CHEMICKE ZVESTI XIII, 11 - Bratislava 1959 723

TTOJIYYEHUE CBEPXYNCTOTO AJIOMUHUA TUCTUJITAIMEN
YEPE3 CYBOTOPU] AJIIOMUHUA B BAKYYME

J. A. ®IIPCAHOBA

1lHcTuTyT MBeTHRIX MetaiiioB uM. M. M. Rasununra, MockBa

B nacrosiiee Bpems 3HayHTebHOE BHUMAHIE YIEJACTCS BOLPOCAM IIOJIyYe-
HHA aJIOMUHUA BRICOKOH CTENEHH YMCTOTHL.

IlepBuynsiii amoMuHHII, H3BIEKaeMBIH H3 3JIEKTPOJMBHEIX BAaHH, IOCIe
OOBIYHEIX CII0CO00B pauuIrPOBaHMsA (XJIOPUPOBAMHA I IepeIiaBKi) uMeer
uiierory 99,5-—99,7 9, Al, xoTopast y0BIIeTBOpPsieT GOIBOINHCTBY TeXHUIECKHUX
obnacTell IpUMEHEHIIA aTIOMUHAA.

Onako, ¢ IOBBIMEHHEeM YUCTOTH! AJIIOMUHIsL BO3PACTAeT ero dJeKTPOLPOBOJI-
HOCTB, CTOWKOCTH IIPOTMB KOPPOBHI, CHOCOOHOCTL OTPAKaTh BHANMYIO M Iie-
BHIHMYIO YacTh COTHEUHOTO CBETA. DTIf It APYTHE CBOMCTBA ANIOMUHNAS BEICOKOIT
CTEIeHM YMCTOTHL IO3BOJAIOT ¢ YCICXOM IPHMEHATL ero NJig WATOTOBIICHHS
DIICKTPOJIUTHYECKUX KOHJEHCATOPOB, B KAadecTBe 3an{HTHOTO KOPpPO3MOHIO-
CTOHKOI0 Marepuasa, MaTepHasa g H3TOTOBIENM A XMMITYeCKON annapary phl,
000J104eK 3IIeKTPIIeCKU X Kabeseil, N HOKPEITHA IOBEPXHOCTEI, OTPasKAIOLNX
CBET M T. J.

AmMOMMHMI BBICOKOIT CTeIleny YUCTOTH HAXOMHT TaKMKe HPUMEHEHIE B Pajuo-
JIOKAIMOHHBIX NPUOOpPax U B YCTAHOBKAX IO IPOH3BOJACTBY aTOMHOIl BLEPTHH.

B ravectse mepcmexTHBHOH 06acTH mpuMeHEHHs aTIOMHHHA BBICOKOI cTe-
UEHH YMCTOTH ABJIAGTCA MCHOJL30BAHME €ro [JIA M3TOTOBJIEHUd MOJYIIPOBOJ-
HHKOBBIX MaTepHajOB (HaImpHMep, B BHie ero CINIaBOB C CYpPbMOIl BBICOKOU
4y cTOTH). B 9TOM mocsieanem cirydyae K aJloMHUHMIO P bABIAIOT 06000 BEHICOKIIE
TpeboBaHIA B OTHOMIEHMI MUHUMAJILHOTO COJEPIKAHMSI IPUMeceH.

Hnsa mosyaenns aniOMITHHS BBICOKOH YMCTOTHL MOTYT OBIATH IIPHMEHEHEI
pasiuvnble c10oco0b, B TOM uucie: 1. sleKTponuTiHueckoe paduHUpOBaHMe,
2. 30HHaA NyaBKa (MepexkpucTayIM3anva) i 3. INCTUAJANNA Yepes cyoraio-
TEHHJIBL.

Croco60M 9:1eKTpOoJITHIeCKOTO paiiHH POBaHiS B IPOMBIIIIEHHBIX YCII0BHAX
BO3MOM{HO HOJTyyaTh MeTajI uncToTsl 70 99,9963 %, Al mo pasuoctn ¢ npume-
‘AMI KPEeMHH, jKeje3a I MeJu.

QaxrTnyeckit e B TAKOM MeTajule, COIVIACHO CHeKTPAJIbHOMY aHamuay,
cogepmuted B npepenax 0,005—0,000001 9, pax npumeceil u JpyTHX METAJIIOB
(Na, Mg, Ti, Zn, Cd, Bi u T. 1.), uTo cumaer aOCOJIOTHYIO WICTOTY SIEKTPO-
JUTHYECKN padUHAPOBAHHOTO ANIOMIHNA, NpuMepno, 1o 99,9 9 Al.

Crocof 30HHOIT [1J[aBKIT TT03BOJIAET IIOBBICITE YHCTOTY asiomuuus 1o 99,999 —
99,9999 % Al, a aumcTunnAunsa yepes cybramorednas — mo 99,99999 9, Al.

Taxoil merans OKa3bBaeTcs BIOJHE IPUTONHBIM NI M3TOTOBJIEHHA MOJY-
1 POBOHIUKOBBIX MATEpPUAJIOB.



724 JI. AL DupeanoBa

OuneTra aIIOMIHHA JWICTHANALMEN Yepes cy6rajorenuas Ok neciieoBana
Ha Kajeape MeTaJlIy pruy JIeTKUX MeTasioB MOCKOBCKOTO WHCTHTYTA IIBETHBIX
merannoB umeun M. 1. Hannunua.

dTOT TpoIlece, KAaK M3BECTIO, OCHOBAH HA B3AWMOIENCTBHM IIPH BBICOKMX
TeMuepaTypax amomunug ¢ ero ramoreungamu (AlF;, AlClL;) ¢ oGpasoBaniem
JeTY4YnX coejMHeHHUH Ln3meil BaseHTHOCTH — cyOrasnorennos (AlLF, A1Cl) i na
HOCJIeAYIOIIEM NX pacliaje (IpH [OIMMKeHHBIX TeMmmepaTypax) Ha YHCTHII
AJIIOMHHWIT M TAJIOTeHM]L HOPMAaJIbHOIl BAJIEHTHOCTH

AlF; rag + 2 Al gy, = 3 ALF gz — 2 Al ey, + AlF; qp,
AlCl; g + 2 Al UK. — 3 AICI ;43 — 2 Al KATK. + AICl; rg3

Crroco010CTh anIOMHHIA K 00Pa30BaHHIO COCJMHEHII HU3MmMEll BaJeHTHOCTH
obycJioBiena Hann4yueM BO BHEIIHeH 3JIeKTpPOHHOIH 000J0YKe ero aToMa OJHOI 0
BaJIEHTIOTO JP-2JIeKTPOHA IHEPIeTHUECKH MEHee 1TPOYHO CBABAHHOIO ¢ SIPOM,
He;KeJIM [Ba JIpYrHe BaJlenTHple 3$-djieRTpoHa (MOTEeHINANBl HOHM3ATMH HX
coorBectBenHo pasubi: 137,3; 470,6 u 652,1 xran/r-atom).

Ob6pasosaune coequHenn i HI3Mel BaJeHTHOCTI IPAKTHYECKH 1IPUCYIIe BeeM
aJleMenTaM, OJHAKO BEPOATHOCTH TaKOro o6pa3oBauns Heogunaxona. Teoperu-
4ecKH OUEUMUTH ee MOKHO HAa OCHOBAHMII CPAaBHEHAA IOTEHIUIAJIOB MOHH3ALBM
aneMenToB. B namem ciryuae, 0ueBUIHO, IeJCCO00OPA3HO CONOCTABUTH MOTEHIHATT
MOHHM3AIMY aTOMa aTIOMUHIA C TOTeHIIHAJIaMU HOHH3AINU HIIEMEHTOB, KOTODEIe
TPUCYTCTBYIOT B KauecTBe HpuMecell B aTIOMIHMI.

Huske mpuBejeHBl BeJTMYMHBL MOTEHIHMAJIOB MOHM3aLMM 1EPBOTO IOPAJKA,
neo0XoAMMbIe 1A OTPHIBA NIEPBBIX JIEKTPOHOB aTOMOB 3TUX anemeHToB: Mg —
— 175,3; Al — 137,3; Si — 186,6; Ti — 156,9; Mn — 170,5; Fe —— 180,4;
Cu — 176,9 wran/r-atom.

M3 asrux pgauHbIX clejyeT, 9ro NOTEHIMAJ MOHM3AIMH aTOMa AaJdIOMUHMHA
XapakTepuayercsa naunmenbmeil Besntunnoii. Ilocmenuee sBisierca 6maronpusar-
HBIM OGCTOATENIBCTBOM ¢ TOYKH 3PEHNsI BOBMOMCHOCTH paduHMpOBAauMs alioMIil-
HUA JMCTHILTAIMEH yepes coeJuileHusa HU3Oel BaJeHTHOCTH OT IpuMeceil yKa-
3aHHBIX DJIEMEHTOB, TAK KaK TE€M CaMbIM CO3IAIOTCA 0JarolpHATHBEE YCJIOBHA
JUI IpeuMyllecTBEHHOTO oOpa3oBaHusa cyOcoenHEHHII almOMMHMA W YMellb-
n1aeTcss BEpOSATHOCTH NCTIAPEHHs ero npumeceii B BUIe COOTBETCTBYIOMMNX cy6-
COeUHEeHHIT.

B panmoii paGore Aqdg paguHMpPOBAHUA AJIOMMHHMA JMCTHILIAUME uepes
cybrajoreumasl lpHMEHEHBl BaKyyMHBIC alnapaThl, BHIIOJIHEHHDIE 113 MCKYC-
CTBEHHOTO TpaduTa B BHJE TapejbyaToil KOJOHKI M CHa0KEHUBIE B HIKHeI
vacrit ucnapurenasamu Jiaa AlF,; wmr AlCL,.

[na momydyeHus amioMmHHA 0CO0OH YHMCTOTHL Ieyecoodpasiee IIpUMEHATH
IMCTHIIIADUIO aJllOMUHHA Yepes cyOTopia, a He uepes cyOXIOpHA, OO Cleuy-
IOLHMM COOOparKeHaM:
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1. ¢ropucTeil anioMulinA TpoLLe 1OABCPraTh OYMCTKE OT IpuMecell HeKeJlt
XJIODMCTHIIT amoOMUHMIA,

2. mosyvawliMeca B pesynbrarte pacnajga cyo@ropuya Kaniam CBepxyiceToro
QIIOMMHUA HAXOJATCA B CpPEfle YHMCTOTO Ke (PropucTOro ajloMHHNA If, TaAKHM
o6pasomM, He COIpMKAcAIOTCsA ¢ MATEpPHaJIOM KOHJeucaropa,

3. QropueThii amoMy il He TToLBepraeTca THIpoJ3y, 4To objeryaer pabory
BaKyYMHOTO Hacoca.

JCKU3 ammaparta JUia JUCTUIITALMU allloMMHMA uepesd cyOQTopuj IHOKasan
na pucyuxe 1. OcnoBuoif wacThio annapara ABIfAeTCA IpaduroBad KOJOUKA,

Puc. 1. Baxyymuas peropTHas neub (st pAaQMHHPOBAHIMS {CHOMMHIMG [WMCTUI JsutHeii
uepes ¢ yoQTOpIL AJNIOMUHHUA.

codnpaemas n3 11—-12 rapesor mnamerpom 100 mm. Hampas rapenra nmeer
popeshb B Bijle cermenta A npoxoxyenns 1apos AlF,; + AIF nax pacnmas-
JIGMHBIM aMIOMIHICM, KOTOPBII HAXOJHTCH HABEPXNY TApCIIOK M YIePHHBACTCH
DOPTHKOM OT CTEKaHHA B OTBEpPCTHE.

Merann nomemaerca 006BYHO Ha 0—O6 cpemuux Tapeskax. Tpi Bepxuuc
TapesKil — MYCTHe M 00pa3yloT KOHUEHCATOp, TAe NPOMCXOAMT paciajl 1apos
cy6odropunaa amomunia na AlF; i Al Hipkuasa rapenka coepnusiercs rpaduro-
BOIl MY(TOil ¢ TpaduTOBBIM Ke CTaKAHOM-IICTIApPHTEIEM JIisI GTOPHCTOrO aimno-
MUHHA.
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I'pagurropaa Komonxa BMecTe ¢ MHcIapuTeseM IOMellena B BEPTIKAIBHYIO
TpyOYaTy10 Ieukb, NMEIOLYIO PasAelbHEI HaTPeB [JIA HCIAapHTes I [JIA peaK-
OHOHHOM 30HHL. [leus ¢ KOTOHKOH HAXOAMUTCA B BAKYYMIIOM KOTie ¢ OXJIajKaae-
MBIMM BOJIOH CTEHKaMH, B KOTODBIX MMEIOTCS OTBEPCTHA MJIA BEIBOLOB JIBYX
TepMonap (¢ IeJbl0 H3MEepeHHs TeMIepaTyphl HarpeBa CTaKaHa-HCIAPHTeNs
M peaKkINOHHOH dYacTi KOJOHKM), TOABOJAA TOKA K ey, a Takke HaTpyOOR
IJIA NIPHCOCAMIIEHHA KOTIa K BAKYYMHOMY HAcOCy

Pa6ora onpcannoro annapara Begercd upn 0,1—0,2 mm pr. cronba. Temnepa-
Typa peakIHOHHON 30HH NoajgepskinBaerTca pasuoil 1050°, crakaua-ucnapuressa
1000° 1 roupgencaropa 700—800°

ITpouece neperonku npogosnraercsa 2—2,5 yaca. Ilocse storo anmapar oxnas-
palor go 150—200°, saTem cHuMalOT BaKyyM, BOyCKas BO3LYX B PeTOPTY Yeper
naTpy0oK, ¢cHAOKEHHBIH (UIBTPOM, OTKPHIBAIOT KPHIOKY 0aka, H3BJIEKAIOT I3
neyy KOJIOHKY M pa3dupaior ee.

HMNecenenoBauust 1oKkasams, 4T0 Ha NPONECC AMCTUIIANUE aJTIOMHHMA depe:
cyddTopna ¢ HollydeHHeM MeTallla BBICOKOIl CTEIIeHM YHCTOTHL OKAa3hIBaIO3
BIHANIE PAJ AKTOPOB, a MMEHHO: 1. YHCTOTA HCXOMHOTO alIIOMUHUA, 2. YIICTOTA
¢ropHcToro alIOMMHHA, 3. YICTOTA MaTepHaljia KOJOHKM, 4. TeMIepaTypHEIe
YCJIOBHH KOHJleHcaluy (pacnaja cyddTopuja) i S5. YHCTOTA TTOMEIIEHNA B KOTO-
pPOM OCYILECTBIAETCA 1IpoIece.

Uem unme mexonnsni (paduuupyemsiil) aJIOMHHHE, TeM €CTECTBEHHO WHIIE
Oyner mouyyarThea I AMCTHIINPOBAHHEIT MeTassr. OIHAKO, PasImuubIe IPUMecH
B IICXOJHOM aJlIOMUHHM He OJMHAKOBO OMNACHEI.

Bo-uepssix, 210 clejlyeT M3 BeNYUH HOTEHIMAJIOB IEPBOI0 MOPAJKA COOT-
BETCTBYIOIIX JIeMELTOB, IpIBeleNIIX BEIIIE.

Bo-BTOpEIX, 3KCMEPIIMEHTAIBHEIC IICCIACA0BARIA IOKA3AIM, YTO NPH JIICTHII-
JIALNNT oMl yepe3 cyOQTopI TaKile OpIMecH, KaK jKejie30 i KpeMHul,
MOL'YT COIepIKaTLCS B HCXOMHOM a TIOMITHHM B 3HAYATEJIBHEIX KOJIHYecTBax 6e3
OLIACHOCTII 110Najlalid 1IX B pa)uHNPOBAHHEII amomunuii. boee onacHeiMi
ABJIAIOTCA IIPUMECH MEJH, THTaHa M Mapramulia; HanboJjee ke OmacHBI Maruuii,
IUHK i KaJbIOWIT, BCIEJCTBHUE 1IX OOJIBIIOIN JIETYYecTH B BAKyyMe KaR TaKOBEIX;
HO3TOMY COJCP/KAMHE ATHX METAJJIOB B HCXOJAHOM AaJIOMHMHHII JOJKHO OBITH
BO3MOMHO MEHLIINM.

B xauectBe MCXOHHOTO Merajila Nejecoo0pasHO HPUMEHATH IIEPBIYHELIT
amoMuHHIT Yncroroit 99,5 9%, 1 Beime.

B rTexmmueckoMm GropHCTOM aMIOMIHUII COHEPIKATCA PHAN IPIMECei, 0T KOTO-
PHIX OH JOJKeH OBITH IpelBapiTesbHo 0¢BOOOMAeH 2—3 KpaTHOIl cyOirMa-
Huelf B BaKkyyMme (B TOM jKe almapare, THe BeleTcd AMCTHIIIALNA aJmloMUIMA).

Cymecrpeniioe 3HavyeHye HMeeT YMCTOTA MaTepuaja KoOJNOHKH. Tar Kak
CTOIKIM MaTCPHAJIOM B YCJIOBUAX AUCTUIIIAINYU aJIOMHHUA deped cyOdropus
SIBJII€TCA VMCKYCCTBEHHEIH TpaduT, TO IYy9mMuM A 37101 nesan oxkasamucsa rpagur



9

ITostyueHne ¢BePXUYHUCTOIO ATIOMHHIA 727

mapru »PB«, npumenseMsiil B pTyTHHIX BRIIPAMUTENIAX. ITOT rpadurt I0YTH 11e
COJIEPHSILT 30JIBHEIX IIpHMecei 1 o0nagaer 60NbINOI MIOTHOCTLIO.

Temneparypupie ycsaoBus KoHpeucamin (pactaga)cybgropija iumeior 1Bos-
roe suavenie. Yem mpxe TeMmeparypa, TeM JucIliepciee MOJIydaeTes JUICTHII-
JUIpOBaNHEII aTIOMIHUIT i BMECTe ¢ TeM Ol MMeeT HeCKOJILKO MEHbIIYIO UMCTOTY .
B 6onee KpynusIX KOpONbKAX, HpPHYEM HECKOMBKO 00ee YMCTHIX, MOJIydaeTcs
MeTasIl B ropAuveii 3o1e Konjexcartopa, umelowei remueparypy omuixe k 800°

Mpnxogurca obpamarh 60IBIIOE BHMMANNE Ha YMCTOTY [IOMELIeHNd, B KOTO-
poM BejlyTcss padOTHL IO AMCTHIUIALUNL allIOMUHUA Yepe3d cyOraJlonHbIe COoei-
Henuda. Bosnyx, moctynalomumii B 1OMELIEHNe YCpe3 OTKPHITHIE OKHA, JOJKEH
HPOXOAUTE Yepes (HIBTP M3 VBIaMKHCHHOIT MapJIi.

[IparTira nokasana, 4TO0 OXHMM W3 OCHOBHEIX YCJIOBHMII JUIA 1I0JIyYeHUA
CBEPXUIICTOTO ATIOMMHIIA ABJIFETCA 0YHCTRA NMOCTYIAIONEro B anmapar BO3AVXa
OT TIBLJIEBHMIHBIX YaCTHII.

Bee o6pasnpl 1 po0B! aniOMHKAA, 8 TaKMe CyOIMUPOBAHHOTO ()TOPHCTOTO
aJIIOMUIIA JOJKHEL COXPAHATHCA B I'ePMETITUHOIl Tape.

Anasorudnsie ycaoBis HeoO0X0XHMO cO6IIONATh M HPH BEINOJHEHHI CIEk-
TpaJIbHEIX aHAJN30B cBepxuucroro amomuund. Ha aro oberosrenseTBo Irpu-
xogurcsa obpamaTh 0ONLIIOC BHHMAHKHC, TAK KAaK 3arpA3HUTh HOJYYEHHEI
asIoMILHIT IpuMechlo B paaMepe 1-—-2 CTOTBHICAYHEIX A0seil HpOIeHTa OdYeHb
JIeTKO.

Crnenyer Take OTMETHTH, YTO IOBBIILEHNA YHCTOTHL AMCTHILIMPOBAHHOIO
aJII0OMHHUA MOJKHO AOCTHTUYTH, UPIUMEHAA AJIA 9TOr0 2—3 KpaTHYIO AMCTHILIA-
N0 ofHa;KAs mosnyuennoro woupencara (AlF; 4 Al). [nma »sroro mnocie
LEePBOH JMCTHANAINN N3 KOHJeHCaTa He M3BIEKAlOT ajJIOMHHMI, a Bech KOH-
TIGHCAT LeJIKOM 3aTrPY;KaloT B MCIIAPUTETBHEI CTaKaH M 1TOBTOPHO AHCTHIIIM-
pylorT amloMMHIIT M3 Koufemcara. B 3ToM ciyuae ajmOMHHMIT Ha IIOBEPXHOCTH
TapejIok He IOMEeLIAIoT.

IIpn cobniojeHny BceX 11a3BaHHBIX BHIME YCJIOBHIL ObII HOJYYeH MeTajut
uneroroii 99,99997—99,99999 9, Al. Ha cuexrporpammax TaKOro MeTasiia
3aMETHEI TOJIBLRO »eadsie caensi« (mpumepno, o 0,00001 %) npnmeceii »xenesa,
KpeMINsg M MarHyus (MIDKHIOT Ipemes) Wi »cia0ble CIeABI« TONBKO OXHOTO
Maruig (BepXHuii upeje).

Coryacito pesymbraTaM MCHBITALIT, TAKOTO POJA ATIOMHHMHIL, IIOJIyYeHHBI
Juetnanannelt yepes cyoQTopita aTIOMUIIMA, JaeT IIOJI0KITENbHEIL ahderT mpn
OPIMEHEHIT eT0, HalpuMep, AJid 3JeKTPOHHOABIPOYHEIX IePeX0J0B B CHIIOBBIX
NOJIYIDOBOAHIKOBEIX BeIIpAMuTeax. C TaxuMm ajloMuHmeM OBUIM IOJY-
Ueusl, HaUpHMep, MEpPeXOAnl €O CJIEAYIOWHMH 3JIeRTPHYECKHMI JIAHHBIMHU:
10 A1 50—100 V o6paTHOr0 HalpPAKEHMUS.

Taxum 00pasom, IHCTUILIIALIA aJIOMHHNA Yepe3 cyOPTopu ABIsAETCH BeChMa
3QeRTHBHEIM ¢MOCOGOM AJIA MOy YEHIA AJIOMHHNS BEChMa BBICOKOI YHCTOTH.
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Broisonnr

1. CoBpemennas TexHitka TpedyeT amloMIHHA BCE Gojee BBHICOKOM Crelelii
uieTorsl. OpumM M3 0oslee BHIMOAMBIX CHOCOOOB NOJyYenms BeChbMa 4HCTOIO
alIOMUHEAA ABIACTCH CIOCO0 AMCTHINALMHE Yepes cyOrajloreHHIbl.

2. Ilpomece nMCTMINIALINI OCHOBAH Ha B3aMMOJEHCTBHI IIPH BBICOKOI Temme-
parype amomunus ¢ ero rajorenmwjgami. IIpn asrom oGpasyiorcs coemmuenis
HU3IIeil BaJIEHTHOCTH, KOTOPHIE IpPI IOHHMKEHUMH TeMIleparypsl pasaralorcd
ofpaTHO Ha Tajloreiu){ HOPMAaJbHOI BajJCHTHOCTI i METAIJIMYECKU I anOMHHIH.

3. CrocobuocTs amomuuusg K oOpasoBanuio cybcoeqnueHunii o0ycraoBiexa
HaJli9ueM BO BHeINHeH 31eKTPOHHOII 000JI0YKe OJHOTO AfieKTpona, obiapaio-
I{er0 OTHOCUTEJIBHO HeBBICOKUM IIOTEIIHAIOM JOHI3AIIMIT.

4. Muernnaamua ocylnecTBIsAeTeA B BAKYVMHOM alllapare i3 ieC Ry CTBeH1O0-
ro rpadura (B Busie tapensuaroii kosouku). Buusy mcrapsaerca AlF, (ero mpn-
MelienMe orasagoch Oojee nesecoobpasusiM, uem upumeneunc AlCly); maps
AlF; npoxonsar yepes npopesn B TapejKax M CONPHKACAIOTCS ¢ PaCIIaBICIHEIM
Al, woropeiit Haxouutca 1mosepx tapenok. Ileys numeer pasjenbusii aIeKTpH-
deckuii narpen naa ucnapurena AlF,; i nna peakmuounoli 30HE; Temieparypa
ucnapurensa cocraasger 1000°, peawimonuoit zoust 1050°, wkonpmeHcaTopa
700—800°; pasmeunne B upnope 0,1—0,2 MM pr. crosnda.

5. YeoBMAMK NONYYeHHS allOMUHHSA BBHICOKOII ¢TEMeHH YHCTOTHL ABIHIOTCA:
uicTOTa MCXOAHOIO MeTajna, (TOPHCTOTO aJTIOMHHHSA, MaTepiaja KOMOHKH,
TeMllepaTypHBIe YCJIOBUA paciiaga cyOdropmaa M umcerota MOMEMIEHHS, B KO-
TOPOM OCYINECTBIIAETCA NPOIEce.

HauGomnee omacusmur npumecamn apimiores Mg, Zn, Ca; MeHee omacubi
Cu, Ti n Mn; Fe u Si Moryr comepsaTbCsi B OTHOCMTETHHO 3IaYMTEeTbHBIX
KOJUrYecTBax. B KayecTBE ¢ XOJIOrO MPOAYKTA IPUMEHAIOT 1ePBHYNEIL amio-
Munui uncroroit = 99,5 9. Jlyumwum wmaTepuajioM A7 TapesOK KOJOMKI
oxkasanca rpapur Mapku »PB¢, npumeuseMsiii B PTYTHBIX BBUIPAMUTEIAX.
Texuwueckuit AlFy ounmaercs 2—3 kpaThoit cyOmumaniell B BAKVyMe B TOM
JKe arrmapare.

Bosnyx, nocrynaouwuii B moMeLeHe, rae BeayTes padoTsl IO MHCTHIALMIT
Al, HeoOXxoMO TIIATENHHO OYMLIATH OT HBUIH. J[JIA HOBHIIEHNUA YICTOTH
AMCTIIIIHPOBanHoOro Al HojBepraoT KOuACHCAT HOBTOPHON JUCTHILIAIMNY.

6. OmicaunsiM crocobom ypaéres mosyunts asmiomiuiit 99,99999 9 -uprit,
ROTOPBIT HIPUTOMEH HAP. AJISA H3TOTOBICHIST HOMYITPOBOAHHKOBBIX MaTePHAIIOR.



llo:zyycHue ¢BepXUUCTOrO M IIOMHHI 729

ERZEUGUNG HOCHREINEN ALUMINIUMS DURCH DESTILLATION
UBER ALUMINIUMSUBFLUORID IM VAKUUM

L. A. FIRSANOWA
M. I. Kalinins Hochschule fiir Buntmetalle, Moskau
Zusarmmenfassung

1. Die gegenwirtige Technik erfordert stets reineres Aluminium. Eine der giinstigsten
Art der Gewinnung sehr reinen Aluminiums ist die Methode der Destillation des Alumi-
niums tiber sein Subhalogenid.

2. Die Destillation beruht auf der Erscheinung, dass Aluminium bei hoher Temperatur
mit seinen Halogeniden reagiert. Dabei entstehen Verbindungen mit einer niedrigeren
Valenz des Aluminiums, die sich beim Herabsinken der Temperatur wieder zum normalen
Halogenid und zum metallischen Aluminium zersetzen.

3. Die Fahigkeit des Aluminiums Subverbindungen zu bilden ist dadurch bedingt, dass
in seiner dusseren Elektronenschichte sich ein Elektron mit relativ niedrigem Ionisations-
potenzial befindet.

4. Die Destillation erfolgt in einer Vakuum-Apparatur aus Kunstgraphit (in der Form
einer Tellerkolonne). Im unteren Teil wird AlF; verdampft (es wurde festgestellt, dass
es glinstiger ist AlF, als AICl; zu beniitzen). Die AlF,-Diémpfe strémen durch Offnungen
in den Tellern und geraten in Kontakt mit geschmolzenem Aluminium auf den Tellern.
Der Schmelzofen hat besondere elektrische Heizvorrichtung fiir die Verdampfung von
AlF, und fiir die Reaktionszone; die Temperatur im Vardampfer betrigt 1000 °C, in der
Reaktionszone 1050 °C, im Kondensator 700—800 °C; der Druck im Apparat betragt
0,1—0,2 mm Hg.

5. Bedingungen fur die Gewinnung hochreinen Aluminiums sind: Reinheit des Aus-
gangsmetalls, des Aluminiumfluorids, Reinheit des Materials, aus dem die Kolonne her-
gestellt wird, ferner geeignete Wirmebedingungen bei der Zersetzung des Subfluorids
und Reinheit des Raumes, in welchern der Prozess durchgefithrt wird.

Die geféahrlichsten Beimengungen sind Mg, Zn, Ca; weniger gefihrlich sind Cu, Ti und
Mn; Fe und Si sind auch in relativ grossen Mengen zuléssig. Als Ausgangsprodukt wird
priméres Aluminium mit einer Reinheit von = 99,5 9% beniitzt. Als Baustoff fiir die Teller
der Kolone hat sich bestens Graphit Marke ,, RV, der fiir die Quecksilber-Gleichrichter
Anwendung findet, bewéhrt. Technischer AlF, wird durch 2—3 fache Sublimation im
demselben Apparat u. zw. im Vakuum gereinigt.

Die in den Destillationsraum stréomende Luft wird sorgféltig entstiubt. Um die Rein-
heit des destillierten Aluminiums zu erhéhen, wird das erhaltene Kondensat einer wieder-
holten Destillation unterworfen.

6. Unter Anwendung der beschriebenen Methode wird Aluminium mit einer Reinheit
von 99,99999 9, gewonnen, das bereits z. B. zur Erzeugung von Halbleiter geeignet ist.
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PRIPRAVA VYSOKO CISTEHO HLINTKA DESTILACIOU CEZ
SUBFLUORID HLINfKA VO VAKUU

L. A. FIRSANOVA
Vysoké Skola farebnych kovov M. I. Kalinina, Moskva
Stdhrn

1. Suidasné technika poZaduje stéle ¢istejsi hlinik. Jednym z najvyhodnejSich spésobov
ziskavania velmi éistého hlinika je sp6sob destildcie hlinika cez subhalogenid.

2. Destilécia sa zakladd na tom, Ze hlinik za vysokej teploty reaguje so svojimi halo-
genidmi. Pritom vznikaji zliCeniny o niZSom mocenstve hlinika, ktoré sa pri poklese
teploty rozkladaju spét na normalny halogenid a kovovy hlinik.

3. Schopnost hlinika tvorit subzltéeniny je podmienend tym, Ze v jeho vonkajSej
elektrénovej vrstve je jeden elektrén s relativne nevysokym ionizaénym potencidlom.

4. Destilacia sa uskutoéhuje vo védkuovom pristroji z umelého grafitu (v podobe ta-
nierikovej kolénky). V spodnej Gasti sa vyparuje AlF, (zistilo sa, Ze je vyhodnejSie pouZi-
vat AlF, nez AlCl,). Pary AlF, prechadzaju priechodom v tanierikoch a prichddzaju do
styku s roztavenym hlinikem, ktory je na tanierikcch. Pec m4 osobitné elektrické ohrie-
vanie pre vyparovanie AlF, a pre reakéné pdsmo; teplota v odparovadi je 1000 °C, v reaké-
nom pasme 1050 °C, v kondenzatore 700—800 °C; tlak v pristroji je 0,1—0,2 mm Hg.

5. Podmienky pre ziskanie vysoko éistého hlinika su: Cistota vychodiskového kovu,
fluoridu hlinitého, ako aj materialu, z ktorého je kolénka, dalej vhodné teplotné podmien-
ky prirozklade subfluoridu a ¢istota miestnosti, v ktorej sa proces uskutocéiiuje.

NajnebezpeénejSimi primesami si Mg, Zn, Ca; menej nebezpeéné st Cu, Ti a Mn;
Fe a Si méiu byt pritomné v relativne velkom mnoZstve. Ako vychodiskovy produkt sa
pouZiva prvotny hlinik o &istote = 99,5 %. Ako material pre tanieriky kolénky sa naj-
lepSie osvedéil grafit zn. ,, RV, pouZivany v ortutovych usmertiovaéoch. Technicky
AlF; sa ¢isti 2—3 nésobnou subliméciou vo védkuu v tom istom pristroji.

Vzduch prichédzajtci do miestnosti, kde sa hlinik destiluje, treba starostlivo zbavovat
prachu. Pre zvySenie &istoty destilovaného hlinika sa ziskany kondenzét podrobuje
opakovanej destilécii.

6. Opisanym sp6ésobom mozno ziskat hlinik o 8istote 99,99999 %, ktory je vhodny
napriklad na vyrobu polovodiéovych materidlov.



