bei der Kalzination angéwende-
~ ten Wirbelschichﬁreaktors wird durch Verbrennung von Kohle
~ bel 700 bis 850 % in der Wirbelschicht vorgenommen. Zur Er—
zielung elner reduzierenden Reaktoratmosphare ist der feste
Brennstoff im Uberschuf zur Luft zuzugeben. Dabei wird die

- Bre:nstoffmenge so bemessen, daB der im Kalzinat verbleibende
unverbrannte Kohlenstoff ausrelcht, um den Bedarf der Chlo-
rierung abzudecken.‘

 Dabe1 wurde befunden, dag vorzugswelse Roabraunkohleenzus&tze
dle Chlorlerungsreaktlonen beginstigen und daf diese in der
erbelschlcht im Gegensatz zu bisherigen Zrkenntnissen nicht
unbedlnpt im Rohstoff einzubinden sind, Vielmehr zZeligen unse-'
re Untersuuhunben, daf selbst Gemenge aus dem Rohstoff und der
Rohbraunkohle die : Uhlorierungsreaktionen zu fordern vermdgen.



Damit kann adf eine.aufwendige Vorvermischung zwischen demj‘_'
aluminiumhaltigen Rohstoff und der Kohle verzichtet werden.

Brennstoffzufuhr, reduzierende Kalzinationsbédingungen qndf‘ "
die Bereitstellung eines ausreichenden Kohlenstoffangebotés

- fir die hachgeschalteten'Chlorierungsstufen erfolgen dement—
sprechend durch Zugabe von Rohbraunkohle in die KalzinatorWir+‘/
belschicht. Die Zugabe der insgesamt im Prozef notwendigen -
Kohlemeﬁge ist notwendigerweise in der Kalzihatiqnéstufé vor-
zunéhmen, da selbst die getrocknete Rohbraunkohle noch eine
Feuchte von annihernd 20 % aufweist und die daraus resultie-
rende Wassermenge unerwinschte Nebenreaktionen bei der Chlo-

rierung auslost.
|

Bettiiberlauf deS’Kalzihierreaktors'und‘Zyklonflugstaub bilden
,nadh dieser Technologie_eih RohétbfféKohle—Gemisch, das ins-
‘gesamt der ersten Chlorierungsstufe zugefihrt wird., Ziel der
Vorchlorierung ist eine vollstandige Entfernung des Eisens S
durch Verfliichtigung unter Bedingungeh, bei denen die Mit-
chlorierung des Aluminiums und damit die Aluminiumverluste
gering bleiben. ‘ :

Uberraschenderweise wurde gefunden, da8 eine vollsténdigeVEi;ﬁf*
senentfernung in einem Wirbelschichtreaktor schon nach kurzer h
Chlorierungsdauer maglich‘ist, wenn der kalzinierte Rolistoff.

im Gemisch mit Braunkohle in einem verdimnten Chlor-Kohlen- )
monoxid-Gas-Gemisch (% = %5 = 0,25) chloriert wird.‘Figur 2;
veranschaulicht die Ergegnisse'der erfindungsgeméBen Verfah- |
rensweise., Danach erfolgt die vollstandige Verflﬁchtiguhg des -
'Bisens aus kalziniertem Ton bei einer Chlqrierungstemperafur :
von beispielsweise 800 °C bis auf Restgehalte < 0,05 % in
auBerordentlich kurzer Zeit, wenn dem Rohstoff Braunkohle Zué
gemischt wird. Die Mitchlorierung des Aluminiums wird, ohne -
die Geschwindigkeit der Enteisenung zu beeintréchtigen, durch tv
SiCl4-Zusatz zum verdiinnten ClZ-CO~Gemisch gehemmt.'Dadurch -
gelingt dariber hinaus eine vollsténdige Unterdriickung der
‘SiOZ—Chlofierung. Die erfindungsgeméfen Arbeitsbedingungen

in der Stufe der Vorchlorierung ' o
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- der mlnsatz eines Rohstoff—kohle—Gemenges,

- die Chlorlerung im verdunnten Ghlor-Kohlenmonoxid-Gas—Gemlsch‘

und
- der Zusatz von olG14 zum Chlorierungsgas
erméglichen somit zusammenfassend die praktisch vollstandi—
ge Lnteisenung des Rohstoffes, wobei die- Elsen—AluminiumrTren-
'nung_mit technisch akzeptabler Selektivitat gelingt.

Die wesentlichen Vorteile der erfindungsgemédBen Eisen-Alumi-
niumrTrennung durch Vorchlorierung des kalzinierten Rohstoffes
 in einem.verdiinnten Chlorlerunvsgemlsch bestehen ~gegeniiber den
"bekannten technischen Losungen darln, daf fiir die Trennung bei-
' der Elemente nur eine Verfahrensstufe notwendig ist und ein
bhlorlerungsgasgemlsch verwendet wird, das als Abgas der Haupt-
chlorierungsstufe in den erforderlichen: Konzentrationen an- |
fallt bzw. eingestellt werden kann. Im Gegensatz zu bekannten
technischen uosungeg wird das A1013 aus dem Abgas der Haupt-~
~chlorierung in einer zwischengeschalteten Kondensationsstufe
'abgeschieden; bevor das verbleibende Gasgemisch in den'Vorf
chlorierungéreaktor eintritt.‘Damit wird die Enteisenung in

- der Vorchlorlerungsstufe durch ein ChlorlerungsgaSgemlsch vor-

‘f:genommen, das im wesentlichen 002, Co, 612 und 51014 enthalt.'“

'Dle Gegenstromfuhrung yon Feststoff und Chlorierungsmittel
‘nutzt daridber hinaus die leichtere Chlorierbarkeit des Lisen—
oxids fir die Umsetzung des Chlors im Bereich verminderter
fChlorkonzentratlonen aus, 80 dal durch die Kopplung belder

Chlorlerungsstufen besonders ginstige Bedingungen fiir die Chlor—

umsetzung vorliegen und zur Brzielung einer hohen Chlorausnut—
12ung im Gesamtverfahren keine extrem gesteigerten Cl -Umsatz—
grade in den Elnzelstufen notwendig sind,

;Der elsenfrele Ruckstand der ersten Chlorlerungsstufe wird der
zwelten Stufe ohne weitere Zwischenbehandlung zugefuhrt. We-
sentllche Aufgabe der weiteren Feststoffbehandlung ist die
maximale Verfluchtlgung des Aluminiums und dle Trennung von
AL O3 und 3102 ‘ ' '

ot



Dabei wurde gefunden, daB auch im Falle der Aluminiumverfluch— ‘
tigung die Anwesenheit von Braunkohle im Gemenge mit dem Roh-
stotf in einer erbelschicht die Geschwindigkeit der Chlorie- .‘v'
rung wesentlich erhht und eine aufwendige Vorverm;schung“ o
von Rohstoff und Kohle entfallen kann. Die Selektivitit deffﬂ'
Aluminium-Silizium-Trennung wird jedoch allein durch die Be- =
teiligung der Braunkohle an der Chlorlerung nichx ausrelohend_ ‘
verbessert. | ”

- Die Mitchlorierung der SiO —nomponente kann aber bekanntermar
Ben durch SlClq—Zusaxze zum Chlorierungsgas verhindert werden. 
Wie die Ergebnisse in Figur 3 (Beispiel 2) im Vergleicp zu -

- Beispiel 1 zeigen, gelingt dies jedoch nur auf Kosten_einer.,"
stark verminderten UmsetzungsgeschWLnd1gke1t. -

Die Beseitigung dieses Nachteils ist durch Zugabe von akti-

vierenden Zusatzen méglich. Bekannt ist die beschleun;gende _
‘Wirkung von Alkali- und Erdalkali-Zus&tzen bei Verwendung eie' ‘
nes Chlorierungsmittels aus der Gruppe der Chlor-Kohlenstoffé.V,7
Verbindungen (u014, 00012) (08 28 06 719). Hier gelingt es, :
die UmsatzgeSQhw1ndigke1t zu erhohen, ohne daf dabei eine Mit-i
chlorlerung der SiOa-Komponente in Kauf genommen - werden muQ%
Wird jedoch Chlor als Chlorierungsmittel gemeinsam mit SlCl4
Zusétzen (5...20 %) und (5 %) KCl als Katalystor verwendet,

. sowie als Reduktionsmittel Kohlenstoff (10414 %) 1n den zu -

’ chlorlerenden Festistoff eingebunden (USP 4 086 320), dann er— i

folgt zwar eine Beschleunigung der durch SiCl4 gehemmten Al 03-'
Chlorierung, aber es wird die SlO -Mltverfluchtlgung nicht
vollig unterdruckt. ' :

Uberraschenderweise zeigen die eigenen Untersuchungsefgébnisév

~ se einen Weg, bei dem durch den Einéatz des technisch besdnégﬁ-v
ders naheliegenden Chlors als Chlorierungsmittel sowohi,brékéf
tikable Umsatzgeschwindigkeiten erzielt werden. als auéh”dié‘;'”
Sloz—Mitchlorierung v6llig unterdriickt werden kdnn. Sie be—

~ stimmen die erfindungsgeméBe Arbeitsweise der zweiten Chlo-

' rlerungsstufe und werden nachfolgend niher beschrleben.

Die Chlorierung des Aluminiums und die Trennung vom SlO des
Rohstoffes erfolgt bei ca., 800 °C aus einem praktisch eisen—
freien Rohstoff-Kohlen~Gemenge, das als Chlorierungsriickstand
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~‘wird ein Gasgemisch aus glelchen Tellen Chlor und Kohlen--

~ monoxid verwendet, dem 5 bis 8 % Siliziumtetrachlorid zur
’Unterdruckung der SiOZ-Mltchlorierung beigemischt wird. Zur
Beschleunigung der durch die Wirkung des SlCl gehemmten Um=~

a-satzgeschw1nd1gkelt der AlZOB—homponente wird als aktivieren~
‘der Chlorierungszusatz 1,5 bis 3 % Kaliumchlorid, bezogen auf
die vorlaufende Tonmenge der zweiten Chlorierungsstufe, Zu~-
'gemlscht. Wesentlich dabel ist, daB sowohl der Kohlenstoff
‘alg auch der Alkallzusatz nicht wit dem Rohstoff vermischt
und als Pellet vorformiert in den Chlorierungsreaktor eingé-

geben, sondern beide als loses Gemenge in der erbelschlcht

der Hauptchlorierungsstufe zur Wirkung gebracht werden.‘

PFigur 3 zeigt in den Kurven fiir den Al, 03' und 8102~Umsatz

der elflndungsgemaﬂen Arbeitsweise (Beispiel 3) die. beaon—.

. deren Vorziige des vorgesehlagenen Verfahrens.

In Vergleich zu den bisherigen technlschen Iosungen sind es
‘zusammenfassend die folgenden Uhterschlede, die in ihrer Ge-
samtheit die erfindungsgemaﬁe Wirkung hervorrufen-

‘1, Die thermlsche Vorbehandlung der 8111kablschen Aluminiumr
- rohstoffe mit Schichtgitterstruktur (Ton, Kaolln) erfolgt
vunter reduzierenden Bedingungen durch Zusatz von Braun-

kohle im Uberschua zur Verbrennungsluft in einem Wirbelw
schichtreaktor. Im Ergebnis dessen werden der Ton dehy~-
droxyliert, die Eisenoxide z. T. reduziert und ein Roh~
stoff-Kohle~Gemisch erzeugt das ca. 8 bis 10 % Kohlen—
\Astoff enthalt, ‘

"2, Die Chlorierung aes‘Rthﬁoff—Kohle—Gemisches wird in -
einen zweistufigen Gegenstromverfahren vorgenommen, bei
dem ein Chlorlerungsgas aus gleichen Anteilen Chlor und
Kohlenmonoxid im Gemisch nit lxrelslauf-SJ.Cl4 dem Feststoff

- entgegengefilhrt wird, ungeachtet dessen, daB damit 1nsge—
samt ein UberschuB an Reduktionsmittel vorliegt.

3. Gegenstromfithrung der Reaktanden und die zwischen den

' Chlorierungsstufen angeordnete AlCl;-Desublimation ermog-
lichen eine stufenweise. Trennung der Rohstoffbestandtelle,

- 'bel der .
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- dle Eisen—AlumlnlumrTrennung durch e1n niedrlg konzentrier—, f
tes C12—00—81014 ~Gemisch ohne A1013~Anteile in der Vor~'a. &'
~ chlorierungsstufe und ‘ : , , 
- die Aluminlum-Sillz1um—Trennung beim Vorlauf von elsen-
freiem Rickstand der ersten Stufe durch ein hoch konzen- f 

triertes Cl -CO—SJ.C].4 ~-Gemisch in der Hauptchlorlerungs.
stufe vorgenommen wird.

4. Die die Chlorierung akt1v1erenden Feststoffzusatze Braun— 5-V
" kohle und Kaliumchlorid bzw. Kalirohsalz werden nicht in |
den aluminlumhaltigen Rohstoff elngebunden. Beide Zuschlarv;
ge kommen als loses Gemenge mit dem zu chlorierenden Roh-

' stoff in der Wirbelschicht zur Wirkung.. ” o

Die hondensatlon der Verfluchtigungsprodukte erfolgt auf be—
kannte Weise unter Verwendung z. T. technisch erprobter erk-“ 3
_ prlnzipien. B

Die Abtrennung des Aluminiumchlorids wird aus dem. praktlsch
} FeClB-freien Abgas der Hauptchlorierungsstufe vorzugswelse

. durch Kondensation bei 50 bis 100 °C in einer aus AlCl3 j
' Teilchen gebildeten Wirbelschicht vorgenommen. . o

Die Absche1dung des Eisen- und Aluminiumchlorids aus dem: Abn,gﬁ 
gas der Vorchlorlerungsstufe erfolgt ebenso vorzugsweise in b
einer Wirbelschicht aus arteigenen Teilchen bei 50 blS 100 C.w_
Das dsbei erhaltene Mischchlorid stellt ein Abprodukt des : 
Verfahrens dar, das als Koagulationsmittel in der Wasserwirt-
schaft Verwendung findet. o o

‘ Titan— und Siliziumtetrachlorid werden bei ca. = 30 C in-
bekannterwelse gemelnsam kondensiert und durch Rektlflkationv'-
getrennt. Dabei f&llt TiCl, in flissiger Form als Nebenpro— o
~ dukt des Verfahrens fiir eine Weiterverarbeitung in der Titan-
metallurgie oder als TiO, in der Farbenlndustrie an. Das gas—;
férmige SlCl4 wird quantitatlv in die Chlorlerung zuruckge— s
fiihrt. '

Imn Ergebnis der erflndungsgemasen Verfahrensweise wird exn
Chlorierungsriickstand erhalten, der im wesentlichen aus. SiO2
besteht und frei von Elsen und Titanium ist. Dieses Abprodukt
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~des Verfahrensstellt einen geeigneten Rohstoff fur die mr-‘
;zeugung hochwertlger Gléaser dar.

Das dargestellte Gesamtverfahren ist weiterhin durch den Ver—
zicht auf naﬁchemische bzw. naBmechanische ProzeB8stufen ge-

 kennzeichnet, Die durchgéngig thermischen Verfahrensstufen

1v‘ind so miteinander gekoppelt, daB die im Abgas und Feststoff
enthaltene Warme {iberwiegend zuruckgewonnen und im Verfahren
- selbst genutzt wird. ‘

‘ ‘Ausfﬁhrungsbéispiele
Die ﬁrfindung wird durch die folgenden Ausfuhrungsbexspiele
naher erléutert:

1. Mechanische und thermische Rohstoffvorbehandlung

Der grubenfeuchte Ton wurde in einem Pralltrockner nit einem
Verbrennungsabgas getrocknet und dabei zerkleinert. Die Ein-
trittstemperatur des Trocknungsgases betrug ca. 800  0 und es
wurde ein solcher Feststoffdurchsatz gewdhlt, daB im Inneren
des Trockners sich eine Temperatur von 100 bis 120 °C ein-
stellt. Bei dieser Temperatur wurde der Ton bis auf eine Rest—
‘feuchte L2 % getrocknet und zerkleinert. Der getrocknete ,
Ton fiel dabei sowohl als Bodeniustrag und als pneumatisch

lt dem Abgas ausgeblasene Feinkornfraktion an. Die Abschei-
v'dung der feinkdrnigen pneumatisch ausgeblasenen Anteile er— ‘
folgte in einem nachgeschalteten Zyklon.

Beide Tonfraktionen stellen ein rieselfdhiges Material dar,
‘das fir eine Weiterverarbeitung in einem Wirbelschichtreaktor
geelgnet ist. | |

‘Dle anschlleﬁende halzxna*lon des prallgetrockneten Tones er- ‘,'
’folgte in einem halbtechnlschen Wirbelschichtreaktor, nit ei-
nenm Durchmesser im Berelch der Wirbelschicht von 0, 5 m bel
750 bis 800 °C unter Zugabe von Rohbraunkohle zur Gewihrlei-
““stung Teduzierender Kalzinationsbedingungen und zur Mischung
- yon Toﬁ und Kohlenstoff fir die'nachfolgende Chlorierung. Die
. reduzxerenden Kalzinationsbedlngungen sind durch Luftiiber-
1"schuBzahlen von A= 0,8 bis 0, 9 ‘charakterisiert..



- Die Phasenanalyse ergab:

Im & rgebnls der kontinuierlichen Kalzination bei elner Fest—'ui'
stoffverweilzeit von ca. 1 h fiir die Grobkornfraktion, die

als Bettilberlauf ausgetragen wird, und fiir die Feinkorn—f“ -
fraktionen < 0,4 mm, die als Flugstaub nur eine Verweilzeit

im Minutenbereich hatten, wurde das folgende Gemlsch aus kaL-‘
ziniertem Ton und Kohlenstoff erhalten: T B

= Ton kalziniert: 88,5 %

~ Kohlenstoff ¢ 11, 5 %

Der kalzlnlerte Ton besitzt die folgende chemische Zusammen— :

'setzung: ‘
.iSi-Oz = '_5336 "% ' : .
| Fe203 = 3,4 % S S
T102 = 3,19 %
K0 = 1,55 %
Ca0 = . 0,34 %

Metakaolinit , | 60s0e75 =

L O

Spinell ‘ . 1

Mullit - o

thermisch deformiertes ; o

Dreischichtsilikat 20 %

Wuarz 10...12 B

Anatas ‘ 3,2 B
%

Hématit : ' 1

und zeigt, daf die Kalzination des Rohstoffes vollstandlg
erfolgte und ein "Uberbrennen“ des katerlals vermieden wurde.  |

N , I .

2. Vorchlorieruhgsstufe (R i

“Von dem im Ka121n1erreaktor'erzeugten Gemisch ads‘kélZiniér4: 

tem Ton und Kohlenstoff wurde eine Probe im BorngroBenbereich

-von 0,2 bis 0,5 mm abgetrennt, und in einen elektrlsch beheiz-:

ten laborwirbelachlchtreaktor (g =7 om) zum Zwecke der Eisen-"

abreicherung unter folgenden Bedlnbungen chlorlert'
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- Temperatur . 800 %
= .Chlorierungsgemisch o " %
B PO = | 22,5
co o - 22,5
sicl, 10
Ny R 45 o
~ Gesamtvolumenstrom , 222 ' li.N./h
- Feststoffverweilzeit o 0,5 h
- Feststoffvorlauf : 235,5 g kalz. Ton
- - 30,6 -+ g .Kohlenstoff

o Im Ergebnls der halbstundigen Chlorlerung wurde als Chlo~
rlerungsruckstand ein eisenfreles Ton-hohlenstoff Gemisch in
.folgender Menge erhalten: '

- = Ton (Fe-frei) . 217,8 8
.- Kohlenstoff - 29,6 g

v

Die Riickstandsanalyse ergibt eine Zusammensetzung von:

810, | | « 64,8 %
'Fe203 : | <0,05 % .
Ti0, o | 2933 %
K0 . 56 %
',cao S 0,33 %

Von den 1ntereSSLerenden Hauptkomponenten des Tones wurde um-
gesetzt und als Chlorid verfluchtlgt.

Fe203 - =100 %
Smio, T 32,4 %
A1203 | 12,4 %

Die Ergebnisse des Veiéuchs zeigen, daB eine prakﬁisch voll-
standige Eisenverfliichtigung und -abtrennung unter den erfin-

. dungsgemalen Bedlngungén der Vorchlorierung in einem verdiinnten,
8iCl -haltlgen Cnlorlerungsgasgemlsch bei auBerordentllch ge-
ringen Verweilzeiten von 0,5 h mdglich ist und dabei die Mit-



chlorierung des A1203 in vertretbaren Grenzen gehalten w1rd; i‘
Titanium wird unter diesen Bedlngungen zu. etwa einem‘Drittel’] 
Vumgesetzt und verfliichtigt, Pl

- Die negativen SiOZ-Umsatze bedeuten, daB das SlCl z. T. alsﬁﬁ5-
, Chlorlerungsmlttel zur Wirkung kommt und sich wahrscheinllchg,
'vor allem mlt dem Fe2 3 2u FeCl3 und 8102 umsetzt. B -

2 Fe 05 + 3 5101, " Fe013_+ 3 80,

3. Hauptchlorierungsstufe

Der Chlorierungsriickstand der VorchlorierungSStﬁféKWufdé'6hné;'
weitere Zwischenbehandlung im gleichen erbelschichtlabor~_,ﬁ*

reaktor (¢ = 7 cm) der Hauptchlorierung zum Zwecke der" Alu-ffu
minlumverfluchtigung und Abtrennung vom 8102 unter folgendenf[
Bedingungen chloriert: S e nY

- Temperatur 800 %
- Chlorierungsgasgemisch | B
oL, 2y |
co R 47,7
SiC1, | 4,6 |
-+ Gesamtvolumenstrom ' 210 - li L /h L
- Feststoffvorlauf ‘ 17,8 g Ton (Fe~frei¥fﬁfu
e - 29,6 .8 Kohlenstoff ‘
- - KCl-Zusatz 6,5 g
- Feststoffvérweil;eit 3 o  § ?;”

Im Ergebnis der Hauptchlorlerung aurde ein praktlsch kohlen},5;u
stofffreier Rickstand in' einer Menge von 169, 8 g erhalten,‘p;x'
der sich w1e folgt zusammensetzt: ' :

§i0, o 932 &
I T R

Fe,05 | <005 &
Ti0, : .17 <0,05 A
K20 o 0,58 ;4'%;;



'}Bezogen auf den Vorlauf der Hauptchlorierung setzten sich die

/”, Tonhauptkomponenten folgendermaBen um:

L0y S 86,9 %
140, I =100 %
3102 | = 12,1 %

i

' Der Versuch zelgt uberzeugend, daB ‘unter den erflndungsgema—
'Ben Chlorierungsbedingungen in der zweiten Stufe aus praktisch
eisenfreiem Ton eine weitgehende Verfluchtlgung des Al O3 In-
halts ohne nleichzeltlge SLOZ-Umsetzung bel verfahrenstechnisch
.;akzeptablen Verweilzeiten moglich ist. Bezoben auf den gesam-
j,v,ten Al 03 -Vorlauf im elngesetzten Rohstoff wird bel einer Chlo-
‘rlerungsdauer von 3 h ein Anteil von ca. 75 % des Al O3 in der
Hauptchlorlerungsstufe zZu wasserfreiem Aluminiumchlorid umge-

_ setzt und kann-in der nachgeschalteten Kondensationsstufe als
Verfahrensendprodukt ausgebracht werden,

ngle'bel der'Vorchlorierung nicht umgesetzten T102~Anteile
= werden vollstandig verfluchtlgt und somit durch das Gesamt-

. verfahren gewinnbar.

Auch in der Hauptchlorierunésstufe reagiert das dem Chlorie-
:rungsgas\zugemiséhte 8iCl, unter Bildung von 8102 und wird
"z, T. verbraucht. Das bedeutet, daB im Verlauf der kontinuier-
~ lichen,zweistufigen Chlorierung die'SiClu—Konzepﬁration im
--Chlorierungsgas abnehmen mufl. Das kann soweit gehen, daB eine
SlOZ-Chlorlerung aus dem Rohstoff eintritt und erneut SiCl4
gebildet wird. Da der SiClq-Krelslauf geschlossen ist, liegt

© ein selbstregelndes System vor, in dem sich iber langere Zeit-

' raume gesehen 8iC1,~Bedarf und 81014-Neubildung ausbalancie-
ren und insgesamt die 5102-M1tchlorlerung aus dem Rohstoff ver-
r*hlndert w1rd.
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“rfindungsanspruch

1. Verfahren zur Herstellung von relnem, wasserfrelem Alu- -

miniumchlorid aus aluminlumhaltigen, silikatischen Roh— :
stoffen, insbesondere Ton und Kaolin sowie zur Abtrennung_

‘dér ibrigen in den Rohstoffen enthaltenen Wertkomponenten‘”

und zur Erzeugung wirtschaftlich verwertbarer Abprodukte,
gekennzeichnet dadurch, da8 o ‘

der aluminiumhaltige’ Rohstoff gétrocknet und unter Zu~
satz von Rohbraunkohle im Uberschuf bei redu21erenden
Bedingungen kalziniert wird, ' v

der so thermisch vorbehandelte Rohstoff in einerersten

o Chlorlerungsstufe mit einem Chlor und RohlenmonOX1d

enthaltenden Gasstrom unter Beteiligung von Kohlenstoff'-
chloriert wird, am das in ihm enchaltene blsenoxld quan— ‘
titativ abzutrennen und einen eisenfreien Ruckstand zu |
erzeugen,
der elsenfrele Chlorlerungsruckstand in einer zweiten
Chlorierungsstufe unter Verwendung elnes unverdunnten Ge~
misches aus Chlor und Xohlenmonoxid sowie in Gegenwart
von Kohlenstoff, ECl und oJ.Cl4 bis zur weitgehenden Ver—
flichtigung des Aluminium~ und Titanlumgehaltes selektiv :
chloriert wird und ein Riickstand erhalten w1rd der im
wesentlichen aus 8102 besteht,
das Chlorierungsabgas der zweiten Chiorlerungsstufe in
einem zwischen den Chlorierungsstufen angeordneten Kon— o
densator vom AlCl, durch Desublimatlon befreit und das o

Chlor, Kohlenmonoxid und weltere gasformige Chlorlde ent-

haltende Abgas im Gegenstrom zum Rohstoff als. Chlorle-
rungsuittel der ersten Chlorierungsstufe bis zur voll- e
sténdigen Ausnutzung des Chlors verwendet wird, - i
dle flichtigen Chloride der ersten Jhlorlerungsstufe in
zwel Kondensationsstufen getrennt abgeschleden_werdan,ﬁ"
wobei in der ersten Kondensationsstufe das.geSémtefEiseh'

"als Eisen-Aluminium-Mischchlorid gewonnen'Wird”dnd in der

zweiten Kondensationsstufe das Titanium~ und Slllzium- .
tetrachlorid gemeinsam kondens1ert wird, ’ -
das Kondensat der zweiten 1ondensat10nsstufe durch nekt1~
flkation getrennt das flissige T:LCl4 als Nebenprodukt
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des Verfahrens in reiner Form gewonnen und das 61014-

Gas vollstandig dem Chlorlerungsgasstrom der zweiten
: Chlorlerun ragtufe zugemischt wird.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB die

Kalzination des aluminiumhaltigen Rohstoffes bei 700 bis

- 850 % vdrzugsweise in einem Wirbelschichtreaktor vorge-

nommen wird,und dort dem Rohstoff Rohbraunkohle in einem
solchen Uberschuf zur'vorgewérmten Verbrennungsluft zu=
gefihrt wird, daB wahrend der falzination reduzierende Be-

- dingungen herrschen und die lberschiissige Kohle in einem

Anteil von wenigstens 10 bis 12 % C im Gemisch nit dem kal-
zinierten Rohstoff ausgetragen wird..

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daf die.

- Vorchlorierung zur Eisenabtrennung in einem Wirbelschicht-

- reaktor bei Temperaturen von 750 bis 800 % vorgenommen

- wird.

4,

5.

7

Verfahren nach Punkt 1, pekennzeichnet dadurch, daB das

Chlorierungsgas der VorchlorierungSStufe einen Chlorgehalt
von 10 bis 25 %, vorzugsweise 15 bis 25 % aufweist und
praktlsch frei von AlCl3 ist.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB der
bei der Kalzination zugesetzte Kohlenstoffanteil in der
Vorchlorierungsstufe und Hauptchlorierungsstufe als loses
Gemenge mit dem zu chlorierenden Rohstoff in der Wirbel-

vschlcht vorllegt.

Verfahren nach Punkt 1, Lekennzelchnet dadurch daB die
Verfluchtlgunw des Alumlnlums in der zweiten Chlorlerungs- '
stufe bei Temperaturen von 750 bis 800 °C in einem Wirbel-
schichtreaktor aus dem eisenfreien, kohlenstoffhaltigen :

.Rﬁckstand der ersten Chlorierungsstufe vorgenoﬁmen wird.

. i ' . . .

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB die
Chlorlerung in der zweiten Stufe mit einem Chlorierungs-
gaspemisch vorgenommen w1rd das sich aus 45 bis 47 % Chlor,

45 bis 47 % Kohlenmonoxid und 6 bis 10 % SLllzlumtetrgchlo-
rid zusanuensetzt. '
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, .8. Verfahren nech Punkt 1, gLekennze:Lchnet dadurch daB in :
' die erbelschlcht der zwelten Chlorlerungsstufe Kallum-'7
chlorid oder ein Rohkallselz als Katalysator in elner

Menge von 2 bis 3 % des zu chlorierenden Rohstoffs zu-"”

gesetzt wird und als loses Gemenge in der Wirbelschicht
vorliegt.

Verzu_3 _Seiten Zeichnunggy




Yo \_.» - Ve a
: Jo 008 = [ SEYIRY \ :
\\.\k LAY YUONY \. WM.Q. 74 — 7~ .NW\\W
[ ‘ | : . ‘
: wy @_ -
el
—_— T, (7°4-31) [re oo
@y ~— \\nu%\h§&§§&\ v SN 74
L2 /4 — : _ i .
| e gy _
_ Wy o v
4 i ; :
LOLHZLY LYY Jo008 IO =L | PR NGY | Jessd oos =1 | (NG YYY
* — n okl 4 s 2 LY Yoy LILILIYGY | -unorgyoy
. = —T | . :
. . 4, % &
| Wy 7s B ~,_ ?ww_
.\mss‘ L — - : _ y/ & kb\.\ &\m\\v\ \mw | -
\.‘.N\\s‘ — — Joll~ %L lI‘\\\w Lo w05 =s 00 ~d
roofgy ~—WW e e ot A Z wn YILILLWPLY | . JILYI0L(
- Tweloey 75054 29142y




+X[7 X[p f/f ’=0 ‘ 1
O Ny =Ny=475; (=i7% |
2 Xy = =94 £=80%; 4, /,/I-////

: ' — T "_fﬂ“

i
i
!




700

; (7)0/([-/13/\/[” /J; Wiy /
Yo A= Awd#, 'ff/z’/ ”/

0 XKy =045 Ky 0%,

=17 %, K77 %

J —

Zesf |

’j»

e



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

