POLSKA

RZECZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

09481

Patent dodatkowy

do patentu
Zgloszono:
Pierwszenstwo:
URZAD
PATENTOWY
P H |. _ Opublikowano:

15.VI.1966 (P 115 137)

KL 12h,1

Urzedu Patentowaco
1 Palsiiej g ¥
——

a2 Lintaa)

CZYTELNIA [
10.IV.1970 UKD !

—_——

Twérca wynalazku: dr inz. Adam Korczynski

Wlasciciel patentu: Politechnika Slgska (Katedra Elektrochemii Tech-
nicznej), Gliwice (Polska)

Urzqdzehie do elektrolitycznego otrzymywania substancji
w postaci rozdrobnionej

1

Przedmiotem wynalazku jest urzgdzenie do
otrzymywania w postaci rozdrobnionej substancji
wydzielajgcych sie na elektrodzie podczas elektro-
lizy elektrolitéw stezonych. Urzadzenie wedtug
wynalazku nadaje sie do wytwarzania sproszko-
wanych metali o najwyzszej czystosci, wymaga-
nych przez przemysl wytwarzajgcy pélprzewodniki.
Urzadzenie to mozZe byé réwniez stosowane do
otrzymywania w postaci rozdrobnionej substancji,
ktére wydzielajg sie przy elektrolizie na anodzie.
Nalezy do nich na przyklad jod, dwutlenek man-
ganu MnO,, lub otowiu PbO, i tym podobne. Urzg-
dzenie moze mie¢ zmieniang biegunowo$é w miare
potrzeby wytwarzania proszku z substancji wy-
dzielanych na katodzie lub wydzielanych na ano-
dzie.

Znane urzadzenia do elektrolitycznego otrzymy-
wania metali w postaci rozdrobnionej, np. wediug
polskiego opisu patentowego nr 49748 przystoso-
wane sg do prowadzenia elektrolizy w roztworach
rozcienczonych z catkowicie lub czesciowo rozupsz-
czalnymi anodami. Tak prowadzona elektroliza jak-
kolwiek charakteryzuje sie dzialaniem rafinujg-
cym, nie jest w stanie zapewnié dostatecznie wy-
sokiej czystosci produktu katodowego. Dlatego tez
do ofrzymywania proszkéw o wysokiej czystosei
stosuje sie roztwory stezone odpowiednio wstep-
nie oczyszczone i elektrody nierozpuszczalne w
warunkach elektrolizy. Azeby w wyniku tak pro-
wadzonej elektrolizy powstawal metal w' postaci
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rozdrobnionej, muszg byé stosowane wysokie kato-

.dowe gestoSci pradowe. W przeciwnym razie po-

wstaje metal zwarty lub gabczasty, ktéry przy

rozdrobnieniu mechanicznym narazony jest na za-

nieczyszczenia.

Znane urzgadzenia nie sg przystosowane do pro-
wadzenia elektrolizy przy wysokich elektrodowych
gestos$ciach pradowych, a postaé rozdrobniong
otrzymuje si¢ nie w wyniku zwiekszenia gestosci
pradowej, lecz przez obnizania stezenia, pH i tem-
peratury elektrolitu.

Spos6b ten posiada wiele wad a w szczegblnosei:
— rozdrdbnienie odbywa sie na zasadzie réwno-

czesnego czeSciowego rozladowania jonéw wo-

torowych, ktére wplywa na obnizenie wydaj-
nosci pragdowej i energetycznej procesu,

— sprzyja tworzeniu sie narosli dendrytycznych,
kitére w konsekwencji prowadzg do zwaré mie-
dzyelektrodowych;

— osad katodowy ma bardzo zréznicowane uziar-
nienie.

Znane urzadzenia nadajg sie jedynie do otrzy-
mywania osadéw luzno zwartych o budowie ziar-
nistej lub blaszkowej, nie nadajg sie do osadéw
o budowie iglastej. )

Urzadzenie wedlug wynalazku umozliwia uzys-
kanie metalu rozdrobnionego o wymaganej ziar-
nisto$ci z dowolnieé stezonych roztworéw. Dzigki
temu przy zastosowaniu do elektrolizy soli danego

‘metalu o najwyzszéj - czystosci ordz przy zastoso-
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waniu urzadzenia do elektrolizy wedlug wynalaz-
ku, ktére zawiera jedynie tworzywa nie zanieczy-
szczajace produktu, otrzymuje sie metal rozdrob-
niony o najwyzszej czystosci.

Wynalazek 'polega na zastosowaniu do elektro-
lizy elektrody, ktérej powierzchnia czymmna sklada
sie z oddzielnych fragmentéw powierzchni oraz na
odrywaniu osadu z powierzchni czynnej elektrody
W miare jego osadzania sie, za pomocg wirujgcego
elektrolitu.

Elektroda sklada sie korzystnie z sezregu cien-
kich nieprzewodzgcych rurek wypelnionych prze-

. Wodnikiem, np. grafitem lub proszkiem metalicz-
riym stanowigeym produkt danej elektrolizy.

Koncowki tych rurek sg zwezone a ich otwory
stanowig fragmenty powierzchni rczynnej elektro-
dy. Koncéwki te umieszczone sg w jednej plasz-
czyznie na okregu i.skierowane ku drugiej elek-
trodzie. W plaszczyznie réwnoleglej wiruje wspél-
§rodkowo z tym okregiem mieszadlo. W dalszej
réwnoleglej plaszczyzme lezy diafragma, a poza nig
znajduje sie czynna powierzchnia drugiej elektrody.

Dzigki temu, Ze powierzchnia katody nie jest
ciggla, powstajagce na niej czgstki metalu nie 13-
cza sie ze sobg i stosunkowo niewielka sita wy-
starcza, aby je oderwaé od podstawy czyli od
fragmentu powierzchni czynnej katody. Do odry-
wania -osadzonego metalu wystarcza wirowanie
elektrolitu pod wplywem miaszadla.

Wielko§é ziarna zalezy od wielkosci podstawy
czyli od wielkoSci fragmentu powierzchni czynnej
katody, na ktérym ziarno to powstalo i od skila-
dowej predkosci elektrolitu stycznej do tej po-
wierzchni. Im mniejsza jest podstawa i im czybsze
sg obroty mieszadla wzglednie im blizej powierzch-
ni katody znajduje sie¢ mieszadlo, tym mniejsze
ziarno metalu zostaje oderwane, gdyz nie moze
sie ono utrzymaé na katodzie. Przeciwnie, przy
mniejszej predkosci wirowania lub przy wiekszej
podstawie powstajace ziarno metalu odrywa sie
dopiero wéwcezas, gdy osiggnie wieksze wymiary
i przez to stawia wiekszy opdér wirujgcej cieczy.

Wielkosci pojedynczego fragmentu czynnej po-
wierzchni elektrody nie mozna z géry okreslié,
gdyz istnieje wspdlzalezno$é parametréw: wielkosé
powierzchni fragmentu elektrody, sila $cinajaca
wywierana przez przeplyw elektrolitu, gesto$é pra-
dowa. Mozna -jg ustalié jedynie do$wiadeczalnie
zakladajac praktyczne warto$ci pozostalych para-
metréw. Na przyklad przy elektrolizie stezonych
roztworéw soli cynku przy natezeniu pradu 10 A
na pojedynczy fragment powierzchni czynnej ka-
tody oraz przy zastosowaniu w bliskosci katody
szklanego mieszadla laboratoryjnego obracajgcego
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si¢ z predkosciag 500 obr/min okazalo sie korzystne

stosowanie powierzchni
1 mma2,

Korzystne jest zapewnienie jednakowych warun-
kéw osadzania oraz odrywania ziarn na wszyst-
kich fragmentach powierzchni czynnej katody,
gdyz ta droga osiaga sie bardzo réwnomierne
rozdrobnienia metalu. W tym celu wszystkie od-
rebne fragmenty powierzchni czynnej katody win-
ny byé tej samej wielkosci. Rozmieszcza sie je

fragmentu katody okotlo

w jednej plaszczyZnie na okregu wspélérodkowym’

wzgledem mieszadla. Ponadto tak umieszcza sie
anode, aby odleglosci miedzy kazdym fragmentem
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powierzchni czynnej katody a anodg byly réwne.

W przypadkach, w ktérych elektrolit ma sklon-
no§¢é wtérnego rozpuszczania wyprodukowanego
rozdrobnionego metalu zastosowano wedlug wy-
nalazku ciecz ochronng ponizej warstwy elektro-
litu,

Jako ciecz ochronna moze sluzyé dowolny roz-
puszczalnik nie mieszajgcy sie z woda, ktéry cie-
zarem wilasciwym przewyzsza elektrolit. Szczegdl-
nie do tego celu nadajg sie rozpuszczalniki chlo-
roorganiczne. Rozdrobniony metal oderwany przez
wirujagcy elektrolit z powierzchni katody zostaje
odrzucony sila odérodkowg na $cianki naczynia,
po ktorych opada przechodzac poprzez plaszczyzne
rozdzialu nie mieszajacych sie cieczy i zbiera sie
w rozpuszczalniku organicznym.

Urzadzenie wedlug wynalazku bedgce elektroli-
zerem do otrzymywania metali w postaci rozdrob-
nionej przedstawione jest schematycznie na ry-
sunku w przekroju osiowym.

W szklanym naczyniu 1 znajduje sie katoda

" zlozona z szeregu rurek szklanych 2, ktérych za-

giete koncowki o zwezonych otworach umiesz-
czone sg na okregu w jednej plaszczyznie i sta-
nowig powierzchnie czynng katody zlozong z od-
dzielnych fragmentéw mozliwie jednakowej wiel-
koéci. Anodn_3 przedstawiona przykladowo na ry-
sunku sklada sie z paleczek weglowych polaczo-

_nyoh ze soba plyta 4 doprowadzajacg prad, wy-

konang z wegla. W zaleznoSci od procesu ano-
dowego, zamiast tego rodzaju anody moze byé za-
stosowana anoda z blachy platynowej. Doprowa-
dzenie prgdu do anody i do poszczegdlnych rurek
katodowych wykonane jest z drutu platynowego.

Diafragma 5 ze spieku szklanego jest fragmen-
tern sgczka laboratoryjnego. W jej $rodku prze-
wiercony jest otwoér, w ktérym zamocowana jest
rura szlkana 6 obejmujgca wal mieszadla 7, a za-
razem stluzgca do odpowietrzania przestrzeni ka-
todowej. Do chlodzenia elektrolitu stuzg szklane
chlodnice 8 umieszczone zar6wno w przestrzeni
anodowej jak i katodowej. Naczynie 1 przechodzi
w dole w naczynie 9 wypelnione ciezkim roz-
puszezalnikiem ochronnym, w Kktérym zbiera sie
otrzymany rozdrobniony metal. Dalsze elementy
przedstawione na rysunku stanowig jedynie po-
taczenie wzglednie podproki wymienionych ele-
mentéw, np. pierscien szklany 10 stluzy do pod-
trzymywania odcinka saczka ze spieku szklanego,
ktéry jest diafragmg 5. Pierscien ten jest zawie-
szony na nieuwidocznionych pateczkach szklanych
i utrzymuje ponadto uchwyty szklane 11, podtrzy-
mujgce katody 2.

Jezeli urzadzenie wedlug wynalazku ma stuzyé
nie do otrzymywania metali, lecz substancji wy-
dzielajgcych sie na anodzie, jak to juz na wste-
pie zaznaczono wymaga to zmiany biegunowosdei
przy zalgczeniu elektrolizera do Zrédla pradu sta-
tego. Wéwcezas wszystko, co ‘opisano powyzej na
temat katody, dotyczy anody i przeciwnie,

Zastrzezenia patentowe

1. Urzadzenie do otrzymywania substancji w po-
staci rozdrobnionej bedace elektrolizerem diafrag-
mowym zawierajacym katode, anode, chlodnice do
chtodzenia elektrolitu; oraz odbieralnik gotowego
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produktu znamienne tym, ze elektroda na ktérej
wydziela sie¢ dana substancja na powierzchnie
czynna zlozong z odrebnych fragmentéw, korzyst-
nie z szeregu otwantych rurek () wykonanych z
materialu nieprzewodzgcego pradu, wypelnionych
przewodnikiem elektrycznym, ktérych zwezone wy-
loty stanowia w sumie powierzchnie czynng elek-
trody, przy czym Kkoncowki tych rurek znajdujg
sie W jednej plaszczyznie poziomej na okregu, a
w plaszczyznach do niej réwnolegltych umieszczone

10

6
s3: wspolsSrodkowe mieszadlo (7) nad nim diafrag-
ma (5), a nad diafragmg (5) elektroda (3) o prze-
ciwnej biegunowosci.

2. Urzadzenie wedlug zastrz. 1, znamienne tym,
ze ma odbieralnik gotowego produktu umieszczony
na zewnatrz elektrolizera, ktéry w celu zapobie-
gania rozpuszczania sie oderwanej od elektrody
rozdrobnionej substancji napelniony jest ciecza o
gestosci wiekszej od gestosci elektrolitu i nie mie-
szajaca sie z elektrolitem.

Dokonano jednej poprawki
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