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Den foreliggende oppfinnelse angdr en forbedret fremgangs-
miate til rensning av aluminium som inneholder forurensninger.

P4 grunn av den voksende bevissthet om begrensningen av de
naturlige ressurser, spesielt energiressurser, har betydelige
anstrengelser har vart gjort for & finne alternative kilder.

En slik kilde som menes 4 ha eksepsjonalt lang tidspotensial
til & oppfylle dette behov er energien fra en atomreaktor
basert p4 fusjon. P& grunn av behovet for & isolere eller
innelukke de radioaktive media som medfglger, pagadr imidlertid
en stor forskningsinnsats for & utvikle materialer for reak-
toren som ikke senere vil by p& avfallsproblemer. SAledes
ville for eksempel, hvis ekstremt rent aluminium skulle bli
brukt i reaktoren, radioaktiviteten hos slikt materiale
reduseres med en faktor pd en million noen f4 uker etter ned-
kjoring, forutsatt at renheten hos dette aluminium var til-
strekkelig hey. Til sammenligning kan det sies at hvis
rustfritt stal ble brukt i samme gyemed, si ville denne
reduksjon ta ca. 1000 &r og dermed &penbart bringe vanskelige
problemer ndr det gjelder & bli kvitt slike materialer.

Et annet felt knyttet til energi, hvor ekstremt rent
aluminium kan benyttes med stor fordel, er stabilisering av
superledere. Ved denne anvendelse overfgres den elektriske
energi ved kryogene temperaturer, f.eks. 4°K, hvor den elektriske
motstand er meget lav. Ekstremt rent aluminium som en stabili-
sator foretrekkes ved denne anvendelse pi grunn av dets meget
lave motstand, dvs. heye ledningsevne ved s& lave temperaturer.

Aluminium med en renhet pa 99,9 vekt% ville for eksempel
ha en elektrisk ledningsevnefaktor ved 4°K p& 20 ganger dets
verdi ved varelsestemperatur, mens et 99,999 vekt% aluminium
ville ha en tilsﬁarende ¢kning i ledningsevne p& minst 1000
ganger og et 99,9999 vekt% aluminium ville ha en ledningsevne-
faktor ved 4°K pd 5000 ganger dets verdi ved varelsestemperatur.
Aluminiumets totale renhet gir siledes en rimelig indikasjon pa
ledningsevnen ved 4°K. Dog. er konsentrasjonen av visse
kritiske forurensninger viktigere. Disse kritiske forurensninger
inkluderer titan, vanadium, zirkonium, krom, mangan og jern.
For eksempel er kromets virkning p4d lavtemperaturledningsevne

20 ganger storre pr. ppm enn kobberets - en forholdsvis
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uskadelig forurensning hva sﬁperlederanvendelser angér.
Uheldigvis er ingen av de kjente fremgangsmiter egnet til
fullstendig & fjerhe disse kritiske forurensninger til rimelig
kostnad.

I mange ar ble aluminium fremstilt i elektrolyseceller med
tre vaskesjikt - to lag smeltet aluminium adskilt ved et sjikt
av salt eller elektrolytt;' Det underste eller lavere sjikt i
cellen er det urene eller aluminium/kobber-legeringssjiktet og
utgjorde anoden i cellen og ble renset ved & overfgre smeltet
aluminium elektrolytisk gjennom det mellomliggende saltsjikt
til det smeltede aluminiumsjikt med hgyere renhet, eller
katoden. Slike ééller i forskjellige utferingsformer er
beskrevet 1 f.eks. US-patent 1 534 320, US-patent 1 535 458,
US-patent 1 562 090Aog US-patent 1 782 616. Denne elektro-
lytiske celle, kjent blant fagfolk som Hoopes—cellen; er
effektiv til & redusere sadanne forurensninger som mangan,
krom, titan, vanadium, zirkonium og gallium til et meget lavt
nivad. Dog er en slik celle mindre egnet til & senke konsentra-
sjonen av forurensninger som .silisium, jern, kobber og lignende.
Det vil si at etter at aluminium som skal renses er blitt sendt
igjennom en Hoopes celle, kan man finne betydelige mengder
silisium, jern og kobber i hgy~-renhets-katodesjiktet, dog i
meget lavere konsentrasjoner enn i anodesjiktet.

Teknikkens stand angir ogsa at he¢yrent aluminium kan
fremstilles ifwlge.flere andre metoder; dog har alle disse
metoder individuelt alvorlige ulemper, spesielt nar det er
gnskelig 4 fremstille store mengder av aluminium av ekstrem
renhet til okonomisk attraktive kostnader. Soneraffinering,
for eksgmpel, som kan produsere ekstremt rent aluminium, har
den ulempe at det kan'yare vanskelig &4 oppskalere til full
produksjonssterrelse.

Det er ogsd kjent at visse forurensninger kan fjernes ved
4 tilsette bor til aluminium i smeltet tilstand, hvorved det
dannes en borholdig forbindelse eller kompleks med hgyere
densitet enn aluminiumets, hvilket resulterer i at forbindelsen -
bunnfelles. Denne fremgangsmate til & rense aluminium beskrives
av Stroud i US-patent 3 198 625 og i en artikkel av Russel et

al. med tittelen "A New Process to Produce High-~Purity Aluminium"
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(En fremgangsmite til fremstilling av hegyrent aluminium) side
1630~1633 i Vol. 239, Transaction of the Metallurgical Society
of AIME (oktober 1967). Som nevnt i patentet, mens denne frem-
gangsﬁate er spesielt effektiv til fjerning av titan, .vanadium,
zirkonium og i mindre grad krom, har den imidlertid ingen
effekt p4d fjerningen av andre vanlige forurensninger sasom
jern, silisium, kobber og lignende.

En annen metode ifglge teknikkens stand benyttet til
rensning av aluminium benevnes som preferensiell eller frak-
sjonert krystallisasjon. Slike krystallisasjonsmetoder er
offentliggjort av Jarrett et al. i US-patent 3 211 547 og év
Jacobs 1 US-patent 3 301 019 og i den ovenfor nevnte artikkel
av Russel et al. Mens metodene som er publisert i disse
skrifter kan resultere i fraksjoner av sardeles rent aluminium,
s4 dannes det ogsd, som beskrevet av Jarrett, en fraksjon med
relativt lav gkonomisk verdi og minst én mellomfraksjon som med
hensyn til aluminium ikke avviker stort fra utgangsmaterialet.
Enn vidre fjerner ikke denne fremgangsmite elementer som titan,
zirkonium, vanadium, mangan og krom. '

Mens hver av de foregaende fra teknikkens stand kjente
prosesser er virkningsfull til fjerning av visse forurensninger,
fjerner ingen enkelt av prosessene alle de gnskede forurensning-
er som burde fjernes for visse anvendelser av ekstremt rent
aluminium, s&som ndr det gjelder superledere som beskrevet tid-
ligere. Videre har hver av fremgangsmitene sine gkonomisk sett
ugunstige trekk: fraksjonert krytallisasjon p& grunn av det
lave utbytte av hgyrent aluminium pr. kilogram av_aluminium som
ma varmes opp til sitt smeltepunkt for & muliggjére slike
adskillelser, og den elektrolytiske rensning fordi den ikke
fjerner alle forﬁrensningene til tilstrekkelig lavt niva.

Den foreliggende oppfinnelse lgser problemene som be-
skrevet i teknikkens stand angdende rensning av aluminium, ved
at den tilveiebringer en fremgangsmidte som fremstiller ekstremt
rent aluminium pad en g¢konomisk mite i store produksjonskvanta,
og ved hvilken det for hvert kilogram urent aluminium som
behandles, oppnads nesten et kilogram ekstremt rent aluminium.-

Rostnaden av ekstremt rent aluminium fremstilt ifglge den
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foreliggende oppfinnelse er ganske lav sammenlignet med
konvensjonelle fremgangsmater.

Oppfinnelsen angar en fremgangsmate til rensning av
aluminium som inneholder forurensninger,

(a) innfgring av det forurensede aluminium til anodesjiktet i

en elektrolytisk celle av den type som har et bunnsjikt av
smeltet aluminium som utgjer anodesjiktet, og et toppsjikt av
smeltet aluminium som utgjer katodesjiktet, med et elektrolytt-
sjikt mellom anodesjiktet og katodesjiktet,

(b) elektrolytisk transport av aluminium fra anodesjiktet
gjennom elektrolyttsjiktet til katodesjiktet, hvorved aluminiumet
delvis renses,

(c) deretter uttaking av en del av det delvis rensede smeltede
aluminium fra katodesjiktet,

(@) fraksjonert krystallisasjon av den nevnte del a& smeltet
aluminium i en krystallisasjonscelle for & fjerne eutektiske for-
urensninger gjennom & overfore en fraksjon av det smeltede
aluminium til fast tilstand, hvilken faste fraksjon har en hgyere
renhet enn den gjenvarende smeltede aluminiumfraksijon, hvorved

de eutektiske forurensninger konsentreres i den smeltede
fraksjon, og

(e) separering av den smeltede fraksjon fra den faste fraksjon
som utgjgr det rensede aluminium,

karakterisert ved

(f) at den urene smeltede aluminium~fraksjonen returneres, for-
trinnsvis i smeltet stand, fra krystallisasjonscellen til anode-
sjiktet i den elektrolytiske celle.

I en foretrukken utfeoringsform underkastes det nedgraderte
aluminium en videre krystallisasjonsbehandling for & konsentrere
forurensningene vidére i den nedgraderte fréksjon fer den
sidledes nedgraderte fraksjon returneres til den elektrolytiske
celle. Den rensede fraksjon fra den videre krystallisasjons-
behandling blandes med pagangen til den fg¢rste krystallisasjons-
behandling for & bli renset videre.

Det vises til tegningen:

Fig. 1 er et flytskjema vedrgrende fremgangsmaten ifgplge

oppfinnelsen;

r—
LN
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Fig. 2 er et vertikalsnitt gjennom en tresjikts celle
egnet til bruk ved fremgangsmaten ife¢lge oppfinnelsen;

Fig. 3 illustrerer skjematisk et vertikalsnitt av en ovn
for fraksjonert krystallisasjon til bruk i fremgangsmiten
ifplge den foreliggende oppfinnelse;

Fig. 4 er et flytskjema som illustrerer en foretrukket
utfegrelsesform av oppfinnelsen;

Fig. 5 er et flytskjema som illustrerer en annen foretrukken
utfgringsform av oppfinnelsen;

Fig. 6 er et diagram som viser konsentrasjonsfaktoren for
silisium i urent aluminium som funksjon av prosenten av pasats
som er tatt ut.

Under henvisning mer spesielt til fig. 1, s& vil det kunne
sees at 1 overensstemmelse med visse aspekter av den foreliggende
oppfinnelse anvendes aluminium som skal renses selektivt for
forurensninger, i smeltet tilstand som anode i en tresjikts
elektrolytisk‘celle kjent blant fagfolk som en Hoopes-celle.
Dette smeltede aluminium-anodesjikt utgjgr det laveste sjikt
eller bunnsjiktet i cellen, hvilket sjikt er adskilt fra et
smeltet aluminiumkatodesjikt ved et smeltet saltsjikt, vanligvis
benevnt elektrolytten. Det smeltede aluminium-katodesjiktet,
som dannes ved driften av cellen under elektrolytisk transport
av aluminium gjennom elektrolytten, utgjer aluminium i hvilket
de valgte forurensningene er blitt betraktelig redusert.

For 4 gi en videre bred beskrivelse av oppfinnelsen si
underkastes dernest aluminium fra den smeltede katode et ytter-
ligere rensetrinn som kalles fraksjonert krystallisasjon. I
den fraksjonerte krystallisasjonsprosessen dannes aluminiumrike
krystaller ved regulert frysing eller storkning av heyrent
aluminium. Det vil si at smeltet aluminium med lavt
forurensningsinnhold har en heyere frysetemperatur enn aluminium
med et hgyere forurensningsniva, ofte kalt moderlut. Etter
krystallisering av det rene aluminium fjernes moderluten med
heyere forurensningsinnhold og etterlater aluminiumkrystaller
eller en fraksjon av aluminium med meget lavt forurensnings-—
innhold. Den uttatte moderluten kan utgjgdre halvparten eller
mer av de totale aluminiumprodukter fra den fraksjonerte
krystallisasjon. Denne del av moderluten er normalt ved den
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konvensjonelle utferelse av den fraksjonerte krystallisasjons-—
prosess av lavere verdi, siden den har et heyere niva av
forurensninger og konvensjonelt ikke benyttes videre i rensnings-
goyemed. Det vil si at denne del; trukket fra de aluminiumrike
krystaller har et meget hgyere forurensnihgsnivé enn utgangs-
materialet i krystallisasjonsprosessen og kan vare - vanskeligere
4 rense enn det utgangsmateriale som er nevnt ovenfor.

Den forﬁrensede delen eller moderluten resirkuleres
gjennom tresjikts-elektrolyse-cellen, hvor forurensninger som
har en tendens til & konsentreres i det fraksjonerte
krystallisasjonstrinn, kan reduseres enda en gang til et niva
passende for wkdnomisk drift i den fraksjonerte krystallisasjons-
prosessen, hvilket kan sees pd fig. 1. Saledes kan gjennom
resirkulasjon av den hgyt forurensede fraksjon praktisk talt
alt, typisk 90-95 %, av det urene aluminium i det sméltede

aluminiumanodesjikt gjenvinnes som ekstremt rent aluminium.

Dette vil si at praktisk talt alt det urene aluminium anbrakt

eller smeltet inn i systemets anode blir gjenvunnet enten som
hgyrent aluminium eller som resirkulert smeltet metall til
gjeninnmating i anodesjiktet. Det vil forstds at resirkulasjon
av den urene smeltede aluminiummoderluten resulterer i betydelige
besparelser, for eksempel % den energi som gar med til & smelte
primzr-aluminium eller lignende som inneholder forurensninger.
Dertil er det ytterligere besparelser i det lager av urent

eller primar-aluminium som behgves for & produsere hgyrent
aluminium. )

P& grunn av den selektive fjerningen av visse forurens-
ninger ved fremgangsmiten ifelge den foreliggende oppfinnelse
kan mange aluminiumressurser benyttes uten 4 bringe problemer
til systemet. De mer passende kilder inkluderer imidlertid
primer—aluminium som typisk bestdr av 99,6 vekt% aluminium,
resten bestdr vesentlig av forurensninger med hensyn til det '
hoyrene aluminium som kan oppnds ved den foreliggende frem-—
gangsmate. Det vil forstds at primer-aluminiumet i noen
tilfeller kan vare s& heyt som 99,9 vekt%, hvilket selvfplgelig
er fordelaktig ved benyttelsen av denne oppfinnelse. De her
nevnte forurensninger inkluderer typisk jern, silisium, titan,

vanadium, mangan, magnesium, gallium, kobber, natrium, barium,
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zirkonium, krom, nikkel og sink. Det vil sees nedenfor at disse
forurensninger lett kan fjernes for A gi store kommersielle
mengder av ekstremt rent aluminiumprodukt, dvs. aluminium med

en renhet pd minst 99,995 vekt%.

Den elektrolytiske celle med tre sjikt omtalt ovenfor er
et viktig ledd ved den foreliggende oppfinnelse. En fore-
trukken cellekonstruksjon til fremstilling av renset aluminium
i overensstemmelse med den foreliggende oppfinnelse er illustrert
pad fig. 2. Den avbildede celle inkluderer en utvendig isolerende
vegg av ildfast materiale 20, en bunn eller golv av karbon
eller grafitt 22 og et spesielt fdringsmateriale 24 som med-
virkef til & fremstille renset aluminium. Cellen har en inn-
matningsbrenn 26, hvorigjennom prima&r-aluminium for eksempel
tilsettes til den smeltede ancde 28. Vegg 30 skiller det urene
smeltede aluminium i inntaksbre¢nnen fra det elektrolytiske
sjikt 32 og sjiktet av renset aluminium 34. Et lokk eller
deksel 36 over cellen minsker luftkontakt og forhindrer skum-
dannelse p& katodesjiktet 34 av renset aluminium. ‘

Det spesielle fbéringsmaterialet 24 er et viktig trekk ved
cellen. Féringsmaterialet 24 bestir av mursten av heyrent
aluminiumoksyd murt sammen med en spesiell mgrtel. Disse
aluminiumoksydstenene bestdr av minst 90 vekt% Alz20s, for-
trinnsvis 92 til 99 vekt¥%. Mgrtelen eller sementen bestér
vesentlig av 64,5 vekt% aluminiumoksydflak med 99 vekt% renhet
(-48 mesh), 33 vekt% kalsiumaluminat (markedsfgrt av Alcoa som
"CA-25") inneholdende 18 vekt% CaO, 79 vekt% Alz03, 1 vekt%
forurensninger og 2 vekt% LOI; 2 vekt% sinkborsilikat; og
0,5 vekt% H3BOs. Denne féringstype er ikke-ledende elektrisk
og samtidig varmeisolerende og resistent mot angrep fra smeltet
aluminium og smeltede salter ved driftstemperaturer. Saledes
blir katodesjiktet 34 av renset aluminium ikke forurenset
gjennom nedbrytning av féringen. Ifplge teknikkens stand ble
slik féring laget av magnesiumoksyd, som var mindre rent og
ogsa résulterte i mer magnesium i det rensede katodesjikt.

Som tidligere nevnt utgjer anoden og katoden smeltede
sjikt av aluminium adskilt ved hjelp av et sjikt av smeltet salt
eller elektrolytt. Hva anoden angdr, skulle denne fortrinnsvis
inneholde 20 til 30 vekt% kobber, resten aluminium og
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forurensninger, sdledes med en densitet pi& ca. 2,8 til

3,1 gram/cm® ved 800°C, en densitet som vil vare ét¢rre enn
densiteten av elektrolytten ved driftstemperaturen i cellen,
dvs. 750 til 850°C. '

Med hensyn til elektrolytten, s& er den typisk en smeltet
blanding inneholdende fra 18 til 23 vekt% natriumfluorid, 36
til 48 vekt% aluminiumfluorid, 18 til‘27 vekt% bariumfluorid og
14 til 20 vekt% kalsiumfluorid. Strontiumfiuorid kan erstatte
bariumfluorid hvisr¢nsket. Tilsatsen av bariumfluorid til
elektrolytten gir en densitet noe hgyere enn den hos det
rensede aluminium, dvs. ca. 2,5 til 2,7 g/m® ved 800°C. Det
rene aluminium har en densitet p& ca. 2,33 g/cm® ved 800°C.
Andre blandinger av alkali og alkaliske halogenider kan ogsa
benyttes i elektrolyttsjiktet, hvilket er velkjent for fagfolk,
sadsom blandede fluorid/klorid-systemer. Densiteten év den
spesielle blandingen ma dog vare stgrre enn densiteten av rent
aluminium (99,995 vekt% eller hgyere) ved cellens drifts-—
temperatur.

Hva dybden av de smeltede sjikt angdr, kan anodesjiktet
typisk ha en dybde i omrddet 39,1 til 63,5 cm, det elektro—
lytiske sjikt en tykkelse pa minst 10,2 cm og fortrinnsvis ikke
storre enn 20,3 cm og katcdesjiktet en dybde i omrédet P& ca.
7,6 til 22,9 c¢n.

I en foretrukken utfgringsform av cellen er elekfrode 38
opphengt p& stangen 40, som stikker igjennom dekslet 36. For-~
trinnsvis er stangen 40 kledd med et ildfast materiale, sasom
et ildfast materiale pad aluminiumoksydbasis som kan fles fra
Plibrico Company, Chicago, Illinois, under petegnelsen "Plistix
900", for & forhindre avskalling av kollektormetall, og den er
videre utstyrt med et tetningsrep 42 for h¢y temperatur, f.eks.
asbestrep, for & hindre luft eller andre gassér i a_kommevinn i
eller forlate cellen og p3d denne mAte redusere brenning av
elektrodene og dannelse av skum til et mihimum. I ytterligere
en foretrukken utferelsesform tillater det avtettede deksel 36
injeksjon av inert eller reduserende gasser til rommet 44, noe
som ytterligere sikrer mot oksydasjon av elektroden, badet og

katodemetallet. Slike gasser inkluderer helium, neon, argon,



158755

9

krypton, xenon sammen med nitrogen, karbondioksyd og blandinger
derav.

Det er blitt funnet at nar enheten tettes og forsynes med
en inert atmosfare, vil grafittkatodene holde minst et Ar.
Fordi luftbrenning er brakt pad et minimum reduseres for-
urensning av toppmetallet ved katodeforurensningene sterkt om
den ikke elimineres fullstendig. Det er ogsi& gkonomisk mulig &
benytte hgyren grafitt til denne anvendelse.

Et viktig trekk i den foreliggende oppfinnelse er elek-
troden 38 og plasseringen eller lokaliseringen av dens bunnside
39 i henhold til elektrolytten 32. Fortrinnsvis dykkes
bunnsiden 39 ned i elektrolytten og ytterligere mer foretrukket
er avstanden mellom toppen 46 av anodesjiktet 28 og bunnsiden
39 av elektroden 38 i omradet fra 40 til 60 % av tykkelsen av
elektrolyttsjiktet 32. Det &4 la elektroden 38 skille katode-
og anodesjiktene p&d denne mate reduserer den elektriske energi
som kreves for 4 drive cellen med opp til ca. 25 %. Cellen
drives fortrinnsvis ved en strgmtetthet p& 0,388 til 0,465
ampere/cm? .

Som man vil se av fig. 1, fjernes smeltet aluminium som
danner katoden i den elektrolytiske cellen, typisk periodisk
under drift av cellen, og underkastes deretter videre rensning
gjennom fraksjonert krystallisasjon. Typisk fjerner denne
sistnevnte type av rensning eutektiske forurensninger. Med
eutektiske forurensninger menes metalliske forurensninger
hvilke, nidr de er til stede i tilstrekkelig mengde, danner en
struktur innen det stgrknede metall inneholdende aluminium med
et lavere smeltepunkt enn rent aluminium. Typisk for disse
forurensninger er jern og silisium.

Ifplge systémet ved den foreliggende oppfinnelse renses
det delvis rensede aluminium ytterligere i et trinn av frak-
sjonert krystallisasjon hvilken omfatter kjg¢ling av smeltet
aluminium til en temperatur like under smeltepunktet til rent
aluminium eller ved det punkt hvor det rene aluminium ste¢rkner.
Den urene vaske kan si returneres til den elektrolytiske celle,
hvis dette ¢gnskes. Med henblikk pd& trinnet av fraksjonert
krystallisasjon er det &4 foretrekke ved utfgrelse av den fore-

liggende oppfinnelse & plassere det smeltede aluminium fra
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katoden i den elektrolytiske cellen i en beholder slik at
legemet av smeltet aluminium har en fri og ikke innesperret
overflate. Temperaturen i veggene av beholderen reguleres ved
isolering eller ved oppvarmning, slik at lite eller ingen varme
strgommer utad fra legemet av smeltet aluminium. Varme trekkes
fra eller fjernes ved den frie overflate for & oppn& sterkning
av det smeltgde aluminium, og dette medfgrer fraksjonert
krystallisasjon av det rene aluminium i en sone ved og
umiddelbart under den frie overflate av det smeltede metall.
Frysing av det smeltede metall ved veggene av beholderen be¢r
hvis mulig forhindres, eller, hvis noen frysing foregldr, si ber
den ikke utgjere mer enn 10 % av det smeltede legeme. Smeltet
aluminium som stgrkner ved beholderveggen mad ikke tillates &
forurense krystallisasjonen som foregdr ved sonen ved og under
den frie overflate. l

Fig. 3 viser en beholder 60 for den fraksjonerte krystalli-
sasjonsprosess med en isolerende vegg 62 som kan vare oppvarmet
hvis onskelig. Beholderen har fortrinnsvis et lag 64 bestaende
av pulverisert aluminiumoksyd som gir en barriere mot smeltet
aluminium som kan unnslippe gjennom innerveggen 66. Vegg 66 bgr
bestd av et materiale som ikke virker som en kilde til for-
urensning av det smeltede aluminium 74. Vegg 66 er fortrinnsvis
konstruert av hgyrene, aluminiumoksydbaserte ildfaste materialer,
dvs. med minst 90 vekt% og fortrinnsvis 92 til 99 vekt%
aluminiumoksyd. Slike ildfaste materialer kan fas fra Norton
Company, Worcester, Massachusetts under betegnelsen "Alundum
VA-112". Dette materiale er benyttet i vegg 66 i pulverisert
stand, sammenpresset og siden sintret for &4 gi den stivhet.
Dette danner en monolitisk féring som er mindre tilbgyelig til
4 bli gjennomtrengt av smeltet aluminium og siledes er bedre
egnet til bruk med et Bunnoppvarmende system av et slag som vil
bli beskrevet senere. For eksempel viser material-balanse-
kontroller en utvinning av 99,7 vekt% av detvopprinnelige
utgangsmateriale, hvilket tyder pa liten eller ingen gjennom-—
trengning av féringen.

Bruken av en hgyren aluminiumoksydféring sdsom Alundum
medfgrer meget lite forurensning. For eksempel er maksimum

forurensning med jern eller silisium av den totale charge

-
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krypton, xenon sammen med nitrogen, karbondioksyd og blandinger
derav.

Det er blitt funnet at nar enheten tettes og forsynes med
en inert atmosfare, vil grafittkatodene holde minst et Ar.
Fordi luftbrenning er brakt pad et minimum reduseres for-
urensning av toppmetallet ved katodeforurensningene sterkt om
den ikke elimineres fullstendig. Det er ogsd e¢konomisk mulig &
benytte hgyren grafitt til denne anvendelse.

Et viktig trekk i den foreliggende oppfinnelse er elek-
troden 38 og plasseringen eller lokaliseringen av dens bunnside
39 i henhold til elektrolytten 32. Fortrinnsvis dykkes
bunnsiden 39 ned i elektrolytten og ytterligere mer foretrukket
er avstanden mellom toppen 46 av anodesjiktet 28 og bunnsiden
39 av elektroden 38 i omradet fra 40 til 60 % av tykkelsen av
elektrolyttsjiktet 32. Det a la elektroden 38 skille katode-
og anodesjiktene pa& denne mate reduserer den elektriske energi
som kreves for & drive cellen med opp til ca. 25 %. Cellen
drives fortrinnsvis ved en stromtetthet p& 0,388 til 0,465
ampere/cm? .,

Som man vil se av fig. 1, fjernes smeltet aluminium som
danner katoden i den elektrolytiske cellen, typisk periodisk
under drift av cellen, og underkastes deretter videre rensning
gjennom fraksjonert krystallisasjon. Typisk fjerner denne
sistnevnte type av rensning eutektiske forurensninger. Med
eutektiske forurensninger menes metalliske forurensninger
hvilke, nAr de er til stede i tilstrekkelig mengde, danner en
struktur innen det stgrknede metall inneholdende aluminium med
et lavere smeltepunkt enn rent aluminium. Typisk for disse
forurensninger er jern og silisium,.

Ifelge systémet ved den foreliggende oppfinnelse renses
det delvis rensede aluminium ytterligere i1 et trinn av frak-
sjonert krystallisasjon hvilken omfatter kjpling av smeltet
aluminium til en temperatur like under smeltepunktet til rent
aluminium eller ved det punkt‘hvor det rene aluminium stgrkner.
Den urene vaske kan si returneres til den elektrolytiske celle,
hvis dette ¢nskes. Med henblikk pa trinnet av fraksjonert
-krystallisasjon er det a foretrekke ved utfegrelse av den fore-

liggende oppfinnelse 4 plassere det smeltede aluminium fra
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katoden i den elektrolytiske cellen i en beholder slik at
legemet av smeltet aluminium har en fri og ikke innesperret
overflate. Temperaturen i veggene av beholderen reguleres ved
isolering eller ved oppvarmnihg, slik at lite eller ingen varme
strommer utad fra legemet av smeltet aluminium. Varme trekkes
fra eller fjernes ved den frie overflate for & oppnd sterkning
av det smeltgde aluminium, og dette medfgrer fraksjonert
krystallisasjon av det rene aluminium i en sone ved og
umiddelbart under den frie overflate av det smeltede metall.
Frysing av det smeltede metall ved veggene av beholderen begr
hvis mulig forhindres, eller, hvis noen frysing foregar, s& ber
den ikke utgjore mer enn 10 % av det smeltede legeme. Smeltet
aluminium som stgrkner ved beholderveggen md ikke tillates &
forurense krystallisasjonen som foregdr ved sonen ved og under
den frie overflate.

Fig. 3 viser en beholder 60 for den fraksjonerte krystalli-
sasjonsprosess med en isolerende vegg 62 som kan vare oppvarmet
hvis ¢nskelig. Beholderen har fortrinnsvis et lag 64 bestdende
av pulverisert aiuminiumoksyd som gir en barriere mot smeltet
aluminium som kan unnslippe gjennom innerveggen 66. Vegg 66 bgr
bestd av et materiale som ikke virker som en kilde til for-
urensning av det smeltede aluminium 74. Vegg 66 er fortrinnsvis
konstruert av hgyrene, aluminiumoksydbaserte ildfaste materialer,
dvs. med minst 90 vekt% og fortrinnsvis 92 til 99 vekt%
aluminiumoksyd. Slike ildfaste materialer kan fas fra Norton
Company, Worcester, Massachusetts under betegnelsen "Alundum
VA-112". Dette materiale er benyttet i vegg 66 i pulverisert
stand, sammenpresset og siden sintret for & gi den stivhet.
Dette danner en monolitisk féring som er mindre tilbgyelig til
4 bli gjennomtrengt av smeltet aluminium og siledes er bedre
egnet til bruk med et bunnoppvarmende system av et slag som vil
bli beskrevet senere. For eksempel viser material-balanse-
kontroller en utvinning av 99,7 vekt% av det‘opprinnelige
utgangsmateriale, hvilket tyder p4 liten eller ingen gjennom-
trengning, av f£éringen.

Bruken av en hgyren aluminiumoksydféring sisom Alundum
medfgrer meget lite forurensning. For eksempel er maksimum

forurensning med jern eller silisium av den totale charge
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vanligvis ikke ste¢rre enn 2 ppm jern og 3 ppm silisium, og ofte
er den mindre enn 1 ppm jern og silisium; noe av dette kan
kanskje tilskrives forurensning fra pluggene i tappehullene
eller lignende. Videre er frysing ved sideveggene som ogsi begr
unngds om hgyrene produkter skal oppnids, mindre av et problem
nar en slik féring benyttes enn nir det ifglge teknikkens stand
benyttes materialer s&som silisiumkarbid eller lignende.

Smeltet aluminium utgjerende katodesjiktet 34 i den
forannevnte Hoopes-cellen er urent i den betydning at det inne-
holder u¢nskede eutektiske forurensninger. For & fjern=z disse
forurensninger ved fraksjonert krystallisasjon fjernes varme
fra dette smeltede aluminium (undertiden betegnet frysesyklusen)
men en slik hastighet at det dannes og vedlikeholdes
aluminiumrike krystaller i sone 70 som vist i fig. 3. Aluminium-
rike krystaller dannet pa denne mate synker pa& grunn av
tyngdekraften ned i sone 72, og, etter at en forutbestemt
mengde fraksjbnert krystallisasjon har'foregétt, kan det gjen-
varende urene smeltede aluminium, typisk konsentrert i den ¢vre
del av enheten og hgy i eutektisk urenhet avskilles fra det
aluminiumrike eller he¢yrene aluminium ved uttapping gjennom
tappehull 76. Under frysesyklusen foretrekkes det &4 lette
krystallsynkingsprosessen med pévirkning av stamper 78 som bryter
opp de massive krystallformasjonene og pakker sammen krystallene
i sone 72, slik som er beskrevet i det forannevnte US-patent
3 211 547. Etter at den urene moderlut er blitt tatt ut gjennom
tappehull 76, kan beholderen varmes opp for & smelte om de rene
aluminiumkrystallene, som si fjernes gjennom det nedre tappehull
80.

Ifplge en foretrukken versjon av oppfinnelsen pakkes eller
sammenpresses kryétallene under frysesyklusen for & presse ut
uren veske fra rommet mellom krystallene, som generelt er
lokalisert i den nedre region 72 av karet. Uren vaske som mer
eller mindre er blitt fortrengt fra omridet 72 i enheten,
fjernes via det ¢vre tappehull 76, hvorved man unngdr a la slik
veske passere gjennom det lavere omride av krystallsjiktet som
vanligvis befinner seg i bunnen 72 av enheten. Under fryse- og
sammenpressingssyklusen er det blitt oppdaget at en storre
fraksjon av hgyere-renhets-aluminium kan erholdes gjennom &
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varme opp enhetens bunn under frysesyklusen. Denne varme kan
tilfeores gjenndm utvendige induksjonsviklinger eller glgdestenger
liggende i rgr i Alundum-féringen. Glgdestenger av silisium-
karbid-typen som kan fdes fra det tidligere nevnte Norton
Company, kan benyttes. Som tidligere er nevnt, tillater bruken
av monolitisk féring som forhindrer gjennomtrengning av smeltet
aluminium, benyttelsen av slike oppvarmningsmidler begravet i
féringen. Til ytterligere beskyttelse kan hver glegdestang 110
legges inn i et r¢r av materiale 100, f.eks. mullitt, som er
ikke~ledende og ikke penetrerbar for smeltet aluminium. Mens
oppvarmningsmidlene er vist i bunnen av laget 66, fig. 3, vil
det forstds at ytterligere varmeelementer kan plasseres i
sidene med gunstig virkning.

Oppvarmning ved eller nar enhetens bunn under fryse-
syklusen, dvs. mens varme trekkes ut ved eller nar overflaten,
tillater omsmelting av en del av de krystaller som befinner seg
nzr enhetens bunn. Denne smeltede del stiger opp eller for-
trenges opp gjennom krystallsengen og barer med seg uren vaske
som gjenstar der; Oppstigningen eller‘fortrengningen av den
smeltede del opp gjennom krystallene menes & bli lettet ved at
krystallene har en tendens til & fortrenge den smeltede del ved
eller nar enhetens bunn, siden krystallenes densitet er stgrre
enn densiteten av vaskefasen eller den smeltede del. Videre er
bunnvarmning meget gunstig under pakkings- eller sammenpressings-
prosessen ved at det frembringes en smeltet del som kan trykkes
opp gjennom krystallsengen medbringende urenheter som gjenstar
mellom krystallene, eller som henger fast ved dem. Bunn-
varmning er ogsd fordelaktig ved at den kan forhindre sterkning
‘av vaskefasen pad bunnen som ville inneslutte forurensninger i
seg som ville ha en ugunstig virkning pa renhetsgraden, nar
alle krystallene til slutt smeltes om for & fjernes gjennom det
lavere tappehull 80.

Det vil forstdes at normalt ma bunnoppvafmning reguleres
omhyggelig under frysesyklusen for & forhindre altfor stor
omsmelting. Typisk mid oppvarmning ved eller nar bunnen under
frysesyklusen reguleres slik at varme tilferes med en hastighet
pa4 vesentlig ikke mindre enn 1 kW/kvadratfot (10,76 kW/m2)
heteflate, avhengig til en viss grad av varmeuttaket ved eller

(2]
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naer overflaten i kfystallisasjonsmyemed samt avhengig av
veggenes isoleringsverdier. Et typisk omrdde for oppvarmning i
enhetens bunn er 5,38 til 32,288 kW/m2. Bemerkes bgr at bunn-
oppvarmningshastigheten vanligvis reguleres slik at den er en
brgkdel av den hastighet hvormed varme fjernes. Man har funnet
at de typiske beste resultater oppnis nAr omsmeltningshastig-
heten ved eller nar bunnen av enheten reguleres slik at den
ligger i omradet pd ca. 5 til 25 % av krystallisasjons- eller
frysehastigheten. Dog kan det finnes tilfeller n&r disse
hastigheter kan vare hgyere eller lavere, delvis avhengig av
trykket som brukes i pakkingen og densiteten hos krystallsengen.
Fordelene med & ha regulert oppvarmning i narheten av
karets bunn med sikte pd & f& regulert omsmelting av krystallene,
belyses klart under henvisning til fig. 6, som viser for-
urensningsnivaet for silisium, f.eks. som kan oppnds med eller
uten bunnoppvarmning. Det vil si fig. 6 viser konsentrasjons-
faktoren (forhold mellom konsentrasjonen i en preve og for-
urensningskonsentrasjonen i charger) for silisium som funksjon
av mengden aluminium som uttas fra krystallisasjonsenheten.
For eksempel, hvis utgangskonsentrasjonen av silisium i enheten
er 360 ppm og konsentrasjonsfaktoren (CF) er 1, si vil man
kunne se av fig. 6 at ved bruk av bunnoppvarmning blir konsentra-
sjonen av silisium kontra mengden av uttatt aluminium hey (3,7)
sammenlignet med konsentrasjonen av silisium ved bruk av en
konvensjonell frysesyklus. Den hgye konsentrasjonsfaktor er
betydningsfull ved at for det fgrste en stgrre mengde for-
urensning kan fjernes gjennom det ¢vre tappehull, som man kan
se av fig. 6. For det andre behgver bare en mindre mengde
aluminium tas ut (ca. 30 % i det tilfelle som er vist i fig. 6)
for & senke forufensningsnivéet betraktelig. Det vil si at det
kan sees fra fig. 6 at ved den konvensjonelle frysesyklus mdtte
tilnermet 60 til 70 % av chargen tas ut for oppnldelse av
sammenlignbar fjerning av forurensning. I den foreliggende
oppfinnelse derimot kan s& meget som 60 % av chargen gjenvinnes
som hgy-rent produkt. Det kan sees at det ved bruk av bunn-
oppvarmning kan oppnas en betydelig ¢kning i utbytte av renset
metall. Med henvisning til fig. 6 som et eksempel vil det sees
at utbyttet kan fordobles. Det vil forstés at hgyere konsen-
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trasjonsfaktor kan erholdes ved forandring av sammenpaknings-
trykk og bunnopﬁvarmning. Det vil si at forurensningene kan
konsentreres ytterligere, hvilket muliggje¢r at en mindre frak-
sjon kan tas ut gjennom det @vre tappehull, hvilket resulterer
i enda heyere utbytter.

Mens det ikke er helt klarlagt hvorfor bunnoppvarmning sa
vel som sammenpressing gir slike fordeler med hensyn til
utbytte, s4 har man notert seg at slik praksis resulterer i
renhetsfaktorer, f.eks. for jern, meget hegyere enn hva som lar
seg forklare teoretisk med binare fasediagrammer. Hvis for
eksempel utgangsinnholdet av Fe er 0,05 vekt%, viser det binare
fasediagram at materialet med heoyest renhet skulle inneholde
0,0014 vekt% Fe, tilsvarende en maksimal rensningsfaktor pa 37.
Imidlertid er forsgk blitt utfgrt med bruk av den ovennevnte
fremgangsmite, hvor en del materiale har mindre enn 0,0005 vekt%
Fe, til og med s& lavt som 0,0003 vekt% Fe. Denne ekstra
rensning synes bare & kunne forklares ved erstatning av den
opprinnelige vasken med renere vaske gjennom mekanismen med
bunnoppvarmning og pakking. Krystallene kommer da i likevekt
med den renere vasken ifelge de teoretiske fordelingsfunksjonene.
Det vil si at man mener at det er et masseoverfeoringsfenomen i
fast fase gjennom og fra den faste krystall til en renere
vaskefase som‘omgir krystallen, for oppnaelse av likevekt med
veskefasen.

Fryse— eller krystalldannelsessyklusen kan utfgres over en
tidsperiode mellom 2 og 7 timer. Oppvarmningen av enhetens
bunn kan strekke seg over samme periode i det gyemed & delvis
smelte om noen av krystallene nar bunnen av krystallsengen 72
(fig. 3). Dog har man funnet at bunnoppvarmning bare kan
benyttes under en del av frysesyklusen og typisk under ca. de
siste to tredjedeler av frysesyklusen.

Foruten a_bruke bunnoppvarmning under frysesyklusen er det
blitt funnet at slik oppvarmning er fordelaktig ogs4 under om-
smeltingeﬁ av krystallene i den hensikt & gjenvinne dem fra
enheten for fraksjonert krystallisasjon. Det vil si at i
tillegg til & smelte om krystallene av ekstremt rent produkt
ved hjelp av konvensjonell overflateoppvarmning, tilferes varme

til enhetens bunn p& samme mate som beskrevet ovenfor. Be-
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nyttelse av bunnobpvarmning under omsmeltingssyklusen har den
fordel at det forhindrer at vaskefasen i he¢y-renhets-produktet
fryser ved eller nar bunnen av karet, hvilket kan virke
'ugunstig P4 renhetsniviet. AVidere lettes apning av det nedre
tappehullet ved at hgy-renhets-produktet holdes i smeltet form.
I tillegg reduserer bunnoppvarmning den tid som trengs for &
smelte krystallsengen i enheten, hvilket i he¢y grad gker
systemets helhetsgkonomi. Typisk behgver smelting av krystall-
sengen ca. 2 til 5 timer.

Ifplge den foreliggende oppfinnelse kan smeltet aluminium
74, med hepyt innhold av eutektisk forurensning (moderlut),
returneres til Hoopes-cellen, som man kan se av fig. 1. De
eutektiske forurensningene som ble konsentrert i trinnet for
fraksjonert krystallisasjon kan ende en gang senkes til et
forutbestemt nivad i Hoopes-cellen. Primer-aluminium eller
lignende og moderlut 74 tilfe¢res begge til Hoopes-cellen slik
at de tilsammen tilsvarer den mengde som uttas fra katoden.

I en foretrukken utferingsform av den foreliggende opp-
finnelse vist p4 fig. 4 blir moderluten eller hey-forurenset
aluminium 74, som fjernes fra trinnet for fraksjonert
krystallisasjon, betegnet som trinn 1 pa tegningen, underkastet
minst én tilleggsbehandling omfattende fraksjonert krystallisa-
sjon i trinn R, i hovedsak pa samme mdte som beskrevet med
hensyn til det tidligere beskrevne fraksjonerte krystallisasjons-
trinn. Mens dette p& tegningen er vist som et separat trinn,
sd vil det forstdes at den samme apparatur for fraksjonert
krystallisasjon kan benyttes for mer enn ett trinn eller etappe
av rensning. Som i den forrige utferingsform returneres den
nedgraderte part fra trinn R til Hoopes-cellen. Men de
aluminiumrike krystallene eller den rensede del av aluminium
fra trinn R returneres til trinn 1 av den fraksjonerte krystalli-
sasjon, hvor den blandes med smeltet aluminium eller utgangs-
materiale fra Hoopes-cellen. Summen av disse to mengder begr
tilsvare den mengde som enheten for fraksjonert krystallisasjon
i trinn 1 kan behandle pa gkonomisk mAdte. Fagfolk vil forsta
at moderluten som returneres til Hoopes-cellen, ikke behgver
vare likesd uren som den opprinnelige beskikningen til cellen.
P4 samme mate behgver ikke den rensede eller aluminiumrike



16

fraksjon som returneres til det fgrste trinn for fraksjonert
krystallisasjon; vare likes& uren som metallet fra Hoopes-cellen.

Det vil forstas at Hoopes-cellen normalt er dyrere i drift
enn enheten for fraksjonert krystallisasjon. Saledes vil
metall som ma behandles i Hoopes-cellen bli kostbarere. Man
kan derfor se at en minst mulig mengde av senere fraksjoner ber
returneres for videre behandling i Hoopes-cellen. Det vil si
at det fortrinnsvis b¢r anvendes mer enn én fraksjonert
krystallisasjonsbehandling, slik at mengden av materiale som
returneres til Hoopes-cellen skal bli minst mulig.

Med henvisning til fig. 5 s& kan det sees her at tre trinn
av fraksjonert krystallisasjon kan benyttes. Det vil si at et
ytterligeré krystallisasjonstrinn kan benyttes for & o¢ke
produktets renhet fra 99,999 til 99,9999 vekt% aluminium. Det
forst rensede aluminium fra katodesijiktet i den elekﬁrolytiske
cellen mates til fraksjonskrystallisatoren i trinn 1. Den
rensede aluminiumsfraksjon fra trinn 1 mates i sin tur til
fraksjonskrystallisatorenheten i trinn 2. Rent aluminium fra
sistnevnte krystéllisatorenhet utvinnes som ca. 99,9999 vekt%
rent metall. Utbyttet eller gjenvinningen, dvs. den oppgraderte
fraksjon i trinn 2, bgr vare omtrent 50 % av det rensede
aluminium mottatt fra trinn 1 inn i fraksjonskrystallisator-
enheten i trinn 2. De gjenvarende 50 % (nedgradert fraksjon)
av aluminium som mates inn i fraksjonskrystallisatoren i trinn
2 returnerés til fraksjonskrystallisatoren i trinn 1. Den urene
eller nedgraderte fraksjon fra krystallisatoren i trinn 1 blir
i sin tur matet inn pa krystallisatoren i trinn R. Ca. 50 % av
produktet fra denne krystallisator utvinnes som den rensede
eller oppgraderte andel og blandes med den urene eller ned-
graderte part fra trinn 2 og aluminiumet fra katodesjiktet i
den elektrolytiske cellen som en kombinert pagang til
fraksjoneringskrystallisatoren i trinn 1. Den urene moderluten
fra trinn R returneres til den elektrolytiske celle, hvor den
innfgres i anodesjiktet. .Saledes blir aluminiumet fra katode-
sjiktet i den elektrolytiske celle underkastet tre trinn av
fraksjonert krystallisasjon for den urene moderluten returneres
til anodesjiktet i den elektrolytiske celle.

r—«
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Med hensyn til ovennevnte Hoopes-celle i hvilken visse
forurensninger ble fjernet innledningsvis, s& kan i en alternativ
utfgringsform av oppfinnelsen det smeltede metall som skal
renses i den nevnte celle i tillegg behandles ved & tilsette
bor til det smeltede metall, i hovedsak pA samme mAte som er
beskrevet av Stroup i US-patent 3 198 625, som det hermed vises
til. Ved & tilsette bor til det smeltede aluminium som skal
renses, reduseres mengden av étt eller flere av forurensnings-—
metallene titan, krom, vanadium, zirkonium og scandium
betraktelig gjennom utfelling av en eller flere borholdige
forbindelser eller komplekser som vanligvis har hgyere densitet
enn smeltet aluminium. Bormengden som tilfgres skal normalt
vare stgkiometrisk stegrre enn mengden av forurensninger
tilsier. Det smeltede aluminium kan behandles ved tilsats av
bor i en separat beholder. Dog er det & foretrekke ved
fremgangsmaten ifplge den foreliggende oppfinnelse at behand-
lingen av det smeltede aluminium med bor utfe¢res i Hoopes-
cellen. Det vil si en kilde for bor kan tilsettes i den
smeltede aluminiumlegering som utgjer det urene sjikt i Hoopes-
cellen. Borkilden kan tilsettes til inntaks- eller chargerings-
brgnnen 26 i cellen. Sma mengder av bor har liten eller ingen
virkning pa fjerningen av andre vanlige forurensninger sé&som
jern, silisium, kobber og lignende.

Smeltet aluminium fra katoden i Hoopes-cellen kan fordel-
aktig behandles med et karbonholdig materiale for & fjerne
magnesium eller vesentlig redusere mengden av magnesium som kan
vere til stede. Fortrinnsvis er det karbonholdige materiale av
hoy renhet. Dog kan materiale av lavere renhetsgrad benyttes i
visse tilfeller hvor luftbrenning forhindres med tilfreds-
stillende resultat. Det antas at magnesium her danner magnesium-
karbid. Det karbonholdige materiale kan vare grafitt av hey
renhet. Slik grafitt er & f& kjgpt fra Ultracarbon Corporation,
Bayview, Michigan under varemerket "Ultra-F graphite". Ved
bruken av grafitt til dette g¢gyemed oppdaget man at magnesium-
innholdet kan reduseres fra over 40 ppm til under 1 ppm. For-
trinnvis benyttes hey-renhets-grafitt (99,99 vekt%). Dog kan
grafitt av lavere renhetsgrader s& som grafitt for ste¢peformer

eller digler, benyttes. Magnesium kan fjernes ved at‘renset
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aluminium fra den elektrolytiske celle stgpes i grafittdigler
eller ved omsmelting av sluttproduktet i en elektrisk ovn med
en féring av grafitt av hgy renhetsgrad etterfulgt av steping i
former eller digler av grafitt med hey renhet. Mens virknings-
maten ved magnesiumfjerning med denne metode ikke er kjent, har
man antatt at det dannes magnesiumkarbid eller at karbon
katalyserer dannelsen av magnesiumoksyd, som skummes av.

Fremgangsmidten ifglge den foreliggende oppfinnelse har
betydelige fordeler overfor andre prosesser til fremstilling av
ekstremt rent aluminium; en av de viktigste er en vesentlig
reduksjon i kostnaden av det hegyt rensede sluttprodukt. Det er
denne store reduksjon i kostnad som bidrar til muligheten av
produksjon av energi ved fusjonsreaksjon. Et trekk ved den
foreliggende oppfinnelse som bidrar til reduksjon av kostnaden,
er det faktum at samme mengde aluminium, dvs. primar-aluminium
som innfgres i systemet, kan utvinnes som et sluttprodukt og
praktisk sett blir meget lite metall vraket sammenlignet med
tidligere fremgangsmidter. Det kan sdledes sees av den fore-
liggende beskrivelse at det oppnds en gunstig samvirkning som
reduserer fremstillingskostnadene og avfallsmengder som nevnt
med hensyn til den fraksjonerte krystallisasjon. I tillegg til
dette ligger en annen fordel i det faktum at store mengder av
hgy-renhets—aluminium, som f.eks. 99,999 og 99,9999 vekt%
aluminium, kan fremstilles ifg¢lge denne oppfinnelse pa meget
ensartet basis. Det vil si at utstyret til den foreliggende
oppfinnelse med letthet kan oppskaleres til passende produksjons-
kapasitet med minimale kostnader.

Det skal ogsa nevnes at det foreligger fordeler i energi-
besparelser. Som nevnt ovenfor er der store besparelser i
ngdvendig energi for & drive den elektrolytiske celle takket
vere elektrodeplasseringen. Et annet energibesparende ledd
"ligger i resirkuleringen av én fraksjon av smeltet aluminium
fra trinnet med fraksjonert krystallisasjon til innmatnings-
bregnnen til den elektrolytiske celle. Det md bemerkes at den
resirkulering av smeltet aluminium som er vist pd fig. 1, 4 og
5 ikke n¢dvendigvis er via en direkte ledning, men kan forega
via transport av digler med sméltet aluminium fra en etappe til

en annen. Det viktige faktum med henblikk pd energibesparinger
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er at gjenoppvarmning og omsmelting mellom etappene ikke er
ngdvendig (dvs. gjenoppvarmning og omsmelting av aluminium fra
varelsestemperatur) .

Fglgende eksempel vil ytterligere belyse oppfinnelsen.

Eksempel

‘Som utgangsmateriale benyttet man aluminiumlegering inn-
holdende ca. 99,98 vekt% aluminium med resten forurensninger
som vist i tabellen under "P&gang"”. Denne legering ble matet
med en hastighet av 45,36 kg (100 lbs/dag) pr. dag i fast form
til inntaksbrgnnen av en Hoopes-celle i alt vesentlig som vist
pad fig. 2. Cellen var i forveien innrettet til & ha tre
smeltede sjikt: Et anodesjikt ble anlagt i bunnen av cellen og
densiteten ble justert ved bruk av kobber; et elektrolyttsjikt
besto vesentlig av omtrent 44 vekt% AlFs, 22 vekt% NaF,

18 vekt% BaF: og 16 vekt% CaFz; det tredje sjikt besto vesentlig
av 99,993 vekt% aluminium. Cellen ble drevet mer eller mindre
kontinuerlig ved en strgmtetthet pa ca. 2 amp/kvadrattomme

(0,31 amp/cm?). Renset aluminium bestdende vesentlig av

99,993 vekt% Al ble tatt ut av cellen hver dag og denne mengde
var i alt vesentlig i samsvar med i innmatningshastigheten.

Det rensede produkt hadde et forurensningsnivd som vist i
tabellen under rubrikken "Hoopes produkt". Det bgr bemerkes at
total paAsetning p& cellen var 68,04 kg (150 lbs) av urent
metall, dvs. i pdgangen var inkludert 22,68 kg (50 lbs) av metall
resirkulert fra krystallisasjonsprosessen. NAr det resirkulerte
metall ble forenet med frisk pagang, ga det en innmatning med
99,91 vekt% aluminium og forurensningsnivaet var i hovedsak som
vist i tabellen under rubrikken "Konbinert pagang".

Ca. 68,04 kg (150 1lbs) av det rensede aluminiumsproduktet
fra Hoopes-cellen ble matet inn i en enhet for fraksjonert
krystallisasjon stort sett som vist p4 fig. 3. Varme ble
fjernet fra enheten ved grenseflaten mellom metall og luft for
4 avstedkomme krystallisering til ca. 70 % av utangsmaterialet
var krystallisert. Under krystalliseringsoperasjonen ble de
dannede krystaller stampet. Etter krystallisasjonen ble
smeltet metall med hgy forurensning eller moderlut trukket av

fra krystallmassen. De gjenvarende krystallene ble underkastet



20

omsmelting ovenfra og nedover, slik at det smeltede metall fra
topp- eller overflate-sjiktet av krystaller vasket de nederste
sjiktene. Omsmelting ble utfeort til omtrent de siste 30 % av
krystallene ble tatt ut som renset produkt. Produktet fra
denne f¢rste krystallisasjon var omtrent 99,999 vekt% aluminium;
forurensningene var vesentlig som wvist i tabellen under rubrikk
"Trinn 1 produkt".

Moderluten eller nedgradert materiale ble underkastet en
andre fraksjonert krystallisasjonsprosess for & gi en renhet
sammenligningsbar med produktet fra Hoopes-cellen. Det vil si
ca. 45,35 kg (100 1lbs) av nedgradert materiale fra trinn 1
bestdende av ca. 99,987 vekt% aluminium og forurensninger som
vist i tabellen under rubrikken "Trinn 1, nedgradert” ble
underkastet en andre fraksjonert krystallisasjon og 22,68 kg
(50 1lbs) av det rensede produkt med ca. 99,993 % renhet derfra
ble blandet med produktet fra Hoopes-cellen for & gi pagangen
for trinn 1, fraksjonert krystallisasjon. Moderluten eller
nedgradert materiale bestiende av ca. en halvpart av hele
mengden matet til trinn R og med renhet pad ca. 99,98 vekt%
aluminium som vist i tabell under rubrikken "Trinn R nedgradert",
ble returnert for & brukes som pagang til Hoopes-cellen slik

som nevnt ovenfor.:
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Siledes kan man se fra ovenstiende eksempel at - hvis man
neglisjerer tap i transporten - nesten 45,36 kg (100 1lbs)
99,999 vekt% aluminium kan oppnds for hver 45,36 kg (100 1bs)
av urent aluminium matet inn til systemet. Ved & bruke to
krystallisasjonstrinn ble siledes 67 % av Hoopes-produktet
utvunnet direkte som 99,999 vekt% aluminium uten at det
ngdvendig & resirkulere tilbake gjennom Hodpes-cellen. Dette
er av betydning, idet det vil erindres at det er sterkt
gnskelig & bringe mengden av nedgradert metall som resirkuleres
til Hoopes-cellen til et minimum, fordi, som bemerket tidligere,
rensning ved bruk av Hoopes-cellen er flere ganger dyrere enn
fraksjonert krystallisasjon.

Videre vil man kunne se fra tabellen at prosessen muliggjer
en betydelig minskning av alle de elementer som betraktes som
kritiske for kryogen anvendelse, dvs. titan, vanadium, zirkonium,

krom, mangan og Jjern.
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Patentkravwv:

1. Fremgangsmate til rensning av aluminium som inneholder for-
urensninger, omfattende

{a) dinnfering av det forurensede aluminium til anodesjiktet i
en elektrolytisk celle av den type som har et bunnsjikt av
smeltet aluminium som utgjer anodesjiktet, og et toppsjikt av
smeltet aluminium som utgje¢r katodesjiktet, med et elektrolytt-
sjikt mellom anodesjiktet og katodesjiktet,

(b) elektrolytisk transport av aluminium fra anodesjiktet
gjennom elektrolyttsjiktet til katodesjiktet, hvorved aluminiumet

delvis renses,

(c) deretter uttaking av en del av det delvis rensede smeltede

aluminium fra katodesjiktet,

(d) fraksjonert krystallisasjon av den nevnte del av smeltet
aluminium i en Kkrystallisasjonscelle for & fjerne eutektiske for-
urensninger gjennom & overfere en fraksjon av det smeltede
aluminium til fast tilstand, hvilken faste fraksjon har en hgyere
renhet enn den gjenvaerende smeltede aluminiumfraksjon, hvorved

de eutektiske forurensninger konsentreres i den smeltede

fraksjon, og

(e) separering av den smeltede fraksjon fra den faste fraksjon

som utgjer det rensede aluminium,
karakterisert ved

(f) at den urene smeltede aluminium-fraksjonen returneres, for-
trinnsvis i smeltet stand, fra krystallisasjonscellen til anode-
sjiktet 1 den elektrolytiske celle.

2. Fremgangsmate ifglge krav 1, karakterisert
v g d at det rensede aluminium renses ytterligere i et andre

fraksjonert krystallisasjonstrinn.
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3. Fremgangsmite ifglge krav 1 eller 2,
karakterisert ved at den urene smeltede
aluminiumfraksjonen underkastes et ytterligere fraksjonert
krystallisasjonstrinn, og den urene smeltede fraksjon fra dette
ytterligere krystallisasjonstrinn returneres, fortrinnsvis i
smeltet tilstand, til anodesjiktet i den elektrolytiske celle,

og den rensede fraksjon fra det nevnte ytterligere krystallisa-
sjonstrinn blandes med pagangsaluminiumet fra katodesjiktet i den
elektrolytiske celle som gar inn i det forste fraksjonerte

krystallisasjonstrinn.

4. Fremgangsmate ifelge krav 3, karakterisert
ved at den rensede fraksjon fra det fgrste fraksjonerte
krystallisasjonstrinn fgres til et andre fraksjonert krystallisa-
sjonstrinn, og den urene smeltede fraksjon fra dette andre
krystallisasjonstrinn blandes med den kombinerte pdgang til det
forste fraksjonerte krystallisasjonstrinn som bestdr av smeltet
aluminium fra katodesjiktet og den rensede fraksjon av aluminium

fra det nevnte ytterligere fraksjonerte krystallisasjonstrinn.

5. Fremgangsmate ifglge ett eller flere av de foregéende

krav,

karakterisert ved at det delvis rensede
aluminium fra den elektrolytiske celle underkastes fraksjonert
krystallisering ved fjerning av varme fra overflaten av det
smeltede aluminium i krystallisasjonscellen for & danne faste
krystaller av rent aluminium, som stampes til bunnen av cellen
under krystalliseringen, og det rene, faste aluminium fortrinns-
vis skilles fra urent smeltet aluminium ved at det smeltede

aluminium avtappes fra cellen.

6. Fremgangsmate ifglge krav §, karakterisert
v ed at krystallene av rent aluminium i cellen smeltes om
etter fjerning av det urene aluminium, og det rene aluminium

deretter uttas fra cellen.
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Patentkravw:

1. Fremgangsmate til rensning av aluminium som inneholder. for-
urensninger, omfattende

{(a) innfe¢ring av det forurensede aluminium til anodesjiktet i
en eiektrolytisk celle av den type som har et bunnsjikt av
smeltet aluminium som utgjegr anodesjiktet, og et toppsjikt av
smeltet aluminium som utgjer katodesjiktet, med et elektrolytt-
sjikt mellom anodesjiktet og katodesjiktet,

(b) elektrolytisk transport av aluminium fra anodesjiktet
gjennom elektrolyttsjiktet til katodesjiktet, hvorved aluminiumet

delvis renses,

(c) deretter uttaking av en del av det delvis rensede smeltede

aluminium fra katodesjiktet,

(d) fraksjonert krystallisasjon av den nevnte del av smeltet
aluminium i en krystallisasjonscelle for & fjerne eutektiske for-
urensninger gjennom & overfgre en fraksjon av det smeltede
aluminium til fast tilstand, hvilken faste fraksjon har en hgyere
renhet enn den gjenvarende smeltede aluminiumfraksjon, hvorved

de eutektiske forurensninger konsentreres i den smeltede

fraksjon, og

(e) separering av den smeltede fraksjon fra den faste fraksjon

som utgjer det rensede aluminium,
karakterisert ved

(f) at den urene smeltede aluminium-fraksjonen returneres, for-
trinnsvis i smeltet stand, fra krystallisasjonscellen til anode-
sjiktet i den elektrolytiske celle.

2. Fremgangsmate ifgplge kravl, kar akterisert
v e d at det rensede aluminium renses ytterligere i et andre

fraksjonert krystallisasjonstrinn.
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3. Fremgangsmite ifplge krav 1 eller 2,
karakterisert ved at den urene smeltede
aluminiumfraksjonen underkastes et ytterligere fraksjonert
krystallisasjonstrinn, og den urene smeltede fraksjon fra dette
ytterligere krystallisasjonstrinn returneres, fortrinnsvis i
smeltet tilstand, til anodesjiktet i den elektrolytiske celle,

og den rensede fraksjon fra det nevnte ytterligere krystallisa-
sjonstrinn blandes med pagangsaluminiumet fra katodesjiktet i den
elektrolytiske celle som gar inn i det forste fraksjonerte
krystallisasjonstrinn.

4. Fremgangsm&te ifplge krav 3, karakterisert
ved at den rensede fraksjon fra det forste fraksjonerte
krystallisasjonstrinn fg¢res til et andre fraksjonert krystallisa-
sjonstrinh, og den urene smeltede fraksjon fra dette andre
krystallisasjonstrinn blandes med den kombinerte pagang til det
forste fraksjonerte krystallisasjonstrinn som bestdr av smeltet
aluminium fra katodesjiktet og den rensede fraksjon av aluminium

fra det nevnte ytterligere fraksjonerte krystallisasjonstrinn.

5. Fremgangsmate ifglge ett eller flere av de foregiende

krav,

karakterisert ved at det delvis rensede
aluminium fra den elektrolytiske celle underkastes fraksjonert
krystallisering ved fjerning av varme fra overflaten av det
smeltede aluminium i krystallisasjonscellen for & danne faste
krystaller av rent aluminium, som stampes til bunnen av cellen
under krystalliseringen, og det rene, faste aluminium fortrinns-
vis skilles fra urent smeltet aluminium ved at det smeltede

aluminium avtappes fra cellen.

6. Fremgangsmite ifglge krav 5, karakterisert
ved at krystallene av rent aluminium i cellen smeltes om
etter fjerning av det urene aluminium, og det rene aluminium

deretter uttas fra cellen.



87

22,68 kg

S EE—
99999+ %

Aluminium

22,68 kg FlG. [
Pagang
99,88 % Aluminium

3-sjikts Celle
45,36 Kg- elektro- | 99,36 k9 for
99,93 % Lyse- 99,993 % Eraksjony
Kombinert |celle AluminTum i§§stal—
pagang lisasjon

22,68 kg

99,99% aluminium-resirkulasjon

Til strgmskinne
34 44 1 40
N N 42
N N
P\ 0 p’?z\ﬁl 774205 -Mursten
\'[' T _'/ Y\\\
- ~99.99. - 1 38
z lgsg?j\\\\wl—_A NN
N LA T 24
AN AANTIZTNNATL N N
ﬁAG-EleEffoly;b_-___\ N 39
——— —— = = — === N W
—————— — Cu-4/-Legering = \\—jf 26
—————————————— NN
777 7 7 77
/ 22
////// //////1//// e AN
L Lo L L2t LL £ L. L NEAN
N N N O XY TN
\\\\\ \\\\\\\+V£
AN N NONO N N NN N N '
N \ N NN N NN
i AN

n
(3]



Y

60

62 6‘4 6‘\6 68
\

F16G. 3.

\ 74 } 78 70

AN\

Z
74 72
FlG. 4.
45,36 Kgs
99,88 % pagang
66,09 kg  [3-sjikts 68,04 kg _
elektro- 99,993 % Trinn | 4536k
99,91 % lyse- /
Kombinert |celle 99,999 %
pagang Aluminium
Trinn /
Nedgradert 22,68 K9
3?’3229" H“rinn m-produkt
g4 99,993 %
22,68 Kg Trinn
- Trinn g Nedgradert R

99,982 %

(€3]
(@3]




158755

WNTUTWNTY
% 6666 66

by 956t

uuTIl BIJ
s
y uurx % 98666 uu%nﬁm@mz
b5y 9c°cH
Y uuTiy eig bx 206
I4NpPoxd % £6666 JuutIy eag
% 66'66
b6y 9c’cp }I9prIbpPaN
J uutIxy eag
33npoid % 66666
Zuutag . by 206
by ot ; 6y 206 TTI82| by /l's6
¥ 985y LR paryarp ~3SAT= o 7666
g uutay exag 13npoad -ox3¥sT® buebed
% 866 6631°PRIDPON sadooy | S¥dTls-¢ 3I9UTqUOY
6y 985k

G 914

untuTwnIyY % 8 66

puebed




Si-konsentrasjonsfaktor

4,0

FlG. 6.

128755

Si-konsentrasjonsfaktor kontra
% charge tatt ut '

Forvarmning 773%%
Pakningstid 30 min.

Frysecyklus plus bunnoppvarmning

-Konvensjonell frysesyklus

pvre tappehull \.are tappehull
!

Konsentrasjon av
-~~~ _ forurensninger

\ i chargen \7

1 b

-—
A e

i i 1 1 1

0o 10 20

! i
30 40 50 60 70 80 S0
% av charge uttrukket

100




	Page 1 - BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - DESCRIPTION
	Page 7 - DESCRIPTION
	Page 8 - DESCRIPTION
	Page 9 - DESCRIPTION
	Page 10 - DESCRIPTION
	Page 11 - DESCRIPTION
	Page 12 - DESCRIPTION
	Page 13 - DESCRIPTION
	Page 14 - DESCRIPTION
	Page 15 - DESCRIPTION
	Page 16 - DESCRIPTION
	Page 17 - DESCRIPTION
	Page 18 - DESCRIPTION
	Page 19 - DESCRIPTION
	Page 20 - DESCRIPTION
	Page 21 - DESCRIPTION
	Page 22 - DESCRIPTION
	Page 23 - DESCRIPTION
	Page 24 - DESCRIPTION
	Page 25 - DESCRIPTION
	Page 26 - CLAIMS
	Page 27 - CLAIMS
	Page 28 - CLAIMS
	Page 29 - CLAIMS
	Page 30 - DRAWINGS
	Page 31 - DRAWINGS
	Page 32 - DRAWINGS
	Page 33 - DRAWINGS

