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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania al-
kilometali przez elektrolize zwigzkow glinocor-
ganicznych. Dotychczas znane sg sposoby wy-
twarzania alkilometali, w my$l ktérych glino-
organiczne zwigzki kompleksowe poddaje sie
elektrolizie stosujgc anode z metalu, z ktére-
go ma byé wytworzony alkilometal. Szczegdl-
ng trudnoscia przy elektrolitycznym otrzymy-
waniu tych alkilometali przy zastosowaniu
kompleksowych elektrolitéw glinocorganicznych
jest to, Ze nastepuje ponowny rozklad wytwo-
rzonych alkilometali na anodzie przez metal
wydzielany na katodzie. Aby unikngé tego
rozkladu proponowano dotychczas nastepujgce
sposoby:

1. Stosowanie diafragmy miedzy anods i ka-
toda z jednoczesnym przeplywem elektro-
litu z komory katodowej poprzez diafrag-
me do komory anodowej.

2. Prowadzenie elektrolizy w prézni, a zwla-
szcza w wysokiej préozni. W tych warun-

kach oddestylowuje wytworzony alkilome-
tal, zanim zostanie rozlozony na katddzie.
Przy takim postepowaniu stosowanie dia-
fragmy jest zbedne.

Préocz alkilometali, wytworzonych z metalu
anodowego w czasie elektrolizy, powstaje w
komorze anodowej zwykle wolny tréjalkilo-
glin. Ten tréjalkiloglin ma tendencje w przy-
padku wydzielania metalu na katodzie do roz-
kladu przez dzialanie tego metalu. W ten spo-
sob zostaje zakldécone wydzielanie czystego me-
{alu i zamiast tego tworzy sie na katodzie mie-
szanina np. sodu i glinu, a w przypadku wiek'-
szej ilosci wolnego tréjalkiloglinu w komorze
katodowej, tylko glin. Ten niepozadany roz-
klad tworzacego sie w czasie elektrolizy wol-
nego tréjalkiloglinu mozna powstrzymaé przy
pomocy podanych sposob6w, Oba przytoczone
sposoby zabezpieczajgce prawidlowy przebieg
reakcji majg jednak powazine wady. Pierwszy
sposéb wykazuje wszystkie niedogodnoéci, ja-



kie wystepujg przy stosowaniu diafragm, jak
réwniez te wade, iz przy stosowaniu diafragmy
cdstep miedzy katodg i anody nie moze prze-
kracza¢ pewnej warto$ci minimalnej. Z uwagi
na stosunkowo matle elektrolityczne przewod-
nictwo elektrolitéw glinoorganicznych, pociag-
ga to za sobg konieczno$é stosowania wyzsze-
go napiecia i prowadzi do zwiekszonego zuzy-
cia energii elektrycznej. Drugi sposéb ma te
niedogodnosé, iz wymaga stosowania prézni.
W niektérych przypadkach konieczne sg bar-
dzo wysokie préznie (np. ponizej 1 mm Hg),
aby unikngé niepozgdanego rozkladu, spowo-
dowanego dzialaniem metalu katodowego na
wolne alkilometale. W technice unika sie na
0gol takich sposobow. Pcnadto sposdb ten kom-
plikuje sie jeszcze przez to, ze na ancdzie two-
rza sie przy stosowanych gesto$ciach pradu,
male jlo$ci gazowych produktéw ubocznych.
Te produkty trzeba dla utrzymania koniecz-
nej prézni wypompowaé na biezgco. Wskutek
tego wzrastajg koszty zwigzane z napedem po-
trzebnych w tych przypadkach duzych pomp.

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania
zwiazkéw alkilowych berylu, magnezu, rteci
albo metali trzeciej do piatej grupy glownej
ukladu okresowego pierwiastk6w przez stoso-
wanie takiej elektrolizy kompleksowych glino-
organicznych elektrolitoéw, przy ktérej w spo-
s6b jak najprostszy wyklucza sie niepozgdang
reakcje wydzielonego na Kkatodzie metalu
i przez to znacznie ulatwia przeprowadzenie
procesu. '

Sposéb wedlug wynalazku odréznia sie od
dotychezas znanych tym, Zze elektrolit zawie-
rajgcy zwigzki o wzorze ogdélnym Me (AlRsR’),
w ktorym R oznacza reszty alkilowe R’ ozna-
cza reszte alkilows, reszte alkoksylowg albo
ewentualnie podstawiong grupe aroksylowsa
albo fluor a Me oznacza s6d, potas albo mie-
szanine sodu i potasu, poddaje sie elektrolizie
stosujagc anode z metalu, z ktérego ma byé
wytworzony alkilometal oraz katode rteciows.
Reakcja przebiega wedlug réwnania:

) energia - elektr.

MeAlIRsR’ + xHg + A —
Me(Hg)x + AlIR:R’ + AR przy czym A ozna-
cza réwnowaznik Be, Mg lub metalu grupy
III—V

Kocrzystne sag zwlaszcza takie elektrolity, w
ktérych w ogbélnym wzorze R oznacza pierw-
szorzedowy reszte alkilowg o prostym lancu-
chu, zwlaszca o 2 do 6 atomach wegla, a R’
oznacza pierwszorzedows reszte alkilowsa o pro-
stym lancuchu weglowym, zwlaszca o 2 do 6

atomach wegla ,reszie o wzorze ogélnym OR”
(przy czym R” oznacza reszte alkilowa najle-
piej o 2 do okolo 20 atomdéw wegla), reszte
cykloalkoksylowa albo fluor, a Me oznacza séd
albo mieszanine sodu i potasu o zawarto$ci do
80% molowych potasu. Jako elektrolity wyj-
§ciowe korzystne sg zwigzki kompleksowe
o wzorze ogdlnym MeAlRs, MeAlRsOR”, NaF *
* AlRs, Na*2AlRs, lub ich mieszaniny, jednak
mozna stosowaé w eiektrolicie réwniez zwiazki
eterowe albo tréjalkiloaminowe.

W korzystnym wykonaniu sposobu wedlug
wynalazku stosuje sie w czasie elektrolizy
elektrolit, ktéry obok zwigzkéw o wzorze
MeAlR:R’ zawiera zwigzki o wzorze ogdélnym
AlR:R’, w ktéorym R oznacza reszte alkilows,
a R’ reszte alkilows, alkoksylowg albo aroksy-
lowa. W przypadku, gdy R’ oznacza reszte al-
kilowa, to znaczy w przypadku, gdy w elektro-
licie sg obecne dodatkowe wolne zwigzki tréj-
alkiloglinowe, mogg zwigzki te o wzorze AlRs
wystepowaé w elektrolicie w postaci pochod-
nych eterowych albo tréjalkiloaminowych. Ko-
rzystne jest, jeS§li w zwigzkach o podanych
ogélnych wzorach R oznacza jednakowe resz-
ty alkilowe. Je§li R’ oznacza -réwniez reszty
alkilowe ,wéwrczas korzystne jest, je§li R i R’
oznaczajg jednakowe grupy alkilowe.

Przez stosowanie w my$l wynalazku katody
rteciowej sposéb prowadzenia procesu i tym
samym budowa komér elektrolizera zostajag
bardzo uproszczone. W czasie elektrolizy nie
potrzeba stosowaé ani prézni ani tez diafragm.
W czasie procesu elektrolizy na katodzie wy-
dziela sie z elektrolitu najpierw s6d. Séd
zostaJe natychmiast zwigzany przez katode
rteclowa na amalgamat. Okazalo sie nadspodzie-
wanie, ze séd wydzielony na katodzie i zwig-
zany w postaci amalgamatu nie ma tendencji do

ponownej reakcji z glinoorganicznymi zwigz-

kami znajdujgcymi sie w elektrolicie i nie
wchodzi réwniez w reakecje z wytworzonymi
na anodzie alkilometalami, o ile stezenie sodu
w amalgamacie nie wzro§nie do zbyt wyso-
kich warto§ci. Dzieki sposobowi wedlug wy-
nalazku wydzielony na katodzie metal, ktory
dotychczas komplikowal proces przez reakcje
wtorne, zostaje natychmiast przeprowadzony
w takg postaé, w ktérej w warunkach procesu
nie bierze udzialu w reakcji w samym elek-
trolicie. Nie s3 wiec potrzebne specjalne $rod-
ki ostrozno$ci zapobiegajgce przenikaniu pro-
duktéw anodowych w poblize katody.

Dla zwiekszenia ekonomii przy stosowaniu




sposobu wedlug wynalazku wskazane jest sto-
sowanie duzych gestosci pradu.

Duze gestoSci pradu powodujg. wytwcerzenie
sie duzych ilosci zwigzkéw alkilometali w jed-
nostce czasu. Okazalo sie nadspodziewanie, ze
- prowadzenie procesu wedlug wynalazku przy
cuzych  gestcéciach pradu jest nie tylko mo-
zliwe, ale daje nawet znaczne korzyS$ci.

Wbrew oczekiwaniom w sposobie wedlug wy-
nalazku, nawet przy stosowaniu wysokich ge-
stoSci pradu, nic nostepuje niepozadany roz-
kilad wtorny zwiazkéw glinowych zawartych
w elektrolicie. Depiero przoz zastosowanie elek-
trody rteciowej mozliwe stalo sie stosowanie
duzych gestosci pradu. Nawet przy stosowanych
przewaznie w praktyce cienkich warstwach
rteciowych, przy ktérych z natury rzeczy nie-
bezpieczenstwo powstania wysokich koncen-
tracji sodu jest szczegélnie duze, nie wystepu-
ja zadne trudnosci .

Sposéb wedlug wynalazku moze byé zatem
stosowany nie tylko w zakresie malych, lecz
réwniez przy duzych gesto§ciach pradu. Ko-
rzystne jest stosowaé gestoSci do okolo 100
A/dm?, mozna jednak réwniez pracowaé przy
wyzszych gestosciach pradu. Jako dolng grani-
ce stosuje sie co najmniej 2, najlepiej 5 A/dm?.

W pewnych warunkach korzystne jest stoso-

waé gestos¢ pradu wynoszgca 10 A/dm2. W
wielu przypadkach dobre wyniki uzyskuje sie
przy gestoSci pradu wynoszacej od okoto 30
do okoto 50 A/dm?.

Sposéb wedlug wynalazku nadaje sie zwla-
szecza do wytwarzania zwigzkow alkilowych
nastepujacych metali: magnezu, rteci, glinu
i olowiu. Okazalo sie nadspodziewanie, ze przy
sposobie wedlug niniejszego wynalazku stoso-
waé mozna stosunkowo wysokie temperatury
elektrolitu. Nawet w temperaturze do 180°C
na katodzie wytwarza sie amalgamat sodowy
trwaly w stosunku do elektrolitu. Korzystnie
jest stosowaé w sposobie wedlug wynalazku
temperature od okolo 60°C, zwlaszcza od 100°C
do 160°C, Elektroliza udaje sie réwniez w tem-
peraturach ponizej 100°C, o ile elektrolit za-
chowuje postaé ciekla, co w przypadku ko-
niecznym mozna osiggngé przez dodanie nawet
nieznacznych ilo§ci specjalnych rozpuszczalni-
kow zwlaszcza eteréw i trzeciorzedowych amin
albo pochodnych eterowych tréjalkiloglinu albo
pochcdnych aminowych tréjalkiloglinu.

Proces prowadzi sie najlepiej w taki spesob,
aby na katodzie tworzyl sie amalgamat za-

wierajgcy maksymalnie 1,5% wagowych sodu. .

W tym celu amalgamat odprowadza sie w spo-

~amalgamat

s6b okresowy albo ciaggly i zastepuje riecia
nie zawierajacg sodu albo zawierajaca mniej-
szg ilo§é sodu. Jesli zawarto§é procentowa so-
du w rteci w czasie elektrolizy podniesie sie,
wowczas tworzy sie nadal amalgamat. Amalga-
mat taki w krotkim czasie zestala sie jednak
i staje sie przyczyng trudno$ci przy transpor-
cie, zwlaszcza przy odprowadzaniu metalu ka-
todowego sposobem cigglym. Zawarto$é sodu
w rteci moze byé tym wyzsza im wyzszg tem-
perature stosuje sie w procesie elektrolizy.
Ze wzgleddw ekonomicznych celowe jest przy
stosowaniu sposobu wedlug wynalazku uwal-
nianic odprowadzonego z elektrolizera amal-
gamatu sodowego przynajmniej cze§ciowo zso-
du i ponowne doprowadzanie do procesu
elektrolizy. ¢
Regenaracje rteci mozna prowadzi¢ réznymi
sposobami. Znane jest na przyklad pocddawa-

- nie amalgamatu sodowego procesowi elektro-

lizy przy zastosowaniu nieogranicznych -elek-
trolitow, takich jak ma przyklad wodorotlenck
sodowy, jodek sodowy i bromek sodowy, przy
cgym amalgamat w procesie elektrolizy jest
katoda. S6d metaliczny wydziela sie przy tym
na katodzie, podczas gdy na anodzie pozostaje
rteé, uwolniona od sodu.

Celem regeneracji rteci z amalgamatu sodo-
wego przy jednoczesnym uzyskaniu metalicz-
nego sodu stosuje sie w my$l wynalazku na-
stepujace postepowanie:

W drugiej elektrolizie (elektroliza wtérna)
sodowy stosuje sie jako anode
i poddaje sie go elektrolizie w elektrolicie za-
wierajacym zwigzki kompleksowe o0 wzorze
ogélnym MeAlRsR’ w ktérym Me oznacza séd
albo mieszaning sodu i potasu, R resziy alki-
lowe, a R’ wodor, reszte alkilowa i/lub) reszte
alkoksylowg albo aroksylows. W procesie elek-
trolizy wydziela sie na katodzie s6d metalicz-

ny, podczas gdy reszta uwolniona na anodzie

wigze jeden s6d z metalu anodowego, na sku-
tek czego powstaje na przyklad etyloséd, ktd-
ry reaguje natychmiast z wytworzonym réw-
noczeénie na anodzie wolnym tréjalkiloglinem
wzglednie alkoksydwualkiloglinem albo aro-
ksydwualkiloglinem, tworzac odpowiedni zwig-
zek kompleksowy. Dzieki temu elektrolit nie
zmienia swego skladu. Nalezy jednak w toku
elektrolizy zwraca¢ uwage na to, aby amal-
gamat sodowy, badZ to tylko na powierzchni
(na skutek zbyt duzej gesto$ci prgdu) albo w
calej swej masie (przez zbyt daleko posunie-
ta elektrolize) nie oddat za duzo sodu, ponie-
waz w tym przypadku moze tworzyé sie na
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anodzie nie tylko alkiloséd, lecz réwniez nie-
pozadana alkilorteé. Lepiej jest przeto usuwaé
sod tylko czeSciowo z amalgamatu. Nie ma to
jednak ujemnego znaczenia dla ponownego
stosowania rteci,” traktowanej przez wtérng
elektrolize, do elektrolizy pierwotnej w celu
wytworzenia alkilometali. Stosujac cyrkulacje
z szeregowo polgczonymi komorami elektroli-
tycznymi mozna bowiem proces tak prowa-
dzié, ze po jednej stronie wchodzi tyle sodu
rteci, ile po drugiej stronie sie odbiera, a przy
tym stale zostaje utrzymana pozadana ilo§¢
sodu w rteci. Reakcja elektrochemiczna prze-
biega np. wedlug réwnania
energia elektr.
Na + xHg

Na(Hg)x
Na Al Et4 )
przy czym Et oznacza grupe etylows.

Wtérna elektroliza przebiega najlepiej w
procesie tréjwarstwowym. Amalgamat sodu
tworzy przy tym najnizszg warstwe, na niej
znajduje sie stopiony elektrolit. W tym elek-
{rolicie kilka milimetréw ponad powierzchnia
amalgamatu jest umieszczona siatka o duzych
oczkach wykonana z materiatu izolujgcego, na
przyklad z wilokna szklanego lub tkaniny z
wiékna celulozowego. Katoda jest umieszczo-
na na powierzchni elektrolitu. Wydzielony na
katodzie so6d, ktéry przy stosowanych wyz-
szych niz 100°C temperaturach zostaje wydzie-
lony w postaci cieklej, ma nieco wigkszg ge-
sto§é niz elektrolit tak, ze opada w elektroli-
cie ku dolowi. Ten stopiony s6d opada na siat-
ke z materialu . izolujagcego i zostaje na niej
zatrzymany, tworzac trzecia warstwe ,zawie-
szona” w elektrolicie. Stgd mozna go bez trud-
noSci okresowo albo sposobem cigglym odpro-
wadzagé.

Chcac otrzymaé specjalnie czysty sod, trze-
ba elektrolize prowadzi¢é dwukrotnie, w ten
sposdéb, ze s6d z pierwszej elektrolizy rafinuje
sie¢ .'w elektrolizie drugiej. Mozna to wykonaé
w jednej komorze. W tym celu miedzy katodg
i anode wprowadza sie jeszcze drugg siatke
z materialu izolujacego z lezgcg na niej. war-
stwa sodu. Przestrzen powyzej i ponizej tej
$rodkowej warstwy sodu wypelniona jest elek-
trolitem tak, Ze przy przeplywie pradu s6d
z amalgamatu po przejSciu do elektrolitu zo-
staje wpierw wydzielony w warstwie Srodko-
wej jako so6d surowy, a stad po ponownym,
przejSciu do elektrolitu wydzielony zostaje W
géornej warstwie jako s6d oczyszczony.

Podczas elektrolizy wytwarzaja sie, jak wia-
domo, alkilometale z metalu anodowego oraz

zawierajace glin produkty rozkladu elektroli-
tu. Pézniejszy rozdzial otrzymanej mieszaniny
reakcyjnej moze nastreczaé¢ trudnosci, a zwla-
szeza wtedy, gdy temperatury wrzenia wy-
tworzonych alkilometali oraz zawierajgcych
glin produktéw rozkladu elektrolitu sg tak
bliskie ze rozdzial tych zwiazkéw przez desty-
lacje nie jest mozliwy albo bardzo trudny.
Wedlug dotychczas znanych metod produkty
reakcji tworzace sie¢ przy anodzie, skladajgce
sie z mieszaniny wytworzonego alkilu metalu
z wolnym tréjalkiloglinem, poddaje si¢ reakeji
ze zwigzkami kompleksowymi o wzorze ogél-
nym MeAIRsOR” juz w czasie elektrolizy elek-

‘trolitu o wzorze ogélnym MeAlR. albo po

elektrolizie poza elektrolizerem. W ten spo-
s6b wolne tréjalkile glinu przereagowuja na
czteroalkile glino-sodowe i wolne alkoksydwu-
alkile glinu, wzglednie aroksydwualkile glinu.
Rozdzielenie otrzymanych alkilometali od tych
zwigzk6w za pomocg destylacji jest latwe,

Reakcje przebiegaja np. wediug réwnman.

a) NaAlEt« + xHg + 1/4 Pb ——mM8M8

— Na(Hg)x + AlEts + 1/4PbEts
b) AlEts + NaAlEtsOR” — NaAlEts - AlEt:OR”
(Et oznacza etyl)

Przy stosowaniu sposobu wedlug niniejszego
wynalazku mozna wykorzystaé te dotychczas
znane sposoby zwtlaszcza, je§li rozdzial tworza-
cych sie alkilometali i zawierajacych glin pro-
duktéow rozkladu elektrolitu nastrecza trudnos$-
ci. Przykladem moga byé czteroalkilootowie,
a zwlaszca czteroetylo-ol6w. W innych przy-
padkach moze takze dodatkowy zabieg okazaé
si¢ zbyteczny. Przy wytwarzaniu trudnolotne-
go dwualkilomagnezu, rozdzia} otrzymanej
mieszaniny dwualkilomagnezu i tréjalkiloglinu
udaje sie w czasie elektrolizy lub tez po niej
przez oddestylowanie lotnego tréjalkiloglinu,
zwlaszcza w prézni. Jednak nie potrzeba w tym
przypadku stosowaé prozni tak wysokiej, jak
w. metodach dotychczas znanych tak, ze elek-
troliza prézniowa przy stosowaniu katody rte-
ciowej moze byé prowadzona bez trudno$ci.
Przy otrzymywaniu tréjalkiloglinu zbedna jest
oczywiScie obrébka tworzacych sie produktéw
elektrolizy przez reakcje ich z wyzej wymie-
nionymi zwigzkami kompleksowymi.

Aby zwigkszyé oplacalno§é procesu wedlug
wynalazku wskazane jest zastosowanie rege-
neracji produktéw rozkladu elektrolitu, two-
rzacych si¢ w czasie elektrolizy i stosowanie
ich w obiegu kotowym. Udaje sie to bez trud-
nofci z produktami rozkladu zawierajacymi
glin, ktére powstajg w elektrolicie w poblizu
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anody. W wyniku reakcji ubocznych przez roz-
klad reszt weglowodorowych przy anodzie two-
rza sie nieduze iloSci gazowego produktu Ten
niepozgdany rozklad nie nastgpuje przy bar-
dzo matlych gestoSciach pradu, wzrasta jednak
przy wickszych gesto$ciach. Przy wykonywaniu
sposobu wedlug wynalazku w komorze proz-
niowej okazalo sie nadspodziewame e przy
dalszym wzrofcie gestoSci pradu do zakresu
zalecanego wedlug wynalazku maleje ponow-
nie tworzenie sie niepozadanych gazowych pro-
duktéw reakcji, a nie wzrasta jak tego mozna
by oczekiwaé. B

Tworzace sie podczas elektrolizy, zawieraja-
ce glin produkty rozkladu elektrolitu, przepro-
wadza sig dla zwigkszenia oplacalno$ci procesu,
w kompleksowe zwigzki glinu, ktére znaJdUJa
zastosowanje w czasie elektrolizy jako elektro-
lit, albo jako érodki do obr6bki, Tak na przy-
kiad wolny tréJalklloglm dzialaniem potasow-
ca zwlaszca sodu, wodorru i oleﬁnu przeprowa-

dza sie w kompleksowy zwigzek czteroalkilo-.

ghnopotasowcowy, ktory mozna zastosowaé
jako elektrolit w sposobie wedlug wynalazku.
Reakcja przebiega na pr‘zyk!ad wedlug row-
nan

a) AlEts + NaH — > Na Al EtsH

b) Na AlEtsH + CsHs —————— Na AlEt«

lub

Na H + Al Ete OR” + C:Hs ——— Na Al EtsOR”

Taka reakCJa ‘jest opisana w niemieckim opi-
sie patentowym nr 917 006. Wolne zwmzkl al-
koksydwualkiloglinu albo aroksydwualkilogli-
nu przechodzg réwniez na skutek dzialania na
przyklad sodu, wodoru i olefin w komplekso—
we zwiazki zlozone z polgczen alkoksysodo—
wych i tréJalkﬂoglmowych ‘ktére moga slu-
zyé jako elektroht albo jako dodatek podczas
elektrohzy sluzacy do usuwania mepozadanych
wolnych zwmzkow tréjalklloglmu, ‘albo  do
ohrobki produktow elektrohzy poza elektrohze-
rem. Soosoby regeneracji takich Lw1a7k6w kom-
pleksowych glinu z produktéw rozkladu elektro-
litu zaw1erajacych ghn sa ]uz znane. Mozna je
stosowac z korzysciag w zaleznosc1 od panu]qnych
okohcznosc1 '

W ten sposob mozna wytwamame alkilome-
tali’ wedlug wynalazku przeprowadzaé w obie-
gu kolowym Zwmzki zawxerajace elekh-olity
o wzorze ogélnym Me (AlRaR’) poddaJe sie
wéwczas elektrohzae na anodach z metalu,
z ktérego alk.llometale maJa byé wytworzone
oraz katodach rteciowych W)dmelajacy s1e
na katodz:e amalgmat sodowy odbiera sie
przed zastaleniem najlepiej sposobem c*aglym

z komory elektrolizera i w drugim procesie
elektrolizy (elektroliza wtérna) pozbawia przy-
najmniej czeSciowo sodu, po czym rteé te za-
wraca do elektrolizy pierwotnej w celu wy-
tworzenia alkilometali. Réwnoczeénie oddziela
sie od elektrolitu mieszaning wytworzonych
alkilometali i zawierajacych glin produktéw
rozkladu elektrolitu. Mieszanine te rozdziela
sie. Nastcpnie zawierajace glin produkty roz-
kladu poddaje sie reakcji z sodem, otrzyma-
nym w elektrolizie wtérnej amalgamatu sodu,
wodorem i olefinami, a produkt tej reakcji
zawraca do pierwotnej elektrolizy, gdyz odpo-
wiada on skladnikom elektrolitu zuzytym w
czasie elektrolizy. Przy takim prowadzeniu pro-
cesu trzeba, pomijajac nieuniknione straty
zwiazkéw glinoorganicznych, uzupelniaé stale
jedynie produkty wyjsciowe do syntezy alkilo-
metali, a mianowicie metal, ktorego alkil jest
wytwarzany, woddér i odpowiednie olefiny.
Wszystkie pozostale S$rodki pomocnicze, po-
trzebne do reakcji, prowadzone s3 w obiegu
kolowym. Mozna réwniez prowadzié inne spo-
saby cyrkulacyjne. Tak na przyklad mozna
pracowaé z elektrolitem, zawierajacym NaF
*2AIRs (zwigzek 1:2) oraz NaF * AlRs (zwigzek
1:1). — Reakcja elektrochemiczna przebiega
woéwczas np. wedlug réwnania '
' energ. elektr,
NaAlEts + NaAlEts + xHg + 1/4Pb ——
Na(EHg)x + NaF * 2AlEts + 1/4PbEt«
(Et oznacza etyl)
Podczas elektrolizy précz powstajacego z me-
talu . anodowego .alkilometalu utworzcny zosta-
je wiec jeszcze trdjalkiloglin. Ten ostatni rea-
guje z zawartym w elektrolicie zwigzkiem 1:1
na zwiazek 1:2 tak, Ze oddzielenie alkilome-
talu, utworzonego z metalu anodowego, naste-
puje bez trudno$ci. Z elektrolitu odbiera sie
w 'sposdb okresowy lub. ciagly pewna ilogé
zwigzku 1:2 i w miare jak zwigzek 1:1
przereagowuje w czasie elektrolizy na zwigzek
1:2 przeprowada sie go przez traktowanie so-
dem, wodorem i olefinami na mieszanine zwigz-
ku 1:1 i NaAlR« Otrzymane produkty dopro-
wadza si¢ nastepnie do elektrolitu. Tworzy sig
tu z wytworzonego na anodzie produktu elek-
trolizy R:AlF i zwiazku czteroalkilo-glinowo-
sodowego natychmiast zwiazek 1:2. Dzigki te-
mu powstaje ponownie mieszanina wyjSciowa
zawierajaca zwigzki 1:11i 1:2

Sposéb wedlug wynalazku mozna stosowaé
przy stosunkowo niskich napieciach przylozo-
nych do zaciskéw elektrolizera na przyklad
przy napieciu 1—5 V, zwlaszcza 1,5—3 V.
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Wybér urzadzen do elektrolizy oraz warun-
kow mozna dostosowywaé w zaleznosci od kazdo-
razowych wymagan.

Szczegblnie prostym przypadkiem jest wyréb
tréjetyloglinu albo dwuetylomagnezu, poniewaz
sq to alkilometale, ktére sg lzejsze od elektro-
litu w elektrolizie pierwotnej. Utworzone al-
kilometale wyplywaja na wierzch w ptynie
elektrolitycznym 1 mogg by¢é stad odbierane ja-
ko oddzielna warstwa, bowiem nie mieszaja
sie one z nim Wytwarzanie tych zwiazkéw
moze odbywaé sie na przyklad w sposéb naste-
pujacy:

Urzadzenie do elektrolizy stanowi zwykle,
ogrzewane naczynie cylindryczne, w ktérym
na dnie znajduje sie warstwa na przyklad 1
do 2 cm rteci. Na rteé wlewa sie stopiony elek-
trolit na przyklad czteroetyloglinoséd, albo tez
elektrolit mieszany o wiekszym przewodnictwie
elektrycznym, na przykiad mieszanine cztero-
etyloglinoséd z czteroetyloglinopotasem. W elek-
trolicie zanurzony jest zesp6! elektrod sktada-
jacy sie z blisko siebie ustawionych pionowych
plyt z glinu lub magnezu. Powyzisze plyty maja
gruboéé 2 do 3 mm. Odstep ich wynosi okolo 2
mm. Taki uklad plyt jest korzystny, poniewaz
w czasie elektrolizy wytwarzaja si¢ male ilo$-
ci gazdbw na anodzie. Powyzsze gazy moga Dprzy
pionowym ukladzie plyt uchodzié tatwo do gé-
ry, podczas gdy przy masywnym bloku me-
talowym przykrylyby powierzchnie metalu od
dohu i przez to spowodowalyby przerwanie do-
plywu pradu. Odleglo$é zespolu elektrod od
powierzchni rteci wynosi kilka milimetréow.
Elektrolize przeprowadza sie na przyklad przy
napieciu wynoszacym okolo 2 V na zaciskach
i przy gestoSciach pradu 15 do 20 A/dm? (w
przypadku zastosowania czteroetyloglinosodu
jako elektrolitu). Przy zastosowaniu miesza-
nych elektrolitéw wartoSci te sa jeszcze ko-
rzystniejsze. Zespét elektrod rozpuszcza sie po-
czagwszy od dolnych krawedzi. Rteé przemienia
sie stopniowo w coraz silniejszy amalgamat
sodu, natomiast na powierzchni elektrolitu gro-
madzi sie w poblizu glinowych anod tréjety-
loglin. W przypadku stosowania anod magnezo-
wych gromadzi sie plynna mieszanina o skla-
dzie Mg (C:Hs): + 2Al(C:Hs)s. Powyzsza mie-
szanina jest wlaSciwie luZnym zwigzkiem kom-
pleksowym, ktéry mozna przez ogrzewanie w
prézni rozdzielié na dwuetylo-magnez, ktéry
pozostaje jako pozostalo§é i tréjetyloglin, kt6-
ry oddestylowuje. Jesli stosuje sie anody gli-
nowe, wowczas otrzymuje sie, jak zwykle na
trzy réwnowazniki pradu, 4 czasteczki trojety-

.

loglinu. Z tego jedna czasteczka tworzy sie
z glinu metalicznego, a trzy powstajg z elek-
trolitu na skutek jego rozkladu. Tréjetyloglin
i elektrolit rozwarstwiajg sie doskonale. Przy
postepowaniu cigglym nalezy stale doprowa-
dzaé czteroetyloglinoséd, a utworzony tréjety-
loglin odprowadzaé. Réwniez nalezy amalgamat
od czasu do czasu, albo stale odprowadzaé
i zastepowaé $wieza rtecia. Amalgamat podda-
je sie nastepnie opisanej elektrolizie wtérnej,
podczas gdy z utworzonych czterech czasteczek
trojetyloglinu trzy poddaje sie regeneracji w
celu doprowadzenia do elektrolizy pierwotnej.
Do regeneracji ma sie do dyspozycji s6d, otrzy-
many na katodzie elektrolizy wtérnej. Sod
ten poddaje sie¢ reakcji z wodorem na wodo-
rek sodu, ktory dodany zostaje do tréjetylogli-
nu i nastgpnie traktowany etylenem. .Jakikol-
wiek rozklad tréjetyloglinu z wydzeleniem gli-
nu na skutek zetkniecia z amalgamatem sodu
nie nastepuje nawet przy dlugim okresie styka-
nia si¢ tych substancji i przy wyiszych tem-
peraturach wynoszacych na przyklad 160 do
180°C. Mozna réwniez modyfikujgc proces od- -
destylowaé z komory elektrolitycznej tworza-
cy sie tréjetylo-glin przy zastosowaniu nie-
znacznej prézni. Specjalnie wysoka préznia,
jaka byla wymagana w dotychczas znanych
sposobach jest oczywi$cie w sposobie wedlug
wynalazku niepotrzebna. Opisane urzadzenie
jest z tego powodu tak proste, poniewaz w
tych przypadkach powstajag zwazki metaloor-
ganiczne, lzejsze od elektrolitu i wyplywajace
na goére.

W innych przypadkach na przyklad przy wy-
robie czteroalkiloolowiu wytworzony alkilome-
tal moze opadaé w elektrolicie ku dolowi. Gdy-
by nie zastosowano zadnych specjalnych za-
biegéw, powierzchnia rteci na katodzie zosta-
taby przykryta plynnym alkilometalem i prze-
plyw pradu w elektrolicie zostalby przerwany.
Nalezy w tym przypadku zastosowaé modyfi-
kacje procesu. W my$l wynalazku stosuje sie
w takich przypadkach ruch roztworu elektro-
litu w komorze elektrolitycznej. Postepuje sie
w taki sposéb, aby elektrolit przeplywajacy
w poblizu powierzchni rteci zabieral ze soba
opadajgce zwigzki alkilometalu. Te ostatnie
opadaja nastepnie na dno aparatury w miej-
scu, gdzie przeplyw elektrolitu jest stabszy i w
ktéorym pokrycie rteci nie moze juz nastgpié.

Do stosowania sposobu wedlug wynalazku
na skale techniczng mozna uzyé rozmaicie
skonstruowanych aparatéw, z ktorych cztery
uwidoczniono przykladowo na rysunku. Nada-

— 6 —




ja sie¢ one zwlaszcza do otrzymywania cztero-
etylo-otowiu, mozna je jednak bez trudnosci
stosowaé réwniez do wytwarzania innych al-
kilometali. !

Na ryskunku fig. la przedstawia przekroj
osiowy urzadzenia, fig. 1b schematycznie kon-
strukcje jego katody, fig. 1¢ — przekrd6j osiowy
tej katody, fig. 2 — przekr6j osiowy urzadze-
nia ‘o nieco innej konstrukcji, fig. 3a — ana-
logiczny przekr6éj innej odmiany urzadzenia,
fig. 3b — urzadzenie wedlug fig. 3a w prze-
kroju poprzecznym, fig. 4a — przekrdj innej
odmiany urzadzenia plaszczyzny pionowa, fig.
4b — fragment przekroju urzgdzenia wediug
fig. 4a w przekroju plaszczyzng pozioms, fig.
4c i 4d objasniajg konstrukcje anody tego urza-
dzenia.

Na fig. 1 przedstawiono komore -elektroli-
tyczna, ktéra moina wykorzystywaé do nate-
zenia 500 A. Urzadzenie sklada sie z dolnego
naczynia A o cylindrycznym ksztalcie, ktérego
budowe podaje fig. la. Naczynie to zawiera w

czasie elektrolizy gléwng ilosé elektrolitu. W .

'dolnej czeSci zwezonej gromadzi sie ciezka war-
stwa alkilometalu, ktérg mozna od czasu do
czasu odpuszczaé za pomoca kurkéw H. Zwe-
zenie naczynia A pozwala na chlodzenie war-
stwy alkilometalu, bez znaczniejszego ochlo-
dzenia elektrolitu. Ze wzgledu na oszczednosé
pradu (zwiekszenie przewodnictwa) utrzymuje
sie temperature we wlasciwej strefie elektro-
litycznej, najlepiej powyzej 100°C, jednak go-
towy alkilometal zbierajacy sie na dole nie
powinien mieé temperatury wyzszej niz 70°C..
Naczynie A posiada w gérnej cze$ci przy-
krywe B; budowa naczynia wynika z rysunku
zwlaszeza z fig. 1b. Z rysunku widaé, ze talerz
B jest w §rodku wglebiony i na zewnatrz po-
siada kolnierz z otworami. Talerz ten wypel-
niony jest rtecig. Rteé doprowadza sie i odpro-
wadza w miejscach oznaczonych ,Hg” i strzai-
kami przez otwory nawiercone w kolnierzu ta-
lerza. Talerz jest emaliowany i dzieki temu
izolowany elektrycznie. Powyzej talerza znaj-
duje sie kolpak C sluzgcy do odciecia doplywu
powietrza, ktérego w szczegélach nie przed-
stawiono. Wewnatrz kolpaka znajduje sie blok
olowiany Pb, zaopatrzony w centralnie nawier-
cony otwoér. Urzadzenia do zawieszania bloku

nie przedstawiono, aby nie komplikowaé ry-

sunku. Urzgdzenie to musi byé tak wykonane,
aby blok mozna bylo latwo i z potrzebng do-
kladnoscig -opuszczaé w dél! w czasie elektro-
lizy. W $érodku urzadzenia znajduje sie mie-
szadlo R.

Dolna powierzchnia bloku olowianego odda-
lona jest kilka milimetré6w od -lustra rteci.
Przy przeplywie pradu krople alkilometalu,
wytworzone w dolnej powierzchni bloku pory-
wane zostajg przez strumien elektrolitu, wy-
twarzany ruchem mieszadta. Dzieki temu w
celu umozliwienia przeptywu  pradu’ powierz-
chnie olowiu i rteci sg oczyszczane. Groma-
dzace sie na olowiu banieczki gazowe zostaja
w ten sposéb réwniez usuwane. Komore elek-
trolityczng mozna odpowiednio ogrzewaé za
pomocg zewnetrznego cylindrycznego plaszeza
naczynia A, albo tez chlodzié w : przypadku
stosowania duzych gestoSci pradu. Srednica
czeSci pierécieniowej B zawierajgcej -rteé wy-
nosi na przyklad okolo 30 do 40 cm. Komore
mozna jednak jeszcze powigkszyé. Ponadto moz-
na z latwoscia kilka takich elektrod B i C
umie$cié we wspdlnym wiekszym naczyniu
dolnym A. Srednicy nie mozna dowolnie zwigk-
szaé, poniewaz w tym przypadku predkosci
przeplywu na zewnetrznym brzegu rteci s za
mate, a w Srodkowym otworze za duze. Przy
odpowiednich wymiarach mozna zawsze dosto-
sowaé predko$é mieszania, ktéra utrzymuje
elektrolit w wystarczajgeym ruchu, pozostawiajac
przy tym rteé¢ calkowicie w spokoju tak, ze
lustro rteci -jest praktycznie nieruchome. Ko~
rzystnie jest laczyé komore elektrolityczna z
druga, w ktérej rte¢ jest anodg i w ktérej
rteé zostaje oczyszczona od sodu. Rteé cyrku-
luje wéwczas miedzy obu komorami.

Inny przyklad wykonania urzadzenia, ktére
mozna kombinowaé z urzgdzeniem wedlug fig.
1, przedstawiono na fig. 2. W wykonaniu przed-
stawionym na fig. 1 nie jest rozwigzany pro-

‘blem cigglego uzupeinienia rozpuszczajgcego

sie otowiu. Po zuzyciu pierwotnie zawieszone-
go bloku otowianego, trzeba usungé wrazliwy
na powietrze elektrolit, komore wyplukaé i po
zawieszeniu nowego bloku z olowiu, komore
na nowo uruchomié, Na fig. 2 przedstawiono
gérng cze$é urzadzenia umozliwiajgcego prace
sposcbem cigglym. Na $rodku widoczny jest
talerz B majacy takie same’znaczenie jak na
fig. 1. Dolne naczynie -A%jest natomiast tylko
zaznaczone. Blok olowlany Pb umieszezony
jest w gornej czeSci w oddzielnym cylindrze Z,
ktéry moze byé chlodzony od zewnatrz K.
Urzadzenie zamkniete jest od géry przykrywa
D, przez ktéra przechodzi wydrazona $ruba S,
ktérdg mozna obracaé od zewnatrz za pomoca
odpowiedniego klucza. Na Srube .jest nakrecony
blok olowiany Pb za pomoca -odpowiedniego
gwintu. Wewnetrzna $ciana Z i §ruba S sma-
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rowsaneé sa stharem wytrzymalym na dzialanie
tmpemw do400°C.

“'Prgy dbPdchamianiu urzadzenia wprowadza

sie wpierw zawieszony na S$rubie blok z olo-
win do aparatu i w czasie elektrolizy przesuwa
‘sie blok przez pokrecanie §ruby. Nalezy przy
tym dbaé o to, aby blok nie wykonywal obro-
tow wraz ze $ruba. W ten sposéb przy odpo-
Wiednim ruchu Sruby blok z olowiu powoli
sfe- opuszcza i uzupelnia oléw zuzywajacy sie
Ww czasie elektrolizy. .
' Skoro odpowiednia ilo§é otowiu zostanie zu-
‘zyta, wlewa sfe przez gérny otwédr w przy-
krywie 'D stopiony oléw. Dzieki zastosowaniu
-¢mard ‘na Scianach i na ‘$ruble zapobiega sie
‘przyczépianiu olowiu do czeSci metalowych
(stal) w miejscu K i S, tak Ze na dole moze
‘roZpuscié sie dowolma ilo§¢ olowiu, a z gory
‘mozna oléw uzipelniaé, co pozwala na eksplo-
atacje urzadzenia systemem cigglym.

Inne Tozwigzanie przedstawiono na fig. 3.
Urzgdzenie przedstawione na fig. 1 i 2 jest
Tiéco nieporgczne, poniewai wprowadzany- blok
z olowiu jest ciezki. Na fig. 3 przedstawiono
inny przyklad wykonania urzadzenia, w kt6-
rym blok z olowiu zastgpiony jest zespolem 18
oddzielnyc¢h cylindréw olowianych e matych
frednicach. Cylindry te zawieszone s3 na od-
dzielnych $rubach w gérnej pokrywie. Dopro-
wadzanie odbywa sie.tu przez ostrozne pokre-
canie poszczegbélnych $rub. Dla uproszczenia
nie przefstawiono na fig. 1—3 otworéw - do
uzupelniania zuzytego -elektrolitu.’

‘Wreszcie na fig. 4 przedstawiono urzadzenie,
w ktérym uzupelnianie rozpuszczajacego sie
olowiu osiaga sie W jeszcze ‘prostszy sposob,
niz przy dotychczas opisanych wurzgdzeniach.

Na fig. 4a przedstawiono komore elektroli-
ty¢zng w przekroju podluinym, tym razem nie
‘cylindryczng, a (przynajmniej w goérnej cze$-
ci) .o ksztalcie prostopadlosciany. Roéwniez to
urzgdzenie ma w $§rodku zbiornik B w ksztal-
cie wanny do rteci, ktéra doprowadza si¢
z jednej strony i odprowadza z drugiej, W

wannie tej o prostokatnym przekroju umiesz-

cza sie. réwnolegle do kierunku przeplywu
rteci pewna ilo§é izolujgcych listew G, na
przyktad paskéw szklanych wustawionych na
krawedzi, z ktérych jeden uwidoczniono na
fig. 4a, a ktére lepiej sg widoczne na fig. 4b
w widoku z géry.

Na fig. 4c uwidoczniono w jaki spos6b na
~powyisze listwy ustawia sie plyty z otowiu Pb.
‘Homore elektrolityczng mozna wypelniaé na
‘catej szerokoSci takimi plytami olowiowymi,

ktére wspierajg sie wzaJemme Plyty z olowiu
zakoficzone sq na gérze ostro w postacl dasz-
ka. Do uzupelmama olowiu sruza piyty po-
dobne, ktére w dolnej czesc1 posmdaJa wy-
brania dostosowane do ksztaltu daszka,

Na fig. 4d przedstawmno szereg takich piyt
z otowiu w réznych stadlach rozpuszczania. Po
przeptywie pradu tworzy sie .w przestrzemach
znajdujacych sie miedzy listwami wsporczymi
sklepienia, jednak dolne cze§ci piyt spoczy-
wajgce na listwach szkianych zostaja z boku
rozpuszczone, tak ze olé6w obniZa sie stale. No-
we plyty nalezy w pore nakladaé, Jak widaé
z prawej strony fig. 4d plyta moze sie caiko-

‘wicie rozpuS$cié, przy czym nie zachodza moz-

liwosci, aby tworzyly sie luZne resztki wpada-
jgce do rteci i powodujace zwarcia. Gdyby
nie zastosowano sposobu polegajacego na nada-
waniu blokowi zakoficzenia w ksztalcie dasz-
ka wowczas ostatnie resztki dolneJ plyty olo-
wianej tworzylyby cienkie folie, ktére jak
z praktyki stwierdzono ,nie Tozpuszczajg sie
nigdy réwnomiernie, co mogloby daé powbdd
do powstawania luZnych resztek otowiu miedzy
listwami. Mogloby to powodowaé zakl6cenia
w ruchu, w przypadku gdyby rozpuScily sie
resztki dolnej plyty, a dolna plaszczyzna na-
stepnej piyty powodowalaby docisk.

Odstep miedzy rtecia i dolng powierzchnig
plvt olowianych wynosi od kilku milimetréw
do kilku centymetr6w. Rozumie sie, ze wedlug
podanej tu zasady mozna nad dowolnie duig

poziomg katodg rteciows umieszezaé anody

olowiane przy zapewnieniu niezawodnego dzia-
tania bez specjalnych urzadzei do doprowa-
dzania olowiu, précz dokladania w odpowied-
nim czasie zapasowych anod. Przy tym spo-
sobie mozna tatwo o;mgnqé to, ze plyty oto-
wiane stanowia réwnocze$nie odciecie doplywu
powietrza od goéry. Wykonanie to nadaje sie
zwlaszeza do duzych komér, ktére w swej
Srodkowej czeSci zawierajacej rteé podobne sg
do znanych komér amalgamatowych, stosowa-
nych przy elektrolizie chlorkéw potasowcéow.

Na fig. 5 przedstawiono przyklad wykona-
nia komory do wytwarzania czteroetylo-olowiu
w skali od 1 do 2 ton na dobe. Uzupelnianie
olowiu w tej komorze jest szczegblnie latwe.
W $rodku znajduje sie warstwa pityngcej rteci
(Hg). W tej czeSci urzadzenie jest podobne do
znanych komoér amalgamatowych stuzgcych do
elektrolizy wodnych roztworéw soli kuchen-
nej. W czasie procesu rte¢ plynie w postaci
cienkiej warstwy ze strony lewej na prawg na
nieznacznie pochylonej plycie metalowej na




odcinku kilkumetrowym. Po prawej stronie od-
biera sie amalgamat. Miejsca odbioru nie za-
znaczono Katoda rteclowa spoa’ywa na dhu-
giej podstaww 0 przekmjl,l koryta, zawieraja-
cego wiekszg ilo§¢ elektrolitu, w ktérym to ko-
ryc1e dzieki podiuznej przegrodue w _§rodku
oraz kilku mieszadiom mozna wytwarzaé cyr-
kulacJe w taki spos6b, ze elektroht podnosi
sie na jednym koficu urzadzema, przeptywa
przestrzeh mledzy rtecia i anodami i na dru-
gim koficu znowu opada. Pozostale szczegbly
dotyczace oddmelema czteroetylo—olowlu wy-
nikajg z por6wnania z. pozostalyml figurami.
' Szczegblnie charakterystyczny dla tej komo-
Ty jest spos6b umieszczenia anod olowiowych.
Elektrody te wykonane sq z plyt w postaci
prOstopadloéclanéw, ktére na specjalnych urzg-
dzenlach sg tak zawieszone, ze dzieki pochyle-
niu dwéch no$nych szyn S mogg ruchem tocz-
nym przesuwaé si¢ ze strony lewej ku prawej.
Przy pierwszym napelnieniu komory stosuje sie
plyty olowiane o stopniowo malejgcej wyso-
ko$ci od strony lewej ku prawej. Na obu kofi-
cach elektrolizera znajdujg sie urzadzenia do
wprowadzania i wyprowadzania anod, ktérych
konstrukcja nie jest na rysunku uwidoczniaona,
a ktére umozliwiaja po lewej stronie wypro-
wadzenie z elektrolizera zuzytych plyt wraz
z ich zespolami, stuzgcymi do zawieszania, a
po lewej stronie w powstalg luke wprowadzié
nowsa plyte.

Za pomoca tego urzadzenla o prostej kon-
strukcji mozna osiagnaé to, ze przy powolnym
poruszaniu wszystkich piyt od strony lewej
ku prawej ubytek olowiu u dolu plyt zostaje
skompensowany na skutek poruszania sie tych
plyt w d6é! po réwni pochylej. Dzieki temu za-
chowany zostaje staly odstep pomiedzy oto-
wiem a rtecig, ktéry to odstep powinien wyno-
sié kilka milimetréw. Urzadzenie pracuje w
spos6b ciggly. Jest ono bardzo wygodne w
eksploatacji, poniewaz manipulacje przy ob-
studze wykonuje sie tylko w dwéch miejscach,
a mianowicie na obu koficach i nie potrzeba
obstugiwaé calego przekroju komory w celu
uzupelnienia ubytku otowiu. Gérna cze$§¢ urza-
dzenia moze byé catkowicie zabezpieczona przed
dostepem powietrza. Wprowadzenie i wyjmo-
wanie elektrod do urzadzenia wykonuje sig
jedynie na matej przestrzeni, przy czym miej-
sca te mozna wykonaé w postaci §luz, wypel-
nionych gazem obojetnym.

Przyktad I. W aparaturze przedstawionej
na fig. 1 poddaje sie elektrolizie, stosujgc a-
nody z otowiu, elektrolit mieszany skladajacy

sig z 50% czteroetyloglinopotasu i 50% czte-
roetyloglmosodu w temperaturze 100°C Ge-
stos¢ pradu utrzymuje sie 60 A/d_m‘ stosujqc
na zaciskach 7,5 V. Odpowiednio do przeplywu
‘pradu doprowadza si¢ do elektrolizera cztero-
etyloghnosbd, a mlanowicle na kazde 26,8 Am-
perogodzin 166 g NaAl(C:Hs)a. Wytworzona na
anodzie mieszanina skladajaca sie z 81 g ‘czte-
roetylootowiu oraz:114 g czteroetyloglinu trud-
no rozpuszczalna w elektrolicie gromadzi sie
w dolnej cze$ci aparatury. w miejscu H i mo-
Ze byé z tego miejsca okresowo odprowadzana.
Tworzacy sie przy katodzie amalgamat sodu
odbiera. sie¢ biezagco w miejscu Hg, gdy zawar-
to§¢ sodu w rteci osiggnie 1%. W komorze
wtérnej s6d oddziela sie od amalgamatu az
do momentu, gdy zawarto§¢ sodu obnizy sie
do 0,2%. Amalgamat o obniZzonej zawartoSci
sodu doprowadza sie sposobem ciaglym do ko-
mory elektrolitycznej.

Na 26,8 Amperogodzin otrzymuje sie 81 g
czteroetylootlowiu i 114 g czteroetyloglinu, cp
odpowiada 100°% wydajnoSci teoretycznej oraz
23 g sodu rozpuszczonego w .rteci. Oddzielenie
czteroetyloolowiu i czteroetyloglinu mozna
przeprowadzié w znany spos6b przez reakcje
tej mieszaniny z odpowiednim zwigzkiem ze-
spolonym zawierajgcym alkilohydroksys6d
i czteroetyloglin i nastepnie przez destylacje.

Zamiast mieszanin czteroetyloglinosodu z
czteroetyloglinopotasem mozna by zastosowaé
réwniez ich roztwory, na przyklad mieszaniny
z eterami takimi jak eter dwuetylowy, dwu-
butylowy, czterohydrofuran, eter dwu- i tréj-
glikolodwualkilowy, w stosunku molowym ca
1:1. Na anodzie tworzy sie woéwczas obok
czteroetylootowiu odpowiednia pochodna ete-
rowa czteroetyloglinu, wzglednie w przypadku
obecno$ci trzeciorzedowych amin takich jak
tréjetyloamina, odpowiednia pochodna amino-
wa. Poniewaz w tych mieszaninach elektroli=
tébw nie zachodzi rozwarstwienie zwigzké6w
kompleksowych i niekompleksowych, . cze§é
elektrolitu nalezy uwalniaé w spos6b ciagly
od niekompleksowych alkiléw metali przez de-
stylacje w pr6zni.

Przyklad II Postepuje sie Jak W przy-
kiadzie I stosujac elektrolit skladajacy sie
z 90% czteroetyloglinosodu i lof/o zwigzku ze-
spolonego zawierajgcego decylohydroksys6d
oraz tré6jetyloglin. Z predkoScia odpowiednig
do przeplywu prgdu dostaje sie zwigzek ze-
spolony zawierajacy decylohydroksyséd i tréj-
etyloglin w iloSci 299 g na .26,8 Amperogo-
dzin, Mieszanina czteroetyloolowiu i decylo-



hydroksydwuetyloglinu wydziela si¢ jako trud-
no rozpuszczalna warstwa i gromadzi na dnie
- naczynia przy H, skgqd mozna jg okresowo
odprowadzaé. Z powyiszej mieszaniny mozna
oddestylowaé czteroetylooléw w temperaturze
100°C przy 1 mm Hg. Pozostalo§é sklada sie
z czystego decylohydroksydwuetyloglinu, ktéry
mozna przeprowadza¢ za pomoca NaH i ety-
lenu w temperaturze 190°C i przy -ci§nieniu
‘10 atm etylenu w zwigzek zespolony zawie-
rajagcy decylohydroksyséd oraz tréjetyloglin
i stosowaé ponownie do elektrolizy. Amalgamat
sodowy z katody przy zawartofci 1,5% sodu
w rteci odbiera sie w sposéb ciggly i usuwa
s6d, déprowadzajgc ponownie do obiegu amal-
gamat o zawarto$ci 0,2% sodu.
Przyklad IIl. W aparaturze przedstawionej
na fig. 1 elektrolizuje sie elektrolit o skladzie
NaF - 2AL(C:Hs)s, stosujac anode glinows. Od-
powiednio do przeplywu pradu wprowadza sie
z gbéry do komory stopiony czteroetyloglinoséd.
Temperatura’ w procesie elektirolizy wynosi
'150°C, gesto§¢é pragdu 20 A/dm?, napiecie przy
zaciskach 3,5 V. Wytworzony przy anodzie
trudno rozpuszczalny w elektrolicie tréjety-
loglin wydziela sie w gérnej czeSci aparatury,
jeSli strefy stabszego przeplywu umie$ci sie
w gérnej czeSci urzadzenia. Na 26,8 Ampero-
godzin wydziela sie 152 g tr6jetyloglinu, z cze-
go 38 g stanowi zwigzek nowo wytworzony.

W odniesieniu do amalgamatu sodowego po-
stepuje sie jak opisano w przykladzie I.
Przyktad IV. Proces elektrolizy prowadzi
sie przy uzyciu takiego samego elektrolitu jak
w przykladzie III, przy zastosowaniu elektrody
olowianej w temperaturze 70°C. Na kazde 26,8
Amperogodzin doprowadza si¢ do elektrolizera
stopiong mieszanine skladajacg sie z 156 g tréj-
etylofluorku glinosodowego i 166 g czteroety-
loglinosodu. Przy napieciu na zaciskach 5 V
otrzymuje sie gesto§é pradu 10 A/dm® Z elek-
trolitu wydziela sie czysty czteroetylooléw i gro-
madzi sie na dnie komory -elektrolitycznej
przy H skad mozna go okresowo odprowadzaé.
Z komory elektrolitycznej odbiera sie w spo-
s6b ciggly na kazde 26,8 Amperogodzin 270 g
NaF - 2Al(C:Hs)s, uwalnia przez przemywanie
oktanem w temperaturze 20°C od rozpuszczo-
nego czteroetyloolowiu 1 zadaje pozbawiony
otowiu zwigzek na kazde 270 g 24 gramami
sodu i ogrzewa mieszajac do temperatury 100°
C. Wodorek sodowy rozpuszcza sie calkowicie.
Otrzymana mieszanine reakcyjna skladajaca
sie z 156 g NaAl(C:Hs)sF 1 138 g NaAl(C:H;s)sH
wysyca sie w temperaturze 150°C oraz przy ci-

Snieniu 20 atm etylenem az do chwili, 'gdy
przestanie opadaé ciénienie. Otrzymang mie-
szanine skladajaca si¢ z 156 g NaAl(C:H:)sF
i 166 g czteroetyloglinosodu mozna ponownie
stosowaé do elektrolizy. ‘

Po dalszym przerobie roztworu oktanowego
czteroetylootowiu i polaczeniu z bezpoéredmo
wydzielonym Pb(C:Hs)« uzyskuje sie na kazde
26,8 amperogodzin 79 g czteroetyloolowiu, co réw-
na sie 98% wydajnosci teoretycznej.

W odniesieniu do amalgamatu sodowego po-
stepuje sie jak opisano w przykladzie I.
Przyklad V. Postepuje sie jak w pizykla-
dzie I stosujgc anode z magnezu. Na anodzie
tworzy sle zwigzek o skladzie Mg(C:Hs)e °
* 2Al(C#Hs)s, ktéry jako trudno rozpuszczalny
wydziela si¢ jako warstwa gérna. W tym miej-
scu mozina odprowadzaé otrzymany zwiazek,
ogrzewajgce go do temperatury 100°C w prézni
wynoszgcej 10-3 tora. Prawie caly czteroety-
loglin otrzymuje sie w postaci destylatu. Po-
zostalo§¢ zawiesza sie w suchym pentanie, nie-
rozpuszczalny dwuetylomagnez oddziela si¢ od
pentanu przez odwirowanie. Po zdekantowamu
pentanu suszy sie osad w prézni 10-® tora przy
80°C. Otrzymuje si¢ w ten sposéb czysty dwu-
etylomagnez' wolny od glinu, w iloécl 39 g na
26,8 Amperogodzin, co odpowmda 96,5% wy-
dajnosci teoretycznej. '

Przyktad VI Aparatura do elektrolizy skia-.
da sie ze zwyklego ogrzewanego cylindrycznego
naczynia, na ktérego dnie znajduje sie rteé
w warstwie o grubofci na przykiad 1—2 cm.
Na rteé nalewa sie stopiony czteroetyloglino-
s6d. W powyiszym elektrolicie zanurzony jest
zesp6l blisko umieszczonych pionowych piyt -
z indu. Plyty mogg mieé grubo$é na przyklad
2—3 mm. Odstep piyt wynosi okolo 2 mm.
Taki uklad plyt jest wskazany, poniewaz w
elektrolicie tworzgq sie matle iloSci gazu przy
anodzie. Gazy moga w takim ukladzie piono-
wych plyt uchodzié do géry. Zesp6t plyt zbli-
2a sie do rteci na odleglo§é¢ kilku milimetréw.
Proces elektrolizy prowadzi sie przy napieciu
4V na zaciskach i gestosci pradu 15 A/dm’

temperaturze 125°C. Zespd! plyt rozpuszcza sie
poczawszy od dolnych krawedzi. Rteé¢ zamie-
nia sie stopniowo w coraz mocniejszy amal-
gamat sodowy, a na powierzchni warstwy elek-
trolitu gromadzi si¢ mieszanina tréjetyloindu
i tr6jetyloglin. Powyiszq mieszanine moZna
odprowadzaé okresowo, qlbo w spos6b ciggly.
‘W miare przepltywu pradu dodaje sie do ko-
mory stopiony czteroetyloglinos6d, a mianowi-
cie na kazde 26,8 Amperogodzin po 166 f. Po
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osiggnieciu 0,3% zawartoSci. sodu w amalga-
macie, trzeba amalgamat w sposéb okresowy
lub ciggly usuwaé z komory i zastgpi¢ amal-
gamatem o mniejszej zawarto§ci sodu. W elek-
trolizie wtérnej usuwa sie z amalgamatu séd

do zawarto$ci 9,1% i stosuje amalgamat po-

nownie jako katode. Otrzymana mieszanine
sktadajaca sie¢ z tréjetyloindu i tréjetyloglinu
rozdziela sie 'w prézni 0,6 tora w temperatu-
rze 42°C (mierzone w parze) nad tréjetyloind
(destylat) i tréjetyloglin (pozostalos$é). Tréjety-
loglin ‘przeprowadza sie z powrotem w tréjety-
loglinoséd dzialaniem wodorku sodowego i ety-
lenu w temperaturze 180°C i 20 atm. Wydaj-
noéé tréjetylenoidu: 58 g na kazde 26,8 Ampe-
rogodzin, co réwna sie 86,5%¢ wydajnoSci teo-
retycznej.

Przyktad VIL Postepuje sie jak w przy-
Kkladzie VI stosujgc plyty z antymonu jako
anody. Otrzymang mieszanine skladajgcg sie
z tréjetyloantymonu i tré6jetyloglinu ogrzewa
sie w prézni 15 tora do temperatury 90°C
(mierzona w cieczy)) W tych warunkach od-
destylowuje catkowicie tréjetyloantymon. De-
stylat zawiera male ilo§ci tréjetyloglinu. Tréj-
etyloantymon mozna oczy$cié przez zwykla de-
stylacje z parg wodng. Sb(CaHs)s nie reaguje
z woda."

Wydajno§é¢ Sb(C:Hs)s wynosi 70 g na kazde
26,8 Amperogodzin, co stanowi 100% wydaj-

" noéci teoretycznej.

Nalezy zaznaczyé, ze wskutek wrazliwosci elek-

trolitow oraz przewazajacej ilo$ci produktéw re-
akcji na dzialanie powietrza i wody, trzeba
wszystkie procesy prowadzié bez dostepu wil-
goci i w atmosferze gazéw obojetnych, takich
jak azot, albo argon.
Przyktad VIIIL W aparaturze wedlug przy-
kladu I przeprowadza sie elektrolize stosujac
mieszanine elektrolitu . sktadajagcg sie z 50%
czteroetyloglinopotasu i 50% czteroetyloglino-
sodu. Jako anody stosuje sie cyne. Elektrolize
przeprowadza sie przy napieciu 3,5 V na za-
ciskach i gestoSci pradu 15 A/dm? w- tempe-
raturze 90°C. Wydzielong na dole trudno roz-
puszczalng mieszanine skladajgcg sie z czte-
roetylocyny (30%) ‘i czteroetyloglinu rozdziela
" sie przez destylacje na 50 cm kolumnie desty-
lacyjnej systemu VIGREUX. Czteroetylocyna
oddestylowuje przy temperaturze 64°C i ci§-
rieniu 10 toréw a czteroetyloglin pozostaje,
jeSli temperatura kapieli nie jest wyzsza niz
90°C. Wydanogé Sn(Csz); wynosi 50 g na 26,8
a.m.perogodzm co stanowi 85°/o wyﬂajnoéci ‘teo-
retyczne]

Przyklad IX Postepuje sie wedlug przy-
kiadu VIII stosujgc jako anode tal. Podczas
elektrolizy trzeba zwazaé, aby zawarto§é¢ sodu
w amalgamacie- nie przekroczyla 0,1—0,15%.
Cze§é 0,15%-owego amalgamatu odbiera sie -
z komory i zastepuje czysta rtecia.

Trudno rozpuszczalna dolna faza skladajgca
si¢ z tr6jetylotalu i tréjetyloglinu ogrzewa sig
w prézni 10-® tora do 60—865°C (mierzone w
cieczy), W tych warunkach destyluje TYC:Hs)s,
a pozostaje czteroetyloglin.

Wydajno§é TUC:Hs)s wynosi 85 g na 268
Amperogodzin, co stanowi 88° wydajnosci teo-
retycznej.

Przyklad X Postepuje sie jak w przykla-
dzie VIII stosujgc anode z bizmutu. Elektrolize
prowadzi si¢ az do stezenia sodu w amalga-
macie wynoszacego 1%, zastepujgc amalgamat
czysta rtecig, albo amalgamatem o mniejszej
zawarto§ci sodu. Utworzong mieszanine zawie-
rajacg tréjetylobizmut i tréjetyloglin, trudno
rozpuszczalng w elektrolicie, rozdziela sie przez
destylacje przy ciSnieniu 1 tora. Przy tempera-
turze 48°C (mierzone w parze) destyluje tréj-
etylobizmmut podczas, gdy tréjetyloglin pozosta-
je. Wydajnosé tréjetylobizmutu na 26,8 Ampero-
godzin wynosi 89 g, co stanowl 89% wydaj-
no$ci teoretycznej.

Przyklad XI Do wytworzenia dwuetylo-
rteci stosuje sie z korzyScig nastepujgce pro-
ste urzgdzenie. Zewnetrzne naczynie moze sta-
nowié¢ na przyklad cylinder szklany,- opisany
w priykladzie VI, dostosowany do anod me-
talowych w postaci stalej. Znajdujgc sie na
dnie naczynia w cylindrze szklanym o wyso-
koSci 2 cm mase rteciowg dzieli sie przez wsta-
wienie drugiego naczynia (z materialu izolu-
jacego na przyklad szkla) na wewnetrzng ma-
se o przekroju kota i zewnetrzng o przekroju
pierScienia. Rteé w naczyniu wewnetrznym
ma nieco wyzszy poziom (lustro rteci), niz
rte¢ zewnetrzna, jest od tej ostatniej elek-
trycznie izolowana i stanowi anode. Zewnetrz-
ny pierScieni rteciowy stanowi katode. Tuz
nad powierzchnig rteci obraca sie mieszadlo,
ktére stale odnawia elektrolit nad powierzch-
nig. Zwykle stosuje sie zewnetrzny cylinder
szklany elektrolizera o &Srednicy o kilka cen-
tymetré6w wiekszej od zewnetrznej Srednicy
zbiornika rteci tak, Ze w elektrolicie moga
wytworzyé sig strefy bez przeptywu, w ktérych
trudno rozpuszczalna druga faza, skladajgca
sie z dwuetylorteci i tr6jetyloglinu moze sie
osadzaé i byé odprowadzana sposobem okre-
sowym lub ciaglym. Do elektrolizy stosuje sie
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elektrolit mieszany skladajgcy sie z 70% mo-
lowych KAl(C:Hs) i 30% molowych NaAUC:Hs)
i prowadzi elektrolize w temperaturze 80°C,
dodajac w zaleznofci od przeplywu pradu sto-
piony NaAl(C:Hs)«. Tworzacy sie na katodzie
amalgamat sodowy z chwilg, gdy zawartoéé
sodu w amalgamacle osiggnie 1,3% zastepuje
sie rbecia, albo amalgamatern o mniejszej za-
wartosci sodu. Mieszaning otrzymang w postaci
drugiej fazy skladajacej sig¢ z dwuetylorteci
i tréjetyloglinu ogrzewa si¢ w prézni 10-3 tora
do temperatury 60°C. W tych warunkach od-
destylowuje calkowicie dwuetylorteé i ot;z_ymu—
je si¢ wolny od rteci tréjetyloglin jako pozo-
stalo§¢ podestylacying. Wydajnosé wynosi 120
g Hg(C:Hs): na kazde 26,8 Amperogodzin, co
stanowl 93% wydajnoci teoretycznej.
Przyktlad XIIL Postepuje si¢ w sposéb ana-
logiczny jak to opisano w przykladzie VI sto-
sujgc jednak jako elektrolit stop czteropropy-
loglinosodu. Napiecie na zaciskach elektroli-
zera potrzebne do uzyskania gestoSci pradu
wynoszgcej 15 A/dm® wynosi w tym przypadku
10 V. Jako anody stosuje sie plyty z antymo-
nu albo na przyklad z cyny. Skoro podczas
elektrolizy elektrolit osiggnie zawarto§é 15%
. wagowych mieszaniny tréjpropyloglinu i tréj-
propyloantymonu -albo czteropropylocyny (o sto-
sunku molowym Al:Sb=3:1 lub Al:Sn=
= 4:1) odprowadza si¢ czes¢ elektrolitu w spo-
s6b ciggly i oddestylowuje w przeplywowym
urzgdzeniu destylacyjnym przy ci$nieniu 0,1
torr niezwigzane kompleksowo propylometale
Nielotng pozostaloéé NaAl(CaH-r)c odprowadza
si¢ do elektrohzera Mieszanlne alkilometali
Al(CsH7)s i Sb(CsHrz)s, wzglednie Sn(CsH7« od-
destylowuje sie, ‘przeksztalca tréjpropyloglin
za pomocg wodorku sodowego i propylenu w
znany sposbb z czteropropyloghnosbd i dopro-
wadza ten zwigzek do elektrolizera w ilos-
ciach zaleznych od predkosci zuiywanla tego
zvnazku kompleksowego w elektrolizerze.
OtrzymuJe sie 80 g tréjpropyloantymonu na
kazde 26,8 A h, co odpowlada 95°/o wydajnosci
teoretyczneJ, wzgledme 68 4 czteropropylocyny,
co odpowiada 93%% wydajnoscm teoretyczneJ
PrZyklad XIII. Postepuje sie w sposéb ana-
logxczny jak w przykladzle XI, stoquac jako
elektroht czterobutyloglinoséd W tym przy-
padku nie nastepuJe Jednak rozdziat fazowy
pomigdzy elektrolitem a wytworzonq na ano-
dzie mieszanina tréjbutyloglmu i dwubutylo-
‘rtéci. w celu oddzielenia alkilorteci odprowadza
51e z komory elektrolizera cze§é elektrolitu w
sp0s6b ¢iggly. Zawiera ona 15% mieszaniny

butylometali. Czg$¢ tg destyluje sie w przeply-
wowym urzgdzeniu destylacyjnym przy ci$nie-
niu 0,1 torr w celu oddzielenia dwubutylorteci
(wykazujgcej przy ci$nieniu 0,1 torr tempera-
ture wrzenia 75—80°,

Pozostalo§¢ po destylacji, skladajgeg sie
z NaAl(C4Hg)s 1 AUC4Hg); zadaje sie réwno-
waznikowa w stosunku do tréjbutyloglinu iloé-
cia wodorku sodowego i butylenem pod ciénie-
niem i przy temperaturze 150° w celu przepro-
wadzania tego zw1azku w znany sposéb w
NaAl(C4Hg)y, ktéry mozna zastosowaé jako
elektrolit. '

Wydajnoéé Hg(C4Hg), wynosi 140 g na kazde
26,8 Ah., tj. 89% wydajnosci teoretycznej.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzama alkilometali, takich Jak
- alkile berylu, magnezu, rteci albe metali
IIT do V-tej grupy gi6éwnej ukladu okre-
sowego pierwiastkbw przez elektrolize
zwigzkéw glinoorganicznych, z zastosowa-
niem jako anody metalu, ktérego alkil ma
byé wytworzony, zhamienny tym, ze elek-
trolizie poddaje sie zwiazki o ogélnym
wzorze Me(AlR;R’), w ktéorym R oznacza
pierwszorzedowsg grupe alkilowg o loficu-
chu prostym, zawierajagcym 2—6 atoméw
wegla, R* — pierwszorzedowa reszte alki-
lowa zawierajgcg 2—6 atoméw wegla, resz-
te alkoksylowg o wzorze OR”, zawierajaca
2—20 atoméw wegla, reszte cykloalkoksy-
lowg lub fluor, a Me oznacza s6d, potas
lub mieszaniny sodu 1 potasu, przy czym
stosuje sie katode rteciows, na ktérej me-
tal alkaliczny wigze si¢ w postaci amal-
gamatu, a gesto§é pradu dobiera sie tak,
azeby w czasie elektrolizy wynosila ona
powyZej 2 A/dmt.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze stosuje sie elektrolit zawierajacy obok
zwigzZki o0 ‘wzorze Me(AIRgR) réwniez
zwigzek 0 wzorze ogéilnym AIR;R’, w kt6-
rym R i R’ maja wyzej podane znaczenie.

8. Spos6b wediug zastrz.” 1 1 2, znamienny
tym, ze stosuje sie zwiqzki, w ktérych
wszystlde nészty alkilowe sq jednakowe.

4, Sposéb wedlug zastrz. 2 i 3, znamienny
tym, 2e stosuje sie zwigzkl eterowe albo
tré:alklloaminowe tréJallnloglmu

5. Sposéb v}edlug zast;z. 1—3 . Zhamienny
tym ze stoque sig zwigzld o wyze; poda-
nych ogélnych wzorach, w ktérych R, R’
i R” maja wyzej podane znaczenie, a Me

— 12 —
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10.

11.

oznacza so6d, albo mieszanine sodu i potasu,
zawierajacg okolo 80° molowych potasu.
Sposob wedlug zastrz 1—5, znamienny
tym, ze jako elektrolity stosuje sie zwiaz-
ki o ogélnych wzorach MeAlR,, MeAlR3;OR”,
NaF * AlR;, NaF - 2AlR;, w ktérych R i R”
maja wyzej podane znaczenie i/lub) ich mie-
szaniny.

Sposéb wedlug zastrz. 1—6, znamienny
tym, ze stosuje sie anody z magnezu, rteci,
glinu albo otowiu.

Spos6b wedlug zastrzz 1—7, znamienny
tym, ze zwiazki alkilometali wytworzone
z metalu anodowego oddziela si¢ od two-
rzagcych sie na anodzie zawierajacych glin
produktéw rozkladu elektrolitu, za pomo-
ca destylacji najlepej w prézni, albo przez
rozdzial warstwowy.

Sposéb wedlug zastrz. 1—8, znﬁmienny
tym, ze elektrolize prowadzi sie az do 1,5%
wagowego stezenia sodu w amalgamacie
sodowym i odprowadza amalgamat z elek-
trolizera.

Spos6b wedlug zastrz. 1—9, znamienny
tym, ze z amalgamatu sodowego odprowa-
dzonego z komory elektrolizera, oddzela
sie przynajmniej czeSciowo sod w celu
odzyskana rteci.

Sposéb wediug zastrz. 1—10, przy zasto-

. sowaniu obiegu kotowego, znamienny tym,

ze elektrolit zawierajacy zwazki o wzorze
ogélnym Me(AlR;R’) oraz ewentualnie
zwiagzki o wzorze AIR,R’ poddaje sie elek-
trolizie stosujac anody z metalu, z ktérego
ma byé wytworzony alkilometal oraz ka-
tode rteciows, a tworzacy sie amalgamat
sodowy w sposob ciggly odprowadza sie
z naczynia elektrolizera, poddaje sie dru-
giemu procesowi elektrolitycznemu (wtor-
na elektroliza) przez co pozbawia sie go

przynajmniej czeSciowo sodu i zawraca do

pierwotnej elektrolizy w celu wytworzenia
alkilometalu, natomiast z elektrolitu elek-
trolizy pierwotnej oddziela si¢ mieszaning
wytworzonych alkilometali i zawierajgcych
glin produktéw rozkladu i rozdziela na
skladniki, po czym zawierajace glin pro-
dukty rozkladu wraz z sodem z elektrolizy
wtérnej traktuje sie wodorem i olefinami
w urzadzeniu znajdujgcym sig poza apa-
raturg do elektrolizy, przeprowadzajac je
z powrotem w skladniki elektrolitu, ktére
zostaly rozlozone w czasie elektrolizy i w

‘. tej postaci zawraca do elektrolizy pierwot-

nej.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

Spos6éb wedlug zastrz. 1—10 przy zastoso~
waniu obiegu kolowego, znamienny tym,
ze elektrolize prowadzi sie z elektrolitem

" zawierajacym zwigzki NaF ° AlR3 (zwigzek

1:1) i NaF -2AlR; (zwiazek 1:2), oraz ze '
z elektrolitu odbiera sie skladniki i uwal-
nia je od alkilozwigzkéw wytworzonych
z metalu anodowego, po czym poza apa-
raturg stuzaca do elektrolizy ze zwigzku
1:2 tworzy sie przez traktowanie sodem,
wodorem i olefinami zwigzek 1:1 oraz
zwazek o wzorze NaAlR, w takiej iloSci,
w jakiej podczas elektrolizy utworzyt sie

‘zwigzek 1:2 ze zwigzku 1:1, po czym tak

traktowany elektrolit zawraca sie do ko-
mory elektrolizera.
Spos6b wedlug zastrz. '‘1—12, znamienny
tym, ze stosuje sie gestoéci pragdu wyno-
szagce od 5 do okolo 100 A/dm?®
Spos6b wedlug =zastrz. 1—13, znamienny
tym, ze stosuje sie temperatury elektrolitu
w czasie elektrolizy od okoto 100°C do
okolo 160°C.
Spos6b wedlug zastrz. 1—14, znamienny tym,
ze stosuje sie napiecie na elektrodach wyno-
szgce od okoto 1 do 5 V.
Sposéb wedlug zastrz. 1—15, znamienny
tym, ze odstep pomiedzy anoda 1 katoda
wynosi kilka milimetréw.
Spos6b wedlug zastrz. 1—16, znamienny
tym, Ze przy wytwarzaniu alkilometali
lzejszych od elektrolitu stosuje sig¢ anody
wykonane w postaci zespotu plyt, pomie-
dzy ktérymi zachowane sa odstepy, tak
ze wytworzony alkilometal oraz male ilo$-
ci gazowych produktéow reakcji, wytwo-
rzonych na anodzie mogg przechodzié mie-
dzy plytami.
Sposob wedlug zastrz. 1—17, znamienny:
tym, ze przy wytwarzaniu zwigzkéw alki-
lometali opadajacych w d6t w elektrolicie,
stosuje se przeptyw elektrolitu, przy czym
strumieri tego elektrolitu plynacy nad po-
wierzchnia rteci porywa ze sobg opadajgce
zwigzki alkilometali, ktére w czeSci apa-
ratury, w ktorej nie ma w zasadzie prze-
plywu opadajg na dno aparatury.
Spos6b wedlug zastrz. 1—18, znamienny
tym, ze elektrolize pierwotng prowadzi sie
w prézni. ’

Prof. dr Karl Ziegler

Zastepca: dr Andrzej Au
rzecznik patentowy



Po opisu patentowego nr 47188
Ark 1




Do oplsu pafenfowego nr 47183
' Ark. 2




Do opisu patentowego nr 47188

O 0 0 0 Joiio 0o 0 o o

7.

Fig. 5b

L= LT FigSa
" ESIeIe 0 e

S

Fig.5¢

Hg—:-'—__—z :_ =
e eyl [BIBLIOTEK A

#.W.H. wadr fednoraz. zam. PL/Ke, Czst. zam. 1431

Urzedu Patentowego
m Rzeczypospolite] Lodowe]

18.V.63 100 egz. pifm, kI, IIT



	PL47188B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


