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Spos6b otrzymywania metalicznego ofowiu z mieszanin poreakcyjnych
po syntezie zwigzkdw alkilootowiowych

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania otowiu metalicznego z mieszanin poreakcyjnych po
syntezie zwigzkéw alkilootowiowych, zwtaszcza otrzymywania koncentratow o wysokiej zawartosci otowiu ze
szlaméw poreakcyjnych, ktére powstajg w wyniku syntezy zwigzkéw alkilootowiowych z soli otowiawych
i zwigzkow tréjalkiloglinowych lub alkilochloroglinowych,

W reakcji soli dwuwartosciowego otowiu ze zwigzkami alkiloglinowymi lub alkilochloroglinowymi, jak
tréjetyloglin, dwumetylochloroglin, dwuetylochloroglin, seskwichlorek etyloglinowy lub seskwichlorek metylogli-

" nowy, powstaje czteroetylootéw lub czterometylootéw oraz réwnomolowa ilo$¢ otowiu metalicznego. Otéw
metaliczny wraz z produktami glinoorganicznymi, nieprzereagowanymi solami otowiu oraz niewielkg iloscig
rozpuszczalnika tworzy mase trudng do usuniecia z reaktora. Dotychczas otowiu tego nie odzyskiwano.

Celem wynalazku jest znalezienie dogodnego sposobu wydzielania otowiu metalicznego ze szlaméw
poreakcyjnych po syntezie zwigzkéw alkilootowiowych z soli otowiawych izwiazkéw alkiloglinowych lub
alkilochloroglinowych, ktdry to sposéb gwarantowatby cat kowity odzysk otowiu.

Okazato sig, ze mozna catkowicie odzyska¢ metaliczny otéw na drodze hydrolizy wodg lub alkoholem
metylowym szlamu poreakcyjnego i co najmniej dwukrotnej sedymentacji otrzymanych osadéw.

Spos6éb wedfug wynalazku polega na tym, ze do mieszanin poreakcyjnych, po uprzednim wydzieleniu
zwigzkéw alkilootowiowych, rozpuszczalnikdw i nieprzereagowanych zwigzkéw glinoorganicznych, albo tek
bezposrednio dodaje sie rozpuszczalniki aromatyczne lub alifatyczne, a nastepnie dodaje si¢ w temperaturze
20—150°C wode lub alkohol metylowy i po zakoriczeniu hydrolizy koncentrat metalicznego otowiu oddziela sig
na drodze co najmniej dwukrotnej sedymentaciji z wodnych roztworéw i suszy w temperaturze 20-100°C w ciagu
0,5—6 godzin. Koncentrat ten zawiera powyzej 80% wagowych metalicznego otowiu, ktéry dalej jest wydzielany
w czystej postaci znanymi metodami.

Przedmiot wynalazku jest blizej wyjasniony na przyktadach wykonania, ktére jednakZe nie ograniczajq
zakresu jego zastosowania, ! '

Przyktad I. 270,7g mieszaniny pozostatej po syntezie czterometylootowiu z 20g (0,276 mola)
tréjmetyloglinu, 30,7 g (0,138 mola) tlenku otowiawego oraz 20 g ksylenu wydziela si¢ na drodze destylacji
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w temperaturze 115°C czterometylootéw, a nastgpnie zwigkszajac temperature do 142°C oddestylowuje sie
nieprzereagowany tréjmetyloglin wraz z 10 g ksylenu. Nastgpnie w tej samej temperaturze dodaje si¢ w sposéb
ciggty wode przy jednoczesnym mieszaniu. Wydzielajace si¢ gazy w trakcie hydrolizy przepuszcza sie przez
uktad chtodniczy, w ktérym nastepuje kondensacja pozostatego w mieszaninie ksylenu wraz z para wodna.
Zhydrolizowana mase poreakcyjna odstawia sig¢ na okres 48 godzin w celu sedymentacji ciat statych, a nastepnie
warstwe wodng zawierajacq zhydrolizowane zwiazki glinowe usuwa sig, a powstaty osad ponownie zalewa woda,
energicznie mieszajgc w celu wymycia soli glinowych iodstawia do ponownej sedymentacji. Po oddzieleniu
warstwy wodnej pozostaty osad zalewa sie woda, sedymentuje i oddziela warstwe wodna. Pozostaty osad
przemywa sig 5 g acetonu, a nastgpnie suszy w temperaturze 60°C. Uzyskuje si¢ 16,4 g osadu, w ktérym znajduje
sie 87,0% wagowych czystego otowiu. - ]

Przyktad Il. Z64,2 g mieszaniny pozostatej po syntezie czterometylootowiu z 24,2 g (0,108 mola)
tlenku ofowiawego, 20 g (0,216 mola) dwumetylochloroglinu oraz 20 g ksylenu wydziela si¢ na drodze destylacji
w.temperaturze 115°C czterometylootGw, a nastepnie zwiekszajac temperature do 142°C oddestylowuje sie
nieprzereagowany dwumetylochloroglin wraz z 10 g ksylenu. W tej samej temperaturze dodaje sie wisposéb’

rClqng wode przy jednoczesnym mieszaniu i postgpuje analogicznie jak w przyktadzie . Otrzymuje sie 12,5 9,
osadu, w ktérym znajduje si¢ 90% wagowych czystego otowiu.
‘Przyk#tad lll. Do 64,2 g mieszaniny o temperaturze 100°C pozostatej po syntezie czterometylootowiu
z 24 2 g (0,108 mola) tlenku otowiawego, 20 g (0,216 mola) dwumetylochloroglinu oraz 20 g ksylenu dodaje sie
100 g ksylenu a nastepnie dodaje w sposéb ciagty wode do momentu, w ktérym przestajq wydzielaé si¢ gazy
i postepuje analogicznie jak w przyktadzie I. Otrzymuje si¢ 12,6 g osadu, w ktérym znajduje sle 89% wagowych
czystego ofowiu.

Przyktad IV. Z60,0 g mieszaniny pozostatej po syntezie czterometylootowiu z 20 g (0,175 mola)
tréjetyloglinu, 20 g (0,0875 mola) tlenku otowiawego oraz 20 g ksylenu wydziela sie¢ na drodze destylacji pod
cinieniem p = 50 mm Hg w temperaturze 100°C czterometylootéw, ksylen oraz nieprzereagowany tréjetyloglin.
Nastgpnie po wyréwnaniu ci$nienia do atmosferycznego dodaje sie w temperaturze 20°C w sposélﬁ:iag'{y wode
do momentu, w ktérym przestajq wydzielaé sie gazy i postepuje analogicznie jak w przyktadzie |. Uzyskuje sie
11,4 g osadu w ktérym znajduje si¢ 81,5% wagowych otowiu.

Przyktad V. Z585g mieszaniny pozostatej po syntezie czteroetylootowiu z20g (0,168 mola)
dwuetylochloroglinu, 18,5 g (0,084 mola) tlenku otowiawego oraz 20 g ksylenu wydziela sie na drodze destylacji
pod cisnieniem 40 mm Hg w temperaturze 110°C czteroetylootéw, ksylen oraz nieprzereagowany dwuetylochlo-
roglin. Nastepnie po wyréwnaniu cisnienia do atmosferycznego dodaje si¢ w temperaturze 20°C w sposéb ciagty
alkohol metylowy do momentu, w ktérym przestaja wydzielaé si¢ gazy i po dodaniu 100 ml wody postepuje
analogicznie jak w przyktadzie I. Otrzymuje sie 10,4 g osadu, w ktérym znajduje si¢ 83% wagowych otowiu.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania metalicznego otowiu z mieszanin poreakcyjnych po syntezie zwigzkéw alkilooto-
wiowych, znamienny tym, ze do mieszanin poreakcyjnych, po uprzednim wydzieleniu zwigzkéw
alkilootowiowych, albo bezposrednio dodaje si¢ najpierw rozpuszczalniki aromatyczne lub alifatyczne, a potem
dodaje si¢ w temperaturze 20-450°C wode lub alkohol metylowy, i otrzymany osad co najmniej dwukrotnie
sedymentuje sig oraz suszy w temperaturze 20°—100°C w ciggu 0,5—6 godzin.
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