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6 Verfahren zur Herstellung von Aluminiumfluorid.

@ Es wird Aluminiumfluorid mit einem Wassergehalt

von hdchstens 0,5 Gew.-% und einem AlF3;-Gehalt
von mindestens 96 Gew.-% hergestellt. Zur Erzielung des
hohen AlF;-Gehaltes werden die Calcinationstemperatur
T in K, die Wasserdampfkonzentration A in Vol.% in der
Atmosphire iiber dem zu calcinierenden Gut, die in einer
bestimmten Zeiteinheit iiber das zu calcinierende Produkt
bei der Calcinationstemperatur streichende Gewichtsmen-
ge Wasserdampf mpy,O und die in der gleichen Zeitein-
heit durchgesetzte Gewichtsmenge Aluminiumfluorid
mA(F3 so eingeregelt, dass der sich aus diesen Werten nach

der Beziehung
: 1
my, 0 ( A \) 2 -8380/T B
of— ‘e =
mAiF; \00

ergebende Hydrolysefaktor B hochstens 5 * 10°° betrigt.
Das Verfahren kann auf jeder beliebigen, bestehenden
Anlage optimal und mit geringstmoglicher Hydrolyse aus-
gefithrt werden.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung von Aluminiumfluorid mit
einem Wassergehalt von héchstens 0,5 Gew.-% und einem
AIF;-Gehalt von mindestens 96 Gew.-% durch Calcination
von wasserhaltigem und/oder hydratisiertem Aluminium-
fluorid in einer Stufe in bewegter Schicht in wasserdampfhal-
tiger Atmosphire bei einer Temperatur von 550-650 *C, da-
durch gekennzeichnet, dass man den sich aus den Parame-

1
mHZO A 2
Ma1r 100

3

ergebenden Hydrolysefaktor B auf den Wert 5- 1075 oder
tiefer einstellt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man den Wert des Hydrolysefaktors B auf héchstens
2,5+ 1075 einstellt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man den Wert des Quotienten

m

H20
m
AlF3

durch Einstellen des Wassergehaltes des als Ausgangsmate-
rial verwendeten wasserhaltigen AlF, regelt.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
dass man den Wassergehalt des AIF; durch eine Vorcalcina-
tion bei einer Temperatur von 150-450 °C einstellt.

Es ist bekannt, dass bei der Calcination von Aluminium-
fluorid-Hydraten zu wasserfreiem Aluminiumfluorid bei den
erforderlichen hohen Temperaturen von 550-650 °C erhebli-
che Fluorverluste durch Pyrohydrolyse auftreten, die bis zur
Unverwertbarkeit des Endproduktes fithren kénnen.

Der Nachteil der Qualitatsverschlechterung durch die
Pyrohydrolyse ist dabei zudem mit dem Nachteil einer stir-
keren Umweltbelastung durch die HF-haltigen Calcinations-
abgase verbunden.

Zur Vermeidung dieser unerwiinschten Fluorverluste
wird geméss AT-PS 217 009 vorgeschlagen, das Aluminium-
fluorid-Hydrat, insbesondere Trihydrat, so rasch auf Reak-
tionstemperatur zu erhitzen, dass diese innerhalb weniger
Sekunden erreicht wird. Dieses Verfahren wird vorteilhaft in
Wirbelschichtofen ausgefiihrt, siche z. B. AT-PS 285 533. Es
hat jedoch den Nachteil, dass es bei grossen Kapazititen re-
lativ aufwendig wird. Ferner ist eine Anpassung fiir ein Pro-
dukt mit grosser Variation der Korngrosse mit gewissen
Schwierigkeiten verbunden (siche AT-PS 309 388).

Es sind daher weiter Verfahren bekanntgeworden, in de-
nen das Aluminiumfluorid-Trihydrat zunéchst einer Vor-
trocknungsstufe unterworfen wird, die sich anderer Trock-
nungseinrichtungen, ndmlich Stromrohrtrockner (DE-OS
1936 314) oder Tellertrockner (AT-PS 314 475) bedient,
worauf das bei einer maximalen Vorcalcinationstemperatur
von 200 °C resultierende Aluminiumfluorid-Halbhydrat dem
Calcinationsverfahren geméiss AT-PS 217 009 in der Wirbel-
schicht unterworfen wird. Eine Verwendung dieser Apparate
fiir hohere Calcinationstemperaturen wurde abgelehnt.
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6.

W

tern Calcinationstemperatur T in K, Wasserdampfkonzen-
tration A in Vol.-% in der Atmosphére {iber dem zu cal-
cinierenden Gut bei der Temperatur T und dem Quotienten
aus der in einer bestimmten Zeiteinheit iiber das zu calcinie-
rende Gut bei der Calcinationstemperatur streichenden Ge-
wichtsmenge Wasserdampf my,o und der in der gleichen
Zeiteinheit durchgesetzten Gewichtsmenge Aluminium-
fluorid myg, nach der Beziehung

~-8380/T
. e = B

Schliesslich ist im Stand der Technik zur DE-OS
1 936 314 auch die Moglichkeit erwidhnt, Aluminiumfluorid-
Trihydrat in Muffel6fen bei unbewegter Atmosphére 2 Stun-
den zu calcinieren. Dieses Verfahren hat sich wegen des ge-
ringen zu erzielenden Durchsatzes in der Praxis nicht durch-
gesetzt.

Allgemein wurde die Lehre verm1ttelt dass d1e Pyrohy-
drolyse des AlF; bei etwa 200 °C beginnt und bei 550-600 °C
bereits sehr rasch vor sich geht, wobei sie mit dem Wasserge-
halt der Trocknungsluft zunehmen soll. Die dagegen ergrif-
fenen Massnahmen bestanden daher einerseits in einer mog-
lichst niedrigen Verweilzeit bei hohen Temperaturen und an-
derseits in einer raschen Entfernung des bei der Calcination
entstehenden Wassers durch Spiilluft.

Ferner wurde auch empfohlen, zur Unterdriickung der
Pyrohydrolyse einen mdglichst hohen Anteil des Wassers bei
tiefen Temperaturen, vorzugsweise bei Temperaturen unter-
halb 200 °C zu entfernen. (Siche A.M. Zagudaev, L.G. Sirin-
kin, G.N. Bogacov, «Chem. Ind.» (russ.) 52 (1976) 7, )
521-524, AT-PS 314 475.) Schliesslich wurde auch in mehr
als 2 Stufen getrocknet, wobei fiir jede Trocknungsstufe
neue trockene Trockenluft vorgeschrieben wurde, da Gegen-
stromtrocknung zu vermehrter Hydrolyse fithren soll. (A.V.
Govorov, A.P. Baskakov, L.1. Siko, «Chem. Ind.» (russ.),
48 (1871) 8, 633.) Einem raschen Strom moglichst trockener
Spiilluft wurde also stets der Vorzug gegeben.

Uberraschenderweise konnte nun gefunden werden, dass
die Pyrohydrolyse von Aluminiumfluorid weder durch eine
lange Verweilzeit in der Calcinationsapparatur noch durch

.eine hohe Wasserdampfkonzentration in der dariiberstehen-

den Atmosphére begiinstigt wird, sondern dass sie in einem
direkten Zusammenhang steht, nicht nur mit der Tempera-
tur, sondern auch mit der Menge an Wasserdampf, die tiber
das zu calcinierende Gut in der eigentlichen Calcinierzone
streicht und der Menge an ausgetragenem Aluminiumfluorid
in der gleichen Zeiteinheit, wobei eine hohe Wasserdampf-
konzentration in der Atmosphére der eigentlichen Calcina-
tionszone im Gegensatz zur bisherigen Lehrmeinung die Py-
rohydrolyse nicht nur nicht fordert, sondern sogar zuriick-
dréngt. Das heisst, dass hohe Mengen an Spiilluft, wie sie
bisher vorgeschrieben wurden, die die Wasserdampfkonzen-
tration herabsetzen, die Pyrohydrolyse begiinstigen, wiih-
rend die Hydrolyse dann am kleinsten ist, wenn die Wasser-
dampfkonzentration am grdssten ist, das heisst, wenn nur
geringe Mengen oder gar keine Spiilluft zugelassen wird.
Unter Berticksichtigung der Erkenntnis, dass die Pyrohy-
drolyse mit der Temperatur exponentiell zunimmt, konnte
mittels einer mathematischen Beziehung zwischen den drei
als massgebend erkannten Parametern, nimlich Temperatur,
Mengenverhéltnis von Wasser zu Aluminiumfluorid und
Wasserdampfkonzentration, ein Wert, der sog. Hydrolyse-
faktor, errechnet werden, der als Mass fiir die noch gerade
zuldssigen Bedingungen zur Erzielung eines mindestens



96gewichtsprozentigen Aluminiumfluorids angesehen wer-
den kann. Dadurch ist es erstmals moglich geworden, die Be-
dingungen der Calcination bei beliebigen Calcinationsein-
richtungen gezielt so zu wéhlen, dass die Pyrohydrolyse kein
stdrendes Ausmass mehr annimmt. Man ist also erstmalig
nicht mehr an die Calcination in einer bestimmten Appara-
tur, vornehmlich dem Wirbelschichtofen, und an den Ein-
satz eines moglichst wasserarmen AlF; in der Endstufe ge-
bunden, was einen wesentlichen technischen Fortschritt be-
deutet, da nunmehr Vortrocknung und Calcination aufein-
ander abgestimmt werden konnen oder die Vortrocknung
ganz entfallen kann und dadurch der wirtschaftliche Auf-
wand wesentlich verringert wird. Schliesslich ist es auch
moglich, bestehende Anlagen optimal und mit geringstmdg-
licher Hydrolyse zu betreiben und dadurch die Umweltbela-
stung herabzusetzen.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach das
im Patentanspruch 1 definierte Verfahren.

Vorzugsweise soll der Wert des Hydrolysefaktors B
2,50 - 1075 nicht iiberschreiten.

Wie aus der beschriebenen Beziehung ersichtlich, wird
zur Erzielung einer minimalen Hydrolyse nicht nur die Tem-
peratur, sondern auch das Gewichtsverhéltnis an iiber das
Gut streichendem Wasserdampf zu Aluminiumfluorid so ge-
ring wie moglich gehalten. Die Wasserdampfkonzentration
in der iiberstehenden Atmosphére soll hingegen hoch sein.
Diese hohe Wasserdampfkonzentration darf aber keinesfalls
dadurch erzielt werden, dass Wasserdampf von aussen zuge-
fithrt wird, da damit gleichzeitig das Verhéltnis Wasser-
dampf : Aluminiumfluorid zunehmen und die Hydrolyse da-
mit begiinstigt wiirde.

Der als Hydrolysefaktor bezeichnete, aus der beschriebe-
nen Beziehung errechenbare Wert stellt, wie schon gesagt, ei-
nen oberen Grenzwert dar, der nicht iiberschritten werden
darf, wenn das bei der Calcination anfallende Produkt einen
Mindestgehalt an AlF; von 96 Gew.-% haben soll. Vorzugs-
weise wird dieser Wert unterschritten. Betrégt z.B. der Hy-
drolysefaktor maximal die Hilfte des sich aus der Formel er-
gebenden Wertes, so wird ein Produkt mit maximal 2 Gew.-
% Al,O; erzielt.

Die beschriebene Beziehung eignet sich beispielsweise
auch zur Abschitzung des Hydrolysenausmasses und zur
Optimierung der Calcinationsbedingungen bei der Calcinie-
rung von AlF;-Produkten, die einen geringeren AlF;-Gehalt
als 96 Gew.-% aufweisen.

Fiir die Wahl der Calcinationstemperatur im Rahmen
des erfindungsgeméssen Verfahrens ist massgebend, dass
550 °C die niedrigste Temperatur ist, bei der der Wasserge-
halt auf unter 0,5 Gew.-% gesenkt werden kann. Die obere
Grenze von 650 °C ergibt sich daraus, dass bei hoherer Tem-
peratur die Hydrolyse trotz Optimierung aller anderen Be-
dingungen zu stark wird.

Fiir eine Beeinflussung des Quotienten my,o/myg, im
Sinne des erfindungsgeméssen Verfahrens sind verschiedene
Moglichkeiten gegeben. Wird von einem Produkt bestimm-
ten Wassergehaltes ausgegangen, so ist bei einer indirekten
Beheizung der Quotient niedriger als bei einer direkten Be-
heizung, da bei der direkten Beheizung durch die Verbren-
nung noch zusétzlich Wasserdampf entsteht, der in die Was-
sermenge des Quotienten my,o/mr, eingeht. Man wird also
bei direkter Beheizung Heizgase mit geringer H,O-Bildung
bevorzugen. Ausserdem ist bei direkter Beheizung die Luft-
menge zwangsldufig hoher, so dass es schwerer ist, hohe
Wasserdampfkonzentrationen zu erreichen. Trotzdem ist die
direkte Beheizung im Gegensatz zur bisherigen Lehrmeinung
keinesfalls fiir die Entwésserung von wasserhaltigem AlF,
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auszuschliessen, wenn es gelingt, die iibrigen Bedingungen so
zu wihlen, dass der Hydrolysefaktor B den Grenzwert nicht
erreicht.

Es ist auch moglich, das Gewichtsverhdltnis my,o/majr,
durch Gegenstromfithrung der Calcinationsabgase zu ver-
bessern. Bei Gleichstromfiihrung der Abgase, z.B. in einem
Réhrenofen oder einem Ofen dhnlicher Bauart ist ndmlich
zu beriicksichtigen, dass sich bei dieser Gasfithrung die Ge-
wichtsmenge Wasserdampf des gesamten Calcinations-
prozesses am Ende der Einrichtung summiert, was fiir das
My,o/MaE,-Gewichtsverhiltnis in der Austragung zu be-
riicksichtigen ist. Eine Gegenstromweise fiihrt also, ebenfalls
im Gegensatz zur bisherigen Lehrmeinung, zu einer geringe-
ren Hydrolyse.

Ein wesentlicher Faktor fiir die Steuerung des my,o/
myg,-Gewichtsverhdltnisses ist der Wassergehalt des Aus-
gangsproduktes der Calcination. Sind die Bedingungen in
der Endcalcination so, dass eine Hydrolyse sehr giinstig ist,
z.B. bei einer Temperatur nahe an 650 °C und/oder direkter
Beheizung, so wird es erforderlich sein, als Einsatzprodukt
ein solches mit einem niedrigeren Wassergehalt, beispiels-
weise unter 20 Gew.-%, vorzugsweise unter 10 Gew.-%, zu
wihlen, um mit dem Faktor B die Obergrenze nicht zu iiber-
schreiten.

Hingegen ist es bei Vorliegen giinstigerer Bedingungen in
der Calcinationsstufe, beispielsweise bei indirekter Be-
heizung und/oder Gegenstromfiihrung der Abgase, moglich,
von AlF; hoheren Wassergehaltes, wie er dem Trihydrat
oder sogar feuchtem Trihydrat entspricht (also rund 40
Gew.-%) auszugehen. Die Einstellung des Wassergehaltes
kann beispielsweise bereits durch Bedingungen in der Kri-
stallisation beeinflusst werden. Besonders bevorzugt ist die
Einstellung desselben in einer entsprechend ausgestalteten
Vortrocknung oder Vorcalcination. Eine solche Vorcalcina-
tion kann dabei nicht nur, wie bisher iiblich, bei etwa 200 °C
vorgenommen werden, es kann in jeder iiblichen Calcina-
tionsapparatur auch bei Temperaturen bis zu 350°C oder
gar 450 °C gearbeitet werden, ohine eine nennenswerte Hy-
drolyse zu erhalten, wie die Auswertung der beschriebenen
Bezichung ergibt. Der wesentliche Vorteil des erfindungsge-
méssen Verfahrens liegt hierbei in der Tatsache, dass in einer
evtl. Vortrocknung oder Vorcalcination nur gerade der Auf-
wand betrieben werden muss, der notig ist, um eine klaglose
Endcalcination in die Endstufe zu erzielen. Es ist also keines-
falls so wie bisher nétig, dass eine Vortrocknung stets mog-
lich weit, z. B. bis zur Halbhydratstufe, erfolgen muss.

Die beschriebene Beziehung gilt ganz allgemein, ist also
auf alle Calcinationsapparaturen anwendbar, gleichgiiltig ob
es sich um Rohrendfen, Wirbelschicht6fen, Stromrohr- und
Tellertrockner, Tunnelofen oder andere Trockenapparate
handelt.

Diese Breite der Anwendbarkeit stellt einen sehr wesent-
lichen technischen Fortschritt bei der technischen Calcinie-
rung dar, da man nicht mehr auf die relativ aufwendigen
Wirbelschichtofen beschrankt ist. Als sehr vorteilhaft er-
scheint auch die Erkenntnis, dass man nun nicht wie beim
Calcinieren in der Wirbelschicht auf ein einheitliches Ein-
satzprodukt mit einem relativ engen Korngrossenspektrum
angewiesen ist, d.h. es ist auch méglich, AlF; sehr unter-
schiedlicher Korngrossen oder in agglomerierter Form ohne
hoheren technischen Aufwand zu calcinieren.

Ein weiterer technischer Fortschritt liegt bei Anwendung
der beschriebenen Beziehung in der Auffindung der fiir eine
minimale Hydrolyse giinstigsten Bedingungen, wobei eine
verbesserte Produktqualitit und eine geringere Umweltbela-
stung erzielt werden konnen, z. B. auch bei bestehenden Wir-
belschichtofen.
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Wie schon oben erwihnt, ist es fiir die Unterdriickung
der Hydrolyse giinstig, bei hohen Wasserdampfkonzentra-
tionen der iiberstehenden Atmosphire zu calcinieren. Der
Term (A/100)~ * ist bei einer hohen H,O-Dampfkonzentra-
tion nahezu 1 und nimmit erst bei kleineren H,O-Dampfkon-
zentrationen (z.B. bei 20 Vol.-% 2,24, bei 5 Vol.-% 4,47) ho-
here Werte an und beeinflusst somit dort entscheidend das
Hydrolysenausmass. Besonders bei direkter Beheizung, wo
die H,0-Dampfkonzentration im Heizgas allein schon bei
stochiometrischer Luftzumischung nur ungefihr 20 Vol.-%
betrégt besteht sehr leicht die Gefahr durch Falschluft oder
Luftzumischung zur Vermeidung von Uberhitzungen — unter
10 Vol.-% oder gar 5 Vol.-% zu kommen, wo dieser Term
exponentiell anwichst. Nur bei sonst fiir die Hydrolyse un-
giinstigen Bedingungen (z.B. 550°, kleiner Faktor my,o/
MguyE,) ist es moglich, auch mit einer H,O-Dampfkonzentra-
tion unter 10 Vol.-% calcinieren zu k6nnen um ein minde-
stens 96gewichtsprozentiges Produkt zu erzielen. Dies be-
deutet, dass man den zwangsliufig entstehenden Wasser-
dampf moglichst unverdiinnt in der Ofenatmosphiire beldsst
und seine Austragung moglichst der natiirlichen Gasbe-
wegung iiberldsst. Bei direkter Befeuerung wird man sich auf
die zur Verbrennung gerade notwendige Luftmenge be-
schrinken.

Aus diesen Ausfithrungen wird klar, dass anhand des er-
findungsgeméssen Verfahrens dem Fachmann die Méglich-
keit geboten wird, jene Fahrweise in seiner Apparatur durch
eine einfache Berechnung zu ermitteln, die ihm die Herstel-
lung eines Produktes mit dem erwiinscht hohen AlF;-Gehalt
gestattet. Durch Anderung von Wassergehalt des eingesetz-
ten AlF;-Hydrates, Temperatur, Produktmenge, Spiilluftge-
schwindigkeit und evtl. auch Richtung der Luftfithrung k6n-
nen damit optimale Bedingungen unschwer eingehalten wer-
den. Dabei kann er jede beliebige Calcinationseinrichtung,
sofern sie fiir die notige Temperatur geeignet ist, zur Cal-
cination von AlF;-Hydraten heranziehen, ohne Gefahr zu
laufen, dass das AIF; durch Pyrohydrolyse zu stark ange-
griffen wird.

Die Bestimmung der experimentellen Grossen der Cal-
ciniertemperatur, der stiindlich durchgesetzten AlF,-Menge,
der Gesamtgasmenge und der iiber das Produkt bei der Cal-
cinationstemperatur streichenden Wasserdampfmenge kann
mittels dem Fachmann iiblichen Methoden erfolgen. In eini-
gen Fillen (z. B. direkte Befeuerung) erweist es sich als aus-
reichend, die Gesamtgasmenge und die Wasserdampfmenge
aus der Heizgasmenge und der Temperatur zu errechnen
bzw. bei indirekter Beheizung im Gegenstrom die H,O-
Dampfmenge empirisch abzuschéitzen. :

Die Durchfithrung des erfindungsgemissen Verfahrens
soll anhand der folgenden Beispiele an verschiedenen Cal-

cinationseinrichtungen und bei verschiedenen Bedingungen
erldutert werden, ohne das Verfahren darauf zu beschriin-
ken.
Beispiel 1

In einem indirekt beheizten Drehrohrofen einer Pilotan-
lage von 4,5 m Linge und 30 cm Durchmesser wurden
stiindlich 65 kg AlF;-Hydrat mit einem Wassergehalt von 43
Gew.-% im Gegenstrom eingebracht. Die Temperatur in der
eigentlichen Calcinationszone betrug 600 °C. Das Gewichts-
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verhdltnis my,o/m g, betrug in dieser Zone 0,1 : 1 und der
Wasserdampfgehalt der dariiberstreichenden Ofenatmo-
sphire liegt bei 50 Vol.-%. Bei einer mittleren Verweilzeit
von 13 Minuten in der eigentlichen Calcinierzone wurden
stiindlich 37 kg AIF;, das praktisch wasserfrei (0,2 Gew.-%
Glithverlust) war, erhalten. Aus den in den Calcinationsab-
gasen festgestellten Fluormengen wurde eine Konzentration
von Al,O; im AlF; von 1,2 Gew.-% berechnet. Der sich aus
der Hydrolysenbeziehung ergebende Wert B betrigt rund
1-1075.

Bei Gleichstromfiihrung der Abgase und etwa der glei-
chen Einsatzmenge wurde bei 570 °C und sonst gleichen Be-
dingungen ein 97,0gewichisprozentiges AlF; erhalten. Das
Gewichtsverhdltnis my,o/myg, betrigt dabei etwa 0,75, die
Wasserdampfkonzentration A etwa 80 Vol.-% und der aus
der Hydrolysenbeziehung errechnete Wert B4 - 1075,

. Beispiel 2

In einem direkt beheizten Drehrohrofen von 2,3 m Linge
und 30 cm Durchmesser wurden 37 kg AlF;-Hydrat mit ei-
nem Wassergehalt von 42 Gew.-% in der Stunde mit Hilfe
eines Kokereigas-Luftverbrennungsgasgemisches (9,5 m3/h
Kokereigas, 80 m3/h Luft) im Gegenstrom getrocknet. Die
Produkt-Temperatur in der eigentlichen Calcinationszone
betrug 550 °C. Dabei wurden stiindlich 20,9 kg 96,1gewichts-
prozentiges AlF,; mit einem Gliihverlust von 0,4 Gew.-% er-

~ halten. Bei einem abgeschitzten Gewichtsverhéltnis my,o/
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MR, von 0,48 und einer H,0-Dampfkonzentration von etwa
15 Vol.-% ergibt die Hydrolysenbeziehung einen Wert B von
4,7-1075.

Auch mit anderen Calcinierapparaten lassen sich einzeln,
allenfalls in Kombination, analoge Resultate bei-ent-
scheidender Variation der erfindungsgemassen Massnahmen
erhalten, wobei die Calcinierzeiten in keiner Weise kritisch.-
sind. :

~ Beispiel 3
In einem direkt beheizten Drehrohrofen von 2,3 m Linge
und 30 cm Durchmesser werden 40 kg/h AIF;-Hydrat mit 7
Gew.-% Wassergehalt im Gegenstrom getrocknet. Die Be-
heizung erfolgt mittels eines Kokereigas/Luft-Gemisches
(8,8 m3/h Kokereigas, 150 m3/h Luft), die Produkttempera-
tur in der eigentlichen Calcinationszone betrug 570.°C. In-

- der Stunde wurden 37 kg calciniertes AIF; mit einem Gliih-
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verlust von 0,5 Gew.-% und einem Gehalt von 96,3 Gew.-%
AlF; ausgetragen. Bei einem Gewichtsverhaltnis my,q : '
my g, von ungeféhr 0,25 und einer H,0-Dampfkonzentra-
tion von 7,5 Vol.-% errechnet sich aus der Hydrolysenbe-
ziehung der Wert B mit 4,4- 1075,

Beispiele 4-6

In einem mit Gas aussenbeheizten kleinen Wirbelschicht-
ofen (7,9 cm @, 50 cm Hohe), der auf 600 °C Innentempera-
tur gehalten wurde, wurden AlF;-Hydrate bei einer Wirbel-
luftmenge von 135 I/h kontinuierlich calciniert. Die Wasser-
dampfkonzentration im Abgas wurde dadurch variiert, dass
bei konst. Wirbelluftmenge verschiedene AlF;-Mengen
durchgesetzt wurden. Das Gewichtsverhaltnis mg,o/maE,
wurde durch Einsatz verschiedener AIF;-Hydrate variierf.

Hydrolysen-

Beispiel ~ Durchsatz Wassergehalt Wasserdampf-  my o Wasserdampf-  Al,0,-Gehalt
AlF, d. einges. " menge v konzentr. A im Endprodukt - faktor B
fg/h] AlF;-Hydrates  [g/h] MAF, [Vol.-%)] {Gew.-%)]
[Gew.-%]
4 400 33,0 200,0 0,50 64,8 3.2 42-1073
5 542,0 9,6 57,9 0,106 34,8 0,7 1,2-1075
6 100,0 9,6 10,6 0,106 8,9 2,0 241073



Der Al,0;-Gehalt wurde aus der HF-Menge im Cal-

mHF ° 102

cinierabgas nach der Formel Gew.-% Al,O3 = 06
,0 * INAIF3

berechnet.
Im Gegensatz dazu wird bei Calcination eines AlF; mit
43,0 Gew.-% Wassergehalt bei einem Durchsatz von 90 g/h
eine Wasserdampfmenge von 61,5 g/h abgespalten. Daraus
ergibt sich ein Gewichtsverhaltnis my,o/mar; von 0,75, so
dass bei einer dabei erzielten Wasserdampfkonzentration

w

638 162

von 36,2 Vol.-% der Wert des Hydrolysefaktors B 8,5- 1075
betrigt. Das dabei erhaltene AIF; enthélt daher auch 6,2
Gew.-% Al,O,, erreicht also die untere Grenze von 96
Gew.-% AlF; nicht. :

Wird die Wasserdampfkonzentration noch weiter, ndm-
lich auf 23,2 Vol.-% gesenkt, der Parameter my,o/ma g, aber
gleich gehalten, betrigt der Hydrolysefaktor 1,1 - 1074, Das
AlF; enthilt dann 7,0 Gew.-% Al,0;.
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