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Utelom zariadenia na elektrosyntézu che-
mickych zlaenin je pripravit anorganickeé
a organické zlaeniny poZadovaného typu a
vo vysokych vytaZzkoch.

Uvedeného udelu sa dosiahne vykonanim
elektrosyntézy chemickych zltfenin v za-
riadeni za potenciostatickych a pH-static-
kych podmienok. Kontrola pH reak&ného
prostredia a udrZovanie jeho nastavenej
hodnoty sa vykonava mimo vplyvu elektric-
kého pola bud vo vyvedenom uzavretom 0b-
vode &asti roztoku, v ktorom je ponorend
a omyvana kombinovand indikafnd elektro-
da, alebo periodickym nesdvanim Casti
roztoku cez dzku trubic¢ku do priestoru, v
ktorom sa nachddza elektroda a opédtovnom
jeho vrateni do reak&ného prostredia. Po-
trebny pohyb roztoku v obidvoch pripadoch
sa moZe zaistit pumpou.

Zariadenie na elektrosyntézu chemickych
zlGenin sa modZe vyuZit vo vSetkych ob-
lastiach chémie, kde elektrochemické reak-
cie dovoluja pripravit poZadované zlufeni-
ny.
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Vyndlez sa tyka zariadenia na elekiro-
syntézu chemickych zldfenin v roztoku za
simultdnneho pouZitia potenciostatu a pH-
-statu na udrZovanie kon$tantnych hodndt
potencialu pracovnej elekirédy a pH pro-
stredia pofas elektrochemického procesu.

Z elektrochemického sprdvania najméa or-
ganickyich zlifenin je zndme, e druh a
Cistota vznikajicich produktov velmi z4visi
tiez od pouZitého potencidlu pracovnej elek-
trody a pH prostredia. Hoci ich vzdjomnd
stvislost je zrejm4, v literatdire sa zdo6raz-
ifuje hlavne vyznam udrZiavania poZadova-
nej konStantnej hodnoty pracovnej elektrs-
dy vzhladom k referentnej elektrode v troj-
elektrodovom elektrochemickom systéme
(L. Eberson: Organic Electrochemistry,
Springer-Verlag, Berlin, 1971; A. J. Fry: Syn-
thetic Organic Electrochemistry, Harpen and
Row, Publishers, New York, 1972; D. T. Sa-
wyer, J. L. Roberts Jr.: Experimental Ele-
ctrochemistry for Chemists, John Wiley and
Sons, New York, 1974).

UdrZovanie potrebnej konStantnej hodno-
ty potencidglu pracovnej elektrédy je sice
nutnou, ale nepostadujicou podmienkou
spolahlivosti v pripade zmeny hodndt pH
brostredia v priebehu elektrochemického
procesu. Takéto zmeny pH prostredia moZu
vyvolat nielen neZiadiice chemické &i elek-
trochemické reakcie, ale aj znehodnotit po-
tenciostatovanie v désledku posunu opti-
madlneho potencidlu pracovnej elektrody k
inym hodnotdm. Té&to skutotnost sa napr.
zistila pri preparativnych elektroreduk-
cidch monosacharidov vo vodnych neutral-
nych roztokoch elektrolytov za potenciosta-
tickych podmienok. V procese elektrolyzy
vytvorené silné alkalické prostredie vyvo-
lalo tvorbu neZelatelnych bo&nych chemic-
kych a tieZ elektrochemickych produktov.

Tieto nedostatky sa moéZu odstranit tym,
Ze v priebehu elektrochemickych reakeii,
uskutotnenych najmi v preparativhom me-
ritku sa v priebehu celého procesu udrZuje
nielen potrebnd hodnota potencidlu pomo-
cou potenciostatu, ale stfasne aj poZadova-
néd pH-hodnota prostredia pomocou pH-sta-
tu.

Pri rieSeni tohoto problému vytvorenim
potenciostatickych a pH-statickych podmie-
nok bolo zistené, Ze pri merani pH reak&né-
ho prostredia priamym ponorenim kombi-
novanej elektrody, napr. sklenend — nasy-
tend kalomelovd od pH-statu do katolytu sa
neziskall spolahlivé vysledky merania v do-
sledku nehomogenity elektrického pola w
jednotlivich polohdch katodického priesto-
ru a ich zmien v procese elektrolyzy.

Za tychto podmienok namerané hodnoty
pH elektrolyzovaného roztoku sa moZu znac-
ne liSit od nastavenej veli¢iny na pH-state
a tym sa napriklad stdva, Ze pH-statické
zariadenie uvoliiuje omnoho viac roztoku
kyseliny do reakéného prostredia, neZ je
potrebné na zachovanie poZadovanej kon-
Stantnej hodnoty pH.
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Uvedené nevyhody odstraiiuje zariadenie
elektrosyntézy chemickych zlufenin podla
vynalezu, ktorého podstata spofiva v tom,
Ze elektr6da na kontrolu a udrZovanie pH
reakéného roztoku je umiestnend mimo do-
sah poOsobenia elektrického pola elektroly-
zovaného roztoku v otvorenej nddobke, kto-
rda je v spodnej Casti opatrend rdrkou pre
nasdvanie a vypistanie reakéného roztoku
a v hornej ¢asti privodnou rirkou k pumpe.

Hlavnd vyhoda navrhovaného zariadenia
na elektrosyntézu chemickych zltddenin spo-
fiva v tom, Ze elektrochemické reakcie sa
mbdZu vykondvat za presne definovanych
potenciostatickych a pH-statickych podmie-
nok, &o je rozhodujtice pre ziskanie &istych
produktov vo vysokych vytazkoch.

Na opripojenom vykrese je znédzornené
jedno z moZnych zariadeni na preparativnu
elektroredukciu chemickych zlifenin na
ortutovej pracovnej katdéde za potenciosta-
tickych a pH-statickych podmienok, kde na
obr. la je zndzorneny néarys elektrolyzéra
s prisluSenstvom, na obr. 1b je zndzorneny
pbédorys rozloZenia otvorov v uzdvere kato-
dickej €asti a na obr. 1c je zndzorneny né-
rys otvorenej nadobky, v ktorej je umiest-
nend pH-elektroda.

Zariadenie na elektrosyntézu chemickych
zli¢enin pozostdva zo skleneného elektroly-
zéra 1 rozdeleného fritou 2 o hustote S1 a
vrstvou agaru nasytenou elektrolytom ano-
lytu 3 na katodickd 4 a anodickt &ast 5,
pri¢om wrstva ortute 6 na dne katodickej
Casti 4 sltZi ako pracovnd katéda a plati-
novy plech 7 umiestneny v anodickom prie-
store 5 ako pomocnd andda. Po naplneni
katodického priestoru 4 katolytom, t. j. vod-
nym roztokom elektrolytu so zladeninou,
ktord sa m4 elektroredukovat a anodického
priestoru 5 roztokom anolytu, ktory zaistu-
je vodivost, elektrochemicky sa proces za-
hajuje pripojenim platinového pripoja kato-
dy 8 k zdpornému pélu potenciostatu a pri-
vodu anédy 9 k jeho kladnému pélu.

PoZadovany potencidl pracovnej ortutovej
katody 6 sa na konStantnej hodnote vzhla-
dom k referentnej nasytenej kalomelovej
elektrode 10 udrZuje pomocou potenciosta-
tu. Pripojenim kombinovanej indikanej e-
lektrody 11, nachédzajticej sa v reakénom
roztoku v otvorenej nddobke 12 opatrenej
v spodnej ¢asti rirkou 12b a v hornej dasti
rirkou 12a, k pH-statu zaistuje sa Kontrola
a udrZovanie kon3tantnej hodnoty pH pri-
ddvanim do prostredia potrebného mnoZstva
vodného roztoku Kkyseliny z byrety 13 cez
magneticky ventil na zédklade impulzov od
pH-statu.

Privod a odvod reak&ného roztoku do o-
tvorenej nadobky 12 sa zaistuje mikropum-
pou. Frekvencia mikropumpy je taka, aby
indikacnd elektirdda bola stdle v zmadanom
stave, t. j. aby sa nepozorovali vykyvy v
merani pH-hodnét. Dostatotne intenzivne
mie3anie povrchu ortute sa zaistuje mie-
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Sadlom 14 pripojenym k elektromotoru. O-
tvor 15 slaZi na odber vzoriek pre kontrolu
priebehu elektroredukcie.

Navrhované zariadenie je vhodné pre
vSetky elektrosyntézy, kde sa vyZaduje st-
tasne potenciostatické a pH-statické sledo-

vanie elekfrochemického procesu nezdvisle
od typu elektrolyzéra, jeho velkosti, formy,
typu, pouZitfich elektrod, sledovaného elek-
trédového procesu, zloZenia a pohybu re-
akéného roztoku a podobne.

PREDMET VYNALEZU

Zariadenie na elektrosyntézu chemickych
zlidenin pozostdvajice z elektrolyzéra roz-
deleného na katodicky a anodicky priestor
polopriepustnou diafragmou, z pracovnej
elektrédy, pomocnej elektrody a referentnej
elektr6dy, pripojené na potenciostat a z
elektrédy na meranie pH reakéného rozto-
ku a déavkovata c¢inidla na reguldciu pH,
ktoré su pripojené na pH-stat vyznacujice

sa tym, Ze elekirdda (11) na kontrolu a
udrZovanie pH reak&ného roztoku je umiest-
nend mimo dosah pdsobenia elektrického
pola elektrolyzovaného roztoku v otvorenej
nadobke (12), ktord je v spodnej Casti o-
patrend rarkou (12b) pre nasdvanie a vy-
pastanie reakéného roztoku a v hornej &as-
ti privodnou rirkou (12b) k pumpe.
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