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W sprawie petnego wykorzystania zdolnosci produkcy|nyc T

S. Milezanowski Politochniki

658.56

Na progu nowych trudnych zadan, jakie niesie ze soba roz-
poczynajqcy sie w 1956 1. plan 5-letni, przemyst chemiczny musi
rozwiaza¢ ogromnej wagi zagadnienie: uporzadkowaé sprawy
zdolnosci produkcyjnych. Uporzadkowanie tego zagadnienia,

dotad powaznie zaniedbanego, winno mie¢ na celu w pierw- .

szym rzedzie zabezpieczenie pelnego wykorzystania zdolnosci
produkcyjnych obiektéw juz istniejacych.

Jak wiadomo zadaniem dziatalnosci pohtyczne] i gospodar-
czej naszego panstwa jest maksymalne zaspokojenie stale ros-
nacych materialnych i kulturalnych potrzeb catego spoteczen-
stwa. Wykonanie tego zadania jest mozliwe przez ilosciowy
i jakosciowy wzrost produkcyjnego aparatu przemystu, rol-
nictwa i innych gatezi gospodarki narodowej, czyli przez in-

westycje oraz przez lepsze i pelniejsze anizeli dotad wyko-,

izystanie zdolnosci produkcyjnych posiadanych srodkow trwa-
tych.

Bez nalezytego zajecia sie sprawa maksymalnego wyko-
izystania zdolnos$ci produkcyjnych przemyst chemiczny nie
bedzie mogt wnies¢ swego pelnego udziatu do tego podstawo-
wego zadania, stanowigcego zasadniczy cel dziatalnosci pan-
stwa socjalistycznego.

Poto, aby nalezycie zrozumie¢ sens i wage sprawy maksy-
malnego wykorzystania zdolnosci produkcyjnych, nalezy tej

sprawie przyjrzec sie blizej i zaznajomic¢ z podstawowymi po-’

jeciami z tego zakresu. Pozwoli to na zrozumienie koniecznosci
wlasciwego i prawidlowego obliczania zdolnosci produkcyj-
nych, a nastepnie wykorzystania rezerw, ktére w chwili obec-
nej sg czestokro¢ nieznane i nieujawnione.

Na wstepie nalezy .scharakteryzowac¢ jak przedstawia sie
zagadnienie maksymalnego wykorzystania zdolnosci produk-
cyjnych w krajach kapitalistycznych i w krajach socjalistycz-
nych.

Jesli chodzi o kraje kapitalistyczne, to nie ma w nich moz-
liwosci maksymalnego wykorzystania zdolnosci produkcyj-
nych w sposob trwaty i obejmujacy cala gospodarke kraju.
Wplywajgq na to warunki naturalne wynikajace z ustroju tych
krajow. Do warunkow tych nalezy zaliczyé przede wszystkim
prywatng witasnos¢ srodkow produkcji. Wiasciciele $rodkow
produkcji daza do maksymalnego zysku, co powoduje, ze go-
spodarka w skali catego kraju jest bezplanowa i opiera sie na
zywiolowosci. Wywoluje to takie skutki, jak okresy ssilnego
rozwoju, okresy zastoju, nadprodukcje i bezrobocie. Za tymi
zjawiskami idzie mieefektywne wykorzystanie zdolnosci pro-
dukcyjnych, a nawet ich marnotrawienie. Pelnemu wykorzy-
staniu zdolnosci produkcyjnych w warunkach kapitalistycznych
stoi rowniez na przeszkodzie stosunek robotnikéw do pracy
I narzedzi produkcji. Robotnik zdaje sobie sprawe, ze srodki
produkcji bedace wtlasno$cig kapitalisty sa zarazem s$rodkami
wyzysku robotnika i ze im wieksza jest jego wydajno$¢ pracy,
a w zwigzku z tym wyzszy stopien wykorzystania zdolnosci
produkcyjnych, tym bardziej zagraza mu znalezienie sie w sze-
regach bezrobotnych.

W krajach socjalistycznych sprawa wykorzystama zdolno-
sci produkcyjnych przedstawia sie zupelnie inaczej. Z planowe-
go charakteru gospodarki socjalistycznej wynika nie tylko
mozliwo$¢, lecz i koniecznosé maksymalnego wykorzystywa-
lia zdolno$ci produkcyjnych. Stosunek robotnikéw do pracy
1 §rodkéw produkcji polega na osobistym zainteresowaniu
W przyswajaniu nowej techniki i coraz lepszym wykorzystaniu
zdolnosci produkcyjnych. Zainteresowanie to opiera sie na
tym, 7e nowa technika uwalnia robotnika od ciezkich lub
szkodliwych prac, a robotnik zdaje sobie sprawe, ze mimo co-
Iaz lepszego wykorzystania zdolnosci produkcyjnych nie grozi
mu bezrobocie. Przeciwnie, pelniejsze wykorzystanie zdolno$ci
Produkcyjnych umozliwia uzyskanie dodatkowej produkcji,
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a tym samym lepsze i coraz pelniejsze zaspokojenie material-
nych i kulturalnych potrzeb robotnika.

Czy jednak mozliwo$ci maksymalnego wykorzystania zdol-
nosci produkcyjnych w naszym kraju znajdujg wiasciwe od-
bicie w praktyce? Na pytanie to musimy odpowiedzie¢ nega-
tywnie. Mozliwosci te nie sa bowiem wykorzystywane, a zro-
zumienie koniecznosci ich wykorzystania nie dotarto jeszcze
do wielu odpowiedzialnych pracownikéw przemystu i innych -
galezi gospodarki narodowej.

W wyniku pomimo tego, ze plany produkcji sa wykonywa-
ne, duza ilos¢ przedsiebiorstw nie wykorzystuje catkowicie
swoich mocy produkcyjnych, skutkiem czego w kazdym nie-
mal zaktadzie istnieja ukryte, czesto znaczne rezerwy produk-
cyjne. W licznych zaktadach, w tej liczbie takze w przemysle
chemicznym, okresla sie zdolnosci produkcyjne rownajac je na
waskie przekroje, stosuje sie zanizone normy wydajnosci
urzadzen, nie przyswaja przodujacej technologii i lepszych
metod organizacji pracy.

W tej sytuacji istotna wielko$¢ posiadanej zdolno$ci pro-
dukcyjnej pozostaje nieokreslona, a nowe zadania nakladane
na poszczego6lne obiekty produkcyjne wywotuja zadania kre-
dytow inwestycyjnych na nowe budowy.

Partia i Rzad podkreslaty niejednokrotnie, Ze zamierzenia
inwestycyjne poszczegolnych przemystéw nie zawsze bralty
pod uwage mozliwosci zwiekszenia produkcji w istniejacych
obiektach. W chwili obecnej Partia i Rzad stawiaja bezwzgled-
ny nakaz niepodejmowania nowych inwestycji wszedzie tam,
gdzie zwiekszenie produkcji mozna uzyska¢ droga lepszego
wykorzystania istniejacych zdolnosci produkcyjnych. Takie
stawianie sprawy jest w pelni uzasadnione je$li sie zwazy, ze
zjawisko niewykorzystywania zdolnosci produkcyjnych jest
bardzo szkodliwe dla gospodarki narodowej. Szkodliwe przede
wszystkim z dwoch wzgledow: po pierwsze dlatego, ze pozba-
wia gospodarke narodowa powaznych ilosci produkcji, ktora
moze by¢ uzyskana bez jakichkolwiek nakladéw inwestycyj-
nych; po drugie dlatego, ze prowadzi do inwestycji na da-
nym etapie rozbudowy przemystu przedwczesnych, badz
w ogole niepotrzebnych, a tym samym powoduje niewlasciwe
wykorzystanie czesci dochodu narodowego, co w konsekwen-
cji odbija sie ujemnie na tempie realizacji podstawowego pra-
wa socjalizmu.

Walka o maksymalne wykorzystanie zdolnosci produkcyj-
nych nie jest tatwa i wymaga stalego wysitku i dobrej orga-
nizacji. Podstawa dla jej podjecia musi by¢ uporzadkowanie
zagadnien metodologicznych dotyczacych sprawy ujmowania,
obliczania i wykorzystania posiadanych zdolnosci produkcyj-
nych. Zasadami, na jakich winna sie opiera¢ organizacja prac
majacych na celu przygotowanie maksymalnego wykorzysta-
nia zdolnosci produkcyjnych, zajmiemy sie w niniejszych uwa-
gach. W drugiej ich czesci zostana omowione dotychczasowe
prace jakie podjat w tym kierunku resort przemystu chemiczne-
go, a w szczegdlnosci wydana przez resort instrukcja regulu-
jaca i precyzujaca jednoznacznie sposoby i metody obliczania
zdolnosci produkcyjnych.

Przyjrzyjmy sie wiec przede wszystkim jak zdefiniowana
jest zdolnos¢ produkcyjna. Nalezy zauwazyc¢ przy tym, ze trze-
ba odrézni¢ zdolnos¢ produkcyjna od podstaw stuzgcych do jej
obliczania, a w szczegdélnosci od normy wydajnosci urzadze-
nia. Otéz przyjmuje sie, ze zdolnos¢ produkcyjna wyraza sie
w rozmiarach produkcji danego zaktadu, oddziatu lub urzadze-
nia w ciagu jednostki czasu, przy czym chodzi nie o jakiekol-
wiek, lecz o maksymalnie mozliwe do osiagniecia rozmiary
produkcji. Innymi stowy powiemy, ze zdolno$¢ produkcyjna
jest to wskaznik techniczno-ekonomiczny wyrazajacy sie
w ilosci produktow, potfabrykatow, przerabianego surowca
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albo tez w rozmiarach pracy produkcyjnej, maksymalnie moz-
liwych do wykonania w ciagu danej jednostki czasu. W prze-
mys$le chemicznym nalezy pod mianem
z'dio/Imo$ci produkcyjneij Tozumiec
ilo§¢ maksymalnie mozliwej do osiag-
mfiecia proidajkictj’i “piriziezi diain y o biife kit
produkcyjny w ciggu roku.

Fakt, ze pod zdolnoscia produkcyjna rozumiemy ilo$¢ pro-
dukcji uzyskanej w ciagu roku, a nie w ciagu jakiej$ innej jed-
nostki czasu (np. godziny), jest o tyle wazny, ze umozliwia
nam wilasnie dokladne odréznienie pojecia zdolnosci produk-
cyjnej od pojecia normy wydajnosci aparatury, ktére jest je-
dynie czynnikiem stuzacym do obliczania zdolnosci produk-
cyjnej.

‘Powyzsza definicja zdolnosci produkcyjnej w przemysle
chemicznym nie wyczerpuje jednak tego pojecia catkowicie
Z uwagi na to, ze osiagniecie maksymalnie mozliwej ilosci pro-
dukcji w ciagu roku zalezne jest od szeregu czynnikéw tech-
niczno-ekonomicznych.

Doktadne okreslenie tych czynnikow oraz ustalenie w jakim
zakresie kazdy z nich wplywa na osiggniecie maksymalnie

mozliwej ilo$ci produkcji jest sprawa pierwszorzedna dla zro- -

zumienia istoty zdolnos$ci produkcyjnej oraz zasad jej obli-
czania. ;

Tlo$¢ czynnikow, ktére wplywaja na wysoko$¢ zdolnosci
produkcyjnej, jest stosunkowo duza. Spos$réd nich nalezy jed-
nak wydzieli¢ cztery podstawowe czynniki, ktére zaliczymy
do czynnikow pierwszego rzedu. Sa to:

1) techniczna norma wydajnosci jednostki urzadzenia (apara-
tury) na jednostke czasu,

2) ilos¢ godzin pracy danego urzadzenia w ciagu roku,

3) rodzaj urzadzenia lub grupy urzadzen, ktére przyjmuje sie
za podstawe do obliczenia zdolnosci produkcyjnej,

4) ilo$¢ aparatow (urzadzen), ktére bierze sie pod uwage przy
obliczaniu zdolnosci produkcyjnej.

Dalszymi waznymi czynnikami, ktéore musza by¢ brane pod
uwage przy obliczaniu zdolnosci produkcyjnej, a ktore zali-
czymy do czynnikéw drugiego rzedu, sa: przodujace wskazni-
ki zuzycia surowcow, materialéow i wszystkich rodzajow ener-
gii, wlasciwa organizacja pracy, przodujaca technologia, opty-
malny asortyment produkcji, zadana jakos$¢ produkcji.

Jesli chodzi o czynniki pierwszego rzedu, to decydujace
znaczenie posiada techniczna norma wydajnosci jednostki
urzadzenia na jednostke czasu. Znaczenie jej polega na tym,
ze dzieki rozwojowi socjalistycznego wspotzawodnictwa
i wprowadzania nowych przodujacych metod pracy, technicz-
na norma wydajnosci jednostki urzadzenia na jednostke cza-
su stale wzrasta. Prawidlowe ustalenie wysokosci normy wy-
dajnosci aparatury jest decydujace przy obliczaniu zdolnosci
produkcyjnej.

Za podstawe do obliczania zdolnos$ci produkcyjnej moga
by¢ brane jedynie normy mobilizujace tzn. takie normy, ktore
opieraja sie na najlepszych procesach technologicznych przy
zachowaniu wysokiej jakosci produkcji. Podstawa do okresle-
nia mobilizujacych i prawidtowych norm wydajnosci aparatu-
ry winny by¢ doswiadczenia najlepszych przodownikéw pracy.

Konkretyzujac powiemy, ze podstawa do oblicza-
nia zdolnos$ci produkcyjnej obiektéw prze-
mystowych winny by¢ najwyzsze techniczne
normy wydajnos$ci jednostki aparatury na
jednostke czasu, osiagniete przez najlep-
szych przodownikoéw pracy. na poszczegol-
nych przodujgcych przedsiebiorstwach da-
nej gatezi przemystu chemicznego.

Dla wyjasnienia powyzszego rozpatrzymy nastepujacy
przyktad. Bierzemy pod uwage jako norme wydajnosci urza-
dzenia wydajnos¢ spalania pirytu na 1 m2 po6tki pieca piry-
towego w ciagu 24 godz. Zat6zmy, ze za ostatni kwartat w ca-
tym przemysle osiagnieto srednio 200 kg/m2/doba. Zaltézmy, ze
najwyzsza norma wydajnosci osiggnieta przez najlepszych
przodownikéw pracy w przodujacych zakladach i przy najlep-
szych mozliwych warunkach produkcji wynosi 250 kg/m2/doba.
Ta wlasnie norma — 250 kg/m?/doba — musi by¢ wzieta ka
podstawe obliczenia zdolnosci produkcyjnej oddziatéw pieco-
wych (ztozonych z piecow tego samego typu) w calym prze-
mysle kwasu siarkowego.

Ta wysoka norma wydajnosci, a wiec pelna w danej chwili
zdolno$¢ produkcyjna moze by¢ osiagnieta przez robotnikow
oddzialow piecowych wszystkich zakladow pod warunkiem, ze
w zaktadach tych zostanga wprowadzone takie same warunki
produkcji jak w zakladach przodujacych i ze wszyscy robot-
nicy przejma takie metody pracy, jakimi postuguja sie najlepsi
przodownicy osiagajacy po 250 kg/m2/doba.

Osiagniecie takiej wysokiej normy wydajnosci odbywa sie
z reguly stopniowo, za pomoca ustalania Srednio progresyw-
nych norm wydajnosci, stanowiacych wielko$¢ posrednia mie-
dzy wskaznikami $rednio arytmetycznymi (u nas 200) a wskaz-
nikami osiaganymi przez najlepszych przodownikow pracy
(u mas 250). W maszym przyktadzie wiec $rednio progresyw-
na norma wyniesie 225 kg/m?/doba. Norme taka ustala sie na
nastepny okres planowania i ona stanowi podstawe do opra-
cowania okresowych planéow produkcyjnych. Jest jasne, ze
wprowadzenie normy s$rednio progresywnej musi by¢ poprze-
dzone zaplanowaniem takich zamierzen organizacyjno-technicz
nych, ktérych realizacja w okreslonych terminach stworzy nie-
zbedne warunki dla osiggniecia tej normy.

W wyniku statego poprawiania warunkéw produkcji i przy-
swajania przez wszystkich robotnikéw danego oddziatu przodu-
jacych metod ‘pracy istnieje mozliwo$¢ w koncowym efekcie
nie tylko osiagniecia, lecz nawet przekroczenia zdolnosci pro-
dukcyjnej ustalonej na podstawie aktualnych w danym okre-
sie osiaggnie¢ najlepszych przodownikow pracy (w naszym
przyktadzie 250 kg/m?/doba). Oczywiscie, ze przy prawidiowej
metodologii obliczania zdolno$ci produkcyjnych, osiagniecie
i przekroczenie ustalonej zdolnosci produkcyjnej nie jest fatwe
i wymaga polepszenia calego szeregu czynnikow techniczno-
ekonomicznych produkcji oraz zastosowania nowych bardzo
wydajnych metod pracy.

Drugi z kolei podstawowy czynnik majacy wplyw na wiel-
ko$¢ zdolnosci produkcyjnej to ilos¢ godzin pracy obiektu pro-
dukcyjnego w ciggu roku.

W przemysle chemicznym najbardziej rozpowszechnione sa
nastepujace okresy pracy:

a) trzyzmianowy ruch ciggty przez caty rok tj.

b) trzyzmianowy ruch ciagty przez caty 1ok,

- -kiem dni $wiatecznych i wolnych od pracy, tj.

¢) ruch dwuzmianowy w ciggu calego roku, za

dni $wiatecznych i dni wolnych od pracy, tj. 4880 godz.

Poréwnywujac rozpieto$¢ czasu pracy tych 3 wariantow
widzimy, ze powazna cze$¢ zdolno$ci produkcyjnych jest nie-
wykorzystana na skutek zanizonego czasu pracy. Gdyby bo-
wiem obiekt pracujacy wg drugiego wariantu przestawi¢ na
pierwszy, to jego zdolnos¢ produkcyjna wzrostaby o okolo

8760 godz,
za wyjat-
7320 godz.
wyjatkiem

'15%, a w wypadku takiego samego przestawienia wariantu

trzeciego o prawie 100%. Wida¢ z tego, jak powazne ilosci
dodatkowej produkcji mogtaby otrzymac¢ gospodarka narodowa
prawie bez zadnych nakladéw inwestycyjnych.

Biorgc pod uwage, ze w przemys$le chemicznym caly szereg

‘zakladéw pracuje z powodzeniem systemem ciaglym, nalezy

przyjaé jako catkowicie stusznag konieczno$¢ obliczania zdol-
nos$ci produkcyjnych (zar6wno dla zaktadéw ciagtych jak i pra-
cujacych periodycznie) wychodzac z peinego okresu kalenda-
rzowego tj. 8760 godz. Biorac ponadto pod uwage, ze postoje
remontowe sa systematycznie skracane, a w niektérych wy-

padkach przypadaja raz na kilka lat, nie nalezy przy oblicza-

niu zdolnosci produkcyjnych odlicza¢ czasu postojow remon-
towych z funduszu czasu 8760 godzin. Odliczanie tego czasu
pociaggatoby za soba konieczno$¢ corocznego korygowania
zdolno$ci produkcyjnych. Dlatego postoje remontowe nalezy
uwzglednia¢ nie w. zdolnoéciach produkcyjnych, lecz w pla-
nach wykorzystania tych zdolnosci. Konkretyzujac powiemy,
¢ dla obliczania zdolnoéci produkcyjnych
obiektéw pracujacych zarowno ciggle jak
iperiodycznienalezy bra¢ zapodstawe pelny
roczny okres kalendarzowy tzn. 8760 godz
bez odliczania od tego okresu czasu postoju
aparatury na remont,

W dotychczasowych pogladach na ustalanie zdolnosci pro-
dukcyjnych stosowano bardzo czesto tzw. rownanie zdolnoscl
produkcyjnych na waskie przekroje produkcji, tzn. uwazano,
ze zdolno$é¢ produkcyjna danego ciagu aparaturowego nalezy
ustala¢ wg aparatu, ktéry stanowi waski przekroj produkcjl
Dla zapobiezenia tego rodzaju szkodliwym zjawiskom, koniecz:
ne -jest ustali¢ jaki rodzaj aparatéw lub grupa aparatow da-
nego ciagu produkcyjnego winna by¢ brana za podstawe obli-
czania zdolnosci produkcyjnych. Ustalenie takie pozwoli na to,
ze pozostale ogniwa ciagu aparatury nie beda brane pod uwa-
ge dla obliczenia zdolnosci produkcyjnej danego obiektu pro-
dukcyjnego i, o ile ktére$ z nich okaze sie waskim przekro-
jem produkcji, nie bedzie ono obnizaé¢ zdolno$ci produkcyjne]
obiektu. Niezaleznie od ustalenia zdolnosci produkcyjnej WJ
podstawowej grupy urzadzen ustalone by¢ musza zamierzenld
organizacyjno-techniczne, ktorych realizacja w okreslonych
terminach zabezpieczy likwidacje ujawnionego waskiego przé-
kroju. Jest sprawa jasna, ze zarowno zamierzenia dotyczace
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likwidacji waskiego przekroju produkcji, jak tez ustalenie w bilansie przedsiebiorstwa nieza-
podstawowego aparatu, albo podstawowej grupy aparatow, leznie od tego, czy sa one czynne, CzZy
wg ktorych ma by¢ obliczona zdolno$é¢ produkcyjna, musza nie i niezaleznie od tego czy w da-
py¢ poprzedzone wyczerpujaca analiza ekonomiczna. ne JEiC h w i.I AR 7, osta Iy irioliz m o n to wane

Wezmy dla przykladu, ze zdolno$¢ produkcyjna zakladu ! 21 a jdduja sie w naprawie badz re-

kwasu siarkowego pracujacego systemem wiezowym bedziemy
oblicza¢ wg oddziatu piecowego.

Zakladamy, ze zdolnos¢ produkcyjna piecow wynosi 100 i ze
w stosunku do tej wielkos$ci zdolno$¢ produkcyjna innych urza-
dzen przedstawia sie nastepujaco: urzadzenia do zatadunku su-
rowca — 130; wentylatory piecowe — 97; transporter do wy-
wozenia wypatkow — 90; elektrofiltry — 125; chtodnice — 94;
pompy — 96; wieze — 99.

Przyjmujac na podstawie przeprowadzonej analizy, ze zdol-
nos¢ produkcyjnag bedziemy oblicza¢ wg oddzialu piecowego
przyjmujemy zarazem, ze wszystkie urzadzenia, ktérych zdol-
nos¢ produkcyjna jest nizsza od 100, sa waskimi przekrojami.
Jak wida¢ najbardziej waskim przekrojem jest transporter do
wywozki wypatkow. Gdybysmy stosujac réownanie na waskie
przekroje przyjeli za podstawe dla obliczenia zdolno$ci pro-
dukcyjnej calego zakladu zdolno$¢ produkcyjna urzadzen do
transportu wypatkow, to wtedy ta pomocnicza operacja obniza-
laby nam zdolnos$¢ produkcyjna zaktadu o 10%. Jest jasne, ze
takie postepowanie byloby niestuszne. Niestuszne byloby takze,
gdybySmy za podstawe do obliczenia zdolnosci produkcyjnych
zaktadu wuieli np. zdolnos¢ produkcyjnag urzadzen do zatadun-
ku surowca. Wtedy rowniez operacja pomocnicza spowodowa-
laby ustalenie zdolnos$ci produkcyjnej na poziomie niereal-
nym. Doprowadzenie bowiem do takiej zdolnos$ci produkcyjnej
wymagatoby catkowitej przebudowy i rozszerzenia wszystkich
podstawowych urzadzen zaktadu, co byloby ekonomicznie nieu-
zasadnione.

Wida¢ z powyzszego, ze przystepujac do obliczania zdolnosci
produkcyjnej nalezy w sposob prawidlowy wybrac¢ podstawo-
wa grupe urzadzen danego ciagu produkcyjnego, wg ktorej
zdolno$¢ produkcyjna ciagu zostanie ustalona. Jest to szcze-
golnie trudne wowczas, gdy jest kilka rodzajow urzadzen, kto-
re spelniaja w procesie produkcyjnym podstawowa role i kto-
rych ciezar gatunkowy wsréd $rodkow trwatych ciagu pro-
dukcyjnego jest duzy. O wyborze tym musi, jak juz powie-
dzieliSmy, zadecydowa¢ szczegélowa analiza ekonomiczna,
ktéra wskaze, jaka grupa urzadzen winna by¢ uwazana za pod-
stawowa i przy ktorej likwidacja waskich przekrojow odbe-
dzie sie¢ w warunkach ekonomicznie dla danego obiektu naj-
bardziej uzasadnionych.

W konkluzji stwierdzi¢ trzeba, ze zdoln o $ ¢ pr o-
dukcyjng obiektu nalezy obliczact
wg podstawowej grupy urzadzen (pod-
stawowego ogniwa aparaturowego) da-
nego ciagu produkcyjnego z ro6wno-
czesnym ustaleniem konkretnych za-
dan majacych na celu likwidacje was-
kich przekrojow w pozostatych ogni-
Wach aparaturowych Zadaniate winny by¢ rea-
lizowane w zaplanowanych terminach, po uplywie ktérych
caly ciag produkcyjny winien osiagna¢ ustalona dla niego zdol-
no$¢ produkcyjna.

W szeregu zakladow obserwuje sie, ze czesto niektore urza-
dzenia nie sa brane pod uwage przy obliczaniu zdolnosci pro-
dukcyjnych. Stosuje sie to np. do aparatury, ktérg w sposob
dowolny okres$la sie jako rezerwowa, badz tez do urzadzen,
ktére sq nieczynne lub rozmontowane dla przeprowadzenia na-
praw lub remontow. Doprowadza to do tego, ze przy oblicza-
niu zdolnos$ci produkcyjnych urzadzenia te wypadaja z obro-
tu gospodarczego i sa przyczyna zamrozenia bardzo powaz-
nych Srodkéw panstwowych. Dla unikniecia takich niepoza-
danych zjawisk, dla kazdej produkcji chemicznej, dla ktorej
to jest konieczne, musi by¢ okreslone, jakie urzadzenia i w ja-
kiej ilosci maja by¢ traktowane jako urzadzenia rezerwowe.

Tych $ciéle okreslonych urzadzen nie bierze sie pod uwa-
9¢ przy obliczaniu zdolno$ci produkcyjnych. Wszystkie nato-
miast pozostate kompletne urzadzenia znajdujace sie w inwen-
tarzu przedsiebiorstwa, a ktére zostaly zamontowane na od-
dzialach produkcyjnych, winny byé uwzgledniane przy obli-
tzaniu zdolno$ci produkcyjnych.

Odnosnie czwartego podstawowego czynnika wplywajace-
Jo na wielko$¢ zdolnosci produkcyjnej powiemy wiec, zZe
Przy ustalaniu zdolnosci produkcyj-
Liyichi ' na leziy witaczaicidiopliol disitia Wiy
Obliczenia wszystkie kompletne za-
Montowane urzadzenia znajdujace sie

moncie.

Jesli chodzi o czynniki zaliczone przez nas do czynnikow
drugiego rzedu, a wplywajace na wysokos¢ zdolnosci produk-
cyjnej, to zaliczyliSmy do nich w pierwszym rzedzie przodu-
jace wskazniki zuzycia, materiatéw, energii elektrycznej, pary
itd na jednostke produkcji. Otéz przy ustalaniu zdolnosci pro-
dukcyjnej winny byé¢ brane pod uwage jedynie przodujace
normy zuzycia, osiagane przez nowatoréw produkcji w przo-
dujacych zakladach danej galezi przemystu. Stosowanie
i przyjmowanie do obliczenia zdolno$ci produkcyjnej norm
zawyzonych i stwarzanie w ten sposéb ,rezerw' w planach
kosztow wiasnych jest szkodliwe dla intereséow zakladu oraz
dla interesow panstwa jako calosci, prowadzi bowiem w kon-
sekwencji do niepotrzebnych strat i podnoszenia kosztow
wlasnych produkcji, a w licznych wypadkach powoduje nie-
pelne wykorzystanie zdolnosci produkcyjnej.

Wskaznikiem techniczno-ekonomicznym, ktory przy oblicza-
niu zdolnosci produkcyjnych posiada duze znaczenie, jest or-
ganizacja pracy.

Zdolno$¢ produkcyjna musi by¢ obliczana jedynie przy
uwzglednieniu najlepszych form organizacyjnych i przoduja-
cych metod pracy nowatoréow produkcji. Wiasciwa organiza-
cja pracy wplywa bowiem na efekty i wysokos¢ prawie
wszystkich pozostalych wskaznikéw techno-ekonomicznych.
Nie do pomys$lenia jest osiagniecie wysokich wskaznikow
techniczno ekonomicznych wykorzystania urzadzen, surowcow,
materiatéw, paliwa, energii i innych zasobow materialnych
produkcji bez stosowania najdoskonalszej organizacji pracy.

Efektywnos¢ wykorzystania urzadzen iest zalezna takze od
stosowanej technologii. Nie wolno opiera¢ obliczenia zdolnos-
ci produkcyjnej na technologii zlej, przestarzalej. Zdolnosé¢
produkcyjng nalezy oblicza¢ biorac za podstawe najbardziej,
przodujaca technologie, mozliwa do zrealizowania na urza-
dzeniach znajdujacych sie w danym zakladzie. Ze stosowania
najbardziej doskonatych proceséw technologicznych poza
pelniejszym wykorzystaniem urzadzen, a co za tym idzie zwiek-
szeniem produkcji, uzyskujemy takze korzystny efekt pole-

. gajacy na obnizeniu norm zuzycia na jednostke produkcji.

Jako dalsze wazne czynniki, wplywajace na wysokos¢ zdol-
nosci produkcyjnej, nalezy wymieni¢ asortyment produkcji
oraz jakos¢ produkcji. Do obliczenia zdolnosci produkcyjnych
musi by¢ brany nie przypadkowy asortyment produkcji, lecz
asortyment optymalny. Wynika z tego, ze zdolno$¢ produk-
cyjna, ustala sie nie w stosunku do asortymentu planowanego
na dany rok, gdyz moze on nie by¢ asortymentem optymal-
nym, lecz wiasnie do asortymentu optymalnego.

Jesli chodzi o jakos¢ produkcji, to u podstaw obliczenia
zdolnosci produkcyjnej leze¢ musi jako$¢ okreslona przez od-
powiednie normy jakosciowe dla danego wyrobu. Nizsza ja-
kos$¢ produkcji moze powodowac niepelne uzyskanie zaltozo-
nego przez plan stopnia wykorzystania zdolnosci produkcyjnej,
nie biorac pod uwage szeregu innych ujemnych skutkéw. Tak
na przykilad gdyby zaklad nawozow sztucznych produkowat
nawozy o nizszej zawartosci sktadnika nawozowego anizeli
przewiduje norma jako$ciowa, to mimo wykonania planu ilo-
sciowego rolnictwo nie otrzymaloby powaznych ilosci sktad-
nika nawozowego, ktéry winien by¢ zawarty w handlowej
formie nawozu. Tyle tez bedzie wynosila strata zdolnosci pro-
dukcyjnej, spowodowana pogorszeniem jakosci wyrobu.

Co nalezaloby zapamietac¢ biorac pod uwage powyzsze rozwa-
zania?

Wydaje sie, ze nastepujace sprawy:

1) Zdolnos¢ produkcyjna nie jest wielkoscig stata. Ulega ona
zmianie w miare doskonalenia metod pracy i polepszania
techniki produkcji, Bioragc jednak za podstawe przy obli-
czaniu zdolnosci produkcyjnej to wszystko co wyzej po-
wiedziano, spowodujemy ze nie bedzie ona tak jak dotych-
czas wielkoscig chwiejng, nie rozniaca sie w zasadzie od
rocznego planu produkcyjnego i tatwo przekraczang w wy-
niku nieznacznego nawet przekroczenia planu produkcji.

2) Zdolnos¢ produkcyjna jest wielkoscig, ktéra wskazuje po-
tencjalne maksymalne mozliwosci produkcji przy jaknaj-
bardziej sprzyjajacych warunkach. Dla takich samych urza-
dzen i obiektow, niezaleznie od miejsca i warunkow w ja-
kich one sie znajduja, zdolno$¢ produkcyjna winna byc¢ ta-
ka sama.

\
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3) Konkretne warunki, w jakich znajduje sie dany obiekt czy
urzadzenie produkcyjne, nie sa uwzgledniane przy oblicza-
niu zdolnosci produkcyjnych. Uwzglednia sie je natomiast
przy planowaniu wielkosci wykorzystania zdolnosci pro-
dukcyjnej, na ktoérej opiera sie plan produkcji. Innymi sto-
wy powiemy, ze zdolnos¢ produkcyjna wskazuje ile mozna
wyprodukowa¢ na danym urzadzeniu w jaknajkorzystniej-
szych warunkach, plan produkcyjny natomiast mowi ile
powinno wyprodukowa¢ dane urzadzenie w danych kon-
kretnych warunkach. Przy takim rozumieniu zagadnienia
jest widoczne, ze zdolnos¢ produkcyjna wskazuje droge, po
ktorej powinno pojs¢ opanowanie techniki w perspektywie.
Planowany natomiast stopien wykorzystania zdolnosci pro-
dukcyjnej, a co za tym idzie plan produkcyjny wskazuje
jaka jest najwyzsza, realna do osiagniecia w danych kon-
kretnych warunkach, mozliwos¢ wykorzystania zdolnosci
produkcyjnych w danym planowym okresie. Stopien wy-
korzystania zdolnosci produkcyjnej, okreslajac praktyczne
mozliwosci produkcji, jest nie tylko podstawa dla ustala-
nia planow produkcyjnych na dany okres planowy, lecz
rownoczesnie podstawa dla zestawienia planu zamierzen
organizacyjno-technicznych majgcego na celu stopniowe,
lub calkowite opanowanie zdolnosci produkcyjnej w danym
okresie.

4) Roznica miedzy wielkos$cig zdolnosci produkcyjnej a wiel-
koscia jej wykorzystania stanowi rezerwe produkcyjna, sto-

Historia Chorzowskich

sunek natomiast wielko$ci wykorzystania zdolno$ci produk-

cyjnej do wielko$ci zdolnosci produkcyjnej nazywamy

wspotczynnikiem wykorzystania zdolno$ci produkcyjnej.

Wspolczynnik ten wyraza sie¢ w procentach.

5) Ustalone zdolnosci produkcyjne winny by¢ poddawane okre-
sowej np. corocznej rewizji. Ze wzgledu na staly postep
techniki i codzienne niemal osiagniecia racjonalizatorow
i przodownikéw pracy jest to konieczne, aby nie dopusci¢
do zjawiska, gdzie dany zaklad produkcyjny daje produkcje
w ilosci wiekszej anizeli jego ,zdolno$¢ produkcyjna®. Zja-
wisko takie $wiadczy, ze zdolno$¢ produkcyjna ustalona
w przeszlosci jest przestarzala i nie odpowiada istotne-
mu stanowi rzeczy na zaktadzie.

Oparcie metodologii traktowania i obliczania zdolnos$ci pro-
dukcyjnych o omoéwione w niniejszym opracowaniu zasady
pozwoli na unikniecie popeinianych dotychczas przy oblicza-
niu zdolnosci produkcyjnych btedow, jak rowniez przyczyni
sie niewatpliwie do ujawnienia rzeczywistej wielkosci ukry-
tych rezerw produkcyjnych.

Prace, jakie zostana przedsiewziete aby dokonac tego wiel-
kiego zadania, umocnia pozycje przemystu chemicznego jako
drugiego narodowego przemysiu w Polsce Ludowej i przyczy-
nia sie do zwiekszenia jego realnego wkiadu w ogdlnonarodo-
wa socjalistyczna gospodarke polska. Prace takie zostaly juz
przez resort przemystu chemicznego zapoczatkowane i beda
omowione w drugiej czesci niniejszego artykutu.

Zaktadéw Azotowych

W. Jackiewicz

661.5(438)

I. Poczatki rozwoju. Lata 1915—1922

‘W roku 1955 mija 40 lat od rozpoczecia budowy Zakladow
Azotowych w Chorzowie, ktére od roku 1927 byly jedynymi
tego rodzaju zakladami w Polsce i stanowia niewatpliwie dla
polskiej chemii kolebke syntezy nawozéw azotowych z po-
wietrza. 4 :

Jednoczesnie rok 1955 jest piecdziesigtym rokiem istnienia

przemystu syntezy zwigzkéw azotowych z powietrza, dzieki '

ktéoremu ludzko$¢ uniezaleznita sie od naturalnych ograniczo-
nych ilosciowo kopalin zawierajacych azot przyswajany przez
rosliny (gtéwnie od saletry chilijskiej) i ktory stworzyt nie-
ograniczone mozliwosci dostarczania glebom uprawnym waz-
nego skladnika — azotu.

Whplyw skladnika azotowego na intensyfikacje wydajnosci
gleby, ktora wiaze sie z zagadnieniem zapewnienia.wyzywie-
nia nowym liczniejszym pokoleniom ludzkosci, ilustruje ta-

Tabela 1
Lp. | Wyszczegblnienie Przyrost plonu Uwagi
nalt N

1 Pszenica 18 t ziarna + 40 t stomy
2 Jeczmien 2402 s + 30, .,
3 Owies 24 £7) 1) + 34 i) ”

4 Ziemnizgki 120 ,, + 40 ,, naci
S Buraki cukrowe 1505, =+ 190 ,, lisci

bela 1 podajaca w przyblizeniu wzrost plonéw na 1 t N do-
starczona glebie w formie nawozow sztucznych.

Zadanie zaopatrzenia rolnictwa w azot przyswajany przez
rosliny jest obecnie niewatpliwie naczelnym zadaniem naszego
Zakladu i CZP Syntezy Chemicznej; laczy sie ono rowniez
7 zagadnieniami zaopatrzenia rolnictwa w nawozy fosforowe
i potasowe. Wplyw rozwoju tych gatezi przemystu nawozow
sztucznych, a w szczegolnosci przemystu nawozéow azotowych
na intensyfikacje wydajnosci gleby w ostatnim stuleciu przed-
stawia tabela 2.

Pierwsza fabryka na swiecie, ktéra wykorzystuje jako suro-
wiec ,azotowy powietrze, powstala w roku 1905 w Piano ‘d1
Orta i wybudowana zostala przez Societa Italiana per la Fa-
bricazzioni dei Prodotti Azotati oraz powiazana byta z kapita-
tem niemieckim.

Byla to stosunkowo nieduza fabryka o zdolnosci produk-
cyjnej ca 700 t N zwiazanego'rocznie. Sposob produkcji amo-
niaku wg metody A. Frank i N. Caro (przedstawiony w reak-

ZA im. P. Findera w Chorzowie

cjach 1, 2, 3) powstal mniej wiecej 5 lat wczesniej niz pozniej-
sza metoda syntezy Habera-Boscha.

Tabela 2
Przecietny plon w kwintalach 1 ha gleby
N tomi :
- a}glr;ew 5 Obecnie
Lp. Wys'zcztegol-

NICAIC 7 7astosowa-
bez nawozu |bez nawozu i bt
sztucznego sztucznego | g0 nawozi

1 | Pszenica 12,6 30,5 37,0
2 | Jeczmien 12,9 225 32,8
3 | Owies 10,9 21,0 33,0
4 | Ziemniaki 80,0 141,0 221,0
5 | Buraki

cukrowe 150,0 320,0 416,0

Chorzowskie Zaklady Przemystu Azotowego, ktérych bu-

Ca0. + 3C ‘= CaCy + CO (1)
CaC2 + N2 = CaCNg SENE (2)
CaCNs + 3HsO = CaCOs + 2NHj3 )

dowe zainicjowalo towarzystwo akcyjne Bayerische Stickstoff-
werke AG w roku 1915, byly projektowane na ok. 20.000 t N
zwiazanego rocznie i powstawaly mniej wiecej réwnolegle
z Zakladami Azotowymi w Piesteritz, (zdolno$¢ produkcyjna
ca 30.000 t N zwiazanego rocznie) budowanymi przez te samd
spotke akcyjna.

Metode Habera-Boscha, ktora nalezy do tanszych sposobow
syntezy amoniaku mozna przedstawi¢ za pomoca nastepuja-
cych schematow reakcji:

C + HsO = CO + Hs (4)
CO + HsO = CO3 + Hy (5)

C + powietrze = COs + Ns (6)
Ny + 3Hs = 2NH3 (#)

W zwiazku z poteznym rozwojem syntezy zwiazkow azo-
towych z powietrza zmienily sie réwniez, aczkolwiek z duijm
opoznieniem, uktady procesow technologicznych w Chorzowié:
powstaly nowe wydziaty produkcyjne, modernizowano stare
oraz zmieniano asortyment wyrobéw gotowych.
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Pierwsza zastosowana w Zaktadach Chorzowskich techno-
logiczna metoda wigzania azotu z powietrza i otrzymywania
amoniaku oparta bvla na reakcjach metody Franka-Caro (patrz
rownanie 1, 2, 3).

Dalsza przerobka amoniaku na kwas azotowy przebiegala
katalitycznie w obecnosci siatek platynowych. Schemat gtow-
ny reakcji byl nastepujacy:

4ANHz + 502 = 4NO -+ 6H20 (8)

Odpowiednikiem tych gtéwnych reakcji technologicznych,
ktore byly podstawa budowy oraz funkcja tempa inwestycji,
byt stan organizacyjno-techniczny Zaktadu, ktéry administra-
cja polska przyjeta dopiero w poltowie roku 1922 od zarzadu
niemieckiego, chociaz pierwsza wojna Swiatowa skonczyta sie
w 1918 r.

Zaktad Chorzowski sktadal sie w tym okresie z Wydzialu
Karbidowego, posiadajacego 7 piecow karbidowych (tukowo-
oporowych) o zdolnosci produkcyjnej tacznie okoto 275 t kar-
bidu surowego na dobe, co odpowiadalo zdolnosci okoto
1200 t/mies/piec.

Produkcja karbidu w tej wysokosci, przebiegajaca wg re-
akcji (1), wymagata dziennych dostaw podstawowych surow-
cow: 22 wagonow koksu oraz okolo 32 wagonoéw wapna.

Energia elektryczna do piecow lukowo-oporowych zapew-
niona byta czesciowo (w ilosci ca 30.000 kW) z zewnatrz przez
pracujaca na bazie $laskiego wegla Gornoslaska Elektrownie
w Chorzowie. Brakujacq do produkcji karbidu moc w ilosci
ca 20.000 kW zapewniono sobie przez budowe wlasnej sitowni
z obiegiem kondensacyjnym, spalajacej mial weglowy i nape-
dzajacej dwa. turbogeneratory o mocy 10.000 kW kazdy. Wy-
produkowany karbid przepuszczano nastepnie z dodatkiem
fluorytu przez tamacze, walce i 7 mtynéw karbidowych, skad
za pomocya transporteréw $limakowych podawano maczke kar-
bidowa do piecowni, gdzie nastepowal proces azotowania wg
reakcji (2). Potrzebny do tej reakcji azot produkowano metoda
Lindego oraz metoda Franka-Caro. Oddziatl Lindego sktadat sie
z 5 agregatow, kazdy o zdolno$ci produkcyjnej 2000 Nm?/godz.

tacznie oddziat Linde mogl przerobi¢ dziennie ca
250.000 Nm3 powietrza (ktére bylo wstepnie oczyszczane) i do-
starczy¢ do procesu azotowania ca 178.000 Nm3 azotu. Urzadze-
nie Franka-Caro mogace przerobi¢ dziennie ca 50.000 Nm3 po-
wietrzg na azot i zuzywajgce w tym celu okoto 10 t koksu zde-
montowano przed rokiem 1922, gdyz nie udalo sie kierowni-
ctwu niemieckiemu pokona¢ trudnosci zwigzanych z regene-
re}ch surowca miedziowego. Sama reakcja azotowania prze-
blegal_a w 720 piecach azotniakowych, kazdy o pojemnosci 1 t
azotniaku,

Reakcja azotowania nie wymaga wiekszych ilo$ci energii
elektrycznej, ktora potrzebna jest tu tylko do zainicjowania
laczenia sie azotu z karbidem, a dalej przebiega samorzutnie
z dodatnim efektem cieplnym.

Czes¢ otrzymanego azotniaku po ochtodzeniu poddawano
dalszym procesom, jak zgniatanie, mielenie, odgazowywanie
za pomocag wody w atmosferze beztlenowej w celu roztozenia
resztek karbidu w gotowym azotniaku oraz olejowano w po-
dtuznych $limakach dla zabezpieczenia przed szkodliwym dla
zdro_wia pyleniem zarowno przy workowaniu jak i przy stoso-
Wwaniu gotowego produktu przez rolnikéw. Pojemno$é magazy-
lu na azotniak wynosita ca 75.000 t, tzn. mégt on pomiesci¢
0wczesng o$miomiesieczng produkcje.

Reszta produkowanego azotniaku, ktérej wysokosé zalezna
byta od sytuacji ekonomicznej na rynku, nie byla poddawana
Procesowi olejowania, a mozna ja bylo przerobi¢ na amoniak
na wydziale uszlachetniania wg reakcji bilansowej (3) w 40
autoklawach przy pomocy pary wodnej shizacej jako zrédio
wodoru,

.Pelr}a zdolnosé produkcyjna tego niewykonczonego przez
Niemcow urzadzenia wynosita 78 t surowego amoniaku na
dobe, co wymagaloby dziennego zuzycia 327 t azotniaku.

Na§tepnle amoniak surowy redestylowywano i cze$é jeqo
(V_V ilosci 25 t/dobe) mozna byto spali¢ katalitycznie w 36 ultle-
llaczach wg schematu reakcji (8) w celu uzyskania kwasu azo-
towego. W sklad niekompletnego urzadzenia do produkcji
kWas:u azotowego wchodzity oprécz utleniaczy wieze absorpcji
Wasnej oraz absorpcji alkalicznej prowadzonej za pomoca
r(_)th.oru sody. Otrzymany na wydziale uszlachetniania amo-
niak i kwas azotowy przy doplywie surowcow z zewnatrz (jak
9ips, siarczan sodu oraz soda kalcynowana) byl przerabiany
W niewielkich ilosciach na Wydziale Azotanéw na siarczan
?;ill(;’nu, azotan amonu, syntetyczna saletre chilijska i inne azo-

W sktad tego oddziatu wchodzity typowe obecnie urzadze-

lia, jak neutralizator HNO3 i NHs, odparowacze z préznia ba--

rometryczng i komorg grzewcza poza korpusem odparowacza,
zbiorniki na tugi i do konwersji soli, nucze filtracyjne, suszar-
nie powietrzne obrotowe z cyklonami, rozmaitego rodzaju
transportery slimakowe, tasmowe, pionowe, kubetkowe itd.
Ogodlna roczna zdolno$¢ tego niekompletnego w roku 1922 wy-
dziatu, liczac gotowe produkty w azocie zwigzanym, nie prze-
kraczala w poczatkach rozwoju Zakladu rzedu 1600 t/rok.

II. Okres miedzywojenny — lata 1922—1939

Trudnos$ci techniczne i formalne zwiazane z odbiorem Za-
ktadu Chorzowskiego z rak niemieckich ciggnety sie do r. 1930,
a owczesne Panstwo Polskie musialo w zwigzku z tym ptaci¢
odszkodowanie. Najpowazniejszymi przeszkodami w. rozwoju
Chorzowa w tych latach bylo:

a) Odciecie przez kapitat niemiecki od bazy wapna karbi-
dowego i utrudnianie w pierwszym' okresie do roku 1928 do-
staw artykutow technicznych.

b) Niski stan rozwoju krajowej produkcji wapna i eksploa-
tacji kamieniotoméw, ktérych nie mozna bylo wowczas nazwac
przemystem.

c) Brak wlasnej bazy krajowej przemystu maszynowego
i produkcji aparatury chemicznej i elektrochemicznej.

d) Zacofanie rolnictwa krajowego, co w warunkach ustroju
kapitalistycznego hamowato produkcje przemystowa. Stan za-
cofania kultury uprawy gleby obrazuje najlepiej zuzycie na-
wozow azotowych na 1 ha uzytkow rolnych, ktére przecietnie
w okresie przedwojennym wynosito $rednio okoto 0,6 kg azo-
tu. W latach najsilniejszego wzrostu konsumpcji nawozow azo-
towych przez rolnictwo, zuzycie to wynosilo ca 2 kg azo-
tu/l ha uzytkéw. Natomiast Niemcy i Holandia zuzywaty
w tym samym okresie odpowiednio: 13,0 kg azotu i 27,4 kg
azotu na 1 ha.

Dla dalszego uwypuklenia tej podstawowej trudnosci go-
spodarczej ustroju kapitalistycznego Polski przedwojennej
w rozwoju przemystu nawozow azotowych, trzeba doda¢, ze

Tabela 3
Zuzycie na 1 kg azotu
w NH,
Lp.| Wyszczegdlnienie Jed-. metoda cy-| metoda
nostki ; 3

janoami- syntezy

dowa INF ST IR
1 Energia elektrycz. kWh 16,0 2,6
2 Koks kg 3,3 25
3 Para kg 4,5 14,5
4 ‘Wapno kg 4,0 —
5 Elektrody kg 0,2 —

Przeliczajac energie elektryeczng i pare wg morm przemystowych
na wegiel otrzymamy normy zuzycia wegla ma kg N w NHgs:
dla metody cyjanoamidowej zuzycie rzedu 15,7 kg,
dla metody Habera-Boscha zuzycie rzedu 3,8 kg.

w roku 1933/34 pelna zdolno$é¢ produkcyjna Chorzowa i Mos-
cic wynosita ok. 70.000 t czystego azotu. Zdolnos¢ ta wykorzy-
stywana w sposob planowy pozwolitaby podnies¢ $rednie zu-
zycie azotu na 1 ha uzytkow z 0,6 kg do 2,8 kg.

e) Brak ze strony owczesnego rzadu mozliwosci finanso-
wych na prowadzenie we wiasciwym tempie celowej rozbudo-
wy i modernizacji Zaktadu. Dowodem tego jest inwestowanie
i konczenie w pierwszym okresie rozwoju zakladu wydziatu
zmydlania azotniaku pod ci$nieniem przebiegajacego wg re-
akcji (3) w celu uzyskania amoniaku do dalszego przerobu.

W tym okresie czasu na calym $wiecie projektowano i bu-
dowano zaklady oparte o metode Habera-Boscha (reakcje 4, 5,
6, 7), w wyniku ktoérej otrzymywano amoniak znacznie taniej
niz stosowang w Chorzowie do roku 1929 metode cyjanoamido-
wa (reakcja 3). Dla uwypuklenia réznicy w koszcie 1 t N
w amoniaku wyprodukowanym metoda cyjanoamidowa i me-
tada Habera-Boscha przytaczam tabele 3 obrazujaca w pIrzy-
blizeniu zuzycie podstawowych surowcow i energii.

" Z powyzszego omoOwienia zasadniczych warunkéw rozwo-
jowych Zaktadéw Chorzowskich w okresie lat 1922—1939 jas-
no wynika, ze Zaklady, a ogolniej przemyst syntezy nawozow
azotowych nie mial powazniejszych perspektyw rozwojowych
w Polsce przedwojennej, ktérej rozwoéj gospodarczy uzalez-
niony byt od kapitalu miedzynarodowego.

Tabela 4 obrazuje w interesujacy przyktadowy - sposob roz-
woj i zatamanie sie produkcji 6wczesnych Zaktadow Chorzow-
skich.
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Tabela 4. Wysokos¢ produkcji w procentach (produkcje
w r. 1929 przyjeto za 100
Aot Abota Ogblna Przecietna
. : produkcja | ilo$§é za-
Rok ‘Zwiazanego | zwigzanego : ;
w azotniaku |w amoniaku | 220t #Wia- triidnionych
zanego robot.
1924 100,0 0,0 27,5 1746
1925 100,0 0,0 435 1703
1926 100,0 0,0 62,0 2075
1927 100,0 0,0 76,5 2446
1928 100,0 0,0 89,5 2479
1929 94,5 5% 100,0 2886
1930 155 24,5 63,0 2255
1931/32
(15 m.) 52,5, 47,5 .50,0 1927
1932/33
(12 m.) 0,5 « 99,5 18,5 1470
1934/35 65,5 34,5 26,5 1600
1935/36 57,5 425 26,0 1627

Dla uzupelnienia tabeli 4 nalezy doda¢, ze w dazeniu do
podwyzszenia produkcji w Zaktadach Azotowych w Chorzowie
i w Moscicach w sierpniu 1933 r. nastapita fuzja dwoch przed-
siebiorstw i powstalo nowe przedsiebiorstwo pod nazwa
.Zjednoczone Fabryki Zwiazkéw Azotowych” w Moscicach
i Chorzowie.

Przedsiebiorstwo to objeto takze spotke akcyjna ,,Azot"
w Jaworznie. Mimo tej fuzji, ktéra dodatnio wplyneta na ob-
nizenie procentu kosztow administracji w ogélnym koszcie
produkcji, kryzys miedzynarodowego kapitatu nie pozwalal na
zwiekszenie produkcji. W roku 1934/35 laczna produkcja
ZFZA w Moscicach i w Chorzowie wyniosta 62 produkcji
samego Chorzowa z r. 1929, a w roku 1935/36 — tylko 60%b.

Wtiasciwie mozna powiedzie¢, ze od roku 1929 Zaktady
Chorzowskie przestaja sie rozwija¢ z braku powazniejszych

0GOLEM 50925 N . $rodkow na inwestycje,

i co spowodowane -jest

spadkiem - ilosciowym i

NT wartoSciowym  produk-
|

cji. Po fuzji w Mosci-

cach $rednie wykorzysta-

i || (L nie zdolnosci produkcyj-
”JI nych w Chorzowie az do

X roku 1939 nie przekracza

¢ 40%.

960

EEEER ZUZYCIE POKRYTE. PRIEZ CHORZOW Rys. 1 Ogolne

E ” ” " INNE FABR KRAJOWE zuz_ycie azotu

[m ~ " IMPORTEM ZAGRANCINYM — ‘pojecel®80 | e
1929

Zaniedbanie rozwoju przemystu syntezy zwiazkéw azoto-
wych odbija sie ujemnie na robotnikach, ktérzy sa zwalniani
z Zakladu i powiekszaja rzesze bezrobotnych. W okresie lat
1929 do 1933 zredukowano w Chorzowie okoto 1400 robotni-
kow.

Poza tym zaniedbanie to ma znaczenie powazniejsze i bar-
dziej szkodliwe dla kraju nastepstwa, poniewaz powoduje za-
cofanie rolnictwa i zmniejszenie wydajnosci z hektara oraz
wplywa hamujaco na rozwdj przemystu wapienniczego i ko-
ksowniczego.

Ograniczenie produkcji przemyslowej Zakladu, zmniejszo-
na konsumpcja energii elektrycznej, wplywata niekorzystnie
na sytuacje energetyki w skali krajowej.

Ogoblna rolnicza konsumpcja azotu i znaczenie Chorzowa
na'(jej tle uwypuklaja sie najlepiej w roku 1929, ktéry byl
rekordowym rokiem zuzycia nawozow azotowych w okresie
przedwojennym. Uwidoczniono to na rys. 1.

Przechodzac do omowienia technicznych osiagnieé¢ Cho-
rzowa w tak trudnych ekonomicznie warunkach rozwojowych
Zaktadu trzeba na wstepie podkresli¢, ze sa one wynikiem
duzej inwencji technicznej owczesnej kadry inzynieryjnej,
ktora czynita maksymalne wysitki w celu obnizenia wskaZni-

koéw techniczno-ekonomicznych produkcji, gdyz zawyzenie ich
grozito unieruchomieniem Zaktadu skutkiem nierentownosci'
i op6znieniem rozwoju przemystu w dziedzinie syntezy amo-
niaku i nawozow sztucznych.

Do poprawy wskaznikéw zuzycia w cyklu karbidowo-azot-
niakowym przystapiono przez zainwestowanie kapitatu w bu-
dowe 4 wapiennikoéw szybowych z mechanicznym zatadunkiem
i wyladunkiem kamienia wapiennego na hatde. Zdolno$¢ tqcz-
na tego zespolu wystarczala na pokrycie zapotrzebowania wap-
na do produkcji. Bezposredni nadzoér nad produkcja wapna
i $cista kontrola jakosci kamienia wapiennego gwarantowaty
surowiec do produkcji karbidu o doskonatej jakosci.

Sprawe jakosci koksu rozwigzano przez umowy z koksow-
niami, w ktorych koks dla karbidu chorzowskiego podlegat
specjalnej obrobce. Rowniez poklady wegla przeznaczone do
koksowania dla Chorzowa byly selekcjonowane, szczegodlnie
pod wzgledem zawarto$ci popiotu. Poza tym postawiono nowy
piec karbidowy o mocy 14 MW, rozbudowano wtasna silownie
przez postawienie kompletnego turboagregatu o mocy
20.000 kW i uzyskano laczna moc witasna 40.000 kW. Na od-
cinku azotniaku rozbudowano stara piecownie o 350 piecach
oraz przebudowano 420 sztuk starych poniemieckich piecow
o pojemnosci 1 t na piece o pojemnosci 2 t, poza tym posta-
wiono jeden kompletny agregat systemu Lindego o zdolnosci
produkcyjnej okoto 2000 Nm¥/godz czystego azotu wraz z kom-
presorem do produkcji tlenu o wydajnosci 60 Nm3/godz oraz
szereg innych urzadzen, jak miyny karbidowe, azotniakowe,
urzadzenia transportowe itp.

‘W wyniku tych wysitkéw osiagnieto na cyklu karbidowo-
azotniakowym takie wyniki, Ze polski azotniak byl przez pe-
wien czas najlepszy i najtanszy na $wiecie. Trzeba podkresli¢,
ze wyniki te uzyskano w warunkach niewykorzystania istnie-
jacych zdolnosci produkcyjnych, co liczhowo obrazuje tabela 5

Tabela 5. Podstawowe wskazniki cyklu karbidowo-azotnia-

kowego
Lp.| Surowiec Produkt Jednostki  [Wskaznik| Rok
1 | Koks Azotniak kg/t N zw. 2296,7 1928
2 | Koks Karbid kg/t 626,9 | 1928
3 | Elektrody | Karbid kgt - 37,01 | 1928
4 | Wapno Karbid kg/t 941,0 1928
5 | Azot wolny | Azotniak Nm?/t N zw. | 2070 1928
6 | Energ. el. | Azotniak kWh/kg N zw. 13,82 . | 1928
7 | Wegiel Energ. el. | kg/kWh 1,06 | 1928

obejmujaca podstawowe wiskazniki decydujace o koszcie wy-
tworzenia azotniaku z okresu rozwoju Chorzowa.

Cykl wydzialéw chemicznych, obejmujacych produkcje
amoniaku, kwasu azotowego i azotanow, réwniez znacznie sig
zmienit i wzbogacil w nowe asortymenty produkcji po przeje-
ciu przez administracje polska.

Decydujaca sprawa dla dalszego rozwoju Zakladow byla
likwidacja w roku 1928 starej, nigdzie w Europie nie stosowa-
nej i przez Zaklad doinwestowanej w latach 1922 i 1925, me-
tody produkcji NH3 droga reakcji (3) oraz uruchomienie w ro-
ku 1929 syntezy amoniaku na bazie koksu poprzez gaz wodny
wg reakcji (4, 5, 6, 7).

Po ukonczeniu pierwszego ciagu syntezy zdolno$¢ Chorzo-
wa wynosita 25 t NHs/24 godz; do 1936 r. ukonczono drugi
ciag syntezy i zdolno$¢ wzrosta do okoto 15.000 t NHjs/rok.

Maksymalne wykorzystanie tych zdolnoéci w okresie przed-
wojennym wynosito zaledwie ca 60%o.

W zwolnionym budynku rozkladni azotniaku na amoniak
zainstalowano w roku 1929 na bazie syntetycznego NHj apa-
rature wg pomystu i metody polskich inzynier6w do produkcji
sody i salmiaku oraz weglanu amonu. :

Reakcja tego cyklu ujeta schematycznie przedstawia Si€
nastepujaco:

2NH3; + 2H.O + 2COs = 2NH4HCO3 ©)

2NH4HCO; + 2NaCl = 2NaHCO3 + 2NH4Cl (10)
wymrazanie przy 5—7°C

2NaHCO3; = NaCO3 + COs + H20 (11)

‘W oparciu o wlasna sode rozwineto znacznie produkcje
azotanu sodu na drodze reakcji zobojetniania, a w roku 1932
produkcje saletry potasowej droga konwersji tugu NaNO3
7 solami potasowymi.
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Oprocz tego na bazie salmiaku rozpoczeto wysoce ekono-
miczna dla Zaktadu wykorzystujaca odpadki produkcje nawo-
;u wapnamonu, chetnie nabywanego przez plantatoréw bura-
ka cukrowego. Oprécz opanowywania nowych proceséw tech-
nologicznych zwiekszono zdolno$¢ produkcji saletry sodowej

7 5—7 t/dobe do 40 t/dobe oraz rozbudowano oddzial saletry

amonowej do zdolnosci okoto 80 t NH4NOs/dobe. Niezaleznie
od tego doinwestowano i zmodernizowano produkcje HNO3
na platynowym katalizatorze osiagajac zdolno$¢ roczna pro-
dukcji 15.000 t. HNOg/dobe.

Wykorzystujac tug obiegu alkalicznego (Na2CO3) wiez ab-
sorpcyjnych dla tlenkéw azotu opracowano i rozwinieto w ro-
ku 1933 produkcje azotynu sodowego.

Ogodlnie obserwujemy w Zakltadach Chorzowskich, ktérych
rozwoj zostat zahamowany po roku 1929 wskutek kryzysu i za-
cofania rolnictwa krajowego, wyrazna tendencje przestawia-
nia sie na produkcje chemikaliow przemystowych.

III. Okres okupacji — lata 1939—1945

Charakterystyke przebiegu produkcji w latach okupacji
w porownaniu z okresem przedwojennym podano w tabeli 6.
W latach okupacji eksploatowano szczegoélnie prawie bez
remontow cykl karbidowo-azotniakowy, wyzyskiwano pelne

Tabela 6. Wysokos¢ produkcji azotu zwiazanego w latach
1940—1944 w procentach (produkcje w r. 1929 przyjeto za 100)

Wyprodukowano 1940 | 1941 | 1942 | 1943 | 1944
Zwigzanego azotu w azot-
niaku 7350 1=70:05 [ S61108 857051 51,5
Zwiazanego azotu w amo-
piaku 27,0 | 30,0 | 39,0 | 43,0 | 48,5
Ogélna produkcja azotu
ZWigzanego 93,5 | 92,0 | 94,0 | 96,0 |100,0

instalowane przed wojna i niewykorzystywane zdolnoéci pro-
dukcyjne wydzialow chemicznych. Niezaleznie od tego hitle-
rowskie Niemcy cierpiac w czasie wojny na niedob6r azotu
zdecydowaty sie doinwestowac trzeci ciag syntezy amoniaku
I postawity trzeci kompresor o wydajnosci okoto 23 t
NHs/dobe, trzeci absorber CO i konwerter amoniaku, moder-
nizujac nieco mycie miedziowe i wodne. W rezultacie w ro-
ku 1943 nastapil przyrost zdolnosci produkcyjnej rzedu 75—8,0
t NHs/dobe. Poza tym postawiono instalacje do produkcji kwa-
su azotowego stezonego o zdolnosci okoto 62 t HNOgs/dobe oraz
zastapiono stare utleniacze przez 5 nowoczesnych typu Bamag.

Rozwinieto réwniez produkcje sprezonego azotu, powietrza
i ciektego tlenu. Sitownia zakladu zostata takze rozbudowana
przez postawienie 5 kotléw na py! weglowy i ci$nienie robo-
cze 40 atn oraz przez zainstalowanie turbogeneratora o mocy
nominalnej 25.000 kW. ;

Wskazniki zuzycia podstawowych surowcéw osiagano
macznie gorsze od polskich przedwojennych, czeSciowo ze
wzgledu na gorsza jako$¢ surowcéw, czesciowo ze wzgledu
na'opor zalogi. Zatoga sktadata sie w duzej mierze z jencow
WO]AenI:iYCh roznych narodowosci, jak Rosjanie Anglicy, Fran-
cuzi itd.

IV. Okres po wyzwoleniu — lata 1945—1955

W latach 1945—47 Chorzow by, podobnie jak po pierwszej
Wojnie swiatowej, jedynym Zaktadem w Polsce wykorzystuja-
Cym azot z powietrza. :

Ustréj socjalistyczny zmienit catkowicie uktad stosunkow
ekonomiczno-politycznych w kraju, szczegoélnie w przemysle
Syntezy chemicznej, stwarzajac niespotykane w ubiegtych la-
tach perspektywy rozwojowe tej podstawowej gatezi przemy-
sty narodowego.

Pe.:.rspektywy‘te W poréwnaniu z formami i warunkami pro-
dlllfcjl Chorzowa w ustroju kapitalistycznym, ktére doprowa-
d;lly do zatrzymania rozwoju Zaktadéw i obnizyly tak niewiel-
klhw Polsce przedwojennej potencjal przemystu syntezy che-
licznej, daja sie okreslic w sposéb nastepujacy.

a) Przed Zakladami Chorzowskimi i przed calym przemy-
slem syntezy nawozéw sztucznych z powietrza otwarta zosta-
1'6 praktycznie nieograniczona mozliwo$é wyzyskiwania istnie-
Jacych mocy  produkcyjnych i inwestowania nowych mocy
Zgodnie z narodowym 6-letnim planem gospodarczym i-nastep-
Iymi planami opartymi o planowa polityke Partii i Rzadu,
Zmierzajaca do likwidacji zacofania w rolnictwie, miedzy inny-
my d~rogq podniesienia plonéw z hektara przez znaczne zwiek-
Szenie konsumpcji azotu wlasnej polskiej produakcji.

W roku 1955 zgodnie z planem 6-letnim przewidziany jest
wysiew nawozéw azotowych w ilosci okoto 10 kg N zwig-
zanego na 1 ha uzytkéw rolnych oraz catkowita likwidacja im-
portu nawozéw. W roku 1960 planowany wysiew wyniesie
20 kg N zwigzanego na 1 ha uzytkéw rolnych oraz przewiduje
sie catkowita likwidacje importu nawozow. Sredni wysiew
przed wojna wynosit 0,6 kg N zwigzanego na 1 ha.

b) Konsekwentnie realizowany ogo6lnonarodowy wysitek
podniesienia techniki uprawy gleby dla Zakladéw Chorzow-
skich i catego poteznie inwestowanego przemystu syntezy na-
wozéw sztucznych z powietrza oznacza w perspektywie stata
tendencje wzrostu konsumpcji azotu w kraju powyzej zainsta-
lowanych mocy produkcyjnych.

Taka sytuacja rozwojowa jest wysoce korzystna dla roz-
woju narodowego przemystu i przesadza generalnie rowniez na
przyszlose rentownos$¢ produkcji opartej w cato$ci na surow-
cach krajowych. :

c) Dzieki traktatowi przyjazni z ZSRR z dnia 21.4.1945 oraz
traktatom z krajami demokracji ludowej, a takze skutkiem
rozwoju wlasnego narodowego ciezkiego przemystu maszyno-
wego, elektrotechnicznego i budowy aparatury chemicznej ma-
my zabezpieczone zaplecze techniczne dla realizacji projekto-
wanych inwestycji w przeciwienstwie do okresu przedwojen-
nego, kiedy to kapitat niemiecki utrudnial dostawy urzadzen
produkcyjnych i artykutéw technicznych nie wyrabianych
w kraju, np. aparatura chemiczna ciagu amoniakalnego, pompy
i silniki o duzej mocy, elektrody weglowe itp.

‘W wyniku tych nowych stosunkéw gospodarczych rozwdj
Zaktadow Chorzowskich za ubiegte dziesieciolecie ksztaltowat
sie w porownaniu z rekordowym rokiem produkcji w okresie
przedwojennym (1929 r.) w spos6b podany w tabeli 7.

Tabela 7 Produkcja azotu zwiazanego w latach 1945—1955
w procentach (wysokos$¢ produkcji w r. 1929 przyjeto za 100)

Produkcja azo- | Produkcja azo- | Globalna pro-

Rok tu zwiazanego | tu zwiazanego | dukcja azotu
w azotniaku w amoniaku Zwiazanego

1945 475 52,5 48,0
1946 62,5 37,5 84,0
1947 62,5 37,5 102,0
1948 68,0 32,0 124,0
1949 68,0 32,0 130,0
1950 69,5 30,5 134,0
1951 71,0 29,0 129,5
1952 66,0 31,0 120,0
1953 67,0 33,0 131,5
1954 64,5 35,5 128,0
1955 55,5 445 166,0

Oczywiscie warunki polityczno-gospodarcze oméwione wy-

~zej w punktach (a, b, ¢) same przez sie nie decyduja o rozwoju

Zaktadu i przemystu; decyduje o tym czlowiek i jego stosunek
do produkcji.

Mozemy $miato stwierdzi¢, opierajac sie na wynikach pro-
dukcyjnych, ze Zaklady Chorzowskie w woj. stalinogrodzkim
posiadaja $wiadoma, zdyscyplinowana i ofiarng zatoge robot-
nicza, ktéra w realizacji planow produkcyjnych widzi popra-
we swojego bytu.

Razem z zatoga nadajac jej kierunek techniczny staneli
réwniez w ciezkim produkcyjnie roku 1945 pozostali w kraju
polscy przedwojenni inzynierowie i technicy. Walka o maksy-
malne wyzyskanie zdolnosci produkcyjnych zaniedbanego pod
wzgledem remontu Zakladu, polaczona z nie zawsze rytmicz-
nymi i o dostatecznej jakosci dostawami surowcow i mate-

riatéw pomocniczych, wyksztalcila nowy typ kierownikow pro-

dukcji. Chorzéw stat sie ,kuznig kadr” dla catego silnie in-
westowanego i odbudowujacego sie przemysiu syntezy.

Z chorzowskiej zalogi wywodza sie inzynierowie, ktorzy
w Biprochemie brali udzial w projektowaniu i budowie gigan-
ta polskiej syntezy Kedzierzyna oraz w ekspertyzach przy od-
budowie i uruchomieniu zdewastowanego przez okupanta Za-
kladu w Tarnowie, ktory podjat produkcje w roku 1947. Row-
niez kwalifikowani robotnicy z Chorzowa delegowani byli i sa
nadal przy rozruchu dalszych ciggow syntezy w Kedzierzy-
nie.
Chorzéw ma takze swo6j wklad mysli inzynierskiej i inwen-
cji robotniczej w projektowanie i uruchomienie w roku 1954
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wielkiego pieca karbidowego, pracujacego metoda ciagla
w Os$wiecimiu. Z kadr inzynierskich Chorzowa wyodrebnit sie
w roku 1952 Oddziat Instytutu Syntezy Chemicznej rozwigzu-
jacy w laboratoriach badawczwych skomplikowane problemy
produkcyjne. Rozwinieto np. produkcje aldehydu octowego
i octanu etylu, opracowuje sie sposoby ulepszenia katalizato-
ra do syntezy NHj3 i zmniejszenia zuzycia cennych elektrod
oraz innych podstawowych surowcow. Rowniez w oparciu
o kadre inzynierska Chorzowa wybudowano kolo Zakladow
i uruchomiono po wyzwoleniu szkole zawodowa i technikum
przemysitu chemicznego obliczone lacznie na okolo 600 stucha-
czow i uczniow. Ze szkoly tej wychodza przygotowani do pra-
cy w przemysle chemicznym kwalifikowani $lusarze i aparato-
wi oraz technicy-chemicy do remontéw i normowania.

Oprocz tego inzynierowie chorzowscy zajmuja kierownicze
stanowiska w administracji przemystu w Centralnym Zarzadzie
Przemystu Syntezy Chemicznej i innych jednostkach oraz w re-
sorcie MPChem., w ktorym chorzowianinem jest réwniez Pod-
sekretarz Stanu mgr inz. A. Kowalski.

Niezaleznie od tego inzynierowie Zakltadow wraz z kwa-
lifikowanymi majstrami i robotnikami warsztatow mechanicz-
nych wykonywali dla wlasnego Zaktadu caly szereg prac za-
czynajac od projektu i dokumentacji, a skonczywszy na wy-
konaniu aparatury i rozruchu, wszystko we wilasnym zakresie.

Z najwazniejszych tego typu osiagnie¢ trzeba wymienic:

1. Odbudowa i uruchomienie w roku 1946 caltkowicie przez
Niemcow zdewastowanej aparatury przedwojennej instalacji
do produkcji HNO3 metoda cisnieniowa. Niemcy nie eksploa-
towali tej apartury ze wzgledu na wysokie zuzycie katalizato-
ra platynowego, bardzo trudno dostepnego w okresie bloka-
dy wojennej.

2. Budowa w roku 1946/47 nowej instalacji do produkcji
KNO3 niestosowang przed wojna metoda konwersji z KCI.
Montazu i uruchomienie tej instalacji dokonano w rekordo-
wym tempie 6 tygodni. Dzieki temu osiagnieciu zazegnano
niebezpieczenstwo ograniczenia produkcji kopaln $laskich, kto-
re powstalo w skutek odmowy dostaw KNO3 z Francji.

3. Przebudowa w roku 1948 pieca karbidowego starego na
nowy pracujacy metoda ciagta o mocy 80 MW. Szczegoly
konstrukcyjne pieca spotkaty sie z uznaniem ekspertow ra-
dzieckich; polegaly one na oryginalnym rozwiazaniu dopltywu
pradu do elektrod, umozliwiajacym latwe przesuwanie cho-
monta po elektrodach. : &

4. Budowa i uruchomienie w roku 1947 nowej instalacji
do produkcji NaNOs, co powiekszylo mozliwosci eksportowe,

5. Ciagta rozbudowa generatorowni do produkcji gazu su-
rowego, przy ktoérej stosowane sa polskiej konstrukcji genera-
tory typu ,Chorzéw' z oryginalnym, nie spotykanym w litera-
turze $wiatowej napedem hydraulicznym rusztu.

6. Remont w styczniu 1955 r. wielkiego kompresora ttoko-
wego o wydajnosci 14.000 m3 gazu/godz. o mocy 3.200 kW
i zdolnosci produkcyjnej okoto 2,8 t NHs/godz. dostarczonego
przez firme szwajcarska. Przeprowadzenie tego remontu we
wiasnym zakresie umozliwia przekroczenie planu produkcji
w 1955 r. Remontu tego nie chcieli sie podja¢ fachowcy szwaj-
carscy przybyli na miejsce wskutek reklamacji dostawy przez
zaklad. :

Oprocz rozbudowy we wilasnym zakresie w ciggu minio-
nych dziesieciu lat, cykl karbidowy wzmocniony zostal przez
ukonczenie w roku 1947 budowy dwoch piecow karbidowych
oraz przez postawienie w 1. 1949 duzego kompletnego turbo-
agregatu typu BBC.

Cykl syntezy amoniaku i jego dalszej przerdbki zostat row-
niez powaznie zainwestowany i w roku 1955 uruchomiono
czwarty kompletny ciag produkcyjny syntezy, gléwnie w opar-
ciu o aparature produkcji krajowej projektowanej przez Bi-
prochem.

Poza tym przygotowano projekty i niektére instalacje dla
dalszej rozbudowy. Rowniez w ostatnim roku planu 6-ciolet-
niego uruchomiono na tym cyklu nowa instalacje do produk-
cji HNOz metoda ci$nieniowa.

Rozwdj Zakladow Chorzowskich w ostatnim dziesieciole-
ciu uwypukla najlepiej poréwnanie rekordéw ilogciowych pro-
dukcji za ubieglte czterdziesci lat istnienia fabryki. Przedsta-
wiono to na rys. 2, w ktéorym wysokosé¢ produkcji w roku 1929
przyjeto za 100%.

Przy tak znacznej rozbudowie zdolnosci produkcyjnych Za-
ktady Chorzowskie w ramach wtlasnego otrzymywanego z Mi-
nisterstwa funduszu inwestycyjnego przeznaczyly powazne

sumy na inwestycje o charakterze socjalnym, budujac i uru-.

chamiajac w ciagu minionego dziesieciolecia stotowke dla za-
logi, 2 duze gmachy mieszkalne dla okolo 60 rodzin, hotele
robotnicze w Michatkowicach i Dom Mtodego Robotnika dla
okoto 600 oséb, nowoczesna taznie z natryskami, parowka itp,,
ktora moze obstuzy¢ 3000 robotnikow. Wyposazono nowoczes-
ny gabinet rentgenologiczny, dentystyczny itp. °

Wokoét Zaktadu grupuje sie caly szereg organizacji, miedzy
innymi Koto SNTITChem, Klub Techniki i Racjonalizacji, gru-
pujacy racjonalizatorow produkcji, ktérzy w roku 1954 zglo-
sili 442 wartoSciowe pomysty racjonalizatorskie, przynoszace
Zakladom Chorzowskim oszczednosci rzedu 5.000.000 zi.

Najblizsze perspektywiczne problemy rozwojowe Chorzowa
mozna uschematyzowaé¢ w sposob nastepujacy:

1. Dalsza rozbudowa syntezy NHg i jednostek do produkcji
saletrzaku i sztucznej saletry chilijskiej, co w polaczeniu z roz-
budowa i budowa nowych zakladow w Polsce powinno w mo-
zliwie niedlugim czasie ograniczy¢ malo rentowna z punktu
widzenia przemystu droge dostarczania azotu glebie poprzez
cykl karbidowo-azotniakowy.

Zalozenia planu 5-letniego, przewidujace udziat azotniaku
w krajowej puli nawozow sztucznych w roku 1960 w wyso-
kosci 9% ogolnego bilansu N, powinny by¢ obnizone przy
praktycznej realizacji. Z rozbudowa syntezy laczy sie takze

%,
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Rys. 2. Maksymalne roczne ilo$ci azotu zwigzanego wyprodukowane
przez ZA. im. P. Findera w Chorzowie

problem wykorzystania siarki zawartej w przerabianym koksie
i argonu, ktory wystepuje w gazie obiegowym syntezy w dos¢
znacznym procencie.

2. Ograniczenie produkcji azotniaku dla celéw rolniczych
z podniesieniem zawartosci N w gotowym produkcie, potaczo-
ne z inwestowaniem funduszéw w nowe oddzialy produkcyjne,
przerabiajace rentownie azotniak na produkty potrzebne w kra-
ju, np. dwucjanodwuamid, ktéry jest surowcem wyjsciowym
do produkcji tworzyw sztucznych melaminowych, lub inne,

ktérych: budowa chemiczna oparta jest o wiqzanie azotu
7z weglem.
Problem technologiczno-ekonomiczny najrentowniejszego

wykorzystania azotniaku, mimo wytyczenia zasadniczego kie-
runku, jest w dalszym ciggu wdziecznym polem do pracy dla
naukowcoéw z uwagi na celowosé¢ dalszego wykorzystania pel-
nych i duzych zdolnosci produkcyjnych tego wydziatu.

3. Problem oddzialu sody i salmiaku, ktéry dojrzewa do
decyzji, zatrzymania produkcji wzglednie zwiekszenia inwe-
stycji tego oddzialu, co polaczone jest z koniecznoscia wzno-
wienia produkcji wapnamonu z tugéw odpadkowych i rozsze-
rzenia zbytu na salmiak.

Za utrzymaniem i rozwinieciem produkcji sody i salmiaku
przemawia bezwzglednie fakt, ze jestesmy jedynymi produ-
centami salmiaku w Polsce oraz wykorzystujemy do tej pro-
dukcji bez kosztu wlasnego gazy zawierajace gtéownie CO2
i wpuszczane w duzych ilo$ciach w powietrze na stacji.ab~
sorpcji gazu skonwertowanego w cyklu syntezy amoniakl
(w dalszej rozbudowie).

W celu wykorzystania tego ogromnego zréodta COz inwe
stuje sie Tozbudowe produkcji NH4HCOg3 i mozna rozwingc
produkcje suchego lodu lub inna.

4, Zagadnienie asortymentow produktow przemyslowyt;h na
tle obecnej sytuacji gospodarczej w kraju nie jest specjalnie
palacym problemem dla Zakladu, nalezy jednak podkresli¢
fakt ograniczenia asortymentéw produkcji w poréwnanit in
lat ubiegtych. Nie produkujemy mianowicie obecnie nawozow
mieszanych (jak supertomasyna, supertomasyna azotniakowa):
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wapnamonu oraz saletry wapniowej, chlorku amonu sublimo-
wanego i kwasu azotowego chemicznie czystego. Nowych asor-
tymentow produkcji nie rozwinelisSmy.

5. Problemy karbidowni w obecnym cyklu azotniakowym
polegaja w pierwszym rzedzie na technologiczno-ekonomicz-
nym uregulowaniu optymalnej procentowosci karbidu, przy
xtorej wydajnos¢ pradowa jest najwyzsza i ktéra daje karbid
azotujacy sie po zmieleniu z dostateczna wydajnosciag. Wy-
dajno$¢ pradowa w duzym stopniu zalezy od procentowego
udziatu potkoksu w surowcu weglono$nym i od jego jakosci.

Nalezy poza tym zainwestowa¢ fundusze na karbidowni
w celu modernizacji piecéw, miedzy innymi w urzadzenia do
automatycznego przerzutu faz oraz na watomierze fazowe, co
powinno poprawic wydajnos¢ piecow karbidowych i polep-
szy¢ znacznie cosg, ktérego warto$¢ najczesciej osiagana lezy
ponizej 80, przez co zaklad narazony by¢ moze na powazne
przekroczenia kosztow w zwiazku z zarzadzeniem PKPG
7 1954 r. o nowej tabeli oplat za energie elektryczna. Szybkie-
‘go T0zWigzania wymaga réwniez odgazowanie piecow.

6. W zwiazku z projektowanym przejsciem na ciggach syn-
tezy na kompresory o napedzie wylacznie elektrycznym, nale-
iy rozwazy¢ mozliwos¢ postawienia odpowiedniej mocy turbo-
agregatu przeciwpreznego dajacego odlot rzedu 1,0 — 1,5 atn
w celu ekonomicznego zaspokojenia zapotrzebowania pary ni-
sko preznej na konwersji gazu surowego.

7. Nalezy ponownie przedyskutowaé¢ problem obrotu to-
warowego z rolnictwem nawozami sztucznymi bez opakowa-
nia (np. saletrzakiem). Dla Zaktadu ma to znaczenie ekonomicz-
ne rzedu okoto 3,5%% kosztu fabrycznego produktu, a w skali
ogolnokrajowej zmniejsza zapotrzebowanie na papier, ktére —
biorac pod uwage planowane przyrosty mocy produkcyj-
nych — bedzie znacznie wzrastac.

8. Nalezy wypowiedzie¢ bezwzgledng walke o polepszenie
wskaznikow techniczno-ekonomicznych, w szczegoélnosci norm
zuzycia surowcow i materialéw pomocniczych decydujacych
o technicznym koszcie wytworzenia. Problem ten taczy sie
jednak z poprawieniem stanu ilo$ciowego i jakosciowego
kierowniczej kadry technicznej oraz ze zwigkszeniem wyma-
gan jako$ciowych od dostawcow surowcoéw. Powolane w tej
sprawie na podstawie Uchwaly Rzadu komisje surowcowe nie
daja zadowolajacych efektéw z powodu uszczuplenia i prze-
pracowania kadry technicznej. W tej sprawie oczekujemy
rowniez zwiekszonej pomocy Instytutu w latach nastepnych.

9. Nalezy rowniez zorganizowa¢ we wilasnym zakresie kon-
sekwentng i bezkompromisowa walke o poprawe warunkow
bezpieczenstwa i higieny pracy na naszym Zakladzie. Stan ten
jest u nas nie zadowalajacy i w ostatnich latach nie ulega po-
prawie.

Oczekujemy w tej sprawie zainteresowania i pomocy PAN,
ktoéra ostatnio wytonita wielki blisko 600-osobowy zespél nau-
kowcow, pracujacych nad dlugofalowym planem Goérnoslas-
kiego Okregu Przemyslowego. Plan ten po zrealizowaniu ma
poprawi¢ miedzy innymi warunki higieny i bezpieczenstwa
pracy na zakladach Slaska oraz przeobrazi¢ ogo6lne warunki
zdrowotne calej ludnos$ci zamieszkujacej najwiekszy w Polsce
okreg przemystowy.
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Zagadnienia typizacji przy projektowaniu laboratoriéw
I. Typowy modut i jego wyposazenie

727.5:389.6

Budynek laboratoryjny ze wzgledu na specyficzne wyma-
gania catkowicie odbiega od szablonéw budowlanych stoso-
wanych do budynkéw mieszkaniowych, biurowcow, hal fa-
brycznych itp. Chemik wymagajacy jak najobfitszego i jak naj-
bardziej uniwersalnego wyposazenia w swym laboratorium
z reguly napotyka brak zrozumienia w sSrodowisku budowla-
nym. W ramach projektu wstepnego budynku wymagania che-
nika sa pozornie uwzgledniane, gdyz projekt taki albo nie
obejmuje instalacji, albo traktuje je nader powierzchownie.
-Dopiero przy przejéciu od projektu wstepnego do opracowania
te§hnicznego wystepuja najwieksze trudnosci i sprzecznosci.
Wéwcezas dopiero chemik dowiaduje sie, ze musi zrezygnowac
z tych czy innych udogodnien, poniewaz w danym miejscu do-
prowadzenie instalacji kolidowaloby z podciggami, stupami,
lub przewodami wentylacji itp. g

Autor w swej praktyce zmuszony jest przedstawia¢ spe-
§yﬁczne wymagania laboratoriow coraz to innemu zespolowi
inzynieréw budowlanych w coraz to innym biurze projekto-
wym. Kazdy zespot zetknawszy sie z problemami laboratorium
lozwigzuje je po swojemu, lepiej lub gorzej, ale w kazdym
wypadku albo powstaje konieczno$¢ zrezygnowania z tych
Czy innych zyczen chemika, albo wzrastaja trudnosci przysz-
lyph wykonawcow budynku przez rézne komplikacje w roz-
Wigzaniu.

Dzi§ buduje sie w kraju tak wiele laboratoriéw i tak wiele
Popelnia sig przy tym bledéw, ze konieczne jest radykalne
Przezwyciezenie podstawowych trudnosci przez opracowanie
Iozwigzania ogdlnego, mozliwie uniwersalnego, ktére utatwi
dalsze projektowanie konkretnych obiektéow laboratoryjnych.
Autqr od dawna podjat te prace i prowadzit ja obok projekto-
Wania réznych laboratoriow przemystowych. W stanie obec-
nym data ona juz konkretne wyniki, ktére pozwalaja na za-
I"”Ioponowanie pewnego rozwiazania do przyjecia jako typo-

e.

Praca sktada sie z dwoch cze$ci. Pierwsza cze$¢ obejmuje
Opracowanie typowego modulu laboratoryjnego pod katem
Widzenia chemika i jest tre$cia niniejszego artykulu. Druga,
stanowiaca tres¢ nastepnego artykutu*), omawia rozwiazanie
——————

%) Artykut ,,Zagadnienia typizacji przy projektowaniu laborato-
méw II — Typowy modul w rozwigzaniu budowlano-instalacyjnym*
ukaze sie¢ w jednym z nastepnych zeszytéw.

W. Hennel

budowlano-instalacyjne, oparte na czes$ci pierwszej jako na
zatozeniach. Zar6wno wymagania jak i rozwiazania omawiane
w tych artykulach sa dostosowane do warunkow wspotczesne-
go budownictwa szybkiego i oszczednego z tworzyw dostep-
nych w kraju i dotycza laboratoriow roéznych galezi przemy-
stu, lecz nie laboratoriow dydaktycznych.

Typizacja modutu laboratoryjnego

Zamiast zrezygnowa¢ z wymagan chemika w celu ulatwie-
nia rozwigzania budowlanego, mozna cel ten osiggna¢ przez
wlasciwe uporzadkowanie tych wymagan. Jest to droga do
typizacji. Z reguly nie moze by¢ mowy o typizacji laborato-
ri6w w calosci, gdyz réoznorodnos$¢ zadan wymaga rozmaitosci
rozwigzan. Jednakze mozliwe jest opracowanie typowej jed-
nostki elementarnej, z ktorej skladaja sie laboratoria nawet
znacznie roznigce sie od siebie wielkoscig i zadaniami. Jednost-
ka taka nazywa sie modutem.

W pracy J. Minczewskiego i K. Tuszynskiego ') podana jest
doskonala definicja pojecia modulu laboratoryjnego.

Cechami modutu laboratoryjnego sa przede wszystkim jego
wymiary oraz jakos¢, ilos¢ i lokalizacja jego wyposazenia, jak
rowniez sposob jego wykonczenia. Zmiana jednej cechy, np.
wymiaru, czy sposobu ustawienia zasadniczego stolu, wymaga
zmiany innych cech. Wzajemne powigzanie cech jest tak
wszechstronne i tak skomplikowane, ze trudno ustali¢, ktére
tu sa ,zmienne niezalezne". Stad wynika trudno$¢ metodycz-
na: od czego nalezy zacza¢ rozumowanie majgce doprowadzic¢
do kolejnego ustalenia wszystkich cech. Z praktyki w projek-
towaniu laboratoriéw wynika, ze nalezy zacza¢ od kwestii pod-
logi. 4 ;

‘W dawnych laboratoriach z reguly prowadzono wszelkie
przewody w kanatach podtogowych. Takie rozwigzanie jest
najprostsze, albowiem wystarczy umiesci¢ miedzy stropem
a nawierzchnia podtogi warstwe wypelnienia, np. 30 cm troci-
nobetonu, aby umozliwi¢ prowadzenie kanalow instalacyjnych
we wszystkich miejscach i kierunkach. Jednakze kanaty te sa
zawsze zbiornikiem nieczystosci. Zanieczyszczenie ich rteciag
powoduje stale zatruwanie atmosfery laboratorium parami
rteci. Defekt rurociagu zauwaza sie dopiero po uplywie diuz-
szego czasu, gdy powstana szkody wtorne, np. skorodowanie
innych rur, lub przenikniecie kwasnych cieczy przez strop.
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Przy intensywnej i planowej wentylacji kanaly podiogowe
powoduja liczne niespodzianki, np. dobrze znane jest przeni-
kanie wyziewow z sasiednich pracowni przez te kanaly. Ka-
naly sa nieestetyczne i utrudniaja chodzenie, bo nigdy nie
udaje sie ich catkowicie ukry¢ w podlodze. Jesli do tych wad
doda¢ jeszcze mozliwos¢ inwazji szczurow, ktora autor prze-
zywal w pewnym laboratorium, ocena tego rozwigzania wy-
pada catkowicie ujemnie. Czyste i praktyczne rozwiazanie no-
woczesnego laboratorium wymaga, aby podloge stanowila
szczelna plyta betonowa jednolita w calym pomieszczeniu po-
kryta gtadka nawierzchnia, jak ksylolit, linoleum, guma, piyt-
ki ceramiczne, klepki debowe itp. zaleznie od zastosowania
danego pomieszczenia. Przyjecie tego postulatu rozszerza za-
stosowanie modutu laboratoryjnego réwniez do pracowni wy-
magajacych jalowosci (bakteriologia, biochemia, mykologia
itp.) :

Odrzucenie mozliwosci stosowania kanaléw podtogowych
zmusza do prowadzenia przewodow w stropie lub pod stro-
pem z tym, ze przenikaja one strop pod stotami i sa w podio-
dze uszczelnione. Aby taka sie¢ zaprojektowac¢ nalezy z gory
ustali¢, gdzie maja znajdowac¢ sie wyjscia instalacji z podtogi.
Aby przy tym sie¢ te mozliwie uprosci¢, nalezy stoty labora-
toryjne obstuzy¢ jak majmniejsza iloscig punktéw wyjscia in-
stalacji, Wymaga ito ustalenia z gory lokalizacji stoléow i szaf
wyciagowych, ktéora ma by¢ jednakowa we wszystkich po-
mieszczeniach.

Istnieja dwa mozliwe kierunki ustawiania stolow; wzdiuz
budynku i w poprzek. Ustawienie poprzeczne zapewnia lepsze
$wiatlo na calej powierzchni stolu. Jezeli istnieje $ciana po-
przeczna stoly stoja przy niej, jezeli jej nie ma — stoly po-
przeczne stuza do pracy z obu stron. Uklad ten mozna przy-
ja¢ jako najlepszy i pozostaje tylko do rozstrzygniecia, czy
stolty takie maja byc¢ dostepne z pozostalych dwodch  stron
szczytowych. Tak zwane stoly wyspowe sa bezsprzecznie bar-
dzo korzystne, ale ekonomia miejsca wyrazajaca sie stosun-
kiem powierzchni stotéw do catkowitej powierzchni podtogi
dyktuje, aby jeden koniec stotu przedtuzy¢ az do Sciany
i z ,wyspy'" uczyni¢ ,polwysep”. Oparcie stolu szczytem
o Sciane okiennag jest korzystniejsze niz oparcie go o Sciane
korytarzowa z nastepujacych wzgledéow. W pierwszym wy-
padku wolna przestrzen komunikacyjna znajduje sie tuz przy
wejsciu z korytarza, a w drugim wypada ona po $tronie okien-
nej, wobec czego dostanie sie¢ do niej z korytarza wymaga
przejscia przez ciasng przestrzen miedzy stotami. W pierw-
szym wypadku stolty sa blizej okna i korzystaja z lepszego
$wiatta. Ponadto w pierwszym wypadku rezerwuje sie miej-
sce na szafy wyciggowe przy $cianie korytarzowej, w ktorej
najltatwiej mozna umiesci¢ przewody wyciagowe. Jedyna zaleta
oparcia stoléw o $ciane korytarzowa polega na tatwosci dopro-
wadzenia instalacji wprost z tej Sciany. Zaleta ta nie réwno
wazy wad. Jednakze, jezeli sie odsunie stoly od $ciany kory-
tarzowej, nalezy znalez¢ wiasciwy sposob doprowadzenia do
nich instalacji od tej $ciany. O lokalizacji szaf wyciagowych
przesadza ich budowa. Jezeli przyjac¢ szafy wyciagowe opi-
sane w jednym z poprzednich artykulow 2) zwane tam wyso-
kimi, nalezy je oprze¢ o S$ciane wyciagowa, tj. o $ciane pro-
wadzaca przewody pionowe. Role te, jak juz zaznaczono, naj-
latwiej powierzy¢ mozna $cianie korytarzowej.

Wszelkie dalsze cechy modutu laboratoryjnego mozna wy-
dedukowa¢ w podobny sposéb, a mianowicie dyskutujac réz-
ne teoretyczne mozliwosci rozwiagzania. Np. kwestie gdzie
umie$ci¢ drzwi w $cianie korytarzowej przesadza bezpieczen-
stwo pracy. Whrew ogoélnie przyjetemu w biurach taczeniu sg-
siednich pokojow przy S$cianie korytarzowej, ktére jest bar-
dzo wygodne, laboratoria nalezy laczy¢ drzwiami umieszczo-
nymi blizej okien. W razie powstania niebezpieczenstwa (np.
plomien rozlanego benzenu) po stronie korytarza pozadana
jest mozliwos¢ ucieczki do sasiedniego pomieszczenia z prze-
ciwnej strony tj. przy oknie.

Po ustaleniu gtownych cech jako$ciowych modutu labora-
toryjnego mozna ustali¢ jego wymiary, rozpatrujac pracow-
nie jednomodulowa. Szeroko$¢ modutu wynika z konieczno$ci
pomieszczenia przy S$cianie korytarzowej szafy wyciagowej
oraz utworzenia drzwi w tej $cianie. Zwazywszy, iz S$ciana
korytarzowa zawierajaca wszelkie piony nie moze by¢ nos-
na, nalezy liczy¢ sie z tym, Ze posiada ona stupy.

stup ponizej 0,50 m
szafa wyciggowa okoto 2,00 m
drzwi z futrynami powyzej 1,00 m

Razem okoto 3,50 m

Do tej samej liczby mozna dojs¢ inna droga: wzdluz Scian
dzialowych maja sta¢ stoly, a miedzy nimi ma by¢ dos¢ miej-

sca do przejécia nawet wowczas, gdy przy obu stolach sie-

dza pracownicy.
suma szerokosci obu stotow
wolna przestrzen W 1,98 m
Sciana dzialowa i 0,12 m
Razem okolo 3,50 m

okoto 1,40 m

Glebokos¢ modutu wyraza sie dlugoscia stolu plus wolne
miejsce, plus szerokosc szafy wyciagowej. ISzerokosc szafy
wyclagowej, jak Téwniez szeroko$¢ miejsca przy miej nie-
zbedna do .pracy mozna uwazac¢ za wielkosci state, natomiast
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Rys. 1L Typowy modul laboratoryjny: a — szafa wyciagowa, b —
§tol przysScienny, ¢ — stél dwustronny ustawiany jezeli nie ma
Sciany dzialowej, d — drzwi do sasiedniego modulu, e — S$ciana

dziatlowa narysowana czeSciowo dla zaznaczenia, ze moze przebie-
gaé w tym miejscu

dlugosc¢ stotu zalezy od gltebokosci modutu. Stad wniosek: sto-
sunek powierzchni stotu do powierzchni catej podtogi jest tym
korzystniejszy im wieksza jest gleboko$¢ pomieszczenia. Gle-
bokos¢ te ogranicza zasieg Swiatla dziennego i ekonomiczna
rozpietos¢ stropu. Droga kompromisu wybrano giebokos¢ 6,00
w Swietle. Tak przemyslany modul o wymiarach 3,50 X 6,00
moze stanowi¢ komorke elementarna przecietnego laborato-
rium. Pojedynczy modut ograniczony $cianami dzialowymi sta-
nowi pracownie jednomodutowa. Szereg modulow nie rozdzie-
lonych S$cianami stanowi wieksze pracownie. W wiekszych
pracowniach plaszczyzna dzielaca sasiednie moduly przecho-
dzi w polowie stolu dwustronnego; ilustruje to rys. 1. Wy-
soko$¢ pomieszczen laboratoryjnych zalezy od tego, czy wiek-
szo$¢ ich stanowia duze sale, czy tez pomieszczenia jedno-
modutowe, w kazdym razie nie moze by¢ nizsza niz 3,30.

Instalacje w typowym module

Wyjscie instalacji z podlogi w celu obsluzenia stoléow la-
boratoryjnych ustawionych w sposob opisany potrzebne jest
w kazdym module tylko w blisko$ci jego granicy poprzecz-
nej. Gdy tam jest $ciana dzialowa, instalacje wychodza pod
stolem przysciennym oraz moga by¢ przeprowadzone na druga
strone $ciany do obstugi stotu stojacego pod $ciana w sasied-
nim module. Gdy $ciany dzialowej nie ma, wychodza one pod
stolem dwustronnym, ktérego polowa jest w jednym module,
potowa w drugim. Aby wyjscia instalacji ustali¢ jednoznacznie,
wystarczy wobec tego wyznaczyé¢ drugi parametr, tj. odlegtosé
od 4ciany okiennej. Odlegto$¢ ta winna by¢ wieksza niz odci-
nek rezerwowany na drzwi w $cianie dzialowej. Wyjscie in-

" stalacji dla obstuzenia wyciagéw moze byé¢ umieszczone W tej

same plaszczyznie poprzecznej tuz przy Scianie korytarzo-
wej. W ten sposob typizacja modulu wprowadza ogromne
uproszczenie w zalozeniach do zaprojektowania sieci instala-
cyjnej. Zamiast indywidualizowania potrzeb poszczegolnych
pomieszczen laboratoryjnych wystarczy dla kazdego modult
i dla kazdego doprowadzonego medium przewidzie¢ tylko jed-
ng rure przebiegajaca w kierunku ‘poprzecznym, siagajaca od
korytarza na okreslong odleglos¢, posiadajaca w okreslonym
miejscu odgatezienie dla szafy wyciagowej i lezaca w bliskos:
ci granicy dwoéch modutow. Jezeli ilo$¢ rurociagéw jest znacz
na mozna je prowadzi¢ po obu stronach granicy modutu, 1p:
mozna wszelkie doprowadzenia umie$ci¢ po jednej stronlé
a rure Sciekowa po drugiej stronie plaszczyzny granicznej
jak to pokazano na- rys. 1.
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Typowe wyposazenie modutu
Wyposazenie typowego modulu skladajacego sie z szaf wy-

dagowych i stoléw moze by¢ dowolne. Potrzebny jest jeden ,

typ stolu przysciennego w dwoch odmianach, jak odbicia
w lustrze, przewidzianych. na dwie sSciany dzialowe i jeden
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Rys. 2. Sciana dzialowa w typowym module

typ stotu dwustronnego. Przy projektowaniu wielu laborato-
riow o rozmaitych zadaniach wynikla potrzeba opracowania
wielu dalszych odmian tych stoléw do specjalnych celéw.
Umieszczenie instalacji na stole zapewnia wygode pracy,
ale zarazem unieruchamia dany stol, a przez to usztywnia

L]
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Rys. 3. Sté6t dwustronny. Uklad odmienny niz na rys. 1

umeblowanie laboratoriow. Pozadana jest mozliwosé¢ latwego
usuwania stoléw. Przez usuniecie stotu zyskuje sie miejsce na
ustawienie specjalnej aparatury albo innego stolu o specjal-
nym zastosowaniu.

W laboratoriach analitycznych moze to mie¢ mniejsze zna-
czenie, ale jest konieczne w pracowniach preparatywnych,

instalacji korzysta¢ musi za pomoca weza gumowego z boku,
tj. z sasiedniego stolu zlewowego. W przypadku stotow dwu-
stronnych mozna je rowniez zlozy¢ ze stoléw zlewowych za-
wierajacych wszelka instalacje oraz stoléw przestawnych al-
bo mozna miedzy stolami przestawnymi umiesci¢ poéteczki
z instalacja. Rozwiazania te przedstawiaja zalgczone rysunki.

Na rys. 2 przedstawiono $ciane dzialowa, czyli $ciane pop-
1zeczna dzielagca dwie sasiednie pracownie. Przy $cianie stoi
zespol stolow zlozony ze stotow przestawnych i stolu zlewo-
wego. W Scianie tej moga by¢ drzwi laczace dwie pracownie.
Drzwi zostaly narysowane linig ciagla; za$ stoél, ktory stawia-
my gdy nie ma drzwi — linig przerywana.

Stot dwustronny przedstawiony na rys. 1 w miejscu, w kto-
rym nie ma S$ciany dzialowej, sklada sie z czterech stolow ro-
boczych z szatkami przystawionych do nieruchomego stotu
zaopatrzonego w dwa zlewy oraz posiadajacego deske insta-
lacyjna z potka. Nad zlewami przewiduje sie poteczke do usta-
wienia wody destylowanej, ewentualnie roztworéw mianowa-
nych. Tego rodzaju stoly nadaja sie do wszelkich pracowni
analitycznych oraz do pracowni preparatywnych w matej skali.
‘W pracowniach, w ktorych przewiduje sie prace w skali wiel-
kolaboratoryjnej i ¢wieré¢technicznej, umeblowanie powin-
no by¢ bardziej elastyczne. W tym celu przewiduje sie uktad
nieco rozny, przedstawiony na rys. 3.

Zespol stotow dwustronny posiada dwa zlewy i pelne wy-
posazenie w armature tuz przy $cianie. Po usunieciu stolow
roboczych uzyskuje sie wolna przestrzen w $rodku pokoju
na ustawienie aparatury specjalnej, ktéra moze byé¢ dolaczo-
na do wychodzacych z podtogi instalacji lub moze korzysta¢
z instalacji na stotach zlewowych.

Stoty dostosowane do zadan specjalnych winny mieé¢ te
same wymiary zasadnicze co zwykle stoly przestawne, aby
mozna je bylo wymienia¢. -Przy projektowaniu laboratorium
mozna z gory przewidzie¢ pewna ilos¢ stolow specjalnych
z malym zapasem w celu wymiany w miare potrzeby. Na
rys. 4 przedstawione sa stoly przestawne: zwykly oraz sze-
reg specjalnych. Wszystkie te stoly naleza do zespotu opraco-
wanego dla Biprochemu.

Zakonczenie

Przedstawiony tu opis typowego modutu laboratoryjnego
zawiera w skrocie zadanie, ktére stawia chemik projektuja-
cy laboratorium wspoélpracujagcemu z nim zespolowi innych
specjalistow. Zadanie polega na obsluzeniu stoléw instalacja-
mi przy réwnoczesnym zapewnieniu wentylacji ogélnej i szaf
wyciagowypch. Dzieki uporzadkowaniu i zlokalizowaniu po-
szczeg6lnych wymagan, zadanie to jest uproszczone i posiada
jedno rozwiazanie dla wszystkich moduléw danego budynku

a | b

jak np. b — st6t do miareczkowania z pionowa

Zwlaszcza przeznaczonych do prac w skali wielkolaboratoryjnej
1 ¢wierctechnicznej. Azeby pogodzi¢ wygode = pracy
Z przestawnoscia stotéw nalezy je podzieli¢ na nieruchome zao-
Patrzone w zlewy i wszelkie instalacje oraz przestawne bez
instalacji, Aby zapewni¢ dolaczenie stolow przestgwnych dc?
Instalacji, mozna by stosowa¢ poleczki instalacyjne w,zdluz
Stian, jak to opisano w jednym z poprzednich artykutow 3),
albo tez mozna poprowadzi¢ po $cianie pozioma rure gazowa,
a wszelkie inne instalacje skoncentrowaé¢ na pobliskich stotach
dewowych. W takim uktadzie pracownik pracujacy przy sto-
le Przestawnym ma na wprost miejsca pracy gaz, a z innych

¢

(zerzsgaa-3)
Rys. 4, Stoly przestawne: a — zwykly element (prawy) stolu laboratoryjnego, kté6ry mozna zastgpié dowolnym stolem specjalnym,

szyba mleczngi Swietlowkami, ¢ — kratownica, d — st6l z transmisja do mieszadet

laboratoryjnego. Nastepny artykul podaje rozwiazanie tego
zadania w konstrukcji budynku i ukladzie instalacji.
Autor wyraza podziekowanie mgr inz. arch. Tadeuszowi
Pisiewiczowi za wykonanie rysunkow do tego artykutu.
Otrzymano 6.V.55
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Z pobytu na praktyce w‘NRD

679.574.125.1(43)

Treécia niniejszego artykulu sa nie wrazenia lecz krytycz-
ny przeglad wiadomosci zdobytych przeze mnie w czasie jed-
nomiesiecznej praktyki odbytej w NRD, jak rowniez uwagi
dotyczace charakteru i celowosci tego nodzaju wspoipracy
z krajami demokracji ludowej.

Praktyka moja dotyczyla chemii i technologii tworzyw
sztucznych. Bezposrednim celem mojego wyjazdu mialo by¢
zapoznanie sie¢ z praca Instytutu Organicznej Chemii Przemy-
stowej w Magdeburgu. W czasie poprzedzajacego moj wyjazd
do NRD pobytu tam dyrektora Instytutu Tworzyw Sztucznych
mgr Wajnryba kierownik tej placowki wyrazil che¢ wspol-
pracy z nami w dziedzinie tworzyw sztucznych.

Niezaleznie od tej koncepcji organizowany byl wyjazd
10-osobowej grupy zlozonej wylacznie z pracownikow prze-
mystu tworzyw dla zapoznania sie z technologia i organizacja
pracy w odpowiednich fabrykach w NRD, a przede wszystkim
z przetworstwem polichlorku winylu,

Byly to pierwsze kroki w nawigzaniu wspoipracy z NRD
w dziedzinie tworzyw. Pomine tutaj zagadnienia organizacyjne
wyjazdéw, a wiec sklad osobowy, tematyke i plany pobytu.
Sprawy te sa tre$cia wnioskow zamieszczonych na koncu
artykulu. Uwazam natomiast za konieczne omoéwienie kilkia
probleméw. Moja praktyka miala odmienny charakter od po-
przednich wyjazdéw naszych przedstawicieli: mianowicie do-
tychczas zwiedzali fabryki i instytucje naukowe kierownicy
naszego zycia przemystowego i- zazwyczaj po pobieznyrm
z braku czasu zapoznaniu sie z obiektem wizyta konczyla sie
oficjalnym protokéltem i ewentualnymi wskazoéwkami dotycza-
cymi dalszej wspolpracy. Praktyka moja miata wyglada¢ zu-
petnie inaczej, W Dziale Tworzyw w Bitterfeld bylem pierw-
. szym Polakiem, ktéry systematycznie zapoznawal sie z prze-
biegiem produkcji, majac bezposredni i wylaczny kontakt
z ludzmi fabryki a nie urzedowymi osobami dziatajacymi
w mysl opracowanego programu wspolpracy z zagranica. Jak
wygladato to zwiedzanie? Na skutek catkowitej swobody przy
uktadaniu programu, po formalnym oprowadzeniu mnie_przez
kierownika danego oddzialu pozostawatem w stalym kontak-
cie z majstrami, technikami i robotnikami.

Cyfry zwiazane z cyklem produkacji, szczegoély dotyczace
obstugi aparatow i maszyn, dziesiatki drobnych informacji
i wskazoéwek uzyska¢ mozna bylo z reguly wytacznie od per-
sonelu bezposrednio zwigzanego z produkcja. Z wielka sa-
tysfakcjg stwierdzam, iz stosunek tych ludzi do mnie byl bez
zarzutu. Traktowali mnie uprzejmie, z sympatig. Dowodem
tego niech bedzie fakt, ze nie tylko zyczliwie, lecz doktadnie
zZapoznawany bylem z przebiegiem produkcji i planami insty-
tutow, a wiele informacji, jakie w sposob zupelnie naturalny
otrzymywatem, bytyby u nas z pewnoscia w kolizji z tajemni-
ca stuzbowa.

Z wypowiedzi niektérych pracownikéow lepiej zorientowa-

~nych w catoksztalcie stosunkéw miedzy naszymi krajami wy-

nikalo, ze rozumiejg oni konieczno$¢ wspoélpracy gospodar-
czej np. w dziedzinie udzielania fachowej pomocy w zakresie
opanowania produkcji i przetworstwa polichlorku winylu,
ktéorego w najblizszym czasie NRD mnie bedzie mogta dostar-
cza¢ Polsce.

Jak wida¢ charakter stosunkéw miedzy panstwami od pod-
staw sie zmienit. O waznych zmianach w' NRD §wiadczy¢ mo-
ze réwniez nowe ustosunkowanie sie do czlowieka pracy.
W zaktadach produkcyjnych dominuje dbalo$é¢ o utatwienie
pracy robotnikom, do zmniejszenia do minimum wysitku fi-
zZycznego Pprzy rownoczesnym osiaganiu jak najlepszych re-
zultatow. Wiekszo$¢ urzadzen upraszczajacych prace fizycz-
na cechuje prostota. Wymienie cho¢by zainstalowany przy
walcach dodatkowy walek utrzymujacy goraca i ciezka ,ku-
kie" przerabianego polichlorku winylu, ktéra dotychczas mu-
sial robotnik podtrzymywac¢ rekoma. Nieco bardziej skompli-
kowana jest instalacja do pneumatycznego zasilania walcow
pasta z polichlorku winylu,

Do pelniejszego obrazu stosunkéw panujacych w dzisiej-
szych demokratycznych Niemczech nalezy jednak dorzuci¢
kilka uwag krytycznych.

Urzadzenia socjalne nie wszedzie sa nalezycie zorganizowa-
ne: w Elektrochemicznym Kombinacie ,Bitterfeld” istnieja

W. Dahlig

dwa rodzaje stoldéwek — Iluksusowe kasyno dla inteligencji
technicznej i stosunkowo prymitywna jadlodajnia dla robot-
nikow i nizszych urzednikow. Pozostaje to w razacej sprzecz-
nosci ze zwyczajami panujacymi u mas np. w Zakladach Che-
micznych ,,Oswiecim”. Dalej niejednokrotnie stwierdzatem nie
najlepsze warunki higieny i bezpieczenstwa pracy. Przy pra-
cy np. z plastyfikatorami w podwyzszonej temperaturze nie
ma dostatecznie dobrej wentylacji, a robotnicy zatrudnieni
w warunkach szczegoélnie szkodliwych dla zdrowia dostaja
mniejsze porcje mleka niz to ma miejsce u nas,

Wybrane fakty sa mieliczne i nie zacieraja istotnych prze-
mian jakie dokonaly sie w NRD.

Przechodzac do systematycznego przegladu zwiedzanych
obiektow, wyjasniam, ze w trakcie realizacji projektow wy-
jazdu polskiej delegacji wieloosobowa grupa naszych spe-
cjalistow zmniejszyla sie do trzech osob (dwie z Zakladéw
Przemystu Tworzyw Sztucznych z Wabrzezna i jedna z Pust-
kowa). Kierownictwo tej nielicznej grupy powierzono mnie.
Z tych tez wzgledow wspomne takze o zakladach przemy-
stowych zwiedzanych przez moich kolegow.

Z natury rzeczy opisowy przeglad musi by¢ bardzo pobiez-
ny. Podam jedynie ogoélnag charakterystyke obiektéw pomija-
jac nawet doktadniejsze wyliczenie rodzajow produkcji oraz
mniej waznych probleméw naukowo-technicznych *). Uwzgled-
nione beda przede wszystkim aktualne dla nas produkcje
przemystowe, jak réwniez prace i organizacja instytutow.

Elektrochemiczny Kombinat ,Bitterfeld”, ktoéry wszyscy
zwiedziliSmy, jest to dawna fabryka I. G. Metali Lekkich,
Oddziat Tworzyw Sztucznych powstat 20 lat temu. Obecnie
po czesciowym demontazu i oddaniu pod zarzad NRD (3 lata
temu) jest w trakcie odbudowy i rozbudowy. Jedynym surow-
cem produkowanym jest polichlorek winylu przerabiany cze-
Sciowo na chlorowany polichlorek, cze$Sciowo na winidur,
igelit i paste.

Chlorek winylu polimeryzowany jest metoda periodyczna
w autoklawach poziomych, obrotowych. Jako emulgator sto-
sowany jest mersolan, jako katalizator — woda utleniona.
Proces prowadzi sie do okreslonej gestosci mleczka i w zasa-
dzie pracuje sie do spadku ci$nienia tzn. do calkowitego prze-
reagowania monomeru. Po ochtodzeniu mleczko spuszcza sig
z poszczegllnych szarz i reaktorow do wspélnego zbiornika,
skad po dodaniu sody jest tloczone do dyszowej suszarni
o duzych rozmiarach, Tak prowadzony proces daje dobre wy-
niki, a otrzymany produkt posiada pozadane wiasnosci.

Chlorowanie polichlorku winylu prowadzone jest takze spo-
sobem periodycznym w reaktorach wytozonych kamionka
kwasoodporna. Polichlorek winylu rozpuszcza sie w cztero-
chloroetanie i chloruje do odpowiedniej zawartosci chloru.
vrodukt reakcji z zimnego roztworu wytraca sie przez dole-
wanie metanolu. Metoda jest calkowicie opanowana, wymaga
jednak duzego doswiadczenia. Chlorowany polichlorek do-
kladnie przemywany jest metanolem na nuczy z mieszadlem
i suszony w obrotowej prozniowej suszarni. Rozpuszczalniki
regenerowane sa z wysoka wydajnoscia.

Oba dzialy tj. polimeryzacji i chlorowania sa nowoczesnie
urzadzone i przewidziany jest dalszy ich rozwdj.

Odmienny charakter maja dzialy termiczno-mechanicznego
przetworstwa polichlorku winylu. Przede wszystkim park ma-
szynowy jest czeSciowo przestarzaly, a poszczegdlne maszy-
ny nie zawsze instalowane sa tak, jak tego wymagaja pIo-
cesy technologiczne. Zasadnicza tego przyczyna sa trudnosc
w prawidtowym wyposazeniu fabryki. Produkcja jest typowo
uzytkowa tzn. przy calkowicie opanowanej technice pracy
otrzymywane sa wyroby aktualnie potrzebne, Z uwagi na prze-
zZnaczenie wyrobéw rozrézni¢ mozna wytwoérnie pétproduktiow;
a wiec folii, pretow, tasm, ptyt i pasty oraz wytwornie produk-
téw uzytkowych przemystowych jak zawory, rynny, filtry itp.
jak rowniez i przedmiotéw codziennego uzytku (paski, obru-
sy, pudelka itp.). Zakres przetworstwa jest wiec szerplgl
i obejmuje produkcje nieplastyfikowanego polichlorku (winl-
dur) i plastyfikowanego (igelit, pasty). Przedmioty twarde

*) Sprawozdanie skladajace sie z 50 stron maszynopisu 1 15 calo-
stronicowych schematéw oraz kolekcji prébek’znajduje si€ W Za-
rzadzie Przemystu Tworzyw Sztucznych w Gliwicach.
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produkowane sg z gatunkéw polichlorku winylu o nizszym
ciezarze czasteczkowym niz wyroby z polichlorku plastyfiko-
wanego. Na uwage zastuguje produkcja pltyt winidurowych
pizez sprasowanie kilku czy kilkunastu cienkich kalandro-
wanych folii. Rury winidurowe o $rednicy do 160 mm wyci-
skane sa metoda periodyczna. Réznorodne przedmioty, gtow-
nie pudelka, formowane sa metoda niskoci$nieniowa z cien-
kiej folii winidurowej. Z igelitu poza produkcja ogdlnie zna-
ng otrzymuje sie i to w duzych ilo$ciach chodniki beztkani-
nowe. Sa one tanie i wygodne w uzyciu. Produkcja ich nie
wymaga kosztownych inwestycji, a podstawowym surowcem
jest odpadkowy polichlorek winylu. Estetyczne sa obrusy dru-
kowane, zwlaszcza z wyciskanym toznokierunkowym dese-
niem.

Paste z polichlorku winylu sporzadza sie do produkcji wy-
rohow maczanych i innych., Cenniejsze gatunki pasty wyma-
gaja dokladnego odgazowania, co wykonywane jest przy po-
mocy niskiego cisnienia rzedu 1 mm Hg. Z ta dziedzina scisle
zwigzana jest produkcja tub kosmetycznych, z ktéra to mieli
mozno$¢ zaznajomi¢ sie moi koledzy z Wabrzezna w Leo-Wer-
ke w Dreznie. Sprawa ta jest dla nas bardzo aktualna, a po-
moc NRD w tym przypadku jest szczegoélnie cenna.

Z produkcji przemystowej zapoznalem sie jeszcze z wy-
twornia hawegu w Altglinicke na przedmie$ciu Berlina. Jest
to nieduza fabryka produkujaca kwaso- i tugoodporne two-
1Zywo o roznorodnym zastosowaniu. Zasadniczymi surowcami
do produkcji hawegu jest zywica fenolowa lub krezolowa
i kwasoodporny wypelniacz — azbest lub mielony kwarc.
Wyrabiane sa trzy rodzaje hawegu: do budowy aparatury,
do wykladania aparatury oraz do laczenia kamionki kwaso-
odpornej. Utwardzanie z reguly przeprowadza sie w piecu
ciSnieniowym przy zastosowaniu powietrza obiegowego. Pro-
dukcja ksztattek i cze$ci aparatury nie jest zmechanizowana.
Technika formowania jest trudna i wymaga duzego doswiad-
czenia. Calo$¢ zagadnienia produkcji, a zwlaszcza przetwor-
stwa hawegu, jest sprawa raczej mechanikéw niz chemikéw.
Dowodem tego moze byc¢ fakt, ze fabryka ta nie jest w re-
sorcie chemii.

Z placowek maukowo-badawczych zwiedzitem Centralny In-
stytut Organicznej Chemii Przemystowej w Lipsku i jego od-
dziat Tworzyw Sztucznych w Magdeburgu. Instytut w Lipsku
zajmuje sie badaniami fizykochemicznymi z zakresu techno-
logii organicznej, a wiec z dziedziny pokrewnej szkole prof.
Swigtoslawskiego *). Zadnych prac zwiazanych z chemia czy
technologia tworzyw Instytut nie prowadzi i dlatego tez za-
poznalem sie jedynie z technicznym wyposazeniem urucho-
mionej czesci Instytutu oraz planami dalszej jego rozbudn-
wy. Instytut powstal stosunkowo niedawno i zajmuje na ra-
zie niewielka przestrzen robocza. Ze wzgledu na stale poste-
pujaca rozbudowe nie jest jeszcze dostatecznie zorganizowa-
ny, Mimo to biorac pod uwage jedynie wykonczone fragmen-
ty Instytutu, a mianowicie kilka sal laboratoryjnych o kilku-
nastu stanowiskach do pracy, kilkuosobowe pokoje do prac
w skali wielkolaboratoryjnej oraz pokoje do prac pomiaro-
wych czy indywidualnych, mozna stwierdzi¢, ze Instytut
w Lipsku juz teraz moze by¢ wzorem dla wielu naszych pla-
cowek naukowo-badawczych. Idealna czysto$¢, doskonata
wentylacja, przestronno$¢, dobre oS$wietlenie, centralizacja
urzadzen techniczno-pomocniczych byly pierwszym narzucaja-
¢ym sie wrazeniem, Pomine tutaj dziesiatki urzadzen i szcze-
goi.c')w wyposazenia, wspomne jednak o sprawie dla mas waz-
lej, mianowicie o warsztatach pomocniczych. Zaczne od
szklarskiego. Na pytanie jakie prace i w jakim terminie war-
sztat wykonuje zaméwienia, otrzymalem jasna odpowiedZ:
«Wykonujemy naprawy i nietypowa aparature i to bezposred-
Mo po otrzymaniu zlecenia”. Pelne szafy czeSci szklanych
(gtownie szlify) i pusty stét! z napisem: ,zamoéwienia’® — sa
tego dowodem. Tak samo jest w warsztacie elektrotechnicz-
Iym i stolarskim. Natomiast w warsztatach mechanicznych,
tore maja bardzo duzo zaméwien, trzeba czekaé na wykona-
Nie pracy nawet kilka dni. O tym dowiedziatem sie juz od
Zleceniodawcéow tj. od chemikow prowadzacych prace labo-
ratgryjne. Problem wiec wspélpracy laboratoryjno-warsztato-
Wej nie istnieje. :

P}any rozwojowe Instytutu przewiduja budowe hali techno-
IO_Q‘ICZnej o réznorodnym przeznaczeniu 'z catkowitym zabez-
Pleczeniem mozliwos$ci prowadzenia prac eksperymentalnych
Przez réwnoczesna budowe warsztatéw pomocniczych i ma-
m_bocznicq kolejowa. Budynki sa juz na ukoriczeniu.

*) Kierownik Instytutﬁ prof. Leibnitz z wielkim szacunkiem wy-

razat sie o osiagnigciach naukowych prof. Swietostawskiego i prag-
lle go osobiscie poznaé.

Projéktowany jest takze oddzielny budynek do prac wielko-
laboratoryjnych, péttechniki ci$nieniowej oraz uzbrojona kon-
strukcja noéna do prac po6ttechnicznych na powietrzu. Na pod-
stawie tych do$wiadczen projektowany bedzie instytut far-
maceutyczny i sztucznych tworzyw.

Zupelnie inaczej wyglada Instytut w Magdeburgu. Jest to
placowka zajmujaca sie badaniami tworzyw sztucznych i mie-
$ci sie w budynku pofabrycznym prowizorycznie dostosowa-
nym do potrzeb laboratoryjnych. Pomieszczenia sa zbyt szczup-
te, wykorzystane sgq nawet strychy i szopy. Jest to oczywi-
$cie stan przej$ciowy. Instytut zostanie przeniesiony do Lip-
ska, Narazie mlody personel naukowy wykonuje pewng ilo$¢
prac laboratoryjnych, gltéwnie analitycznych (oryginalnych,
odtwoérczych i ustugowych) oraz intensywnie szkoli sie. Kie-
rownik Instytutu dr K. Thinius opublikowat duza ilo$¢ prac
oryginalnych, mapisat kilka podrecznikéow i posiada patenty
o znaczeniu przemystowym. Jest wiec autorytetem w zakresie
swojej specjalnosci, Dlatego tez potrafit nie tylko zorganizo-
waé w trudnych warunkach placowke naukowa, ale i dobra¢
i wyszkoli¢ dobrych wspétpracownikéw. Przekona¢ sie mogiem
o tym, uczestniczac w jednym z cotygodniowych zebran po-
$wieconych przegladowi biezacej literatury. Poszczegélni re-
ferenci omawiali prace, ktéorymi moze by¢ zainteresowany
Instytut. Z omowien, a zwlaszcza z ozywionej dyskusji, mo-
gtem sie zorientowaé, ze wszyscy pracownicy dobrze opano-
wali zaré6wno chemie organiczna jak rowniez zagadnienia fi-
zykochemiczne tworzyw. Uwazam, iz nalezaloby nawiazac
blizszy kontakt z ta placowka.

Po tym pobieznym przegladzie chcialbym przej$¢ do pod-
sumowania wynikéw. Mam na mys$li nie tyle formalne prze-
kazanie wiadomos$ci tej czy innej zainteresowanej instytucii,
udzielenie pomocy w pracach laboratoryjnych czy produk-
cyjnych i to uzywajac autorytatywnego zwrotu: ,bo tak jest
w NRD", lecz raczej odpowiedz na pytanie: ,,co NRD produ-.
kuje w dziedzinie tworzyw sztucznych, jakie posiada per-
spektywy rozwojowe i jakie do$wiadczenia naszych sasiadow
mogliby$my przenie$¢ na nasz teren”. Z przemystem tworzyw
zapoznalem sie fragmentarycznie, a wyroby znajdujace sie
w handlu nie daja pelnego obrazu. Nie popelnie jednak powaz- .
niejszego- btedu, jesli odpowiedz bedzie brzmiata, ze przemyst
tworzyw zmmniejsza dotkliwy brak metali potszlachetnych, jak
rowniez produkuje duze ilosci tanichi estetyczmnych
przedmiotéw codziennego uzytku. Instytuty raczej zajmuja sie
tematyka fragmentaryczna i czeSciowo wspoétdziataja z prze-
mystem w rozwiazywaniu aktualnych problemow.

Jednak nie to jest majwazniejsze. Sa to bowiem sprawy bie-
zace. Przede wszystkim za najwazniejsze nalezy uznal per-
spektywy na przyszlos¢. Jasne jest, ze wraz z radykalnymi
zmianami ekonomicznymi zmienit sie charakter produkcji i wy-
nikta koniecznos$¢ stworzenia nowej organizacji dla zapewnie-
nia postepu techniki. Ustawienie jednak cato$ci zagadnienia
w praktyce nie jest proste i wynika z odpowiedniego sprecy-
zowania wzajemnego stosunku jednostki maukowo-badawczej
do jednostki produkcyjnej. Obecnie zaobserwowac sie daje
w NRD réwnoczesny a kolidujacy z soba wysitek fabryk i pla-
cowek badawczych nad uruchomieniem nowych produkcji.
Jest to stan przejSciowy, ktoéry bezpowrotnie zniknie w przy-
padku zorganizowania poteznego o$rodka prac badawczych
z wilasnymi warsztatami, hala technologiczna i hala maszyn
przetworczych. Budowa takiego osrodka jest najwazniejsza
.produkcja” Niemieckiej Republiki Demokratycznej.

Stwierdzenie powyzsze pozwolito mi na sformulowanie
wnioskow dotyczacych mozliwosci rozwoju instytutéw, przy-
gotowanych na narade zwolana przez ITS w sprawie opraco-
wania wytycznych postepu technicznego w dziedzinie tworzyw
w okresie 1955—1960. Wnioski te podaje w formie skréconej.

Jedyna droga rozwoju instytutow naukowo-badawczych jest
ich pelne usamodzielnienie w zakresie stosowania witasciwych
metod pracy. W przypadku placowek technicznych wigze sie
to z ich zasadnicza przebudowa, z przeniesieniem prac z labo-
ratoriow do hal technologicznych i przetwoérczych. Na popar-
cie tego twierdzenia przytocze wypowiedz kierownika Insty-
tutu Tworzyw w NRD dr Thiniusa, ktéry stwierdzil, ze pra-
ca naukowo-badawcza instytutow bez mozliwosci sprawdze-
nia opracowanych metod w warunkach zblizonych do peino-
produkcyjnych jest pozbawiona gospodarczego sensu. W kon-
sekwencji naczelng inwestycja budujacego sie nowego insty-
tutu tworzyw w Lipsku jest hala technologiczna i hala ma-
szyn przetworczych. Zatozenia przewiduja wyposazenie tych
hal w pelny asortyment maszyn nie tylko do$wiadczalnych
ale i produkcyjnych.
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Kierownik rozbudowy Instytutu w Lipsku stwierdzit, ze
drugim. waznym czynnikiem stwarzajacym instytutom dobre
warunki pracy jest odpowiednie zorganizowanie warsztatow
pomocniczych i obsadzenie ich personelem wylacznie wysoko
kwalifikowanym. Na ogo6lna liczbe 300 — 400 pracownikéw
jednostki organizacyjnej przewidziane jest 30 etatow dla per-
sonelu technicznego warsztatow., W naszych warunkach, ze
wzgledu na konieczno$¢ wykonywania we wilasnym zakresie
sprzetu typowego, cyfra ta winna by¢ znacznie wyzsza.

Reasumujac nalezy stwierdzi¢, ze nakreslona droga przebu-
dowy placowek naukowo-badawczych jest z cala pewnoscig
jedyna droga rozwoju instytutéw techmnicznych. Spraw tych
nie nalezy bagatelizowac, jak rowniez traktowa¢ jako chwilo-
we tendencje. Nalezy naprzéd stworzy¢ odpowiednie warun-
ki pracy, nawet jezeli zwigzane jest to z chwilowymi trudno-
Sciami w zakresie wspotdziatania'z przemystem. Dobrze zor-
ganizowany instytut bedzie mégt woéwcezas nie tylko udziela¢
pomocy przemystowi, lecz przede wszystkim, co jest jego
gtownym zadaniem, w zakresie swojej specjalno$ci przyczy-
nia¢ sie do ogdlnonarodowego rozwoju techniki.

Rownorzednie waznym zagadnieniem jest wlasciwa organi-
zacja wyjazdow na praktyki do panstw demokracji ludowej.
Akcja o tak doniostym znaczeniu i to w szczegolnosci w przy-
padku NRD, daje duze gospodarcze i polityczne korzy-
$ci. Popelniany jest jednak zasadniczy btad. Przy doborze kan-
dydatow uwzgledniane sa gtownie kwalifikacje formalne
a mniej zawodowe. Delegowani sa wylacznie pracownikami

l Prace naukowo-badawcze
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przemystu, rzadziej instytutéw naukowo-badawczych, a per-
sonel naukowo-techniczny wyzszych uczelni w ogdle nie
jest brany pod uwage. Pracownicy wyzszych uczelni w za-
sadzie maja juz wiasny dorobek naukowy przewaznie publi-
kowany, nalezy wiec podkresli¢, ze w wielu przypadkach
mogq oni lepiej reprezentowa¢ nasza nauke niz pracownicy
przemystu. Wtorna korzyscia wciggniecia do tej akcji pra-
cownikow uczelni bedzie zblizenie ich do zagadnien prze-
mystowych.

Najlepszym rozwigzaniem beda wyjazdy zespoléw zlozonych
z pracownikéow instytucji naukowych i przemystu, ktoérych
cztonkowie stanowi¢ beda pewnego rodzaju cato$¢ tzn. kwali-
fikacje ich wzajemnie muszg sie uzupelniac.

Sprawe te poruszam tym odwazniej, ze na Zjezdzie Polime-
6w w kodzi w kwietniu r. 54 prof. Rabek mna plenarnym
odczycie zdecydowanie skrytykowal nasza polityke w tej
dziedzinie. Krytyka zostala zywo zaaprobowana przez liczne
audytorium zlozone z przedstawicieli wiszystkich naszych pla-
cowek naukowych. Zmiana sposobu doboru kandydatow i de-
legowanie takze pracownikow naukowych naszych technicz-
nych uczelni wplynie korzystnie na charakter wspolpracy
gospodarczej z zagranica.

W kazdym razie wspolpraca z NRD w zakresie chemii
i technologii tworzyw musi by¢ mna razie jeszcze w powaz-
nym stopniu jednostronna. Mamy wiele zalegtosci do odro-
bienia w tej dziedzinie, korzystajmy wiec z przyjacielskiej
pomocy.

Rafinacja koncentratéw siarkowych ze zléz polskich przez filtracje®)

K. Akerman, P. Hoffmann i H. Leszczynska

661.213(438)

Instytut Kwasu Siarkowego i Nawozow Fosforowych

Omoéwiono oczyszczanie koncentratéw siarkowych droga filtracji przy zastosowaniu réznych tprW‘ filtréw laboratoryj-
nych. Na podstawie otrzymanych wynikéw wytypowano jako optymalng aparature do filtracji wiréwke z koszem perfo-

rowanym.

Odkrycie w Polsce powaznych zasobow siarki rodzimej, do-
rownujacych pod wzgledem ilo$ci majbogatszym terenom siaz-
konosnym s$wiata, stwarza odpowiednie warunki, aby Polska
stanela w rzedzie najpowazniejszych producentéow siarki, Dla-
tego tez dobor majbardziej stosowalnej i ekonomicznej w na-
szych warunkach technologii przerobki rudy na wielka skale
wymaga dokladnej analizy. Okolo 30%% calkowitej produkcji
Swiatowej siarki uzyskiwane jest metoda Fraschal). Metoda
Frascha jest specyficzna dla warunkéw lokalnych terenow
siarkowych Luiziany i Teksasu jak rowniez Meksyku i wy-
maga bogatych zl6z o zawarto$ci okolo 50°% S oraz duzej
szczelnosci poktadow w stropie i spagu. Poza tym mankamen-
tem metody jest bardzo duze zuzycie energii cieplnej, ktore
na tone S wynosi $rednio 3.000.000 kcal. Uzysk siarki ze zlo-
za metoda Frascha wynosi' maksymalnie 30%o.

Wyzej wspomniane niedociagniecia oraz plytkie zaleganie
naszych zi6z umozliwiajace eksploatacje odkrywkowa dys-
kwalifikuja metode Frascha dla naszych warunkéw.

Metody przerobu rudy siarkowej stosowane na Sycylii sa
bardzo prymitywne (kalcarony, piece komorowe) daja staby
uzysk siarki, a co najwazniejsze zatruwaja okolice duzymi
ilosciami SOs, ktére wydziela sie ubocznie,

Trzecia na szeroka skale stosowana metoda przerébki rudy
siarkowe]j jest stosowana miedzy innymi w ZSRR metoda
wzbogacania urobku ma drodze flotacji do zawarto$ci okoto
80% S przy uzysku S na poziomie 96% i dalsza rafinacja
koncentratu przez wytapianie siarki w autoklawach.,

Zastosowanie w naszych warunkach metody flotacyjnego
wzbogacania nalezy uzna¢ za mnajbardziej celowe w pierw-
szym rzedzie ze wzgledu ma mozliwo$¢ korzystania z doswiad-
czen radzieckich. W IKS i NF zostalo przy tym doswiadczal-
nie stwierdzone tatwe wzbogacanie rudy siarkowej na drodze
flotacji przy bardzo tadnych uzyskach,

Proces wytapiania siarki z koncentratow siarkowych w au-
toklawach jest procesem bardzo skomplikowanym wymaga-

*) Dalsze postepy w pracy nad wirowaniem koncentratéw podane
zostang w nastepnym komunikacie.

jacym duzych ilosci odczynnikéw 1). Proces ten jest perio-
dyczny, nastrecza duze trudnosci i wymaga olbrzymich insta-
lacji przy produkcji na wielka skale. Powaznym brakiem me-

" tody jest ponadto duze zapotrzebowanie energii cieplnej,

Biorac pod uwage wyzej opisane trudnosci przystapiliSmy
do opracowania metody rafinacji koncentratéw siarkowych
przez filtracje. W literaturze zagranicznej spotyka sie szereg
wzmianek dotyczacych rafinacji zanieczyszczonej siarki i kon-
centratow siarkowych na drodze sedymentacji i filtra-
cji3 45,6, 7) Najczesciej oba te procesy stosuje sie tacznie
bezposrednio przed. spalaniem w piecach dostosowanych do
czystej siarki 2). Nie napotkano danych dotyczacych rozwiaza-
nia aparaturowego metody tej w skali przemystowej, uzysku
siarki i odpadéw po dekamtacji i filtracji, wydajnosci proce-
su w zaleznosci od rozdrobmienia i typu zloza itp.

Mienkowski ) podaje metode rafinacji siarki zawierajacej
domieszki pylistego zloza w ilo$ciach od 2,5—10%. Prace pro-
wadzono na prasie filtracyjnej z ogrzewaniem parowym PpIzy
zastosowaniu Inianego ptotna filtracyjneqo, Uzyskana ma dro-
dze filtracji siarka posiadala czystos¢ 99,71—99,85%0 S, a stra-
ty . siarki wynosilty 6,5%. Wydajno$¢ z 1 m?2 tkaniny filtra-
cyjnej wynosita od 1500 kg S/godz (przy zanieczyszczeniach
ok, 2,5°%) do 640 kg S/godz (przy zanieczyszczeniach ok. 10%).
‘W metodzie tej odpady z resztkami siarki zwracane sa po-
nownie do procesu.

W przejrzanej literaturze nie napotkano na dane dotyczace
dolnej granicy zawartosci siarki w surowcu nadajacym sie do
przeprowadzenia filtracji.

naturalnych koncentratow

siarkowych

Préby sedymentacji przeprowadzono na koncentratach o za-
wartosci od 60—80% siarki otrzymanych na drodze flotacj!
ztoza siarkonoénego z prébnych wiercen w rejonie Tamo-
brzegu. ;

Pomiary prowadzono w temperaturze 145°C tj, w warun-
kach najmniejszej lepko$ci siarki (okoto 8 cP). Stopien sedy-
mentacji okre$lano w zalezno$ci od czasu liczonego od moO-

Sedymentacja
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mentu stopienia koncentratu az do widocznego rozwarstwie-
pia masy. Stwierdzono, ze koncentraty zawierajgce siarke
w granicach od 70 do 85% po stopieniu i kilkugodzinnym
utrzymaniu w temperaturze 145°C ulegaja wyraznej sedymen-
tacji; czystos¢ w warstwie siarkowej wynosi 97% S. Sedy-
mentacja koncentratow zawierajacych ponizej 70% S jest wy-
raznie, mmniejsza, przy czym 60-procentowe koncentraty na-
lezy uwaza¢ za dolng granice masy odpowiedniej do zapo-
czatkowania sedymentacji. Uzysk siarki w zdekantowanej war-
stwie siarki byl niski i w zaleznosci od zawartosci siarki
w koncentracie wahat sie w granicach 30—50%.

Stopien sedymentacji uzalezniony jest od typu zloza. Stwier-
dzono, ze koncentraty pochodzenia marglistego sedymentuja
wyraznie gorzej od koncentratéw piaskowych o tej samej za-
wartos$ci siarki w nadawie.

Filtracja stopionych koncentratow

Wstepne proby filtracji przeprowadzono ma lejkach Schotta
zaopatrzonych w plaszcz: grzejny. Doswiadczenia te pozwolily
na okreslenie czysto$ci filtratu i obliczenie orientacyjnej wy-
dajno$ci (uzysku siarki). Czysto$¢ uzyskanej siarki wynosita
99,9%0 przy wydajnosci okolo 90%o,

Na podstawie tych jakosSciowych worientacyjnych wynikéow
zaprojektowano aparature metalowa, ktéra pozwolila na usta-
lenie optymalnego medium filtracyjnego.

Aparatura do filtracji (rys. 1) byl to wytapiacz,
na dnie ktérego umieszczona byla plytka perforowana do-
: 20
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Rys. 2

Dno wytapiacza i plaszcza s‘krecano na $ruby z odbieral-
nikiem podtaczonym do pompy prézniowej. W czasie filtra-
cji ogrzewano mieszanine gliceryny z woda palnikiem gazo-
wym: do wrzenia, Pary wrzacej mieszaniny zawracano do
plaszcza przy pomocy dwéch chlodnic
zwrotnych podlaczonych szeregowo do
tazni.

W doswiadczeniach tych jako medium
filtracyjne stosowano kolejno: zwir, piasek,
drobno tluczone szklo, wate szklana, zel
kwasu krzemowego oraz plétno. Wydajnos¢
(uzysk filtracji) oraz czysto$¢ przefiltrowa-
nej siarki okreslano w zaleznosci od wy-
sokosci medium filtracyjnego, grubosci ziar-
na filtru oraz gestosci ptétna.

Zamieszczona tablica 1 ilustruje przyktado-
wo zbilansowane doswiadczenia z zastoso-
waniem wymienionych filtréw.

W toku powyzszych doswiadczen stwier-
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dzono, ze stosowanie takich filtrow jak:
7zwir, piasek, wata szklana, zel kwasu krze-
mowego itp. jest bardzo kilopotliwe z uwagi

200 na zastyganie filtrowanej siarki w warstwie

450

50

[

é:

Rys. 1

szlifowana do $cian naczynia. Calo$¢ obudowana byta plasz-
Czem grzejnym wypelnionym mieszaning ghceryny z woda
(0 temp, wrzenia 145°C).

FCh-557197-1

medium filtracyjnego.

Niezaleznie od opisanych wyzej prob wy-
| konano serie doswiadczen na aparaturze
| z filtrem zanurzalnym (fot. na rys. 2). Apa-
[ rautra laboratoryjna sktadala sie z naczyn-
ka do topienia koncentratow, w ktéorym za-
nurzony byt filtr, tazni glicerynowej ' oraz
odbieralnika podiaczonego do pompy ssa-
cej.

Doswiadczenia przeprowadzono na kon-
centratach naturalnych o zawartosci siarki
w granicach 60 — 80°%0. Temperatura filtra-
cji wynosita okoto 145°C. Jako medium fil-
tracyjne stosowano poczatkowo szkio pian-
kowe Schotta. Uzyskana po filtracji siarka posiadata czystos$c
99,9% S przy wydajnosci okolo 90%. Zawarto$¢ siarki w od-
padach poszczegélnych probek wahala sie w granicach od

Tablica 1
SRR Z?WEFtOéC Tlosé Ilo$é Zav.vali:f)éé Ilo$¢ S w | Zawartosé K Wydaj- -

Lp. SN ST Siarel W, nadawy | odpadéw Slarsl odpadach (S w filtracie| U?ys nosé
filtracyjne koncentracie w odpadach e siarki w g o

% g g w g /0 w %

(o] /0

1 2 3 4 3) 6 7 8 9 10
1 Zwir 1 piasek 59,28 1020 500 255515 127,8 96,1 482 79
2 | wata szklana 59,28 507 305 40,6 125 95,6 171 57
3 | plétno cienkie 59,28 500 220 22,1 48,7 92,0 248,9 84
4 | zel kwasu krzemowego 78,8 1000 330 37 122 9919 648 82

5 | podwéjna warstwa plétna 79 1000 280 24,2 67,7 99,2 720 91,2
6 plétno grube 79 1000 230 24 55 99,1 735 93
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Tablica 2
Stosowane | Zawartos¢é siar- Tlosé .Ilos’é 'Zaw.artoéé Ilos¢ S Zaw'artoé.c' S Uzysk Wydajnosé
Lp. medium ki w koncen- nadawy, odpadéw |siarki w od- |w odpadach,| w filtracie, g w 9,
filtracyjne tracie % g g padach, % W g ol
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
1 Schott 71,8 185 56 27 14,82 99,9 128,9 90
2 s 76,5 150 49,8 28 14 99,9 100,2 88
3 5 80 130 30,1 28,7 8,6 99,9 89,2 87
4 tkanina 64,2 200 100 28 : 28 99,9 100 78
5 A% 80,5 200 59 33,1 19,5 99,9 139 87,2
27 — 29% S. Na aparaturze tej wykonano réwniez doswiad- w granicach od 320—460 mm Hg. Tablica 3 i wykres na rys, 4

czenia z zastosowaniem tkaniny filtracyjnej. W zalgczonej ta-
blicy 2 przedstawiono kilka przyktadow ze zbilansowanych
doswiadczen. W omoéwieniu tych doswiadczen nalezy pod-

Rys. 3'

kresli¢, ze podana w pozycji 10 (tablica 2) wydajnos¢ proce-
su filtrowania nie uwzglednia strat siarki wyniklych z osa-
dzania sie¢ stopionego koncentratu na gdérnych czesciach fil-
tru i Sciankach naczynia. Straty te w duzej aparaturze beda
niewspolmiernie mniejsze, co wplynie decydujaco na wzrost
wydajnosci procesu i obnizanie zawarto$ci siarki w odpa-
dach.

Celem ustalenia zaleznos$ci- predkosci filtracji od cisnienia
roboczego wykonano do$wiadczenia ma aparaturze metalowej
(fot. na rys. 3) z filtrem zanurzalnym, Podci$nienia zmieniano

ilustruja uzyskane w toku doswiadczen wyniki.

Prowadzono réwniez kilka dlugotrwalych do$wiadczen ce-
lem ustalenia wplywu zablockowania tkaniny przez zloze plo-
me na predkos¢ filtracji w miare narastania grubosci odpa-
déw na filtrze, W toku doswiadczen nie stwierdzono obniza-
nia sie predkosci filtrowania, co dowodzi, ze zatkanie na-
stapi po wielokrotnie dluzszym okresie filtracji. Do$wadczen
iloSciowych na zatkanie tkaniny nie przeprowadzono z uwagi
na brak duzych ilosci potrzebnych do préb koncentratéw na-
turalnych.

Uzyskane wyniki w toku wyzej opisanych doswiadczen nad
filtracja koncentratéw mozna podsumowa¢ w nastepujacych
punktach:

1. Uzyskana na drodze filtracji siarka posiada czystost
99,9%. S, przy czym optymalne wyniki uzyskano przy zasto-
sowaniu jako medium Inianej tkaniny filtracyjnej.

2. Zawarto$¢ siarki w odpadach w zalezno$ci od zawarto-
$ci siarki w koncentracie, jak réwniez od stosowanego medium
filtracyjnego waha sie w granicach od 20—30% S.

3. Uzysk siarki w przeliczeniu na wprowadzony koncentrat
wynosi ponad 90%o.

4. Czystos¢ uzyskanej siarki jak rowniez wydajno$¢ w wy-

padku stosowania ubogich koncentratéw jest wyraznie
mniejsza. \ il
o )
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Rys. 4

5. Optymalna temperatura filtracji lezy w granicach naj-
mniejszej lepko$ci siarki i wymosi 145°C,

6. Wydajnos¢ z 1 m? tkaniny filtracyjnej (na ,aparaturze
z filtrem zanurzalnym) dla koncentratéw zawierajacych 20%
zanieczyszczen przy podcis$nieniu okolo 0,5 atm wynosi ponad
800 kg S/godz.

Tablica 3
Gl Ciénienie Powierzchnia | Z2Wartosé S Masa prze.fil- Zawa}rtoéé. S .Iloéé prze- Wj;dajnoéc'
Lp. filbracii robocze filiru w konc. trowanej w filtracie, | filtrowanej S | 1 m? tkaniny
w mmHg o S % W g/min w kg/godz.
1 2 3 4 5 6 7/ 8
1 80304 460 25 80,0 590 99,9 168 800
2 455" 420 19,5 80,0 850 99,9 174 530
3 350 360 1955 80,0 470 99,9 174 530
4 425" 320 19,5 80,0 460 99,9 103,8 330
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Tablica 4 2. Zawarto$¢ siarki w odpadach pozostaje w granicach
20% S. :
Zawar- | Zawar- | Zawar- Wydajnosé 3. Uzysk siarki jest oczywiscie $cisle zalezny od zawarto-
‘4 ‘ PR, Sci siarki w koncentracie.
Nr tosé S tos‘c S tos¢ S I‘JZYSI_(_ 'lm p? Dla koncentratéw 80-procentowych uzysk wynosi po-
w kon- |w filtra- | w odpa- | filtracji |wierzchni o- ;549 909/, :
dosw. centracie,|  cie, dach, w % | gblnej kosza Dla koncentratow o mniejszej zawartosci siarki uzysk jest
o % % w ton/godz. odpowiednio mniejszy.
4. Wydajnos¢ filtracji (predkosé¢ filtracji) w przeliczeniu na
powierzchnie ogélng kosza waha sie w granicach od 4,3—
1 81,2 99,9 22,6 91,5 4,7 4,8 ton/1 m?godzine. :
2 78,2 99,9 18,3 89,95 4,4 Wnioski
3 80,5 99,9 21,0 90,6 48 1. Z przeprowadzonych wstepnych doSwiadczen wynika, ze
4 78,5 99,9 2243 87,4 4,4 rozwigzanie problemu rafinacji na drodze odwirowywania
5 75.0 99.9 192 885 45 koncentratow jest majkorzystniejsze z dotychczas analizowa-
74,8 99’9 19’6 80’0 4’2 nych metod i nie powinno nastreczac¢ trudnosci pod wzgle-
6 ) ’ ’ ) ” dem technologicznym i aparaturowym przy przejsciu na ska-
7 76 99,9 20,0 86,0 4,3 le produkcyjna. .
2. W procesie rafinacji sedymentacja moze stanowi¢ tylko
operacje pomocnicza.
Pr6by nad odwirowaniem siarki stopionej Uwaga: W czeSci eksperymentalnej uczestniczyli: W. Cie-

Z uwagi na duzy wzrost wydajnosci filtracji w miare zwiek-
szenia podcisnienia roboczego na filtrach statycznych przysta-
piono do préb ¢wierétechnicznych nad odwirowywaniem siar-
ki stopionej. Do badan zastosowano wiréwke typu bebnowe-
go z dolnym napedem wykonana przez Lodzkie Zaklady Bu-
(dowy Maszyn. Wiréwka wykonana jest ze stali KPs Kosz
wirowki osadzony jest bezposrednio ma wale silnika o mocy
05 KW i obrotach 2800/min i budowany z blachy perforo-
wanej o grubosci Scian 2 mm, odstep miedzy dziurkami na
scianie wird6wki wynosi 10 mm, () dziurek 2 mm, Pojemnosc
kosza wynosi 7 litréw, () 250 mm. Powierzchnia czynna fil-
tracyjna (powierzchnia otworéw wynosi 137 cm?). Powierzch-
nia ogolna kosza wynosi 1177 cm?2,

Celem dostosowania wirowki do pracy w  temperaturze
okoto 145°C ogrzewano beben wiréwki w ten sposéb, aby rnoz-
topiony w wytapiaczu koncentrat utrzyma¢ w stanie plyn-
nym (przy najmniejszej lepkosci 8 cP). Bezposrednio nad beb-
nem wiréwki umieszczono wytapiacz. Celem opanowania tech-
niki procesu odwirowywania stopionej siarki i orientacyj-
nego ustalenia podstawowych parametrow przeprowadzonc
ponad 20 doswiadczen na koncentratach sztucznych przygo-
towanych przez wymieszanie siarki technicznej z odpadami
flotacyjnymi. W tablicy 4 zamieszczono przykladowo 7 zbilan-
sowanych dos$wiadczen przeprowadzonych na koncentratach
naturalnych.

Podsumowanie uzyskanych wynikow
1. Czystos¢ uzyskanej siarki wynosi 99,9% S. Czystos¢ fil-
tratu nie jest zalezna od zawartosci siarki w koncentratach
(w granicach od 75—80 i wiecej % S).

slewski, B. Pigtkowski,
Otrzymano 13.VIL.55

KpaTkoe M3J0KeHne

VI3mozRKeHa OuUMCTKA CEPHBIX KOHIEHTPATOB IIyTeM (Ouib-
Tpamyy ¢ MPUMMEHEHMEM Pa3HOro Tura JabopaToOpHBIX (OUIb-
TpoB. Ha OCHOBaHWMM IIOJYYEHHBIX PE3yJbTATOB YCTAaHOBJIE-
HAQ B Ka4ecTBE OITKMAJILHOV anmaparypbl K OUIbTpammm
LerTpudyra ¢ nepdopupoBaHHEIM HapabaHoM.

Summary

Refining of sulphur concentrates by filtration using various
types of laboratory filters has been discussed. On the basis
of the results obtained it has been found that a centrifuge
with perforated basket is an optimum apparatus for filtration.
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Badania nad zawartoscia mikroelementéw w krajowych fosforytach
W. Trzebiatowski i P. Rozdziat

061.632(438) :545.82:545.73

Instytut Chemii Fizycznej PAN, Zaktad Badan Strukturalnych, Wroctaw

Katedra Chemii Nieorganiczmej Politechniki Wroclawskiej

Podano sposéb pétilosciowego oznaczania 38 pierwiastkéw metalicznych w fosforytach za pomocq analizy spektralnej.
Opracowano metode iloSciowego oznaczania niklu, kobaltu, wanadu, olowiu, manganu, miedzi i chromu. Zanalizowano na
powyzszych zasadach 27 prébek krajowych fosforytéw. Otrzy mane wyniki pozwalajq stwierdzié, ze w badanych fosforytach
nie nastepuje specjalna koncentracja powyzszych mikroelementéw.

Celem niniejszej pracy bylo oznaczenie zawartosci niekto-
Iych biologicznie czynnych mikroelementéw w fosforytach kra-
lowych, Znaczenie takich mikroelementéow wyjasniono obszer-
lie w literaturze 1—%). Wiadomo, ze umiejetne stosowanie mi-
que]ementéw w nawozach sztucznych przyczynia sie do
ZWigkszenia plonéw i pozwala uniknaé¢ niektérych choréb ros-
Il czy zwierzat.

Krajowe zloza fosforytéw pod wzgledem topograficznym,
stratygraﬁcznym, tektonicznym oraz ich przydatnosci do pro-
‘_hlkcji nawozow sztucznych omoéwione zostaty w pracy W. Po-
Zryskiego 7). Jak dotychczas brak jednak zupelie danych
0 zawarto$ci mikroelementéw. Podjete przez nas badania
WtYn’lﬂanu *) wymagaty przede wszystkim zorientowania

) W mysl uchwat Konferencji Surowcow Mineralnych — War-
Sawa 1952,

sie w ogolnej zawartosci mikroelementéw przy pomocy anali-
zy polilosciowej dla wiekszej liczby tych pierwiastkéow, aby
z kolei na tej podstawie oznaczy¢ ilosciowo tylko niektore wy-
brane sposrod nich. W obu przypadkach konieczne bylto
uprzednie opracowanie samej metody spektroanalitycznej, na-
dajacej sie do stosowania do oznaczania pierwiastkéw przy
stezeniach rzedu 10—3 — 10— %o Do badan uzyto autokolima-
cdyjnego spektrografu duzej dyspersji typu Littrowa, f-my Hil-
ger''. Pomiary fotometryczne wykonano na mikrofotometrze ty-
pu MF 2. Do odczytéw polilosciowych uzywano spektropro-
jektora Zeissa.

Ogotem zbadano 27 probek fosforytow krajowych.
Analiza péltilosciowa
a) Przygotowanie wzorcow
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Przed przystapieniem do analizy poétilosciowej wykonano
dwie serie wzorcéow. Seria oznaczona symbolem E zawierata
21 nastepujacych pierwiastkow:

Ag, As, Be, Bi, Cd, Co, Cr, Cu, Hg, Mn, Mo, Ni, Pb, Sr;, Sn, Sb,
T1,0W,, Vi, Zn, ZT.

Seria oznaczona symbolem X zawierata ich 17:

Au, Ba, Ce, Cs, Ga, Ge, In, Li, Nb, Rb, Se, Ta, Te, Th, Ti, U, Y,
Zawarto$¢ tych pierwiastkow wynosita: 0,002, 0,01 i 0,1%.
‘Wzorce przygotowano w sposob nastepujgcy: wzorzec jatowy,
a wiec sztuczny fosforyt, sktadal sie z substancji o spektralnie
kontrolowanej czystosci i posiadal nastepujacy sktad:

Cas(PO)2 26,2%0
SiO» 34,4%
CaSiOg 30,2%0
MgO 0,4%%0
AlsO3 0,6%0
FesO3 3,8%0
Na2CO3 4,49

We wzorcu tym wykazano juz tylko sladowa zawarto$¢ na-
stepujacych pierwiastkow:

ST B a) rzedu 0,01%
Mn, Pb, Ni rzedu 0,001%

Wprowadzajac do wzorca jalowego odpowiednie ilosci tlenkow
lub weglanéw wyzej wymienionych mikroelementéow otrzyma-
no wzorce serii E/1 i X/1 zawierajace po 1% uprzednio wymie-
nionych pierwiastkéw. Rozcienczajac te wzorce (wzorcem ja-
towym) dziesieciokrotnie otrzymywano wzorce E/0,1 i X/0,1 za-
wierajace po 0,1%, a przez kolejne dalsze rozciericzenie otrzy-
mano wzorce E/0,01, X/0,01 oraz E/0,002 i X/0,002 zawierajace
po 0,01 i 0,002 mikroelementow.
b) Oznaczanie czutosci

Zdjecia wzorcow wykonano w nastepujacych warunkach:
tuk pradu stalego I = 10 A, V' = 220 wolt, szerokos¢ szczeliny
0,015 mm, czas ekspozycji 120 sek, klisza G 2,2, elektrody we-
glowe (produkcji F. O. Ch. — Gliwice) o srednicy zewnetrznej
5 mm z otworem o $rednicy 3 mm i gtebokosci 4 mm.

Osiagnieto nastepujace dolne granice wykrywalnosci po-
szczego6lnych pierwiastkow przy zachowaniu powyzszych wa-
runkow:

10—% % Ag, Be, Bi, Cr, Cu, Ga, Mn, Mo

10—=3 %p: Au, Ba, Cd, Co, Ge, Hg, In, Ni, Pb, Sn, Sb, Sr, Ti, V,
N JA7

10—=2 — 10-1 %: As, Cs, Li, Nb, Rb, Ta, Th, W, Zn

10—1 %: Ce, Se, Te, U.

¢) Przygotowanie probki i oznaczenia pé6tilo-

Sciowe

100 g probki (konkrecji) przecierano w mozdzierzu stalo-
wym i przesiewano przez sito DIN 1171 o oczkach @ 0075 mm,
z czego 1 g przeznaczono do analizy poélilosciowej. Na poje-
dynczej kliszy wykonano 26 zdje¢ w nastepujacej kolejnosci:
Fe, wzorce X/0,1 i X/0,01, 7 probek badanych, wzorce E/0,1
i E/0,1 i powtornie te same probki. W ten sposéb kazda prob-
ka jest w danym zakresie diugosci fal dwukrotnie zdjeta.

Przez porownanie intensywnosci linii w widmie wzorca z li-
niami w badanych prébkach okreslano rzad zawartosci pier-
wiastka. Tablica 1 podaje spis linii wybranych do analizy pol-
ilosciowej.

Tablica 1. Spis linii stosowanych przy analizie pétilosciowej

Ba 2348,61 A In 3039,36 | Re 3464,72
B 2996,77 Ir 292474 | Rh 3434,84
2997,73 Y 324228 | Hg 2536,52
\% 3183,46/98 Cd.  |3261,06 | Ru 3436,74
3185,39 Co * | 345351 | Pb 2833,07
Bi 3067,72 Mn | 279482 | Ag 3280,83
W 2896,00/45 Cu | 324754 | Sc 3353,73
2944,39 Mo | 313259 | Sb 2598,06
Ga | 294364 As | 234984 | Sr 4215,52
2944,18 I §3050 80 e 2918,32
Hf 2638,71 309418 | Ta 2714,67
3012,90 Sn | 2840,00 | ' Ti 3372,80
Ge | 2651/18/58 Os | 290906 | Cr 284325
Au | 242795 Pd | 340458 | Zn 3345,02/57
2675,95 Pt 265945 | Zr 3391/96

Tablica 2. Wyniki analizy potilosSciowej*)

Nr
préb-|As | Y | Be |Ba| Ag |Ga| In | Sn | St | Ti| Zr

i)
1 (o) X X XX XXXX
2 X X X o XXXX
3 (o} X (o} o XX
4 X X (o) XX XX
5 o b d o o 0
6 o 5% (o} fo} 0
7/ (6} X 58 o 0
8 X X 5:d 0 0
9 (o} X X (o} XX
10 X X (o) (o) XX
11 o (o) X (o) XX
12 o oy Sllitx o 2 XX
13 =Sl | © To X gifiee 2 o
g el o= o © 2 | 0
15 S | & X S (o} »| o o |& | = X

S |= — o =i

16 o ‘; (o) g (o) % (o) (o) - XXXX
I A sl el s o) o o | XXx
18 i e o o o)l XXX
19, o X o (o} XXXX
20 o X o o XX
21 o o (o) 0 XX
22 o () () (o) XXXX
23 o o o o 5.0:0%
24 o X (¢} o XXX
25 0 o (o) o XXX
26 o (o} o o XXX
27 (o) (o) 0 o XXX
*) o — stwierdzono brak, x — 10-3, xx — 10-3, xxxX — 10-2

XxXxx — od 10-2 do 5.10-2.

**) prébki 1, 2, 4, 5, 6, 7 — Woélka Go$cieradomska; prébka 3 —
Goscieradéw, probki 8, 9, 10, 11, 12, 13, 20 — Chwatowice; probki
14, 15 — okolice Lodzi; prébka 16 — Dabréwka Warsz. (gleb. 1);
prébka 17 — Dabréwka Warsz. (gleb. 2); prébka 18 — okolice Wida-
wy; prébka 19 — Dabie; prébka 21 — Krogulecza Sucha; prébka 22 —
Woélka GosScieradomska (gteb. 1); prébka 23 — Wélka Go$cieradom-
ska (gleb. 2); prébka 24 — Zalesie; prébka 25 — Potudnica; préb-
ka 26 — Chwatowice (gieb. 1); prébka 27 — Chwalowice (gleb. 2).

Stwierdzono brak nizej podanych mikroelementow w ilo-
Sciach wykrywalnych powyzsza metoda: Li, Hf, Ta, Se, Te, Th,
U, Rb, Tl, Ge, Au, Zn, W, Mo, Cd, Sb, Bi, Hg.

Jak widzimy z tablicy 1 linie analityczne oznaczanych pier-
wiastkow sa rozmieszczone w zakresie od 2350 do 4400 A.
Wobec powyzszego zachodzila konieczno$é wykonywania
dwoch zdje¢ widma w zakresie od 2300 do 3000 A i od 2800
do 5000 A.

Wiyniki analizy pélilosciowej podane sa w tablicy 2.
Analiza iloSciowa
Wyboér pierwiastkow

Wybér pierwiastkéw, ktére poddawano analizie ilo§ciowej,
podyktowany zostal ich znaczeniem jako mikronawozoéw i gra-

Tablica 3. Linie stosowane przy analizie ilo§ciowej i ich

potencjaty
Pierwia- Poten- Wzorzec Potencjal lzzzt:i a
stek Dlugoéé | cjat wewnetrzny | wzbudz. cjalow
analizo- linii | wzbu-| i dlug. jego wzorca | o b
wany dzenia fali WEWD. | qoenia
Ni I |3050,82 | 4,09 | Mn I 2933,00 | 5,50 1,41
BV 3183,41 391 | Mn I 2933,00 5,50 1,59
Pb 1 |283307 | 402 | Mn I 2933,00 | 5,50 1,48
Co I |[345351 | 44 | Mn I 3330,62 | 5,50 1,86
Mn 1 | 2801,06 | 587 | Co I 3044,00 | 4,07 1,80
Cu I |3273,96 | 3,78 | Co I 3044,00 | 4,07 0,29
Cr I |425434 | 291 | Co I 3044,00 | 4,07 1,16
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Tablica 4. Wyniki analizy fosforytéw krajowych na szereg
pierwiastkow
Nt Co [l Pb A% Ni | C | Mn | Cu
probki
1 0,002 | 0,002 | 0,010 | 0,005 | 0,16 |0,0023
2 0,002 | 0,002 | 0,004 [ 0,007 | 0,12 |0,002
3 0,004 | 0,004 | 0,003 | 0,005 | 0,083 |0,002
4 0,004 | 0,003 | 0,004 | 0,003 | 0,075 |0,0023 .
5 poni- | 0,008 | 0,003 | 0,004 | 0,003 |0,002
6 zej 0,005 | 0,002 | 0,003 | 0,003 |0,002
7 0,00z | 0,006 | 0,004 | 0,003 | 0,010 [0,0025
8 0,002 | 0,006 | 0,002 | 0,008 | 0,060 0,006
9 0,002 | 0,003 | 0,003 | 0,005 | 0,047 |0,006
10 0,002 | 0,002 | 0,003 | 0,006 | 0,029 |0,004
1 o | 0,004 | 0,007 | 0007 | 0,007 | 0,10 0,005
12 7 0,004 | 0,006 | 0,006 | 0,008 | 0,073 |0,004
13 = 0,004 | 0,008 | 0,003 | 0,006 | 0,018 |0,003
14 = 0,004 | 0,002 | 0,002 | 0,008 | 0,005 |0,006
15 | & | 0,004 | 0,004 | 0004 | 0,005 | 0,023 |0,003
16 ‘g | 0004 | 0,005 | 0,005 | 0,010 | 0,073 |0,003
17 & poni- | 0,002 | 0,004 | 0,007 | 0,047 |0,002
18 zej 0.002 | 0,002 | 0,009 | 0,016 |0,008
19 0,002 | 0,002 | 0,003 | 0,007 | 0,013 |0,003
20 0,002 | 0,005 | 0,002 | 0,006 | 0,020 |0,008
21 0,002 | 0,005 | 0,002 | 0,004 | 0.015 |0,007
22 0,002 | 0,002 | 0,002 | 0,004 | 0,014 |0,012
23 0,002 | 0,002 | 0,002 | 0,004 | 0,012 |0,009
24 0,002 | 0,002 | 0,002 | 0,005 | 0,035 |0,005
25 0,002 | 0,008 | 0,003 | 0,006 | 0,014 |0,006
26 0,002 | 0,002 | 0,002 | 0,003 | 0,034 |0,005
21 0,002 | 0,005 | 0,003 | 0,004 | 0,070 0,005

nicami ich wykrywalnosci. Nie oznaczono tych piarwiastkow,
ktérych zawartos¢ byta tak mala, ze linie byty ledwo widocz-
le (np. As). Nie okreslano ilosciowo takich pierwiastkéw jak
Sty Ba i Ti, gdyz nie dysponowano odpowiednio czystymi
wzorcami jalowymi.

Ostatecznie do analizy ilo§ciowej zakwalifikowano 7 naste-
pujacych pierwiastkéw: Ni, Co, Pb, V, Mn, Cu, Cr.

Powyzsze pierwiastki podzielono ze wzgledow praktycz-
RIYChCna dwie grupy — Grupa I: Cr, Cu, Mn i grupa II: V, Pb,
1= Col

Dobor wzorcéw wewnetrznych

Dobierajgc wzorzec wewnetrzny starano sie wybraé pier-
Wiastki posiadajace podobny potencjal jonizacyjny do ozna-
tzanych, podobny przebieg krzywej parowania wg Rusano-
wa'), przy czym wzorzec wewnetrzny powinien posiada¢ od-
Powiednig liczbe linii réznej intensywnosci, by tatwo mozna
bylo dobrac¢ linie homologiczne. Po probach uzycia Mo, Sn,
Co, Mn, jako najwtasciwszy wzorzec wewnetrzny dla grupy I
Wybrano kobalt, a dla grupy II — mangan. W tablicy 3 po-
dﬁnq wlasciwe linie uzywane do fotometrowania i réznice po-
tencjaléw jomizacyjnych par homologicznych, co jest w pew-
Iym stopniu miarq wlasciwego doboru tych par. Jezeli rézni-
(a potencjatu wzbudzenia pary homologicznej jest réwna zeru,
lo stosunek intensywnosci tych linii nie zalezy od warunkéw
:NZbltleenia, co jest dla analizy spektralnej szczegolnie ko-
Zystne,

Dobér warunkow ekspozyciji
; Warunki ekspozycji okreslane sq nastepujacymi parame-
Tami; ;
a) szeroko$é szczeliny,
b) natezenie pradu,
¢) czas,
d) dodatki stabilizujace,
'tde) Inne parametry jak np. uklad oswietlajacy, diafragma
1d,
ad a) istnieje nastepujaca zalezno$¢ dla okreélania opty-
malnej szerokos$ci szczeliny a 8):
Dy
d

gdzie L jest $rednigq dlugoscia fali,
f — ogniskowa obiektywu, d — S$rednica obiektywu.
Ze wzoru tego dla grupy I, a wiec zdje¢ wykonywa-
nych w zakresie 2800 — 5000 A wynika a = 0,01 mm,
dla grupy II 2300 — 3000 A, o = 0,015 mm.

ad b) dla grupy I 9 — 10 A
dla grupy II 10 — 13 A

ad c) dla grupy I 90 sek
dla grupy II 120 sek.

Dobierajac odpowiednio warunki starano sie znalezé¢é minimal-
ne natezenie pradu, przy ktéorym w czasie
od 60 do 120 sek cata probka wyparowuje

ad d) Ze wzgledu na duze tlo czastecz-
kowe wegla i cyjanu oraz niero6wnomierne
parowanie zaszlta koniecznosé¢ dodania do
probki pewnej ilosci bezwodnego weglanu
sodowego, ktérego zawartos¢ w parach oblo-
ku tuku zmniejsza tto. Ujemna strona tego

ELERTRODA
GORNA

DO VA

4mamy
ZM{A
il

o Yy

dodatku jest obnizenie temperatury tuku

i intensywnosci linii. Dla réwnomiernego e
parowania dodawano proszku grafitowego. L_,‘;W:;
W tym celu sporzadzona zostala mieszanina )

o sktadzie 50%0 NasCOs i 50 C. Dla pier- Rys. 1

wiastkow I grupy dodano 2/3 mieszaniny,
a dla II grupy 1/2 na wage w stosunku do prébki fosforyto-
wej. Dla zapobiezenia rozpryskiwania sie probki w tuku elek-
trycznym cementowano ja kupferonem wg danych Rusano-
wa ). Ksztalt uzywanych elektrod podaje rys. 1.

Wzorce wykonano podobng metoda jak dla analizy p6t-
ilosciowej, z tym .ze do probek wprowadzono odpowiednia

LgHe %

As As

Rys. 3. Wykres zaleznoSci

Rys. 2. Wykres zaleznosci
log C = AAS+B dla Cr 4254 A

log C = AAS+B dla Pb 2833 A

ilo§¢ wzorca wewnetrznego (1%). Na kazdej kliszy znajdowaly
sie trzykrotnie powtérzone zdjecia 4 wzorcow i 7 badanych
probek.

Tablica 5
Pierwiastek watarza]nos’é $rednia, w %
Ni 16,6
Co 13,2
Vv 19,7
@r; 25,0
Mn 21,3
Pb 18,0

Srednia powtarzalno§é réznic zaczernienia (AS)

Tablica 6

Zawarto$é, w 9
Pierwiastek g Bl%d
wprowadzona znaleziona w %
Pb 0,015 0,019 25
\% 0,012 0,014 15
Co 0,008 0,0076 5
Ni 0,015 0,012 20
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Tablica 7

Badany pierwiastek Co Cu Mn VvV Ni Pb Cr
Srednia zawart. w fosforytach krajo- | Ponizej 0,004 0,05 0,004 0,004 0,003 0,005 | Wg wynikc'fw niniejszej
wych w % 0,002 pracy
Srednia zawart. w litosferze % 0,003 0,01 0,09 0,015 0,008 0,0006 | 0,02 | Por. Maksimow?)
Zawarto$¢ w glebach %, do 0,00012 | 0,01 0,014 do 0,00038 | 0,001 | Patrz Maksimow?)
w ZSRR cz. europ. 0,0013 do do do 0,0065 do do

0,0026 | 021 | 0,0025 0,0043 | 0,005
_ Zawarto$¢ w niektérych glebach pol- do 0,001312)

skich. | 0,00251) do 0,292

Przy fotometrowaniu uzywano skali logarytmicznej tak, ze
roznica wychylen skali dla dwoch linii homologicznych da-
wata réznice zaczernien (AS). Wykres zaleznosci AS K
log C wykonano dla kazdej kliszy osobno, postugujac sie zdje-
ciami czterech wzorcow.

Rys. 2, 3, 4, 5 podaja wykresy zaleznosci AS K log C.
‘W tablicy 4 umieszczono wyniki iloSciowych oznaczen.

Ocena btedéow i analiza wynikow

Oceny bledéow dokonano dwoma sposobami:
1) Przez okreslenie powtarzalnosci pomiarow dla tej samej
probki. Wyniki podaje tabl. 5
2) Przez analize syntetycznych preparatow o znanej
wartosci mikroelementéw. Wyniki podaje tablica 6.
Analizujac wyniki podane w tablicy 7 mozna stwierdzic,
ze w fosforytach krajowych nie nastepuje koncentracja me-

Za-

Lgc
(Era56EE) lgcC
. g (PeR= §5/2050

0.00~

as

as

Rys. 5. Wykres zaleznosci
log C = AAS+B dla V 3102 A

Rys. 4 Wykres zaleznosci
log C = AAS+B dla Co 3405 A

talicznych pierwiastkéw. Fosforyty badane nie stanowia wiec
naturalnego zrédita mikronawozéw, a zawarta w nich ilos¢
mikroelementéw utrzymuje sie na ogoél na poziomie przeciet-
nej zawartosci w skorupie ziemskiej (por. tablice 7).

Znajomos¢ zawartosci mikroelementéw w glebach polskich
jest jeszcze bardzo ograniczona. Istniejace dane umieszczono
w tablicy 7. Dla poréwnania przytoczona zostala réwniez za-
wartos¢ tych pierwiastkow w glebach europejskiej czesci
ZSRR %),

: Otrzymano 10.VI.55
Kparkoe U3JI03KEHNe

VI35103K€H €r1ocob MONyKOIMUIECTBEHHOTO OIIPEeNeIeHs 38 Mme~
TaJIMYECKNX SJIEMEHTOB B hocdopuTax IPU IIOMOIIM CIEK-
TPaJabHOIO aHamms3a. PazpaboTaH MeETon KOJIMIECTBEHHOI'O

onpesieNieHns HMKeJd, KobanbTa, BaHAANA, CBMHIA, MAPTaHIa,
Meau u xpoma. IIo sToMy MeTOoAy HpPOBeAeH aHaum3 27 mpobd
MECTHBIX pocchopuToB. Ha OCHOBAHMM IIOJYYEHHBIX DE3YJlb-
TAaTOB MOZKHO YCTAHOBUTB, YTO B MCCIEAyEeMbBIX hbocdopurax
HE KOHCTAaTMPOBAHO OCODEHHOE HATrPOMOXK/AEHVE BbIIIECyKa-
3aHHBIX MMUKPOJIEMEHTOB.

Summary

The description is given of semiquantitative spectroanaly-
tical method of determining 38 metallic elements in phospho-
rites. A quantitative method of determining nickel, cobalt, va-
nadium, lead, manganese, copper and chromium has been wor-
ked out. By applying the method 27 different samples of Po-
lish phosphorites have been analysed. On the basis of the re-
sults obtained it has been found that special concentration
of these microelements does not occur in Polish phosphorites,
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Badania nad skutecznoéciq metod elekiromagnetycznych do celéw
przygotowania wody zasilajacej kotty parowe

Z. Blaszkowska i J. Kucharski

663.631.7:621.133.712

Zaktad Fizykochemiczny IChO, Warszawa

Przeprowadzono prébne badania poréwnawcze (laboratoryjne i techniczne) nad forma osadzania sie kamienia kottowego
oraz sposobem Kkrystalizacji CaCOs z wody naturalnej, wodociqgowej i sziucznie utwardzanej i z tychze wod uprzednio
elektryzowanych indukcyjnie. Elekiryzacje wody prowadzono w przepiywie przy zastosowaniu: a) aparatu patentowanego
,CEPI'" i b) solenoidu zasilanego prqdem stalym (prostownik: 20 V; 2,2 A). Préby techniczne przeprowadzono na parowo-
zach doswiadczalnych przy wspdlpracy Ministerstwa Kolei i Instytutu Naukowo-Badawczego Kolejnictwa. W wyniku ba-
dari stwierdzono realne mozliwo$ci wywierania wpltywu na proces krystalizacji soli z wody za pomoca uprzedniej elekiry-
zacji wody przez indukcje. Naszkicowano kierunki rozwojowe dalszych badan w tej dziedzinie. oy

Wyniki dotychczas ogltoszonych prac badawczych, paten-
tow, doswiadczen w przemysle i energetyce w kraju i zagra-
nica z zakresu stosowania metod elektromagnetycznych do
celow przygotowania wody zasilajacej kotly parowe wzbu-
dzity zainteresowanie tymi zagadnieniami niektoérych gatezi
naszej gospodarki panstwowej, jak kolejnictwo, energetyka
i przemyst. Stwarzaja one nie tylko perspektywy poznania
i ewentualnego zastosowania fal elektromagnetycznych lub
pol magnetycznych do walki z kamieniem kotlowym, ale
w ogole pewne mozliwosci kierowania na tej drodze procesami
krystalizacji.

W danym przypadku chodzi przede wszystkim o metode
traktowania wody surowej falami elektromagnetycznymi przez
indukcje — i to przed wilasciwym procesem krystalizacji, tj.
przed wpuszczeniem wody do kotlta. Typy kotléw, co do kté-
1ych ten sposob poprawiania wody moglby znalezé zastosowa-
nie, to instalacje nisko i Srednioprezne, jakich jest najwiecej
w przemysle chemicznym. Znane sa préoby wprowadzenia tej
metody do pewnych proces6w technologicznych, np. w prze-
mysle cukrowniczym i mleczarskim, gdzie wskutek ogrzewa-
nia i odparowywania roztworéw wystepuja szkodliwe dla apa-
ratow inkrustacje. Jednakze wyniki stosowania tego rodzaju
metod w przemysle nie sa wystarczajaco przekonywujace, aby
sposob ten uzna¢ zdecydowanie za celowy.

Praca niniejsza stanowi nowy wkiad badan eksperymental-
nycllz w te dziedzine calkowicie jeszcze nieopanowanych zja-
wisk,

Temat niniejszej pracy wynikt ze wspoélpracy z Minister-
stwem Kolei i Instytutem Naukowo-Badawczym Kolejnictwa,
ktére tym zagadnieniem zywo sie interesuja.

W pierwszej fazie badan chodzilo o przeprowadzenie préb
zastosowania elektromagnetycznego aparatu ,,CEPI" (patent
f. belgijskiej1) w kolejnictwie przez wyprébowanie jednego
z aparatow najpierw w skali laboratoryjnej, nastepnie w skali
technicznej.

W wyniku prac w tych dwoch etapach powstala koniecz-
0S¢ rozwiniecia tematu poczawszy od préb podstawowych.

Czesé teoretyczna

Zagadnienie wplywu pél elektromagnetycznych i magne-
tyeznych na sposéb i forme krystalizacji soli wapnia i magne-
2, znajdujacych sie w wodach naturalnych, moze mieé¢ duze
/maczenie w procesach odparowywania, w szczegolnoéci
W.technologii wody do zasilania kotléw parowych. W litera-
turge monograficznej dotyczacej oczyszczania wody do zasi-
lﬁl}la It:oth')w sprawa ta jest traktowana dos$¢ ogdlnikowo 2—4);
Vigce] materiatu znalezé mozna w opisach patentowych 5—10)
! W niektérych pracach badawczych 11—20),

Nas interesuje przede wszystkim poddawanie wody surowej
W przeptywie krétkotrwatemu dzialaniu fal elektromagnetycz-
ych czy pol magnetycznych przed procesem odparowywania.

W tym sposobie poprawiania wody nalezy rozrozni¢ dwa
Wyodrebniajace sie kierunki. Pierwszy — to zastosowanie mi-
krowyladowaﬁ, drugi — zastosowanie pol magnetycznych lub
fa] elektromagnetycznych, wytworzonych przez solenoid zasi-
lany pradem stalym lub zmiennym, a dziatajacych indukcyjnie
1a wode surowa. 4

Jednym z pierwszych pomystéw dotyczacych zastosowania
mlkl'owyladowar’l jest patent R. H. Smitha Abbotta?®) oraz
Place A, Splittgerberall). Sposéb ten polega na wytwo-
Izeniy stabych wyladowan elektrycznych przez kulke szklana,
“wierajacy rte¢ w prézni (3 — 7 mm Hg) lub w atmosferze
leonu, Kulka taka, tzw. ,tonizator" lub ,boja", umieszczona

w przewodzie wodnym i poruszana stale w przeplywajacej
wodzie, powoduje na skutek ruchu rteci mikrowytadowania.
Wyladowania te, wytwarzajac fale rzedu 5912 — 3651 A maja
wplywac¢ na posta¢ osadu wydzielajacego sie z wody podczas
pracy kotta w ten sposob, ze zamiast narostoéw kamienia kotto-
wego powstawac¢ ma tatwo usuwalny mutl. Sole rozpuszczone
w wodzie traca jakoby swe wlasnosci krystalizowania w for-
mie osadu zwartego i przylegajacego.

Zagadnienie to badali inni jeszcze autorzy, wysuwajac wias-
ne wnioski i spostrzezenia.

Badania E. J. B. Willeyal2) na og6t zgadzaja sie ze spo-
strzezeniami Splittgerbera. Poza tym autor ten obok iloSciowe-
go zmniejszenia sie narostéw kamienia stwierdzit zmiany ja-
kosciowe pod. wzgledem formy wytracanych krysztalow, wy-
krywajac w osadzie oprocz kalcytu obecnosé¢ krysztalow ara-
gonitu, Willey badat réwniez wplyw koloidow na dzialanie
omawianych mikrowyladowan, przy czym stwierdzit on fakt,
7ze koloidy dodatnie sa bardziej pobudzane indukcyjnie przez
mikrowyladowywania (szybsza koagulacja) niz koloidy ujem-
ne, a $lady tych koloidéw moga juz dawac efekt pozytywny
w oddziatywaniu mikrowytadowan w procesie wytracania
waéd naturalnych osadéw wapniowych i magnezowych.

E. Lin k13) przeprowadzajac podobne badania wyrazal po-
glad, ze te mikrowyladowania naruszaja rownowage jonowa
soli rozpuszczonych w wodzie, co wywiera dzialanie hamuja-
ce na wzrost wytracanych krysztatéw tych soli.

Drugi sposo6b dziatania falami elektromagnetycznymi pole-
ga, jak juz wspomniano, na przepuszczaniu wody przez pole
elektromagnetyczne solenoidu. Dziedzina ta jest jeszcze gtow-
nie domena patentéw (aparat belgijski ,,CEPI", angielski , Su-
perstat” i in.). !

Th. Vermeirenl), autor jednego z pierwszych paten-
tow tego typu aparatow, przypisuje dzialanie osiagane w pro-
cesach krystalizacji przy stosowaniu podobnych urzadzen in-
dukcyjnie wywolanemu przyspieszeniu ruchu elektronow
w czasteczkach, na ktoére dziata pole elektryczne lub magne-
tyczne.

F. A. Friedell%) przeprowadza obszerne rozwazania na
temat wplywu poél dia- i paramagnetycznych na sposob two-
rzenia sie zarodkow krystalicznych z soli rozpuszczonych
w wodzie. Zjawisko rozpadu struktury makrokrystalicznej wy-
padajacego osadu, wzglednie zapobieganie tworzeniu sie ka-
mienia, stara sie on wytlumaczy¢ zmiana tych pol pod wzgle-
dem ich kierunku i natezenia, spowodowana badz dzialaniem
aparatu typu omawianego, badz ,tonizatorem'. Friedel zasta-
nawia sie nad wplywem samej czasteczki wody, przypuszcza-
jac, ze przy jej dipolowej budowie wplyw ten jest mozliwy.
Doswiadczenia, ktore byly dotad przeprowadzane z aparatem
typu ,,CEPI" (np. w cukrownictwie — ochrona wyparek przed
inkrustacjami powodowanymi przez sole nieorganiczne) nie
wykazaty wedlug Friedela dzialania na roztwory nieelektroli-
tow, w tym przypadku cukru, ktory zachowywal swoje nor-
malne wlasnosci krystalizacyjne. Autor przypuszcza wiec, ze
elektromagnetyczna indukcja dziala przewaznie na grupy ak-
tywne mogace ulega¢ dysocjacji elektrolitycznej.

W innej swojej pracy %) Friedel sugeruje, ze indukcyj-
ne przyspieszenie elektronéw powoduje zmiany momentu di-
polowego czasteczek wody, ktére w zwiazku z tym uzyskuja
zdolnoé¢ silniejszego przyciagania jonow powodujacych twar-
doé¢ wody. Stad wiec sklonnos¢ do tworzenia krysztaléw ma-
leje, przez co narastanie kamienia kottowego jest utrudnione.
Badania w Mainz stwierdzily, jak podaje autor, ze z wody su-
rowej o twardoéci 20°n przy odparowaniu okolo /3 poczatko-
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wej objetosci sole powodujace twardos¢ wody wypadaty z roz-
tworu, podczas gdy ta sama woda po przejsciu przez aparat
typu ,,CEPI" pozostawata klarowna.

F. Piccardil®) sadzi podobnie, ze efekt dziatania kulek
szklanych z wypelnieniem rteciowo-neonowym polega¢ musi
na oddzialywaniu pdél elektrycznych i elektromagnetycznych
poprzez spolaryzowany i zdeformowany dielektryk.

Do interesujacych prac nalezy zaliczy¢ rdéwniez badania
G. Seelmeyeral”) i P. Brininghausal$), ktorzy ba-

Rys. 1. Forma wytracanych krysztatléw soli
wywolujacych twardosé wody:

a) z wody surowej

b) z wody uprzednio elektryzowanej

dukcje (wg. P. Briininghausa 18))

przez in-

o a b
Rys. 3. Forma wytracanych Kkrysztaléw mentolu

a) bez wplywu fal
b) pod dzialaniem ultradzwiekow
(wg A. P. Kapustina 21)) : %5

dali zarowno, dziatanie fal elektromagnetycznych wytwarza-
nych przez wyzej wspomniany ,tonizator” jak i dzialanie pol
wytwarzanych przez elektromagnesy. Dla pierwszego przypad-
ku znalezli oni, ze kulki szklane (zawierajace rte¢ w prozni
lub atmosferze neonu) pokryte lakiem, a wiec nie emitujace
na zewngtrz fal Swietlnych, wykazuja nie mniejsze dziatanie.
Stwierdzili réwniez, Ze nie jest nawet konieczne wypekianie
kulki neonem czy rozrzedzonym powietrzem, bowiem zwykle
powietrze w kulce tonizatora daje podobne .rezultaty. Analo-
giczne dziatanie powoduja réwniez pola wytworzone przez
elektromagnesy. Najsilniejsze jednak efekty otrzymano przy
wspolnym dziataniu tych dwoch rodzajow fal. Z badan tych
autorow wynika rowniez, ze traktowanie wody falami elektro-
magnetycznymi nie musi by¢ prowadzone w miejscu odparo-
wywania, ale gdziekolwiekbadz,ynp. w jakim$ urzadzeniu cen-
tralnym. Wedtug P. Briininghausa 18) bowiem czasteczki wody
pod dzialaniem pol elektrycznych ulegaja silnej i dos¢ trwa-
tej aktywacji, w wyniku ktorej rozpuszczone i zdysocjowane
w wodzie sole traca swe sity powodujace zdolnosci krystali-
zacyjne, tak ze podczas poézniejszego odparowywania wody
wytracaja sie one raczej w formie bezpostaciowej. Ilustruje
to mikrofotografia na rys. 1.

Ponadto w przypadku fal elektromagnetycznych ultrakrét-
kich (8-106 — 3.109 kHz) zdotano uchwyci¢ pewne zmiany
(obnizenie 3 — 5%0) stalej dielektrycznej wody traktowanej ta-
kimi falami.

Omawiane zagadnienia z uwagi na pewne mozliwosci za-
stosowan praktycznych oraz na bardzo ciekawe, cho¢ nie wy-
jasnione jeszcze wlasciwie podstawy teoretyczne, interesuja
wielu badaczy. Jednakze prace badawcze, glownie z przyczyn
braku tych podstaw teoretycznych, okazuja sie nieraz bardzo
trudne do przeprowadzenia. Niewatpliwie istnie¢ musza dla
poszczegblnych przypadkow jakie§ optymalne warunki, ktore
dawatyby efekt pozadany.

Nalezy tu jeszcze wspomnie¢ o prébach traktowania wody
innymi rodzajami fal przed procesem krystalizacji soli w niej
rozpuszczonych.

Rys. 2. Forma wytracanych krysztatéw CaCOg z WoO-
dy o 10°n twardoS$ci weglanowej
a) z wody nie elektryzowanej
b) z wody traktowanej
(wg. K. Hofera 20))

Tak wiec K. Ho fer niezaleznie od swoich badan nad mj.
krowytadowaniami tonizatorow 19) prowadzil badania z falamj
radiowymi 20) o dlugosci fali 19 — 2500 m, otrzymujac podobne
rezultaty, czyli wyrazne réznice w formie wytracajacych sig
krysztatow. Wykazuja to mikrofotografie na rys. 2.

Nie mniej charakterystyczne wyniki otrzymat A. P. Ka-
pustin?l) przy traktowaniu roztworéw substancji organicz-
nych falami ultradzwiekowymi. Pod dzialaniem tych fal otrzy-
mat on krysztaty drobniejsze o potamanych mniej wyksztalco-

5

B

falami radiowymi

Rys. 5. Zestaw aparatury do

laboratoryjnych badan poréw-

naweczych nad dzialaniem a-
paratu ,,CEPI‘

4, Aparat elektromagne-
tyczny ,,CEPI‘‘ (z lewej stro-
ny — lampka kontrolna)

Rys.

nych igtach, ktérych odlamki krysztalow tworzyly jZ:ika no-
we centra krystalizacji (rys. 3). Autor ten przedstawia obiek-
tywnie wyniki swoich badan bez préb interpretacji teoretycz-
nej, traktujac je jako pomnozenie faktow eksperymentalnych,
ktére w sumie moga da¢ podbudowe do opracowania podstaw
teoretycznych calego zagadnienia.

Cze$¢ doswiadczalna

1. Wstepne badania laboratoryjne?)

Pierwsze préby naszych badan mialy na celu eksperymen-
talne sprawdzenie dziatania jednego z patentowanych zagra:
nicznych aparatéw elektromagnetycznych oferowanych do po-
prawiania wody do zasilania kottéw parowych.

Elektromagnetyczny aparat ,,CEPI" firmy belgijskiej Epuro
(rys. 4) w zewnetrznym swym wygladzie jest grubosciennym
walcem metalowym zaopatrzonym w rurke doptywowa I od-
plywowa, przez ktére doprowadza sie wode w przeplywie. PO
badan zastosowano najmniejszy typ laboratoryjny o wymid:

*) Przy wspolpracy mgr W. Nowakowskiego.
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rach 210 X 110 mm i o wydajno$ci 1,6 m3/godz. Aparat pod-
zas pracy wilaczony jest w obwdd zwyklego pradu siecio-
go zmiennego (220 V, 50 okr).

Calkowity zestaw aparatury doSwiadczalnej majacej na ce-
lu sprawdzenia skutecznosci dziatamia aparatu , CEPI" przed-
stawiono na Tys. 5.

Aparat ,,CEPI" A zaopatrzony w lampke kontrolna B pola-
cony jest z jedng z dwoéch rur szklanych (w oprawkach me-
talowych) C, w ktérych wrze woda. Para wodna odprowadzana

Rys. 6. Plomieniéwki zmonto- Rys. 7. Osad kamienia kotlowego ma plomieniéwkach
wane w rurach szklanych a) z wody nie elektryzowanej
(podczas pracy aparatury b) z wody elektryzowanej

rys. 5)

jest przez chlodnice D. Wewnatrz rur szklanych znajduja sie
odcinki rur parowozowych, tzw. ptomieniowek E (rys. 6). Rur-
ki te (plomieniowki) w pierwszych probach ogrzewane byty
wewnatrz spiralka elektryczng, co dawato mozliwos¢ doktad-
nej regulacji ogrzewania, tak waznej przy prowadzeniu prob
porownawczych., W dalszych doswiadczeniach ogrzewanie elek-
fryczne zastapiono palnikami gazowymi, aby unikna¢ jakich-
kolwiek dodatkowych wplywow pol elektromagnetycznych.
W tym przypadku regulacja intensywnosci ogrzewania odby-
wala sie za pomoca kontrolowania szybkosci wplywu destyla-
tu z chlodnic. Wode doprowadzano z goéry z wycechowanych
butli F (rys. 5). Pare po skropleniu w chtodnicach odbierano do
cylindréw miarowych (G).

Badania prowadzono metoda poréwnawcza badajac proces
odparowywania wody w dwdéch réwnolegle prowadzonych ob-
sertwacjachs W jednej rurze szklanej prowadzono do$wiadcze-
nia, z woda ,nie traktowana” falami elektromagnetycznymi,
W drugiej — z woda po przejéciu przez aparat ,,CEPI". Bada-
liom poddawano warszawska wode wodociagowa (twardo$é
8§ —10°n, w tym 2 — 3°n twardosci nieweglanowej) oraz spe-
cjalnie sprowadzang z innych terenéw wode twarda (25°n
twardosci nieweglanowej i ok. 10°n twardoséci weglanowej).

Obserwowano przede wszystkim forme i sposéb osadzania
sie kamienia na plomieniéwkach.

W tych wstepnych doswiadczeniach orientacyjnych daty sie
zauwazy¢ pewne roznice w samym wygladzie osadu naro$nie-
tego na plomieniéwkach. Réznice te mniej lub bardziej wy-
razne w réznych seriach doswiadczen wykazaly, ze woda
o wysokiej twardo$ci po przejsciu przez aparat ,,CEPI" dawata
na rurkach osad o zewnetrznym wygladzie jakby bardziej gru-
bokrystalicznym, osadzony réwnomiernie na calej powierzch-
ni, natomiast woda ,nie traktowana' —
osad w formie zbitego kamienia kottowego,
gromadzacy sie grubsza warstwa narostéw
w gornej czedci rurek na granicy fazy ciek-
tej. Roznice te daja sie zauwazy¢ na foto-
grafii (rys. 7).

Na podstawie tych pierwszych doswiad-
czen laboratoryjnych nie mozna bylo jed-
nak definitywnie stwierdzi¢ faktu, azeby za-
miast kamienia wytwarzat sie w przewazaja-
cej ilosci mul drobnokrystaliczny. Nie daty
bowiem wyraznych sugestii wykonane bi-
lanse i obliczenia poréwnujace ilosci osa-
dow w postaci mutu i kamienia w obu bada-
nych przypadkach. W korespondencji i roz-
mowie z przedstawicielami firmy eksportuja-
cej aparaty ,CEPI" poinformowano nas, ze
podobne badania typowo laboratoryjne pro-
wadzono takze i u nich, i to réwniz nie zaw-
sze z pomyS$lnymi wynikami. Szczegoélnie
dotyczyto to wody o wysokich twardosciach
nieweglanowych, do ktérych jakoby aparat
.CEPI“ mniej sie nadaje. Dopiero badania
na skale techniczna dawaly u nich dobre rezultaty, ktore
i u nas mogtyby da¢ odpowiedz co do przydatnosci metody
w technice.

Postanowiono zatem w porozumieniu z Ministerstwem Kolej
przystapi¢ do probnych doswiadczen na skale techniczna.

2. Badania techniczne na parowozach .do

swiadczalnych?)

W zwiazku ze wspoipraca z Ministerstwem Kolei oraz z In-
stytutem Naukowo-Badawczym Kolejnictwa zainstalowano apa-
rat ,,CEPI" w jednej z parowozowni w celu przeprowadzenia
doswiadczen probnych nad jego zastosowaniem do poprawia-
nia wody zasilajacej kotly parowozowe **).

Zalozeniem bylo prowadzenie préob poréwnawczych na
dwoch parowozach. Jeden zalisany byt woda nieelektryzowa-
ng, drugi woda przepuszczona uprzednio przez aparat. Badania

*) W tej czeSci badan ze strony IChO
udziat rowniez mgr W. Nowakowski.

#¥%) Ze strony Ministerstwa Xolei
J. Kwapiszewski.

opréez autoréw brat

akcje organizowal mgr inz.

Tablica 1. Zestawienie wynikéw komisyjnych ogledzin wnetrza kotlow parowozow doswiadczalnych

Parowéz Czas Licz.ba Ios¢ Charakterystyka stanu kotla
R doswind: e Il::lrzeje;l Wody.
p chanyc zuzyte SR g ; 5
czalny dni o m}’,’ ] Warstwa kamienia na skrzyni ogniowej Inne dane charakterystyczne
73 5639 2064 { do 2 mm; { Sciagi i zesp6érki — osad do 0,5 mm
Zavilony Sciany boczne — do 1,5 mm Rury w walczaku — osad ok. 0,5 mm
wodg nie | 117 | 11313 ol do g e, Gk
b Sciany boczne do 2 mm { Sciagi i zespérki osad ok. 0,5 mm
wana e > Sciagi i zespérki — osad do 1 mm
246 20395 o { So' m;n, 3 s Walczak, plomienice i plomieniéwki przy
SIeNy: DOCERETS Dk T §cianie sitowej — osad do 3 mm
1 — 1,5 mm (kamiefi kruchy). Seingi i T s
Zasilany 115 11000 2217 Sciany boczne — nalot drobno- { ciggi i zespérki wolne od kamienia;
woda it < L e walczak czysty
lektryzo- 5 - e Sciagi i zespérki — nalot chropowaty;
wang 191 18284 - 3903 { s iy (batwo up 1w31r), 451’5 rury walczakowe czyste z lekkim sza-
Sciany boczne — nalot do 1,5 mm e haloron
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Tablica 2. Zestawienie wynikéw analiz poréwnawczych mutu i kamienia kotlowego z parowozow doswiadczalnych
(Analizy wykonane przez Instytut Naukowo-Badawczy Kolejnictwa)

Prébka Woda odmulin o o e
¢ t- st. . e
harowos Allkaliozs|opas Soidsta Si0, |1 a’0.| €20 | Mgo | so
doswiad- | Okresle-| Nr prébki lub : nosé organ. 5 +ALO; | 7 = =
czaln: 3 405 i 5 pH [nos¢ (0,1 % % %o % % % 70
y nie miejsce pobrania n HCI) 0
mut | 8,2 24 3,3 10,3 8,2 57,1 14,2 35 Slady
X 2 8,2 2,6 34 10,6 9,5 67,2 8,4 1,5 :

s 3 8,2 3,8 1,6 10,7 7,2 58,8 16,3 3.4 .
Zafflaﬁiye - 4 8,3 6,3 1,4 10,2 7,0 58,2 15,3 27 ,,
ot | kamies | tyt skrzyni ogn. | — o 0,4 1,5 16,0 0,5 37,0 0,6 439

o . | przod skrzyniogn| — i 0,9 2,0 13,7 13 32,5 22 462
2 » | rusztowiny v it 0,2 15 0,6 1,0 64,2 2,0 25
5 walczak pod za- :
worem zasil. — — 0,7 0,8 0,5 0,9 S5 2,2 23
mut 1 8,1 3,1 5,0 11,2 7,0 70,1 42 0,4 slady
5 8,1 52 5,0 9,3 8,0 70,0 45 0,3 .
Zasilany 0 3 8,1 5,0 59 11,0 8,6 70,6 3,4 0,3 3
woda kamien | skrzynia ogn.
elektryzo- i zalom — = 1,2 2,0 47 0,8 41,7 4.6 449
wana 5 skrzynia ogn. :
i zalom — — 0,1 1,4 1,9 2,5 48,3 3.4 43,0
i rusztowiny — — 0,1 1,0 0,4 11577 58,0 42 1,3

prowadzono na terenie jednej ze stacji kolejowych z woda
studzienng o nastepujacych wilasnosciach:

Twardo$¢ weglanowa — 9,2°n
Twardos¢ nieweglanowa — 2,8°n
Zawartos¢ Fe — 0,8 mg/l
Utlenialno$¢ — 3,8 mg KMnO4/1

Oba parowozy tej samej serii pracowaly tylko na terenie
wspomnanej stacji w pracy manewrowej.

Niestety nie udalo sie ich uruchomi¢ réwnolegle, tj. w jed-
nakowym czasie. W zwiazku z tym oraz z trudnosciami
w utrzymywaniu statej kontroli naukowo-technicznej wszelkie
pomiary ilpsci wody, wegla, mulu oraz pobieranie prébek wo-
dy i mulu w czasie pracy parowozu (prowadzone zreszta przez
bardzo ofiarny zespot pracownikéw parowozowni) majq raczej
wartos¢ wzgledna. Istotne natomiast stwierdzenie wynikéw
doswiadczen polegato na okresowych (co 2 do 3 miesiecy) ko-
misyjnych badaniach wnetrz kotléw oraz na analizach kamie-
nia i mutu kotlowego wykonanych juz poza terenem doswiad-
czen.

Z powyzszych ogledzin komisyjnych *) sporzadzono ogolne
zestawienie, ktore przedstawia tablica 1.

W zestawieniu tym uwidacznia sie pewien wplyw trakto-
wania wody falami elektromagnetycznymi, poniewaz, jak wi-
da¢ z danych liczbowych, warstwa kamienia na §cianach skrzy-
ni ogniowej na ogoét szybciej wzrasta w przypadku wody nie-
elektryzowanej.

Wyniki uwidocznione w tabl. 1 nie moga byé¢ jeszcze wy-
starczajaco przekonywujace przede wszystkim ze wzgledu na
wyzej wymienione trudnosci, jakie zachodzilty w utrzymaniu
statej kontroli technicznej podczas diugotrwatej pracy paro-
wozow. Nie mniej doswiadczenia te nalezy traktowaé jako
pierwsza orientacyjng prébe w skali technicznej, ktéra daje
pewne wytyczne do dalszego prowadzenia prac w tym kie-
runku. :

Analizy kamienia i osadu kotlowego z wyzej opisanych
doswiadczen, wykonane przez Instytut Naukowo-Badawczy
Kolejnictwa **) przedstawiaja sie wysoce interesujaco, jak wy-
kazuje tablica 2.

Przy porownywaniu wynikéw podanych w tablicy 2 widac
dos¢ wyrazne roznice w skladzie mutu i kamienia kotlowego
w obu parowozach do$wiadczalnych.

*) W_ogledzinach komisyjnych brali udzial przedstawiciele Min.
Kolei, PKP, Instytutu Chemii Ogélnej, Instytutu Naukowo-Badaw-
czego Kolejnictwa i Politechniki Warszawskiej.

**) Mgr J. Buczak i wspolpracownicy.

_ Rozpatrujac kolejno poszczegélne kolumny tablicy mozna
stwierdzi¢:

1) Odczyn wody z nad odpuszczonego z parowozu muh
oraz alkaliczno$¢ wyrazona w ml 0,1 n HC] nie wnosza nic
charakterystycznego do zestawier.

2) Wilgotnos¢ i zawarto$¢ substancji organicznych, wyka-
zujac oczywiscie wyraznie wieksze wartosci dla mutu miz dla
kamienia kotlowego, maja na ogél dos¢ podobne wartosci.

3) Natomiast charakterystyczna jest zawartos¢ SiOs wka-
mieniu kottowym, ktéra wykazuje znacznie wieksza wartost
(okoto 4 — 5-krotng) dla kamienia z kotla pracujacego na
wodzie nie elektryzowanej. W mule krzemionka wystepuje na
0g6l w podobnych ilosciach dla obu przypadkow.

4) Zawartos¢ FexOs i AlsOs- jest wyraznie wieksza (o oko-
“lo 15%) w mule z kotla pracujacego na wodzie elektryzowa-
nej.

]5) Ca0 i MgO wystepuje wyraznie w wiekszych ilosciach
(okoto 3— 4-krotnie wiecej CaO i 10-krotnie wiecej MgO)
w mule kotta pracujacego na wodzie zwyklej; natomiast kotly
zasilane woda elektryzowana zawieraja na ogo6t wiecej tych
zwigzkow w kamieniu (CaO okoto 30°% i Mg okoto 50%).

6) Siarczany, jak mozna bylo przewidzie¢, wystepuja prze-
waznie w kamieniu, przy czym w obu poréwnywanych przy-
padkach nie wida¢ charakterystycznych réznic.

Pelna analiza wody nie mogta by¢ przez nas wykonana
z powodu trudnosci pobierania, przechowywania i przesyla-
nia poszczegoélnych prob wody.

Skrocona analize wody, zasilajacej kotly przedstawia ta-
blica 3.

Tablica 3. Wyniki badania wody zasilajacej kotty pa-
TOWOZOWe
Twardosé Twa,rdos’é cr S0,
pH weglanowa ogblna
o o mg/1 mg/1
n n
7,3 -7.9 7,5-12,6 9,0 - 16,6 15,0 - 18,4 34,0

Wyniki- badania wody kotlowej (tabl. 4) chociaz niekom:
pletne (z przyczyn wyzej wymienionych) przedstawiaja S=&
szczegolnie interesujaco w poréwnaniu z analizami mutu i ka-
mienia kottowego (tabl. 2). Je$§li zawartos¢ chlorkow w WO
dach kotlowych uwaza¢ za ceche charakterystyczna dla stop-
nia zatezenia wody w kotle, to z wynikéw badan ‘nalezy
stwierdzi¢, ze wody uprzednio elektryzowane pozostawiajd
w wodzie kotlowej nawet przy wyzszym zatezeniu na ogol
wieksza twardos¢ niz wody nieelektryzowane.
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Tablica 4. Wyniki badania wody kotlowej (Analizy wyko-
nane przez pracownikéw PKP)

X Twardosé | Twardosé -
Nr Frobla weglan. ogoblna Cl‘
kolejny wody Gy °n mg;1
1 nie elektryz. 5,05 6,95 231,3
’) ) 1,10 7,90 115,0
3 elektryzo- 2,6 10,25 152,0
4 wanej 3,8 11,35 380,0
5 5 43 20,60 410,0
6 8,4 10,65 18,0

Podane w tablicy 4 charakterystyczne wtasnosci wody
kottowej odpowiadalyby wynikom badan muilu i kamienia
(tabl. 2), z ktérych mozna bytoby juz sadzi¢ o pewnej zdolnosci
Jzatrzymywania' w roztworze soli wapnia i magnezu przez
wode elektryzowana, co w tym przypadku bytoby zgodne
7 wynikami badan podanych przez Friedela 19).

Rys. 8. Zestaw aparatury doSwiadczalnej do badan podstawowych

Sprawa prowadzenia dalszych badan na skale techniczng
na réoznych typach wod surowych ma by¢ zadecydowana przez
Ministerstwo Kolei. Z naszej strony, z uwagi na zainteresowa-
nie i mozliwos¢ zastosowania omawianych zjawisk w pewnych
dziedzinach naszego przemystu, postanowiono podejéé z innej
strony do tego zagadnienia, podejmujac proby wplywu poél
elektromagnetycznych w procesie krystalizacji soli na dro-
dze innego rodzaju do$wiadczen laboratoryjnych.

3 Proby badan podstawowych nad forma wy-
trgcania sie krysztalow CaCOs?)

Celem tych badan bylo przeprowadzenie do$wiadczen nad
procesem krystalizacji weglanu wapniowego w probach po-
Iownawczych, tj. z woda o ustalonym skladzie (twardosé¢ we-
glanowa, stopien zanieczyszczen) poddawana dziataniu pol
elektromagnetycznych lub magnetycznych i z taka sama wo-
da nie poddawana dziataniu tych pol. Badania prowadzono
W ustalonych warunkach pod wzgledem sktadu zanieczyszczen
Wody, stopnia i szybko$ci jej odparowania (intensywnosci
Ogrzewania) i mieszania cieczy. Wytracone krysztaly badano
Za pomoca mikroskopu, a z charakterystycznych preparatéow
Wykonywano mikrofotografie.

Zestaw aparatury do$wiadczalnej przedstawia fotografia
la rys, 8.

Zestaw ten sklada sie z tazni wodnej (4), silnika elektrycz-
lego z regulacja obrotow (B), sterujacego roéwnolegle dwoma
Dieszadtami, umieszczonymi w jednakowych zlewkach o po-

- Jemnogci 1 litra, W kazdej zlewce umieszczono termometr,

Statyw z silnikiem uziemiono. Badana woda przeptywata przez

- Uwie rurki metalowe (C i C'), odcinki ocynkowanych rur wo-

doCiflgowych Z nawinietymi zwojami drutu emaliowanego
0 dlugosci 78 m i grubogci 0,8 mm. Zwoje jednej z cewek wia-
Zono do pradu z sieci poprzez prostownik (D) i amperomierz
Multavi IT (E).

Poczatkowo prowadzono badania z pradem zmiennym (10,
%, 40V), poniewaz jednak w tych warunkach nie osiagnieto
SPecjalnie charakterystycznych wynikéw, w dalszych bada-
&

*) Przy pomocy eksperymentalnej L. Turkiewicza.
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niach zastosowano prad z prostownika o napieciu 20 V i na-
tezeniu 2,2 A.

Calos¢ zestawu aparatury poza prostownikiem i ampero-
mierzem umieszczono w oszklonej zamknietej szafce wyciago-
wej. Do badania otrzymanych krysztal6w uzywano mikrosko-
pu metalograficznego f-my C. Reichert (Wieden) z oéwietle-
niem bocznym o powiekszeniu okoto 400-krotnym.

Badania prowadzono, jak wspomniano wyzej, sposobem po-
rownawczym, prowadzac krystalizacje CaCOgs przez jedno-
czesne odparowanie dwoch préobek wody w jednakowych wa-
runkach pomiaréw, przy regulacji szybkosci obrotu mieszadet
oraz przyrostu temperatury przy poczatkowym ogrzewaniu.

Wode, z ktéra prowadzono badania, utwardzano za pomoca
weglanu wapniowego, przeprowadzajac przez jego zawiesine
wodng dwutlenek wegla. Woda miala zatem tylko twardogé
weglanowa, ktorej wartos¢ po przesaczeniu i odpowiednim roz-
cienczeniu wahata sie¢ zawsze w granicach 17 — 18°n.

Do wody utwardzonej dodawano soli zelazawych (Fe SOy)
w iloéci okoto 0,4 mg Fe/l mogacych dziata¢ jako koloid do-
datni, co zgodnie z wynikami do$wiadczen Willeya12) oraz
Splittgerbera ') dawalo wieksza gwarancje uzyskania wyni-
kow pozytywnych. é

Tak spreparowana wode wlewano do umieszczonych w go-
rze dwodch zbiornikéw (rys. 8, F), z ktérych powoli przepro-
wadzano ja splywem do dwoch litrowych zlewek poprzez
uzwojone rurki. W drodze do jednej zlewki woda przeptywa-
ta przez rurke, w ktorej uzwojenie wiaczony byl prad elek-
tryczny. Do drugiej zlewki woda sptywata badz bezposrednio,
badz tez przez taka samgq rurke, lecz nie pozostajaca pod dzia-
taniem pradu.

Po réownoczesnym odparowaniu okoto 0,5 1 wody z kazdej
zlewki (zawsze jednakowo we wszystkich réwnolegtych proé-
bach) zbierano probki krysztalow wytraconego osadu z po-
wierzchni cieczy i z dna zlewki. Krysztaly po wysuszeniu na
powietrzu (na szkietkach) badano przez poréwnanie pod mi-
kroskopem, a bardziej charakterystyczne preparaty fotogra-
fowano.

Wyniki do$wiadczen przedstawiaja sie jak nastepuje:

W badaniach z pradem zmiennym (50 okr., 10, 20, 40 V),
jak zaznaczono wyzej, nie zdotano uchwyci¢ zadnych charak-
terystycznych efektéw. Natomiast z pradem stalym z prostow-
nika o napieciu 20 V i natezeniu 2,2 A uzyskano wyraznie wi-
doczne roéznice w wygladzie krysztaléw pobranych z po-
wierzchni odparowanej cieczy. Rys. 9 przedstawia mikrofo-
tografie tych krysztatow. i :

Z wody nieelektryzowanej wytracaty sie zawsze krysztalty
w formie diugich igiet (rys. 9a), natomiast z wody elektryzo-

mamayl S

c

Rys. 9. Forma wytracanych Kkrysztat6w CaCOg

a) z wody nie elektryzowanej
b i ¢) z wody elektryzowanej

wanej (poddawanej dzialaniu pola solenoidu) krysztaly byly
zawsze mniej wyksztatcone i bardziej bezladnie ulozone. Cza-
sem wystepowaly one w formie bezpostaciowej (rys. 9b), jak-
by powstrzymane we wzroscie i ,,porazone’ pradem, czasem —
wykazywaly charakterystyczne narosty drobnych krysztatkow
na duzych igtach (rys. 9c).
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W celu sprawdzenia omawianego juz wplywu soli zelaza
na wynik prowadzonych do$wiadczen wykonano badania bez
dodatku soli Fe2+ w wodzie elektrylizowanej oraz ze zwykig
domieszka tych soli (0,4 mg Fe/l) w wodzie nie elektryzowanej.
W wyniku otrzymano dla obu przypadkéw zwykle dlugie
krysztaty, charakterystyczne dla wody nieelektryzowanej, co
stwierdzalo wyraznie mozliwos¢ efektywnego wplywu soli ze-
laza w prowadzonych doswiadczeniach,

Z drugiej strony probowano zbada¢ wplyw zwiazkow krze-
mu, jako koloidu ujemnego, jednego z naturalnych skladnikow
wod surowych. Dodatek krzemianu sodowego do wody w ilo-
$ci odpowiadajacej zawartosci okoto 10 mg SiOg/l dat wynik
negatywny — zadnych réznic w formie krystalicznej osadu nie
stwierdzono.

Wyniki te pokrywatyby sie z badaniami Willeya1?), ktéry
stwierdzil pozytywny wplyw koloidéw dodatnich, a negatyw-
ny — ujemnych.

W zwiazku z tym nalezy zaznaczy¢, ze rownolegte doswiad-
czenia z warszawska woda wodociagowa nie daly pozadanych
rezultatow — zadnych réznic w formie wytrgcanych kryszta-
6w nie zauwazono. Nie jest wykluczone zatem, ze brak wyni-
kéw pozytywnych w do$wiadczeniach z ta woda mozna by
przypisa¢ miedzy innymi wlasnie obecno$ci SiOs i dzialaniu
hamujacemu tego koloidu ujemnego.

Zacieranie sie réznic w formie krysztalow zauwazono row-
niez przy zmianie materialu uzwojonych rurek metalowych,
w ktérych wytwarzano pole magnetyczne. Np. uzycie zamiast
ocynkowanych rurek zelaznych (odcinki rur wodociagowych)
rurek miedzianych powodowalo, ze zmian w formie kryszta-
6w nie dato sie zauwazyc. 3

Nalezy podkresli¢, ze utrzymanie odpowiednich, wiasciwych
warunkéw doswiadczenia dla uzyskania pozytywnych wyni-
kéw byto na ogét zadaniem trudnym. W pewnej liczbie do-
$wiadczen otrzymane roznice w zewnetrznej formie kryszta-
16w byly nieznaczne, a nawet czasem ledwie widoczne. Jed-
nakze w zadnym przypadku nie uzyskano wynikow, ktore da-
watyby efekt przeciwny. Zawsze diugie czyste krysztaly otrzy-
mywano z wody nie elektryzowanej, a rownoczesnie krotkie,
czasem pomieszane bezladnie z dluzszymi — z wody elektry-
zowanej.

W tym stadium badan z przyczyn od nas niezaleznych pra-
ce eksperymentalne musiano przerwac¢. Nie zdolano zatem
przeprowadzi¢ badan w zmienionych warunkach dos$wiadczen,
przy zastosowaniu innego rodzaju pradow oraz innych sktad-
nikow wod surowych. 3%

Proby dotychczasowe narzucaja tylko pewien kierunek ba-
dan, ktorych dalsze rozwiniecie byloby wskazane.

Dyskusja wynikéw 1 wnioski

Calos¢ pracy niniejszej nalezy traktowa¢ jako badania
wstepne, ktore wykazaty realne mozliwosci wplywania za po-
mocag pol elektromagnetycznych na proces krystalizacji przy
indukcyjnym ich dzialaniu nie w czasie procesu, a przed je-
go przebiegiem. Wiekszos¢ wynikow tych badan jest raczej
natury jakosciowej. Nie zdotano jeszcze stwierdzi¢ zdecydo-
wanie zaleznosci liczbowych, ani nie okreslono w sposéb ilo-
sciowy wplywu réznych czynnikow na omawiany proces.

Pomimo to nasze dotychczasowe badania doprowadzily do
nastepujacych wnioskow. 7

Poczatkowe badania 2z aparatem elektromagnetycznym
+CEPI", zaréwno laboratoryjne jak i na skale techniczna, su-
geruja mozliwos¢ wpitywu fal elektromagnetycznych na forme
i posta¢ wytracanych z wody krysztalow. W skali laborato-
ryjnej dawaly sie zauwazy¢ roznice w formie osadzania sie
krysztaléw na odcinkach plomieniéwek parowozowych; w ska-
li technicznej — poza réznicami w szybkosci narastania ka-
mienia na skrzyni ogniowej kotta parowozowego i innych je-
go czesci (mniejsza szybko$¢ narastania kamienia z wody
.elektryzowanej”) stwierdzono do$¢ charakterystyczne ro6zni-
ce w sktadzie mulu i kamienia kotlowego, otrzymanego na
parowozach doswiadczalnych, jak rowniez i w wynikach ana-
lizy wody kotlowej. Szczegdlnie interesujaca jest mniejsza
zawartos¢ zwiazkow krzemu w kamieniu kotlowym otrzyma-
nym z wody elektryzowanej, co nalezy uwaza¢ za wynik po-

- zytywny, oraz wieksze zawartosci soli zelaza w probkach tego
kamienia. Te ostatnia wlasciwos$¢ nalezaloby uwazac¢ raczej
za objaw niekorzystny, sugerujacy mozliwos¢ korozji. Dalsze
charakterystyczne réznice w sktadzie — to kilkakrotnie mniej-
sza zawarto$¢ soli wapnia i magnezu w mule wody elektry-
zowanej, przy pewnej przewadze tych zwigzkéw w kamieniu

z tej wody. Jednoczesnie wyniki badania wody kotlowej suge-

ruja logicznie powigzany z powyzszymi uwagami wniosek —

sktonno$ci do zatrzymywania soli wapnia i magnezu w roz-
tworze przez wode elektryzowana.

Badania powyzsze, przeprowadzone we wspolpracy z Mi.
nisterstwem Kolei i Instytutem Naukowo-Badawczym Kolei-
nictwa, jako pierwsze tego typu dos$wiadczenia zakrojone na
skale techniczng, mialty jeszcze szereg niedociagnie¢ (przede
wszystkim trudnosci w zorganizowaniu odpowiedniej stalej
kontroli naukowej i technicznej). Nie mniej jednak badarig
te daty pewne ogélne naswietlenie zjawisk w sensie wyty-
czenia kierunku dalszych badan zaréowno laboratoryjnych iak
i technicznych.

Efekty eksperymentalne probnych laboratoryjnych badan
podstawowych nalezy uwaza¢ réwniez za interesujace. Stwier:
dzono inng forme krystalizacji weglanu wapnia w przypadky
poddawania roztworu uprzednio dziataniu pola solenoidn,
W poréwnaniu z wynikami Briininghausa 18), Hofera19) i Ka-
pustina 2) (porown. rys. 1, 2 i 3) wida¢ podobienstwo efektéw
z wynikami naszych doswiadczen (rys. 9). We wszystkich oma-
wianych przypadkach wida¢ wplyw réznego rodzaju fal elek-
tromagnetycznych czy tez ultradZzwiekéw na forme wytraconych
krysztaléw w kierunku powstawania krysztalow mniej wy-
ksztatconych lub zblizonych do formy bezpostaciowej.

Wyniki opisanych doswiadczen sugeruja dalszy kierunek
badan jako plan pracy na przyszilosc:

1. Znalez¢ optymalne warunki dla stosowania réznego ro-
dzaju fal elekiromagnetycznych i pél magnetycznych pod
wzgledem nastepujacych parametrow:

a. optymalne parametry dla stosowanych pradéw elek-

trycznych (natezenie pola, prad staly czy zmienny, pra-
dy réznej czestosci itp.), i
b. material rurek uzwojonych podlegajacych dziataniu pra-
du, tj. przewodow, przez ktére przeptywa woda przed
odparowaniem i procesem krystalizacji soli.

2. Zbada¢ roézne rodzaje woéd surowych i preparowanych,
traktujac kazda z nich indywidualnie pod wzgledem powyz-
szych parametrow.

3. W zwiazku z sugestiami prof. W. Swietostawskiego )
0 wspoldziataniu w opisanych procesach substancji o rozdrob-
nieniu izw. submikrokoloidow (10=7—10=5 cm) oraz wynikami
badan Willeya %) dotyczacymi wplywu $ladowych koloidéw
okresli¢, jakiego rodzaju takie substancje i w jakich ilosciach
sa potrzebne do pozytywnego przeprowadzenia procesu.

4. Przeprowadzi¢ pomiary podstawowe pozwalajace stwier-
dzi¢ ewentualne zmiany statej dielektrycznej (Briininghaus 18)
i momentow dipolowych czasteczek wody po jej elektryzacji
(Friedel 19) oraz wplyw pola elektrycznego ma lepkos$é¢ wody,
jako osrodka polarnego (E. N. Andrade i J. Hart 22)),

Przytoczone powyzej kierunki dalszych badan wydaja sie
dos¢ istotne w dazeniu do wyjasnienia teorii omawianych zja-
wisk.

W obecnym stadium badan nad tymi zagadnieniami nauka
nie rozporzadza jeszcze dostateczna liczba calkowicie pewnych
faktow eksperymentalnych, wystarczajaco powiazanych z so-
ba, azeby mozna bylo juz w chwili obecnej podja¢ proby sci-
slego wytlumaczenia tych zjawisk ze strony teoretycznej. Nie
mniej fakty te istnieja i oczekuja na rozwiazanie podstaw
calego zagadnienia zarowno w kierunku teoretycznym jak
i zastosowan praktycznych.

Sktadamy na tym miejscu serdeczne podziekowanie Minister-
stwu Kolei za umozliwienie nam przeprowadzenia badan w ska-
li technicznej oraz Instytutowi Naukowo-Badawczemu Kolejnic-
iwa za cenng wspoéiprace w postaci wykonania analiz mufu
i kamienia kotlowego.
Otrzymano 15.VIL55

Kparkoe M3I03KeHMe

IIpoBeseHbI 9KCIEPUMEHTAIbHLIE CPABHUTEIbHBIE MCCIEN0~
BaHMA (B JabopaToOpHOM M TEXHMYECKOM MaciuTade) OTHOCH-
TEJIBHO BUJIOB OCazKAEHVA HAKMUIIM KOTJA M crocoba Kpucral-
mmszanuy CaCOg M3 ecTecTBEHHOJ, BOZOIIPOBOXNHOI ¥ BOJABI
JICKYCCTBEHHO IMPENapuMpOBaHHOM TBEPAOCTM M M3 9TUX K€
BOJ{ IIPEBAPUTEIbHO MHAYKIMOHHO 3JIEKTPU30BAHHBIX. IIPO~
BOAMJIACh SJIEKTPM3aLyda CTPYM BOJAbI, IPUMMEHAS ITaTeHTHPO-
BaHHBIL anmapar ,,CEPJ” (1) u coJeHoupa II0cObIgeMblil M0~
CTOAHHBIM TOKOM (2) (BRImpamuTenb : 20V, 2,2 A). TexHu4e-
CcK1e IpOoObI NMPOBOAMIIVCH HA SKCIEPUMMEHTAJbHBIX I1apoBO-
3ax mpu corpyaHmdecrBe Mumnucrepcrsa 2Keye3HBIX Jlopor
n HayuHo-JccaenorarebCkoro JKee3HOA0POKHOT0 JVIHCTI-
Tyra. Ha OCHOBaHMY ITOJIYYEHHBIX PE3yAbLTATOB STUX MCCIE™
JI0BaTeNbHBIX paboT yCTAHOBIEHLI pPeajibHbIE BO3MOZKHOCT/A

*) Wyrazane w dyskusjach ustnych.
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pIMAHMA Ha KPUCTANJU3ALMOHHBIA HPOLECC COJM M3 BOJBI
mpyi [TOMOILIV IPeABapUTENIBHON WMHAYKIVOHHOM ?neKTpM:sa—
i Bozabl. IlpencraBiieHbl HAPABJICHVA NANBHENMIIEro pas-
pyTVA OCHOBHBIX MCCJIEAOBaTENbHBIX pPadbor B 9To¥ obgacTi.

Summary

Experimental comparative investigation (on laboratory and
technical scale) on the form of deposited boiler-scale and on
the process of CaCOg crystallisation from natural water, wa-
ter of water-supply, and artificially hardened water, as well
as from these waters previously electrised by induction, has
been described. Electrisation of water has been carried out in
flow by using: (1) patented electromagnetic apparatus , CEPI",
and (2) a solenoid fed by direct current (rectifier: 20 V; 2,2 A).
Technical experiments have been carried out on experimental
locomotive boilers in collaboration with Railway Ministry
and with the Railway Institute of Research. On the basis of
results real possibility has been found of influencing the pro-
cess of crystallisation of salt from water by previous electri-
sing the water by induction. The trend of development of fur-
ther investigation in this field has been outlined.
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Olej ptuczkowy jako zrédto surowcéw dla przemystu chemicznego

T. Gruberski

668.736.8

IChO — Warszawa

Przeanalizowano wyniki badaii destylacyjno-kriometryczny ch oleju pluczkowego. Oméwiono mozliwosci wydzielenia
w stanie czystym tych zwiqzkow, kiére w odbieranych frakcjach wystepujq jako skladniki gléwne krystalizacji, jak: na-
italen, 2-metylonaftalen, dwufenyl, acenaften, tlenek dwufeny lenu i fluoren. !

Coraz bardziej rozwijajacy sie przemyst Polski Ludowej sta-
wia przed technologia weglopochodnych nowe zadania.

Wzrastajaca z roku na rok produkcja koksu, zwigzana z roz-
wojem hutnictwa, przyczynia sie do rownolegtego zwiekszenia
llosci surowcow weglopochodnych (smota weglowa wysoko-
temperaturowa). Z drugiej strony rosnace potrzeby przemystu
themicznego zmuszaja zaklady koksochemiczne do przesta-
Wienia sie na wiekszy i bardziej elastyczny przeréb smoty
1 olejow ' smoltowych dla sprostania nie tylko zapotrzebowa-
liu na produkty masowe, lecz rowniez na wysokowarto$cio-
We substancje o coraz to wyzszej jakosci i szerszym asorty-
mencie.

Pod wzgledem bogactwa zawartych w nim substancji orga-
nicznych szczegolnie ciekawie przedstawia sie olej pluczkowy.
lest on frakcja smoly weglowej wysokotemperaturowej de-
stylujacej w granicach temperatur od okoto 230° do 300°,
0 temperaturze zaniku krysztatow okoto 10°.

Wedtug Lowry ') i Winklera 2) olej ptuczkowy zawiera oko-
lo 55 zwiazkéw organicznych, ktorych wiekszo$é zostala zi-
dentyfikowana jeszcze w ubiegtym stuleciu.

W podanej tabeli I wymieniono nazwy oraz state fizyko-
themiczne (temperatury wrzenia i topnienia) wazniejszych we-
glopochodnych wystepujacych w oleju pluczkowym.

Wyliczenie wszystkich surowcéw dla przemystu chemiczne-
lego, ktore mozna wydzielic z oleju pluczkowego w stanie
tzystym, bytoby jedynie teoretycznym przedstawieniem za-
Jadnienia. :

W ubiegtym roku jako dalszy ciag badar opracowanej me-
todyki destylacyjno-kriometrycznej 7) podjeto badania nad su-
Wwym olejem pluczkowym otrzymanym z destylacji ciaglej
dla stwierdzenia, ktore ze skladnikow wyzej wspomnianego
Oeju wystepuja jako gtéwne skladniki krystalizacji, w takich
llociach, aby ich wydzielanie bylo ekonomicznie uzasadnio-
ne, i
. Z badan zaréwno w skali laboratoryjnej, jak tez cze$ciowo
Poﬂechnicznej i technicznej, przeprowadzonych dotychczas
Pizez grupe pracownikoéow Instytutu Chemii Ogélnej pod kie-
lnkiem prof. W. Swietostawskiego, wynika, ze istnieja duze
Mozliwosci rozszerzenia asortymentu weglopochodnych o ta-
¢ realne pozycje, jak: 2-metylonaftalen, frakcja bogata

W 11metylonafta1en, chinolina, izochinolina, dwufenyl, dwume-
tylonaftaleny, acenaften, tlenek dwufenylu i fluoren.

Sposrod zwigzkéw wchodzacych w sklad oleju pluczkowe-
go istniejg mozliwosci wydzielenia i otrzymania w stanie czy-
stym bez specjalnych trudnosci przede wszystkim tych, ktére
wystepuja we wspomnianym oleju w wiekszych ilosciach.

W tabeli II2) podano zawartosci procentowe (w odniesie-
niu do smoly weglowej) wazniejszych sktadnikéw oleju ptucz-
kowego.

Metodyka badan charakteru wysokowrzacych frakcji smo-
ty weglowej wysokotemperaturowej oparta jest na analizie
krzywych wrzenia i zaniku krysztaldéw w procesie frakcjono-
wanej destylacji i krystalizacji z uwzglednieniem wystepowa-
nia zjawiska azeotropii, euteksji i mozliwosci tworzenia sie
roztworéw statych. Po przeanalizowaniu wynikow przeprowa-
dzonej destylacji i krystalizacji odbieranych prébek oleju
pluczkowego, przedstawionych na rys. 1, stwierdzono, ze na
poczatku destyluje azeotropowo naftalen z nizej wrzacymi
sktadnikami i jest on w danym stadium sktadnikiem
gltownym destylacjid, tzn. wystepuje on w ta-
kim nadmiarze w destylowanym oleju, ze po utworzeniu wszyst-
kich mozliwych azeotropow z towarzyszacymi mu sktadnikami
destyluje nadal we wlasnej temperaturze wrzenia 218,2 ° jako
sktadnik nieco zanieczyszczony z niewielka domieszka innych
substancji (powstaja azeotropy styczne lub prawie styczne 9)
albo zeotropy). W tym stadium destylacji (odcinek A) krzy-
wa, I kondensacji par praktycznie zlewa sie z pozioma pu-
lapu azeotropowego naftalenu (N) na dos$¢ dilugim odcinku,
a nastepnie wznosi sie ku gérze wskutek destylacji zeotropo-
wej z wlasnymi azeotropami i wyzej wrzacymi skladnikami.
Obecnosc¢ takiego nadmiaru sktadnika gléwnego destylacji po-
woduje, ze jest on jednocze$nie skltadnikiem gtéw-
nym krystalizacji4), tzn., ze w czasie krzepniecia da-
nej frakcji lub tez w czasie frakcjonowanej krystalizacji z ni-
skokrzepnacego rozpuszczalnika (jak metanol, etanol, benzen
itp.) wytraca sie w stanie czystym lub przynajmniej bardzo ma-
lo zanieczyszczonym, jak to wida¢ wyraznie na krzywej II, od-
cinek A.

Po odebraniu frakcji przejsciowej (odcinek B) zaczyna de-
stylowa¢ frakcja monometylonaftalenowa. Na odcinku C frak-
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Tabela I7%) wystepuje na odcinku E znaczne maksimum (dwufenyl wyste-
puje tu jako skladnik gtowny krystalizacji).
Wzér Temp. Temp. Nastepnie krzywa destylacji wznosi sie ku gorze i po prze-
Nazwa chemicz- | wrzenia | topnienia kroctzenip ttemgerztt}ry 262;;21::2‘31)5%& g;’z:ﬁ[?g) 021;1 0(11(2:1:1{111 E,
oy, W iC w G :/vvyiy?gulsiadlilumarprze;\?vgdg\;%dobgiepw I;rzewam]Pe;cer'iloéCiYilzllo&}
meryczne dwumetylonaftaleny oraz metylochinoliny i 3-mety-
Naftalen CoHs 218,2 80 loindol (skatol). Po odebraniu frakcji dwumetylonaftalenowe;
Tionaften C:H,S 222 32 krzywa I wznosi sie stopniowo ku gérze, zaczyna sie w tym
Chinolina C,H,N 238 15 miejscu destylowa¢ azeotropowo acenaften z towarzyszacymi
2-metylonaftalen © = 241,14 34,4 o e
Izochinolina C,H,N 2432 28 300
1-metylonaftalen CIE 2448 —20) 290 0 =
2-metylochinolina CLHN 247,6 —2 280
8-metylochinolina C,.H,N 247,7 — 270
Durenol @€ (Bl O (22248 119 260 {
Kwas benzoesowy (CHE{0); 249 14 2501 M : !
Gwajako) (o-metoksyfenol) €05 | 250 28 2 i 5
2-etylonaftalen (CirlBki 252 —-175 ggg N i |
1-etylonaftalen CiaHia 252 —15 il B K
3-metyloizochinolina CLHN 252,2 64,7 200 ,( o
Indol C.H,N 253 52,5 | e
Dwufenyl € El 255,2 71 20l i
1-metylochinolina C,.H,N 255,2 10,1 | i
2,8-dwumetylochinolina € HINE(E825552 23,2 60| I
7-metylochinolina C, o H,N 257,6 39 , E !
6-metylochinolina C, H,N 258 okolto—22 2 i i
3-metylochinolina C,0)H,N 259,5 16—17 ol !
2,6-dwumetylonaftalen CH; 260,5 110 | :
2,7-dwumetylonaftalen C:H,q 262 = 30 ;
5-metylochinolina C, H,N 262,7 19 !
4-metylochinolina C,HN | 2642 9—10 20 |
3-metyloindol (skatol) C,H,N 264,9 95 o !
2,3-dwumetylonaftalen CRHS 266 85 '
1,2-dwumetylonaftalen CRHS 267 —3,5 0 :
alfa-naftol CLH© 280 94
Acenaften @HY 279 96 -10
beta-naftol C,.H;O 286 123
Tlenek dwufenylenu € H0 8287, 86 =20
Fluoren CLEEL 298 115 “h

cja wzbogacona jest w 2-metylonaftalen, a jak wida¢ na krzy-
wej I 2-metylonaftalen jest skladnikiem giéwnym destylacji
i krzywa destylacji zlewa sie praktycznie z pozioma pultapu
azeotropowego 2-metylonaftalenu (M). Na odcinku D wzrasta
w destylacie stezenie 1-metylonaftalenu, co uwidocznia sig na
krzywej II przez wystapienie znacznego minimum, ktére cha-
rakteryzuje istnienie ukladu eutektycznego 2- i 1-metylonaf-
talenu 9).

To minimum temperatury zaniku krysztalow przy przejsciu
od 2- do 1-metylonaftalenu moze odpowiada¢ lub tez nie od-

Tabela II
Naftalen 0,7%0
Chinolina 0,290
Metylonaftalen 0,3%
Indol 0,1%
Dwufenyl 0,15%0
‘Acenaften 1,0%
Tlenek dwufenylenu 0,5%
Fluoren 1,0%

powiadac¢ temperaturze nizszej niz eutektyczna, gdyz w odbie-
ranych probkach destylatu znajduja sie oleje ,niekrzepnace'.
‘Wskutek zas dos¢ duzych stezen sktadnikow wyzej krzepna-
cych mozna nie otrzymac¢ temperatury odpowiadajacej punk-
towi eutektycznemu izomerycznych metylonaftalenéow stosu-
jac metody krystalizacji.

W dalszym ciggu destylacji krzywa wznosi si¢ stromo ku

gorze, zaczyna destylowac frakcja dwufenylowo-indolowa, jed- -

nak nie wida¢ tu wyraznie zaznaczonego pulapu azeotropowe-
go, a wiec ani dwufenyl ani indol nie wystepuja jako gitowne
sktadniki destylacji, pomimo ze na krzywej zaniku krysztatow

O 200 0T 40 507600 70 S0 0o

Rys. 1. Krzywa destylacji I surowego oleju pluczkowego na kolum-

nie laboratoryjnej: linie poziome odpowiadajg pulapom azeotropo-

wym naftalenu (N), 2-metylonaftalenu (M) i acenaftenu (O). Poni-

zej przedstawiona jest krzywa II zaniku Kkrysztalow dla poszczegol-
nych odbieranych prébek destylatu

mu innymi sktadnikami frakcji acenaftenowej. Na krzywej Il
zaznacza sie na poczatku odcinka G znaczny wzrost tempera-
tury zaniku krysztalow, swiadczacy o pojawieniu sig acenafte-
nu jako gtéwnego sktadnika krystalizacji w odebranych prob-
kach destylatu. Krzywa destylacji I na pewnej diugosci odcin-
ka G przeksztatcila sie w linie pozioma prawie styczng do po-
ziomej pulapu azeotropowego acenaftenu (O), a po przejsciu
przez nia zachowuje w dalszym ciggu swo6j poziomy ksztalt, co
dowodzi, ze acenaften jest przez caly czas destyllacp frakeji
acenaftenowej gléwnym skladnikiem destylacji, a réwniez, jak
wynika z przebiegu krzywej II, jest gtlownym sktadnikiem kry-
stalizacji 7). W dalszym stadium destylacji krzywa 1 wznosisig
bardzo wolno ku gorze, w destylacie jzaczyna sig po;aw1ac
wyzej wirzgca substancja — tlenek dwufenylenu. Zaznacza si€
to wyraznie na krzywej II na odcinku H znacznym obnize-
niem temperatur zaniku krysztatow i utworzeniem sie mini-
mum, ktére $Swiadczy o powstaniu ukladu eutektycznego ace-
naftenu i tlenku dwufenylenu @),

Po przekroczeniu minimum na krzywej II widac¢ gwaltownY
wzrost temperatur zaniku krysztalow na skutek zw1qkszenla
sie stezenia tlenku dwufenylenu w odbieranych prébkach de-
stylatu (odcmek I). Pod koniec destylacji krzywa I wznosi sié
tagodnie do gory przekraczajac temperature 290°, a odpoWla
danca temu stadium destylacji krzywa II zaniku krysztalow
ros$nie dos¢ gwaltowme osiagajac w koncu maksimum w Po-
blizu temperatury 85°. Na tym odcinku (K) krystalizuje fluo-
ren wraz z tlenkiem dwufenylenu, ktéry zgodnie z danymi Z li-
teratury tworzy roztwory state z fluorenem. Takze obecnost
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innych skiadnikéw moze komplikowa¢ obraz krzywej na tym
odcinku.
ZJestawienie wynikow

1. Istnieja duze mozliwos$ci wyodrebnienia szeregu wyzej
kizepnacych sktadnikéw oleju pluczkowego, ktére w czasie
jego destylacji staja sie w odpowiednich frakcjach gtéwnymi
sktadnikami krystalizacji.

2 Na podstawie nowej metodyki badan destylacyjno-krio-
metrycznej mozna tak ustali¢ granice wrzenia odbieranej frak-
¢ji oleju smotowego, azeby zawarta w niej substancja byta
sktadnikiem gtéwnym krystalizacji 8), co znacznie ulatwia wy-
dzielanie jej z danego oleju i oczyszczanie.

3. Stwierdzono, ze metoda ta oddaje szczegdlne ustugi
w przypadku oleju pluczkowego, pozwalajac na $ciste
okreslenie granic wrzenia takich frakcji, jak: naftalenowa, 2-
metylonaftalenowa, dwufenylowo-indolowa, acenaftenowa,
tlenku dwufenylenu i fluorenu.

Z frakcji tych oprécz substancji, ktérych otrzymywanie opi-
sano w poprzednich publikacjach®%”  wydzielono w wyniku
dotychczasowych prac w stanie czystym substancje takie, jak:
dwufenyl, tlenek dwufenylenu i fluoren.

Otrzymano 25.VIIL.55

KpaTkoe M3I03KeHUe

IIpoaHaNIM3MPOBAHBI PE3yJIbTATHI (DPAKIMOHMPOBAHHON He-
CTYILIAIIAYL VI VICCTIEJIOBAHMI KPMOMETPUYECKUM METOZLOM TIPO-

MBIBHOI'O Macjia yroJIbHOM CMOJIBI. PacCMOTPEHBLI BO3MOZKHO-
CTV BBIZEJIEHMA B YNMCTOM BUE TE€X BEI[ECTB, KOTOPLIE ABJIA-
IGTCA TJIABHBIMY KOMIIOHEHTaMM KPMCTAJIM3ALNUU OTAEIHHBIX
hpagnmi, Kaxk HadTanmmH, 2-MeTMIHAMTAINH, AUGEHNT,
aneHadTeH, OKMUChL AU eHnIeHa U (OIyOpPEH.

Summary

The results of investigating wash oil from tar by fractional
distillation and by cryometric method have been described.
The possibility of separating pure components ((including: naph-
thalene, 2-methylnaphthalene, diphenyl, acenaphthene, diphe-
nyl oxide and fluorene) which form main components of cry- "
stallisation in fractions collected has been discussed.
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Przem.

Wodochtonnosé bton z oleju Inianego

665.345.4:541.183.03

M. Taniewski i D. Szombierska

Podano zwiqzek miedzy wodochlonnoscia blon z oleju Inianego a trwalo$ciq powlok zawierajacych olej Iniany. Oznaczo-

no liczby hydroksylowe i liczby jodowe olejéw zageszczonych z
Stwierdzono, ze wyzisze liczby hydroksylowe nie wywieraja ujemnego wplywu na wodochionno$é bion z

przedmuchiwaniem powietrza i bez przedmuchiwania.

tych olejow.

Otrzymane wyniki wykazuja, ze zageszczenie zwiqzane z zanikiem podwdéjnych wiqzan nastepuje giéwnie w pierwszym
okresie zageszczania do wzglednie niskich lepko$ci. Oznaczono wodochionno$é bfon z mieszanin olejéw o réznej lepkosci
i poréwnano wyniki z obliczonymi na podstawie wodochtonno$ci poszczegélnych skladnikéw.

Blony z oleju Inianego odpowiednio spreparowanego i rozpro-
wadzonego w cienkiej warstwie na jakimkolwiek podiozu od-
maczajq sie zdolnoscia absorbowania wody, m.in. wilgoci
z powietrza, co wplywa ujemnie na trwalo$¢ powlok oraz na
ich odporno$¢ na sktadniki chemiczne znajdujace sie w oto-
czeniu,

Szczegdlnie dotyczy to agresywnych gazéw czesto wyste-
pujacych w otaczajacej atmosferze, ktére sa rozpuszczalne
W wodzie wchlonietej przez btone. Niezaleznie od tego, czy
wodny roztwor gazow zaabsorbowanych przez btone wyka-
zuje odczyn kwasny czy zasadowy, zaré6wno w jednym jak
1 w drugim przypadku moze powstaly roztwér wywotaé cze-
sciowa hydrolize blony olejowej prowadzaca do powstania
kwasow tluszczowych i gliceryny czyli do stopniowego znisz-
zenia biony. Zaznaczy¢ nalezy, ze nadmierna wodochlonnosé
lest tylko jedng z wielu przyczyn starzenia sie bton i ze bto-

Tabela 1 »

Licz-

Lep- | Licz- b Liczba
Lp. Rodzaj oleju ko$é | ba jo- K 2 | hydro-
poisy | dowa | V" | ksylowa

sowa

1 | Olej Iniany niepreparowa-
ny rafinowany 0,588 7725|5520 10
2 | Olej Iniany zageszczony
bez przeplywu powietrza 3,0
3 | Olej Iniany zageszczony
bez przepltywu powietrze
4 | Olej Iniany Zageszczony

bez przeplywu powietrze
Olej Iniany zageszczony

z przeplywem powietrza 3,0
6 | Olej Iniany zageszczony
z przeplywem powietrza

1466|2708 1920

30,0

b

1304 | 28 | 20,0
1550 [1119.8 " 2,5 |4 130
1476 | 23 | 340

36,0

b

30,0 | 148,7 | 2,2

ny pozbawione calkowicie wodochlonnosci odznaczaja sie in-
nymi wadami, jak kruchos$é¢, zla przyczepno$¢ do podioza,
przeciwdziatanie pasywacji metali przez pigmenty odznaczaja-
ce sie taka wlasnoscig itp. Dlatego przy wyborze odpowied-
niej metody preparowania oleju bierze sie pod uwage zaréw-
no wodochtonno$¢ jak ich przyczepnos$¢ do podioza, zdolno$é
zwilzania pigmentéw, zdolno$¢ absorbowania promieni Swietl-
nych i wiele innych wlasciwo$ci. Doktadna znajomos$¢ wodo-
chlonnosci blon powstatych z olejéw réznie spreparowanych
jest wobec tego konieczna.

W literaturze fachowej spotykamy sie czesto z twierdzeniem,
ze podczas zageszczania oleju lnianego w podwyzszonej tem-
peraturze jednoczes$nie z przedmuchiwaniem powietrza naste-
puje wzrost liczby hydroksylowej oleju i ze wieksza zawar-
tos¢ grup hydroksylowych powoduje wzrost wodochtonnosci
powloki. Wieloletnie obserwacje powlok z oleju Inianego
przyrzadzonego w podobny sposoéb wykazaty ich wysoka od-
pornos¢ na wpltywy atmosferyczne, co bylo sprzeczne z opinia
wyzej wymieniong. Dato to asumpt do zbadania w jakim stop-
niu faktycznie wzrasta liczba hydroksylowa i jaki ma to wplyw
na wodochtonnos¢ bion.

‘W pierwszej czesci niniejszej pracy zbadano oleje o lepko-
sci 3 poisow i 30 poisoéw, zageszczone z przedmuchiwaniem
powietrza i bez przedmuchiwania oraz jeden olej o lepkosci
155 poisé6w zageszczony bez przedmuchiwania powietrza.

W przemysle lakierowym czesto stosuje sie mieszanine ole-
ju Inianego surowego nie preparowanego z olejem o wysokiej
lepkosci w celu otrzymania oleju o lepkosci $redniej. W zwiaz-
ku z tym zbadano czy wodochlonnos¢ blon jest wielkoScia
addytywna tzn. czy wyliczona wodochlonno$¢ z oznaczen po-
szczegolnych sktadnikow odpowiada stwierdzonej wodochton-~
nosci mieszanin.

‘Wiasnosci badanych olejow podano w tabeli 1.

Z wymienionych olejow sporzadzono pokosty wedlug jed-
nakowej nastepujacej recepty:

Olej Iniany 75 czesci
Benzyna lakowa 25 &
Sykatywa kobaltowa 6 b

2-procentowa
106 czesci
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Tabela 2
' Wodochlonno$é pokostu w 9,
Lp. Rodzaj oleju lnianego LePk' L-OH po uplywie dni
i
B e e e W
1 nie preparowany rafinowany 0,5 10,0 14,1 | 17,1 | 18,3 | 28,3 | 42,3 | 54,1
2 zageszczony bez przedmuchiwania powietrza ~3,0 12,2505, 65 S 11615 1 6105 1S T6 /920,188 S31150)
3 zageszczony bez przedmuchiwania powietrza 30,0 20,0 7,053 B0 SR R1155 8,881 357 | 12
4 | zageszczony bez przedmuchiwania powietrza 155 13,0 44 | 58 8,3 8,8 9 Te| 12K
5 zageszczony z przedmuchiwaniem powietrza 3 34,0 54 | 14,5 | 16,0 | 13,5 | 21,6 | 27,6
6 | zageszczony z przedmuchiwaniem powietrza 30 36,0 10,5 91315 11 e Kl 3 65| L7 7 S
i¥aibreltats
Wodochtonno$é w 9% po uplywie dni ;
i 1 2; 3 5 7 10
Lp. Symbol oleju :
fak- obli- fak- obli- fak- | obli- fak- obli~ | fak- | obli- fak- | obli-
tyczna | czona | tyczna | czona | tyczna | czona | tyczna | czona | tyczna | czona | tyczna | czona
1 3 M T e a6 T ofdl ysish NP s a0 s 1Sl os 1 R
2 30 M 6,3 6,0 8,4 7,7 9415100/l 1040l 1o 2151 G 4i6 il 15,6 (198

Wodochtonnos¢ bton powstalych z rozprowadzenia poko-
stow na plytkach szklanych przeprowadzono wedlug znanej
metody 1), przy czym otrzymane wyniki zebrano w tabeli 2

Wymienione wyniki sa $rednimi z kilku oznaczen.
Z podanych oznaczen wynika, ze:

1) Najwiekszy spadek liczby jodowej nastepuje podczas za-
geszczania oleju do 3 poiséw, przy czym roznica liczb wy-
nosi okoto 30, niezaleznie od tego czy zageszczanie miato
miejsce z przeptywem Ilub bez przeplywu powietrza
(177,2 — 146,6). Prowadzenie zageszczania do 30 poisow
W procesie bez przeptywu powietrza obniza dodatkowo licz-
be o 16. W przypadku zageszczania z przeplywem powie-
trza nie stwierdzono dodatkowego obnizenia liczby jodo-
wej. By¢ meze spowodowane to jest nizsza temperatura za-
geszczania olejow z przeplywem powietrza. W procesie bez
przeptywu powietrza stosuje sie temperature 280 — 300°C,
natomiast z przeplywem powietrza 120 — 150°C. Nizsza tem-
peratura wystarcza do polimeryzacji olejow przy pomo-
cy reszt kwasu linolenowego, posiadajacego trzy wiaza-
nia podwojnie izolowane, natomiast nie wystarcza do izo-
meryzacji dwoch wigzan podwojnych w kwasie linolowym.
Dopiero po izomeryzacji do wiazan sprzezonych moze na-
stapi¢ wedlug Kappelmeiera polimeryzacja kwasow ttusz-
czowych o dwoch podwojnych wiazaniach izolowanych 2).

2. Podczas procesu zageszczania z przeplywem powietrza na-
stepuje pewien wzrost liczb hydroksylowych odpowiadaja-
cych mniej wiecej jednej grupie OH na sze$¢ resztek kwa-
su ttuszczowego. 3

3) Nie stwierdzono ujemnego wptywu grup OH na wodochlon-
nos¢ blon. Np. olej o lepkosci 3 poiséw po 3 dniach zanu-
rzenia w wodzie przybiera na wadze 16 niezaleznie od
liczby hydroksylowej oleju.

Wyniki powyzszych badai maja warto$¢ praktyczna ze
wzgledu na lepsze zwilzanie pigmentéw przez oleje Zageszcza-
ne z przeplywem powietrza %) oraz posiadajace niska lep-
kos¢ 4).

Mieszanie olejow o niskiej i wysokiej lepko$ci dla otrzy-
mywania sredniej wymagalnej lepkosci jest pod wzgledem
gospodarczym dogodniejsze. Zagadnienie addytywnosci cech
hydrofilnych blon z olejéw otrzymywanych przez zmieszanie
olejéow o roznej lepkosci posiada z tego powodu zaréwno teo-
retyczne jak i praktyczne znaczenie.

Z olejéw zbadanych w pierwszej czesci niniejszej pracy
wybrano tylko niektére w celu przyrzadzenia mieszanin o lep-
kosci 3 poisow i 30 poisow.

Olej o lepkosci 3 poiséw otrzymano przez zmieszanie:

61,5% oleju o lepkosci 0,5 poisow
i 38,5% oleju o lepkosci 30,0 poisow

Olej o lepkosci 30 poisow otrzymano przez zmieszanie:
16,9%0 oleju o lepkosci. 0,5 poisow
i 83,1% oleju o lepkosci 115,0 poisow

Z powyzszych dwoch olejéow mieszanych nazwanych 3M
i 30M przyrzadzono pokosty wg recepty wyzej podanej i ba-
dano wodochtonnos¢é ich blon. Wyniki umieszczono w ta-
beli 3.

Jak z tabeli wynika, blony z mieszaniny zawierajacej nie-
znaczne ilosci oleju surowego (16,9°0) posiadaja wodochlon-
no$¢ podobna do obliczonej. Natomiast mieszaniny o duzej
zawartosci oleju surowego (83,1%) wykazuja mniejsza wodo-
chtonnos$¢ niz obliczona.

Otrzymano 28.IV.55

KpaTtgoe M3JI0KeHue

VI3103KeHa 3aBUCYMOCTb MEIKAY IPOYHOCTHIO IOKPLITHU CO-
IEePIKAMMX JTHHAHOE MACJO - BOJOIIOTJIONIAEMOCTBIO IIIEHOK
U3 9TOro Ke Macja. OIpenesieHbl TMAPOKCUJIBHBIE ¥ MOJHBE
qicJjia Maces IIoJMMEPM30BAHHBIX C NPOAYBKONM M ©e3 mpo-
IIYBKV BO3AyXOM. He KOHCTATMPOBAHO OTPUIATEIHLHOE BIIMf-
HIE BBICHINX I'MAPOKCUIBHBIX UMCEJ Macja Ha BOJOIIOIJIOIIA-
€MOCTh IIJIEHOK M3 9TMX Maceiy. IIoJyueHHbIE DPe3yabTalhl
NOKAa3bIBAIOT, YTO ITOJMMEPUZALMA CBA3AHHASA C MCUYE3HOBE-
HJEM IBOMHBIX CBA3EI IPOMCXOANT TJIaBHBIM 00pa3oM B Iep-
BOM Mepuojie MONVMEPU3alMy IPY Majo IIOHVWZKEHHOi Bi3-
KocTy. OmnpejieneHa BOJOIOIIONIAEMOCTE IIJICHOK M3 CMece
Maces Pas3HOi BA3KOCTY ¥ IIOJNYUIEHHLIE Pe3yJbTaThl CPaB-
HEHBI C BBIYMCJEHHBIMIM Ha OCHOBaHMM BOJOIIOTJIOIIIAeMOCT
OTIEIBHBIX KOMIIOHEHTOB.

Summary

The connection between absorption of water by linseed oll
films and the strenght of films containing linseed oil has been
discussed. Hydroxyl and iodine values of oils polymerised by
blowing with air without blowing have been given. No nega
tive influence of higher hydroxyl value on the absorption of
water by films from these oils has been found. The resulls
obtained lead to the conclusion that the polymerisation con:
nected with the disapperance of double bonds chiefly occurs
in the first period of polymerisation while relatively low VIS
cosity is obtained. The absorption of water by films from mix*
tures of oils of different viscosity has been determined and
the results have been compared withe data calculated on the
basis of absorption of water of individual components.
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Z zagadnien otrzymywania $rodkéw chwastobéjczych

| Syntezy kwasu 2,4—dwuchlorofenoksyoctowego (2,4—D)
i 2=metylo—4—chlorofenoksyoctowego (metoksonu)

Z. Eckstein

632.954

Katedra Technologii Organicznej II Politechniki Warszawskiej

Opisano ulepszony sposoéb przyrzadzania 2,4-D i metoksonu prze'z chlorowanie kwasu fenoksy- i 2-metylofenoksyoctowe-
go. Metoda ta polega na dzialaniu aktywnym chlorem (in statu nascendi) wywiqzywanym z kwasu solnego przez dziatanie

chloranu sodowego w roztworze lodowatego kwasu octowego.

Okres ostatnich 10 lat cechuje silny wzrost swiatowej pro-
dukcji kwasu 2,4-dwuchlorofenoksyoctowego (2,4-D) oraz 2-me-
tylo-4-chlorofenoksyoctowego (metoksonu). Oba te zwiazki
chemiczne znalazly zastosowanie nie tylko jako substancje
wzrostowe lecz sa rowniez uzywane do tepienia uciazliwej ro-
linnosci w uprawach uzytkowych. Znaczenie tych produktéow
jako substancji wzrostowych bylo juz omawiane w polskiej li-
teraturze fachowej®* a ich zastosowanie jako chemicznych
srodkow do walki z chwastami przedstawiono ostatnio w od-
dzielnej publikacji 3). Wysoka warto$¢ praktyczna tych pre-
paratow. polega na tym, ze w odpowiednich dawkach maja one
zdolno$¢ hamowania wzrostu roslin dwuli$ciennych. Dziatanie
to jest wybiorcze, to znaczy, ze przy ich pomocy mozna nisz-
czy¢ ros$liny dwuliScienne ws$rod upraw uzytkowych roslin
jednolisciennych. Dalsza niezwykle cenna cecha tych zwiaz-
kow jest ich przemieszczanie sie w roslinach. W nastepstwie
tego dziataja one w bardzo malych dawkach (wahajacych sie
w granicach 0,8 — 1,5 kg/ha uprawnego areatu) w zaleznosci
od formy i sposobu stosowania preparatu. Dzieki przemiesz-
czaniu sie 2,4-D i metoksonu w roslinach ich zastosowanie do
walki z chwastami nie wymaga opryskiwania catej rosliny roz-
tworami tych preparatéw. Herbicydy przez zetkniecie z dowol-
ny czescia rosliny przenikaja z krazacymi sokami nawet do
systemu korzeniowego. Ma to duze znaczenie w walce z wie-
loletnimi chwastami o silnym i rozgatezionym systemie korze-
niowym.

Zatozeniem niniejszej pracy bylo ominiecie znanej metody
otrzymywania tych preparatéw polegajacej na kondensacji od-
powiedniego fenolanu sodowego z chlorooctanem sodowym 4):

a— :/>—0Na + CICH,COONa —
R

b c1—< >/\OCH2COONa + NaCl
i

I. R = Cl (24-D)
II. R = CHj3 (metokson)

Zasadnicza wada powyzszej metody jest konieczno$¢ uzy-
cia 2,4-dwuchloro- lub 2-metylo-4-chlorofenolu, zwigzkéw od-
Znaczajacych sie niezwykle intensywnym zapachem, ktory
przenika nie tylko odziez ale i skore ludzka. Praca z tymi chlo-
rofenolami jest bardzo uciazliwa dla ludzi. Drobne ilosci chlo-
lowanych fenoli przedostaja sie do wod $ciekowych a z nimi
(_10 rzek i sq niekiedy przyczyna zatruwania wody. Nie ulega-
Ja one biologicznemu utlenianiu poniewaz dzialaja zabojczo
na drobnoustroje. Nawet mate ilosci produktéw chlorowania
fenolj nadaja gotowemu preparatowi trudny do usuniecia za-
pach zblizony do jodoformu. Otrzymanie tych chlorofenoli na
skale techniczng jest zwiazane z wielu niedogodnosciami, jak
mp. konieczno$é: stosowania podwyzszonej temperatury w pro-
C\?sie chlorowania, niskie wykorzystanie chloru oraz, tworze-
Nle sie izomer6w w procesie chlorowania. Izomery wyzej chlo-
Towane fenoli, szczeg6lnie te, ktére maja zajete pozycje
0rto (2i6) w stosunku do. grupy wodorotlenowej, daja pro-
dukty kondensacji nieczynne fizjologicznie. Dla usuniecia choé-
by czesciowego tych nieaktywnych izomeréw potrzebny “jest
Specjalny spos6b postepowania, jak np. krystalizacja soli so-
dowej 2,4-D, wzglednie destylacja chlorowanych fenoli. Te do-
datkowe operacje podnosza oczywiscie koszty wytwarzania
tych herbicydow.

Jednym ze sposobow unikniecia konieczno$ci stosowania
chlorowanych fenoli jako surowca wyjsciowego jest metoda

polegajaca na chlorowaniu odpowiednich kwasow fenoksyoc-
towych. Proces syntezy ta metoda mozna przedstawi¢ w sposob
nastepujacy.

<:/>-OCH2COOH CL_, @ 1wb @1y
=R

111

Kwas fenoksyoctowy (II[, R = H) poddany chlorowaniu
daje 2,4-D, podczas gdy kwas 2-metylofenoksyoctowy (III,
R = CHs) daje metokson. W literaturze opisano dotychczas
szereg metod wykonania procesu chlorowania kwasu fenoksy-
octowego. Wedlug danych patentowych®®  proces chloro-
wania prowadzi sie w temperaturze 110 150°. Przy uzyciu
kwasu octowego jako rozpuszczalnika reakcja chlorowania
zachodzi juz w temperaturze 5° do 80°; katalizatorem proce-
su chlorowania jest jod. Proby rozwiazania tego problemu
przez chlorowanie przy pomocy N,N-dwuchloromocznika 7)
nie majg wiekszego znaczenia ze wzgledu na niskie wydaj-
nosci. Nieco lepsze wyniki daje chlorowanie podchlorynem so-
dowym 8% metoda ta nadaje sie zarowno do przyrzadzenia
2,4-D jak i metoksonu. Proby uzycia chlorku sulfurylu do tego
celul%) wypadly pomyslnie przy zastosowaniu lodowatego
kwasu octowego jako rozpuszczalnika. Jednak wszystkie wy-
mienione metody nie maja szans powodzenia przy przetrans-
ponowaniu na duzg skale.

W obecnej pracy zastosowano ogolnie znana metode, pole-
gajaca na dziataniu aktywnym chlorem (in statu nascendi) wy-
wigzywanym z kwasu solnego i chloranu sodowego. Metoda
ta, ktorej przebieg mozna przedstawi¢ przez rownanie:
3ArH + 3HCI1 + NaClO3 — 3ArCl + NaCl + 3H:0, nie byla
dotychczas stosowana do chlorowania kwaséw fenoksyocto-
wych. Zastosowano ja do przyrzadzania chlorowanych pochod-
nych benzoksazolonull) oraz do otrzymywania produktéw
chlorowania antrachinonu 12),

Odpowiedni kwas fenoksyoctowy poddawano chlorowaniu
w roztworze lodowatego kwasu octowego. Proces ten przebie-
ga dobrze, jesli uzy¢ dwukrotnie wiekszej ilosci stezonego
kwasu solnego w stosunku do teoretycznej ilosci wynikajacej
z podanego rownania wbrew danym z literatury 12), ktére pole-
caja stosowa¢ nadmiar Srodka utleniajacego.

Ten fakt jest wazny ze wzgledu na zagadnienie regeneracji
kwasu octowego, ktory jest drogim rozpuszczalnikiem. Osiag-
niete wyniki chlorowania kwasu fenoksyoctowego przedsta-
wiono w tabeli 1. -

Nalezy podkresli¢, ze dwuchlorowanie kwasu fenoksyocto-
wego zachodzi ze szczegdlna latwoscia i kwas 2,4-dwuchloro-
fenoksyoctowy (2,4-D) tworzy sie z dobra wydajnos$cia. Otrzy-
many ta droga produkt nie dawal obnizenia temperatury top-
nienia z substancja przyrzadzona oddzielnie przez kondensa-
cje 24-dwuchlorofenolanu sodowego z chlorooctanem sodo-
wym. W doswiadczeniach 13 i 14 (tabela 1) stosowano jako
rozpuszczalnik kwas octowy otrzymany przez destylacje tugow
pokrystalizacyjnych z poprzednich doswiadczen; wskazuje -to
na mozliwos¢ kilkakrotnego uzycia wyjsciowego kwasu octo-
wego. Wydajnos¢ i czystos¢ otrzymanego 2,4-D zalezy od stop-
nia oczyszczenia wyjsciowego kwasu fenoksyoctowego, np. za-
nieczyszczenia fenolem dajg produkt o zoltym zabarwieniu,
nie posiadajacy jednak przykrego zapachu typowego dla pre-
paratu handlowego. Substancja nadajaca zo6ite .zabarwienie
produktowi chlorowania jest 2,3,56-czterochloro-p-benzochinon
(chloranil), ktory tworzy sie ubocznie przez réwnoczesne utle-
nianie i chlorowanie fenolu zanieczyszczajacego kwas feno-
ksyoctowy. Surowy produkt chlorowania mozna bardzo tatwo
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Tabela 1. Chlorowanie kwasu fenoksyoctowego
Uzyto ;
Wody Temperzf- Otrzymano
Roasi Kwasu | Kwasu | Chlora- . turf\ topnie- g
Nr ok octowego | solnego |[nu sodo- 0 T0Z= | o rozcieh.| Nia pro- Uwagi:
lodow. |d=1,17| wego PUSZC2s mieszaniny duktu %
: ml ml g chloranu reak. ml (§®) 8 /0
ml
18008 175 54 11,2 20 100 186113815 06 2 80,0
pllEoois 175 56 11,5 20 100 1952138 (1075 84,0
3 228 100 54 11,5 20 100 135 — 138 28,2 86,3 Kwas fenoksy krysta-
lizowany z wody
485008 100 56 11,5 20 50 136 — 138,5| 284 87,6
S 22,8 100 56 11159, 20 50 136 — 138,5| 284 87,6
6 22,8 100 28 1155 20 100 134 — 138 25,4 77,6
7 22,8 75 28 1152 20 50 133 — 137 24,0 73,3 Produkt  oczyszczony
przez wydzielenie soli
8 [¢i22i8 75 28 11,2 20 50 135 = 139" /502 61,8 Na
oAl =03 100 56 112 20 50 137 - 139 | 278 84,8
2 Kwas fenoksy surowy
10 456 200 100 22,4 40 — 140 — 141 31,0 474 Produkt krystalizowa-
ny z CH,
11| 456 200 112 22,4 40 -t 140 — 1405 367 56,1 :
45,6 22,4 40 — 137 — 1 {
2 ! 20 Lo 2 2 L 528 Produkt oczyszczany
13 456 200%) 100 22,4 40 — 137 — 139 453 69,2 przez wydzielenie soli
sodowej
14 | 456 200%*)| 100 224 40 i 36— 139 | 482 73,4

*) Kwas octowy regenerowany przez destylacje lugéw z do§wiadczenia 12

oczys$ci¢ przez przeprowadzenie go w trudno rozpuszczalng soél
sodowa i ponowne wytracenie kwasem mineralnym.

Chlorowanie kwasu 2-metylo-fenoksyoctowego zaechodzi
w podobnych warunkach réownie latwo, lecz z nieco mniejsza
wydajnoscig; tworzy sie wtedy kwas 2-metylo-4-chlorofeno-
ksyoctowy (metokson). Wyniki chlorowania przedstawiono
w tabeli 2.

Otrzymany produkt jest prawie czysta substancja bez za-
pachu chlorowanych fenoli, nie daje on obnizenia temperatury
topnienia po zmieszaniu z produktem przyrzadzonym przez
kondensacje 2-metylo-4-chlorofenolanu sodowego z chloro-
octanem sodowym. W doswiadczeniach 9, 10, 11 i 12 (tabela 2)
stosowano kwas octowy regenerowany z poprzednich do$wiad-
czen przez odestylowanie. Osiagniete wyniki wskazuja, Ze
mozna go uzy¢ mniej wiecej trzykrotnie jako rozpuszczalnika
W procesie chlorowania bez ujemnego wplywu na jakos¢ i wy-
dajno$¢ metoksonu.

Opisane metody przyrzadzania 2,4-D i metoksonu sa bardzo
wygodne pod wzgledem preparatywnym. Moga one mie¢ pew-
ne znaczenie technologiczne ze wzgledu na mozliwo$é wyko-
rzystania odpadkowego kwasu solnego z produkcji np. chloro-
benzenu, chloralu itd.

Czesé¢ doswiadczalna

Otrzymanie kwasow fenoksy- i 2-me-

tylofenoksyoctowego

2 mole odpowiedniego fenolu zadano roztworem 80 g wo-
dorotlenku sodowego w 100 ml wody destylowanej, a nastep-
nie roztworem chlorooctanu sodowego. Roztwor ten otrzyma-
no przez zobojetnienie mieszaniny 189 g kwasu chlorooctowe-
go, 200 ml wody i 300 g lodu przy pomocy 50% roztworu wo-
dorotlenku sodowego. W czasie zobojetniania temperatura mie-
szaniny reakcyjnej nie przekroczyta 20°, objeto$¢ koncowa
roztworu wynosita okoto 1 1. Mieszanine reakcyjna ogrzewa-
no nastepnie przez 4 — 6 godzin na lazni piaskowej pod chtod-
nica zwrotna do stabego wrzenia.

Tak przyrzadzona mieszanina reakcyjna wrzata w 105—107°.
Po ukonczonej reakcji mieszanie ochtadzano do 90 — 95°, do-

*¥) Kwas octowy regenerowany przez destylacje tugéw z do$wiadczenia 13

dawano 1 1 wody i odpowiedni kwas fenoksyoctowy stracano
przez zakwaszenie rozcienczonym kwasem siarkowym.

W przypadku uzycia do reakcji fenolu (189 g) otrzymano,
po, zakwaszeniu w 50°, 251 g kwasu fenoksyoctowego (82,3%
wydajnosci teoret.). Produkt rekrystalizowany z wody daje
239 g (tj. 750 wydaj.) czystej substancji o t.t. 96 — 98°.

Z o-krezolu (216 g) otrzymano 245 g czystego kwasu 2-me-
tylofenoksyoctowego (tj. 73,7% wydajnosci teoret) o tt
150 — 152°.

Chlorowanie. kwasu fenoksyoctowego

Podano przyktadowo dla do$wiadczenia 4 i 5: 22,8 g (0,15
mola) kwasu fenoksyoctowego (krystalizowanego z wody) 10z-
puszczono w 100 ml lodowatego kwasu octowego i ogrzano do
temperatury 40 — 45°. Do powstatego roztworu dodano stezo-
nego kwasu solnego w iloci rownowaznej 0,6 mola (zwykle
uzywano kwas solny o c. wh 1,17 w ilosci 55 — 56 ml). Do
powstalej mieszaniny wkraplano roztwér 11,2 g (0,105 mola)
chloranu sodowego w 20 ml wody (przy lekkim podgrzaniu
na ltazni wodnej), tak by temperatura mieszaniny reakcyjnej
nie przekroczyla 55 — 60°. Poczatkowo chlorowanie zachodzi
energicznie i roztwér szybko odbarwia sie, a jego temperatu-
ra wzrasta. Po wkropleniu okolo polowy roztworu chloranu
dla utrzymania temperatury w granicach 60 — 65° nalezy
mieszaning reakcyjng lekko podgrzewac. Drugi etap chloro-
wania przebiega znacznie wolniej, a dla jego ukonczenia mie-
szanine reakcyjna ogrzewano w temperaturze 70° w ciagu oko-
to 20 minut. Laczny czas reakcji chlorowania wynosit 1,5 — 2
godzin; mieszano energicznie przez caly ten czas, gdyz two-
rzy sie niewielka ilo$¢ osadu (NaCl). Po skonczonej reakcji
do mieszaniny dodano 50 ml wody i roztwér silnie ochtadzano;
po kilku godzinach odsaczano wydzielony osad, przemyto g°
200 ml wody i suszono w 100 — 110°. Eugi pokrystalizacyjné
z do$wiadczen 10, 11, 12 poddano destylacji zbierajac destylat
o t. wrz. 106 — 108°, ktoéry stosowano nastepnie jako rozpusz
czalnik w doswiadczeniu 13.

Podobnie w do$wiadczeniu 14 uzyto kwas octowy regene:
rowany z poprzedniego do$wiadczenia; w tym ostatnim przy-
padku mieszanina reakcyjna zawierala znaczna ilo$¢ mnieroz-
puszczonego osadu. )
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Tabela 2. Chlorowanie kwasu 2-metylofenoksyoctowego

| Uzyto
Tempera-
Kwasu Wody SR Otrzymano
Dot Kwasu | Kwasu | Chlora- D Uastopny _
Nr lof ) octowego| solnego | nu so- Do roz- o }—oz- nia pro- Uwagi:
%5 lodow. | d= 1,17| dowego DUSzZeZ: Cleliez: duktu 5 '
noksy al ol 2 chloranu | mieszaniny oC g %
g ml reak., ml
1| 249 250 26 5,4 10 200 117 — 118 20,4 64,5 Kwas krystalizowany
2| 249 150 26 5,4 10 200 1170~ 1185220 73,1 7
3| 249 150 32 5,4 10 100 117 — 119 20,7 68,6 :
4| 249 100 26 54 10 60 1178 = 5119 20,4 64,5 :
5| 249 100 32 5,6 10 100 116511185 [+ 1226 75,2 2
6| 249 100 32 54 10 20 117, =118 21 el i .
7| 249 100 32 5,4 10 20 118 — 119 21,6 71,9 i
8 24,9 100 32 5,4 10 = 117 — 119 20,7 68,6 Kwas surowy
9| 249 200*) 32 5,4 10 4 14 1854205 68,0 &
10| 24,9 145*) 32 54 10 i 118 19/5 = 223 74,1 -
11| 249 145%*) | 32 5,4 10 = 147 21185 1204 74,4 5
12 249 1503 ™) 32 5,4 10 — 116 — 117 23,6 78,2 =
#) Kwas octowy regenerowany przez destylacje tugéw z reakeji 6, 7 i 8 #*¥) Kwas octowy regenerowany przez destylacje tugéw z reakcii 9 i 1

Chlorowanie kwasu 2-metylofenoksyocto-

wego

W doswiadczeniu 5 przebieg procesu byt nastepujacy: 24,9 g
(0,15 mola) kwasu 2-metylofenoksyoctowego (krystalizowa-
nego) dodano do 100 ml lodowatego kwasu octowego i przy
statym mieszaniu ogrzano do 50 — 55° a nastepnie dodano
32 ml stezonego kwasu solnego (c.wil. 1,17). Do powstalej za-
wiesiny wkroplono w ciagu 60 minut roztwér 5,6 g chloranu
sodowego w 10 ml wody, dla ukonczenia reakcji powstaly
roztwoér (tworzy sie on dopiero po wkropleniu okolo polowy
roztworu chloranu sodowego) ogrzewano 10 — 15 minut w tem-
peraturze 70°. Mieszaning reakcyjna rozciernczono 100 ml wo-
dy, silnie oziebiono i po 12 godzinach odsaczono wydzielony
osad. Osad 'ten, po przemyciu 100 ml wody, suszono w 70°.
W doswiadczeniach 9 i 10 jako rozpuszczalnika uzyto kwasu
octowego regenerowanego przez oddestylowanie lugow po-
krystalizacyjnych z do$wiadczen 6,7 i 8. W dos$wiadczeniach
11 i 12 stosowano kwas octowy regenerowany z doswiadczen
91 10.

O'tiriz vy mia'n ifel 24 -Diil im e tiolkis o'n ul pirizie z
kondensacje odpowiednich fenoli

0,05 mola 2,4-dwuchlorofenolu (t.t. 45°) lub 2-metylo-4-chlo-
rofenolu (t. t. 47 — 48°) zadano roztworem 2 g wodorotlenku
sodowego w 5 ml wody, a nastepnie roztworem chloroocta-
mu sodowego otrzymanym przez zobojetnienie 5 g kwasu chlo-
. Tooctowego. Mieszanine te ogrzewano 3 godziny w temperatu-
IZe wrzenia pod chtodnica zwrotna. W przypadku kondensa-
¢ji 2/4-dwuchlorofenolu produkt reakcji wydzielano w postaci
trudno rozpuszczalnej soli sodowej kwasu 2,4-dwuchlorofeno-
ksyoctowego. Osad ten przemywano 10% roztworem wodoro-
tlenku sodowego i po rozpuszczeniu we wrzacej wodzie stra-
Cano wolny kwas rozcienczonym kwasem siarkowym przy
PH 3 — 4. Otrzymano 8,1 g (73,3 wydaj.) produktu o t. t.
139 — 140,5°.

Produkt ten zmieszany z 2,4-D przyrzadzonym przez chloro-
Wanie kwasu fenoksyoctowego nie dawat obnizenia tempera-
tury topnienia.

W przypadku kondensacji 2-metylo-4-chlorofenolu wydzie-
lano kwas 2-metylo-4-chlorofenoksyoctowy przez zakwaszenie
lozcienczonym kwasem siarkowym. Produkt wydzielony kry-
stalizowano dwukrotnie z benzenu, otrzymano 4,9 g produk-
tuo t, t, 117 — 118,5° (tj. 65,0% wydaj.).

Nalezy podkresli¢, ze mimo takiego oczyszczania produkt
mial silny zapach chlorowanego krezolu. Zmieszany z produk-
tem przyrzadzonym przez chlorowanie kwasu 2-metylofenoksy-
octowego nie dawal depresji temperatury topnienia.

Otrzymano 7.VII.55

Kpatkoe M3IomeHmne

OmmcaH ynydIIeHHBII criocob moaydenna 2,4-D u METOKCO-
Ha XJIOPUPOBaHMEM (EHOKCU- ¥ 2-MEeTHMJIMEHOKCIYKCYCHOM
KHCIIOT. DTOT METOZ OCHOBAH HAa AEMCTBUM aKTMBHOIO XJOpa
(in statu mascendi), KOTOPBI IOJNYyUAETCA M3 COJSAHON KUCIIO-
TBI ¥ XJOpaTa HATPUA B PACTBOPE JIEAAHOM YKCYCHOM KNC-
JIOTEI.

Summary

An improved method of preparing 2,4-dichlorphenoxyace-
tic acid and 2-methyl-4-chlorphenoxyacetic acid by chlorina-
ting phenoxy- and 2-methyl phenoxyacetic acid has been de-
scribed. The method consists in treatment with active chlorine
(in statu nascendi) evolved from hydrochloric acid and sodium
chlorate in solution of glacial acetic acid.
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p-Nitrofenetol. Metody syntezy z p-nitrochlorobenzenu

W. Stachura

547.564.3.07:54/7.548.09

Podano syntetyczny przeglad technicznych metod wytwarzania paranitrofenetolu z paranitrochlorobenzenu i

Instytut Barwnikéw i Polproduktow

alkoholu

etylowego w obecnosci alkaliéw. Oméwiono reakcje uboczne ze specjalnym uwzglednieniem ich szkodliwo$ci dla reakcji
gléwnej. Przedstawiono przebieg doswiadczalnych prac wiasnych nad doborem katalizatora reakcji. W wyniku tych prac
stwierdzono, ze jednym z najlepszych katalizatorow dla reakcji etoksylowania paranitrochlorobenzenu jest wodorotlenek
miedziowy. Uzasadniono wyzszo$¢é metody z uzyciem Cu(OH)s nad innymi metodami z punktu widzenia jej uzytecznosci dla

celéw produkcyjnych.

p-Nitrofenetol (1-nitro-4-etoksy-benzen) nalezy do grupy
organicznych polproduktéw posiadajacych duze znaczenie
praktyczne. Ofpzymuje sie z niego p-fenetydyne, ktora stuzy
do wytwarzania znanego leku fenacetyny (acetylo-p-fenety-
dyna) oraz pewnych barwnikéw. Po raz pierwszy otrzymat go
Fritsche w 1858 r. przez dzialanie jodkiem etylowym na sol
srebrowa p-nitrofenolu. W r. 1879 Willgerodtl) zauwazyl, ze
podczas ogrzewania w zatopionej rzurze szklanej w temp.
100° — 130° p-nitrochlorobenzenu, etanolu i wodorotlenku po-
tasowego obok p,p-dwuchloroazoksybenzenu tworzy sie nie-
wielka ilo$¢ p-nitrofenetolu. Problem wykorzystania tego spo-
strzezenia Willgerodta dla celéw praktycznych w sensie otrzy-
mania na jego podstawie metody wytwarzania p-nitrofenetolu
w skali przemystowej stal sie przedmiotem licznych prac ba-
dawczych, ktére do chwili obecnej nie saq jeszcze zakorczone.

Metody otrzymywania p-nitrofenetolu

Literatura techniczna (poza patentowa) jest bardzo uboga
w informacje dotyczace technicznych metod wytwarzania
p-nitrofenetolu. Poza produkcyjnym przepisem podanym przez
Schwitzera 2), powtérzonym przez Grogginsa 3) i Kirk-Othmera,
jedynym zrédltem jest tu literatura patentowa.

1. Wedtug Schwitzera p-nitrofenetol otrzymuje sie z bardzo
dobra wydajnoscia w wyniku 72-godzinnego ogrzewania w tem-
peraturze 50°—80° p-nitrochlorobenzenu z alkoholem etylo-
wym i wodorotlenkiem potasowym w obecno$ci siarczynu po-
tasowego. Zasadniczym warunkiem, od $cistego przestrzegania
ktérego zalezy pozytywny wynik operacji, jest koniecznosé¢
powolnego ostroznego podwyzszania temperatury reakcji od
50° do 80°.

2. Cormack i Stockman 4) opracowali metode wytwarzania
p-nitrofenetolu polegajaca na ogrzewaniu w temp. do 150° pod
cisnieniem tlenu ok. 15 at p-nitrochlorobenzenu z 95-procento-
wym etanolem, wodorotlenkiem i metakrzemianem sodowym.
Wydajnos¢ 83—87% teoret. Przez zastapienie cze$ci wodoro-
tlenku sodowego metakrzemianem sodowym autorzy uzyskali
w $rodowisku reakcji dostatecznie niskie stezenie jonéw wo-
dorotlenowych, a tym samym zmniejszyli do granic dopusz-
czalnych redukcyjne dziatanie etanolu na grupe nitrowa (opi-
sane miedzy innymi przez Blooma %) i Dainsa 6)). Stosowanie
w tej metodzie tlenu pod ci$nieniem stwarza potencjalne nie-
bezpieczenstwo eksplozji.

3. Richardson 7) w wyniku swych prac nad dzialaniem al-
koholowego roztworu wodorotlenku potasowego na p-nitro-
chlorobenzen stwierdzit, ze przy uzyciu specjalnie oczyszczo-
nego etanolu w temp. reakcji nie wyzszej niz 60° i stezeniu
wodorotlenku alkalicznego nie wiekszym niz 0,2 N (ok. 1-pro-
centowy alkoholowy roztwér KOH) udaje sie p-nitrochloro-
benzen z wysoka wydajnoscia przeprowadzi¢ w p-nitrofenetol.
Stosujac nieoczyszczony alkohol otrzymywat obok p-nitrofene-
tolu powyzej 14 dwuchloroazoksybenzenu. Badajac wplyw
aldehydu octowego na wynik syntezy ustalil, ze zanieczyszcze-
nie etanolu aldehydem nawet w ilosci 0,1% w wysokim stop-
niu zwieksza redukcyjne wilasnosci srodowiska reakcji i sprzy-
ja tworzeniu sie mato warto$ciowych produktéw ubocznych.
Podniesienie temperatury powyzej 60° i zwiekszenie stezenia
wodorotlenku potasowego powoduje wg niego gwattowny
wzrost zawartosci dwuchloroazoksybenzenu oraz p-chloroani-
liny nawet przy uzyciu alkoholu wolnego od aldehydu octo-
wego.

4. W poszukiwaniu bardziej ekonomicznych i latwiejszych
metod wytwarzania p-nitrofenetolu chemicy japonscy Aoyma
i Nonai 8) stwierdzili, ze sole, tlenki i nadtlenki metali: Ni, Co,
Th, Mo, Fe, Pb, Mn i innych, uzyte w charakterze katalizato-
16w, wywieraja bardzo korzystny wplyw na przebieg reakcji
otrzymywania p-nitrofenetolu z p-nitrochlorobenzenu i alko-
holu etylowego. Zgodnie z wynikami ich badan najodpowied-
niejszym katalizatorem dla celéw technicznych jest mieszanina

MnOs i Co20s. Stosujac ten katalizator w ilosci 1 cz. wago-
wej na 1 cz. wagowa p-nitrochlorobenzenu otrzymywali oni
p-nitrofenetol z ok. 90-procentowa wydajnoscia teor. Wada me-
tody jest konieczno$¢ stosowania duzej ilo$ci katalizatora co
w praktyce przemystowej utrudnia bardzo operacje wydziela-
nia p-nitrofenetolu z produkcyjnej masy oraz komplikuje za-
gadnienie regeneracji katalizatora.

5. Niewielkie zmiany do powyzszej metody wniesli Dey,
Govindachari i Udupa ?) zastepujac mieszaning MnOs i Cos0y
rownowazna iloscia wagowa samego dwutlenku manganu,
Stwierdzili oni, ze MnOgs nie tylko ogromnie przyspiesza re-
akcje (z 60 —120 godz w metodach poprzednich do 15 godz
w metodzie z MnOg), lecz réwniez zupeinie eliminuje szkodli-
wy wptyw aldehydu octowego na jej bieg.

6. Wedtug tych samych autoréow 9) MnOy daje sie zastapié
dwutlenkiem olowiu lub tlenkiem miedziawym (0,25 cz. wag.
PbOg lub 0,05 cz. 'wag. Cu2O zamiast 1 cz. wag. MnOy).

7. W roku 1946 Dey i Udupa19) opatentowali nastepujaca
metode wytwarzania p-nitrofenetolu: 160 g p-nitrochlorobenze-
nu, 88 g NaOH, 8 g czystego Cu20, oraz 2400 ml (ok. 1920 g)
95-procentowego etanolu ogrzewa sie pod chlodnica zwrotng
w ciggu 15 godz, przy czym powstaje p-nitrofenetol z wydaj-
noscia 90,9%0 teoretycznych.

8. Wedtug patentu amerykanskiego 12) p-nitrofenetol po-
wstaje z wydajnoscia 95% w wyniku 24-godzinnego ogrzewa-
nia w temp. 78° p-nitrochlorobenzenu, etanolu i NaOH w obec-
nosci naftenianu manganowego (lub MnO3), przy czym w cza-
sie procesu przez reakcyjna mase przedmuchuje sie strumien
powietrza.

9. Wedlug patentu polskiego 1) p- nitrofenetol otrzymuje
sie z 87-procentowa wydajnoscia przez ogrzewanie w temp, 78°
p-nitrochlorobenzenu etanolu i NaOH przy wspotudziale PhO;
i CuoCls stosowanych w ilosci 0,15 cz. wag. PbOs i 0,1 cz. wag.
CusCls na 160 cz. wag. p-nitrochlorobenzenu.

10. Patent niemiecki zastrzega stosowanie w charakterze
katalizatora chlorku miedziawego i gliceryny (16 g CuzCle
i 6,4 g gliceryny na 160 g p-nitrochlorobenzenu).

Na zakonczenie przegladu istniejacych metod wytwarzania
p-nitrofenetolu nalezy stwierdzi¢, ze wszystkie posiadajq
mniejsze lub wieksze wady i w eksploatacji przemystowej
stwarzaja wiele trudnosci i niespodzianek.

Ogtoszony w 1953 1. artykut Billitzera 14) jest jaskrawym
przyktadem tych trudnosci.

W artykule tym Billitzer informuje, ze w jednym z austra-
lijskich zakladow, produkujacych podczas ostatniej wojny
p-nitrofenetol z p-nitrochlorobenzenu metoda cisnieniowa przy
uzyciu dwutlenku manganu jako katalizatora zdarzaly sie wy-
padki gwaltownego wzrostu temperatury i ci$nienia, co pIO-
wadzilo do wybuchow. :

W wyniku przeprowadzonych badan autor powyzszy stwier-
dzit, ze przyczyna tych wybuchéw byl dwunitrochlorobenzen,
jezeli jego zawarto$¢ w p-nitrochlorobenzenie byla wieksza
niz 0,25%.

Zjawiska zachodzace w $rodowisku reakcji

‘W $wietle danych z literatury procesy zachodzace w reak-
cji przemiany p-nitrochlorobenzenu na p-nitrofenetol przedsta-
wiaja sie nastepujaco:

W odpowiednio dobranych, sprzyjajacych wargnkach re:
akcji z p-nitrochlorobenzenu powstaje gtéwnie p-nitrofenetol:
(I) p—O,NC,H,CI + C,H,0H + NaOH —

— p—O,NC,H,0C,H; + NaCl + H,O
p-Nitrocholorobenzen reaguje tu z etylanem sodu tworquYm
sie z etanolu i wodorotlenku sodowego wg rownania:

(I1) C,H,0H + NaOH = C,H,ONa + H,0



XI (1955)

* PRZEMYSL CHEMICZNY

631

Obok reakcji wyrazonej rownaniem (I) zachodzi tu jeszcze
reakcja hydrolizy w stopniu zaleznym od mocy uzytego alko-
holu (od ilosci wody w srodowisku reakcji) oraz stezenia i ilo-
éci wprowadzonego roztworu NaOH.

(I11) p—O,NC,H,CI + 2NaOH —
— p—O,NC,H,0ONa + NaCl + H,0

W wyniku reakcji (III) w czasie syntezy p-nitrofenetolu ok.
10%op-nitrochlorobenzenu ulega hydrolizie na p-nitrofenol.
Reakcje wg rownania (I) prowadzi sie w duzym nadmiarze
etanolu (najczesciej w jego temp. wrzenia), ktory sluzy nie
tylko jako bezposredni substrat lecz rowniez jako jej s$rodo-
wisko.

Poniewaz nitrozwigzki aromatyczne ulegaja redukcyjnemu
dzialaniu alkoholowych roztworéow wodorotlenku
lub potasowego 1.6), obok p-nitrofenetolu moga powstawaé¢ ma-
lo wartosciowe produkty uboczne, przede wszystkim p,p’-dwu-
chloroazoksybenzen i p,p'-dwuchloroazobenzen zgodnie z réow-
naniami:

) ICICELNO 56, 1T OF =B Ok
— p, p'—CIC,;H,N—NC,H,Cl+CH,.C=0+3H,0
. N [
0 H
) 2C1C,H,NO,+4C,H, OH - N2OH

— p, p'—CIC H,-N=NC,H,Cl+4CH,-C=0+4H,0

l
H

Mechanizm tych zjawisk (zachodzacych zgodnie z réwna-
niami I, III, IV, V) byl przedmiotem badan Blooma i Séder-
tiljego ) juz w roku 1921.

Reakcje przedstawione przez réownania (IV) i (V) sa w pro-
cesie wytwarzania p-nitrofenetolu najbardziej klopotliwe
i trudne do wyeliminowania. Ruchliwo$¢ atomu chloru w wy-
zej wymienionych produktach ubocznych jest tak zmniejszo-
na, ze w warunkach reakcji nie udaje sie go wymieni¢ na
grupe etoksylowa.

Powstajacy w tych przemianach aldehyd octowy zwieksza
szkodliwe dla reakcji tworzenia sie p-nitrofenetolu redukcyj-
ne wilasnosci Srodowiska.

Zgodnie z pracami Dainsa i Kenyona ¢) aromatyczne nitro-
zwiazki mogq ulega¢ redukcji nie tylko pod dzialaniem alifa-
tycznych alkoholéow (przy wspotudziale alkaliow) lecz row-
niez aldehydow i ketonéw. W obecnosci np. sodopochodnej
desmotropowej odmiany enolowej acetonu nitrobenzen redu-
kuje sie na aniline.

Oprocz przemian wymienionych wystepuje tu jeszcze zja-
wisko hydrolizy p-nitrofenetolu zgodnie z réwnaniem:

(VD) p—O,NC,H,0C,H, + NaOH —
— p—O,NC,H,0Na + C,H,0H

Wynika to z prac Blooma, ktéry stwierdzit, ze p-nitrofene-
tol ogrzewany dostatecznie diugo z alkoholowo-wodnym roz-
tworem wodorotlenku potasowego ulega catkowitej hydrolizie
na p-nitrofenol.

Mimo pozornej prostoty reakcji (I) i wygodnych warun-
kéw, w ktorych ona zachodzi, wytwarzanie p-nitrofenetolu
Z p-nitrochlorobenzenu i etanolu jest procesem kapry$nym
i w skali przemystowej do prowadzenia trudnym 16),

Zgodnie z danymi z literatury®) na wydajno$¢ procesu
1 czystos¢ produktu koncowego maja wplyw nastepujace czyn-
niki: {i i
czysto$§¢ materialdéw wyjsciowych, tj. alkoholu13) p-nitro-
chlorobenzenu 14), ilo$¢ i stezenie uzytego wodorotlenku sodu,
alkoholu, oraz rodzaj i ilo$¢ katalizatora.

Czesc¢ doswiadczalna

Celem pracy bylo znalezienie ekonomicznej metody wy-
twarzania p-nitrofenetolu w skali przemystowej.

Za punkt wyjscia przyjeto opracowany w 1938 r. przez.

mgr. W. Lisieckiego ponizszy przepis laboratoryjny, wedtug
ktorego p-nitrofenetol otrzymuje sie w wyniku ogrzewania
W t. 78°C p-nitrochlorobenzenu z alkoholowym roztworem wo-
dorotlenku sodowego w obecnosci 2 cz. wag. dwutlenku otowiu
na 1 cz. wag. p-nitrochlorobenzenu. Do kolby zaopatrzonej
W mieszadlo, chtodnice zwrotna, termometr i wkraplacz nalezy
Wprowadzi¢ 160 g p-nitrochlorobenzenu, 625 ml 95-procento-

sodowegor

wego etanolu, 320 g dobrze zmielonego suchego PbOs
i w temp. 60° wkropli¢ w czasie 1 godz roztwo6r zawierajacy
87,56 g NaOH w 1.000 ml 95-procentowego etanolu.

Z kolei nalezy mieszajac ogrzewaé calo$¢ w temperaturze
wrzenia etanolu w ciagu 20—24 godz.

Goracy etanolowy roztwor p-nitrofenetolu nalezy odsaczyé
od tlenkéw olowiu i powstalego w wyniku reakcji chlorku so-
dowego, nadmiar NaOH zobojetni¢ kwasem solnym i etanol
oddestylowac. p-Nitrofenetol nalezy wymy¢ goraca woda od
p-nitrofenolu, zgranulowa¢ przez wylanie na zimna wode,
odsaczy¢ i wysuszy¢. Wydajnos¢ 86—87%0 teoretycznych (ok.
145 g produktu o tx 56°).

Aczkolwiek metoda ta posiada pelna warto$é¢ laboratoryj-
ng, to jednak wykorzystanie jej do produkcji p-nitrofenetolu
w skali przemystowej nastrecza szereg powaznych trudnosci
technicznych. Przede wszystkim bowiem duza ilo$¢ potrzebne-
go zgodnie z ta metoda dwutlenku olowiu komplikuje bardzo
operacje wydzielania gotowego produktu z poreakcyjnej ma-
sy, oraz stwarza koniecznos¢ dos$¢ klopotliwej i kosztownej
regeneracji duzej masy katalizatora.

W celu opracowania na podstawie tego przepisu technicz-
nej metody wytwarzania p-nitrofenetolu podjeto badania dla:
I. okreslenia minimalnej iloSci PbOs zabezpieczajacej pra-
widtowy bieg reakcji,
II. opracowania technicznej metody regeneracji kataliza-
tora, i
ITII. okreslenia mozliwosci stosowania PbOs w postaci wil-
gotnej pasty,
IV. okre$lenia wplywu czystosci p-nitrochlorobenzenu na
przebieg i wynik reakcji.
W toku pracy wylonity sie dodatkowo nastepujace zagad-
nienia do zbadania:
V. chemiczne przemiany katalizatora w czasie reakcji,
VI. mozliwos¢ zastgpienia w katalizatorze skladajacym sie
z CuOH i PbOs dwutlenku otowiu wodorotlenkiem mie-
dziawym, ;

VII. mozliwo$¢ zastosowania w charakterze katalizatora re-
akcji samego Cu(OH)» (z wylaczeniem CuOH),

VIII. Wpiyw aldehydu octowego na przebieg i wynik reakcji.

Ad. I. Proby zmniejszenia ilosci PhOs

. Préby syntezy p-nitrofenetolu z zastosowaniem PbOs w ilo-
Sciach mniejszych niz 2 cz. wag. dwutlenku otowiu na 1 cz.
wag. p-nitrochlorobenzenu wykazaly, ze wydatniejsze zmniej-
szenie ilosci PbO» nie jest mozliwe bez rownoczesnego obni-
zenia wydajnosci reakcji i czystosci produktu. Dwutlenek oto-
wiu uzyty np. w ilosci 1 cz. wag. na 1 cz. wag p-nitrochloro-
benzenu szybko traci czynny tlen, redukuje sie do PbsO3 i PbO
(co daje sie stwierdzi¢ nie tylko za pomoca analitycznego po-
miaru, lecz réwniez wizualnie, poniewaz masa reakcyjna zmie-
nia barwe z brazowej na pomaranczowa), a p-nitrochloroben-
zen ulega redukcji do p,p'-dwuchloroazoksybenzenu. Zawar-
to$¢ jego w produkcie koncowym rosnie przy tym w stosunku
odwrotnie proporcjonalnym - do ilosci uzytego do reakcji dwu-
tlenku otowiu. :

W dalszych préobach w kierunku zmniejszenia ilo$ci PbOs
przy dodatkowym wykorzystaniu patentu DRP Nr 453429 13),

. wg ktorego do reakcji etoksylowania p-nitrochlorobenzenu eta-

nolem w obecnosci wodorotlenku sodowego stosuje sie w cha-
rakterze katalizatora CusCl, i gliceryne, znaleziono, ze ilo$¢
dwutlenku olowiu daje sie bez zadnej szkody dla wydajnosci
i jakosci p-nitrofenetolu zmniejszy¢ prawie 1l-krotnie, jezeli
na 1 cz. wagowa PbOs uzyé dodatkowo !/ cz. wag. chlorku
miedziawego. W wyniku tych prac otrzymano nastepujacy
przepis na synteze p-nitrofenetolu 11).

Do kolby zaopatrzonej w chtodnice zwrotng, mieszadto, ter-
mometr, wkraplacz wprowadzi¢ 160 g p-nitrochlorobenzenu
(ok. 1 mol) o tx = 81°—82° 30 g dobrze zmielonego suchego
PbOs2, 15 g 90—95-procentowego CuaCly oraz 500 ml 95-procen-
towego etanolu — rektyfikatu I gatunku i cato$¢ mieszajac
podgrza¢ do temp. stabego wrzenia etanolu. Z kolei do kolby
wkropli¢ w czasie 8—11 godz. etanolowy roztwoér wodorotlen-
ku sodowego otrzymanego przez rozpuszczenie 75 g NaOH
w 750 ml 95-procentowego etanolu i mieszajac utrzymywac
mase reakcyjna w temperaturze stabego wrzenia etanolu przez
nastepne 12—14 godz. Goracy etanolowy roztwoér p-nitrofene-
tolu, oddzielony od nieorganicznych ciat statych, zobojetni¢
dwutlenkiem wegla lub kwasem solnym, nadmiar alkoholu od-
destylowa¢, pozostaty p-nitrofenetol wymy¢é woda od p-nitro-
fenolu i wysuszyc.

Wydajnos¢ 86—87% teoretycznych (ok. 145 g produktu
o tx 56°—57°). Metode te daje sie wykorzysta¢ do produkcji
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p-nitrofenetolu w mniejszej skali technicznej pod warunkiem
zachowaniu nastepujacych, doswiadczalnie ustalonych, para-
metrow procesu:

1. Stezenie wodorotlenku sodowego w srodowisku reakcji
nie wyzsze niz 3% (konieczno$¢ starannego dozowania etano-
lowego roztworu NaOH);

2. Temperatura krzepniecia p-nitrochlorobenzenu nie nizsza
nz 81°—82°);

3. Temperatura reakcji nie wyzsza niz 78°—80° (w aparacie
musi panowac ci$nienie rowne atmosferycznemu);

4. Rozdrobnienie dwutlenku otowiu mozliwie najwieksze;

5. Mieszanie reakcyjnej masy zabezpieczajace rownomier-
ny, ciggty kontakt fazy statej z faza ciekla (katalizatora z eta-
nolowym roztworem NaOH i p-nitrochlorobenzenu);

6. Zupelny brak w etanolu zanieczyszczen substancjami po-
siadajacymi redukujace wilasnosci.

Ad II. Regeneracja katalizatora

Poniewaz w metodzie powyzszej na kazde wyprodukowane
144 kg p-nitrofenetolu uzywa sie 30 kg PbOs i 15 kg CusCly,
ekonomiczno$¢ i przydatnosé tej metody dla celow produk-
cyjnych jest zalezna od mozliwosci regeneracji katalizatora.

Znaleziono, ze oddzielone od p-nitrofenetolu i wymyte wo-
da od p-nitrofenolu oraz NaCl nieorganiczne ciata state skla-

daja sie z tlenku miedziawego i tlenkéw otowiu, ktére w po--

réwnaniu ze $wiezym PbOs posiadaja tylko ok. 44% czynnego
tlenu.

Wykorzystujac fakt, ze CuO jest dobrze rozpuszczalny
w wodnym roztworze chlorku amonowego, mozna katalizator
regenerowa¢ w nastepujacy sposob:

Paste katalizatora odzyskanego z uzytych do reakcji 30 g
PbOs2 i 15 g Cus2Cls wrzuci¢ do 800 ml 25-procentowego roz-
tworu wodnego chlorku amonowego, calo$¢ podgrza¢ do temp.
90—95° i w tej temp. miesza¢ w ciagu 2—3 godz. W warunkach
tych CuO przechodzi catkowicie do roztworu. Osad sktadaja-
cy sie z tlenkéw otowiu oddzieli¢ od roztworu chlorku ami-
nomiedziawego, przemy¢ go poczatkowo roztworem chlorku
amonowego, a nastepnie woda i zuzy¢ do przerobu na dwutle-
nek otowiu. Do przesaczu dodac¢ obliczona ilo$¢ zeliwnych opi-
ek, ogrza¢ do 95°—100° i w tej temperaturze miesza¢ tak diu-
go, az pierwotnie niebieski roztwor zupeinie sie odbarwi.

Wytracony gabczasty osad metalicznej miedzi odsaczyc,
wytrawi¢ kwasem solnym od ewentualnego zanieczyszczenia
zelazem i zuzy¢ do przerobu na chlorek miedziawy.

Ad III. Synteza p-nitrofenetolu w obecnosci PbOs w postaci
wilgotnej pasty

‘W wyzej opisanych probach do syntezy p-nitrofenetolu sto-
sowano suchy PbOg, aby przez ewentualne wprowadzenie wo-
dy z pasta dwutlenku otowiu nie obniza¢ mocy etanolu. Po-
niewaz jednak suszenie i mielenie PbOy sa operacjami podra-
zajacymi koszty wytwarzania p-nitrofenetolu, a co wiecej mie-
lenie suchego dwutlenku otowiu stwarza niebezpieczenstwo
zatru¢ obstugi produkcyjnej, konieczne bylo zbadanie przebie-
gu i wyniku reakcji etoksylowania p-nitrochlorobenzenu przy
uzyciu PbOs w pascie.

Do doswiadczen uzyto pochodzaca z produkcji 43-procen-
towa wilgotng paste dwutlenku otowiu. W wyniku wykony-
wanych préb nie stwierdzono zadnych istotnych réznic mie-
dzy dzialaniem PbOs suchego i wilgotnego. Otrzymano p-nitro-
fenetol ze s$rednia wydajnoscia 84% teoretycznych o ti
= 56,5°—56,8°. Zgodnie ze znanym faktem, ze pasta PbOs jest
aktywniejsza anizeli dwutlenek otowiu wysuszony, do syntezy
p-nitrofenetolu ta metoda zamiast 30 g suchego PbOs i 15 g
CueCly na 160 g p-nitrochlorobenzenu wystarcza uzyé 24 g
PbOs w postaci 40—60-procentowej pasty i 10 g CusCls.

Ad IV. Wplyw czystosci p-nitrochlorobenzenu na przebieg
reakcji

Wykonane proby syntezy p-nitrofenetolu przy uzyciu p-ni-
trochlorobenzenu zanieczyszczonego dwunitrochlorobenzenem
wykazaly, ze dwunitrochlorobenzen posiada w tej metodzie
bardzo szkodliwy wplyw na przebieg i wynik reakcji. Synteza
p-nitrofenetolu z p-nitrochlorobenzenu zanieczyszczonego
dwunitrochlorobenzenem w ilo$ciach powyzej 0,5% nie udaje
sie¢ nawet przy uzyciu dwukrotnie wiekszej niz normalnie ilo-
sci PbOs.

Zanieczyszczenie natomiast p-nitrochlorobenzenu o-nitro-
chlorobenzenem w niczym nie zakléca normalnego biegu re-
akcji. Préby wykonane z uzyciem p-nitrochlorobenzenu za-
nieczyszczonego 1, 2 3 i 5-procentami o-nitrochlorobenzenu
daty w wyniku p-nitrofenetol o wlasciwej, chociaz nie ostrej,
temp. krzep., rownej 57,2°C.

Ad V. Chemiczne przemiany katalizatorow w czasie reakcji

‘W prébach wyjasnienia roli, jaka spelniaja w reakcji dwu-
tlenek otowiu i chlorek miedziawy, wykonano syntezy p-nitro-
fenetolu z uzyciem samego PbOs bez CugClp i samego CusCl,
bez PbOo.

‘W obu wypadkach zamiast p-nitrofenetolu otrzymywano
glownie produkty uboczne. Wydzielone z poreakcyjnej masy
tlenowe zwiazki otlowiu poddano analizie i stwierdzono, Ze nie
posiadaja one zdolnosci utleniania jodku potasowego na wolny
jod. Wynikaja stad nastepujace wnioski:

1) uzycie samego dwutlenku otowiu w ilosci 30 cz. wago-
wych (0,125 mola), na 160 cz. wag. (I mol) p-nitrochloroben-
zenu nie wystarcza do zabezpieczenia grupy nitrowej przed
zniszczeniem, mimo ze PbO» catkowicie traci swdj aktywny
tlen.

2) PbOy nie jest katalizatorem w $cistym tego stowa zna-
czeniu, poniewaz do syntezy trzeba go uzywac¢ w ilo$ci co naj-
mniej 1 mola (praktycznie 1,33 mola) na 1 mol p-nitrochloro-
benzenu.

3) PbOy jest substratem bioracym bezposredni udziat w re-
akcji. Z nieudanych préb otrzymywania p-nitrofenetolu
w obecnosci samego chlorku miedziawego w ilosci 15 g na
160 g p-nitrochlorobenzenu (ok. 0,15 mola CusCls na 1 mol
p-ON2CH4Cl) wracato Srednio 9,2 g katalizatora nierozpusz-
czalnego w amoniaku, we wrzacym roztworze chlorku amono-
wego i goracym stezonym kwasie solnym, rozpuszczalnego
natomiast w kwasie azotowym. Stad wniosek, ze uzyty w tej
ilosci Cu2Cls ulega w warunkach reakcji przemianie na meta-
liczng miedz. W dazeniu do zbadania roli chlorku miedziawe-
go w reakcji syntezy p-nitrofenetolu postanowiono wyjasni¢
dziatanie alkoholowego roztworu wodorotlenku sodowego na
CusCly zZawieszony w etanolu. Spostrzezono, ze w zetknieciu
z etanolowym roztworem NaOH juz w temperaturze pokojo-
wej krystaliczny chlorek miedziawy ulega przemianie na cialo
bezpostaciowe barwy zielonkawo-zottej.

Zgodnie z danymi z literatury 1%) z roztworu chlorku mie-
dziawego zadanego wodorotlenkiem sodowym wypada zotty
Cu20, ktéry wg Mosera, Prousta, Commillea 1%) i innych jest
wodorotlenkiem miedziawym. W zwiazku z tym nasunal sie
wniosek, ze katalizatorem reakcji jest nie chlorek miedziawy
(jakby to wynikato z patentu niemieckiego 13), lecz tlenek
wzglednie wodorotlenek miedziawy.

Celem stwierdzenia tego wykonano préby syntezy p-nitro-
fenetolu z uzyciem w charakterze katalizatora mieszaniny
w ilosci 0,1 mola PbOs i 0,1 mola CuOH na 1 mol p-nitrochlo-
robenzenu.

W wyniku préob otrzymano p-nitrofenetol ze $rednia wydaj-

noscia 85,7% o tx = 57°C.
Ad VI. Zaktadajac nastepnie, ze PbOs aktywuje katalityczne
dziatanie tlenku (wzgl. uwodnionego tlenku) miedziawego, po-
stanowiono zbada¢ mozliwo$¢ zastapienia dwutlenku olowiu
wodorotlenkiem miedziowym. Zgodnie z tym wykonano syn-
teze p-nitrofenetolu z uzyciem w charakterze katalizatora
mieszaniny o sktadzie:

a) 0,05 mola CuOH i 0,05 mola Cu(OH)s na 1 mol p-nitrochlo-

robenzenu

b) 0,075 mola CuOH i 0,075 mola Cu(OH)s na 1 mol p-nitro-
chlorobenzenu

c) 0,1 mola CuOH i 0,1 mola Cu(OH)s na 1 mol p-nitrochloro-
robenzenu

Proby a) dalty wynik negatywny: otrzymano gtéwnie pro-
dukty uboczne. :

Préby b) daty p-nitrofenetol z wydajnoécia ok. 72,2%
o tx = 52,2° zanieczyszczony produktami ubocznymi reakcji.
Tlenki miedzi redukowaly sie przy tym w duzej mierze na
miedz metaliczna.

Jednoczesnie zaobserwowano tu ciekawe zjawisko (o kto-
rym nie znaleziono zadnej wzmianki w dostepnej literaturze
technicznej z zakresu otrzymywania p-nitrofenetolu) powsta-
wania ubocznych zwiazkéw posiadajacych prawdopodobnie
charakter estréw. W odzyskanym bowiem alkoholu z préb b)
stwierdzono obecnos$¢ substancji o charakterystycznym zapa-
chu estrowym zblizonym do zapachu octanu etylowego. Spra-
wy tej blizej nie badano. :

W wyniku préb c¢) otrzymana p-nitrofenetol z wydajnoscia
85,7—88% teoretycznych o tx = ok. 57°, przy czym czas I€-
akcji wynosit srednio 14 godz.

Ad. VII. Wykorzystujac spostrzezenia, ze katalizatory
w warunkach reakcji ulegajg redukcji oraz, zakladajac ze
ewentualnie potrzebny dla wlasciwego przebiegu reakcji Cuz0
powstanie z Cu(OH)2, wykonano préby z uzyciem w charak-
terze katalizatora samego Cu(OH)2 w ilosci 0,2 mola na 1 mo)
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Wptyw aldehydu octowego na przebieg i wynik reakcji syntezy pnitrofenetolu

Zawarto$é ; Czas s Tk' Wydaj-
aldehydu | Sposéb dodawa- | dogrze- perat Czas | p-ni- A
H w etanolu nia roztworu wania | re- | tro- . .
Surowce re- reakeji, Uwagi

% uzytym | NaOH do reakto- |do temp. akoji akcji | fene- o ! 5

2 do reakeji ra wizenia | oc godz. | tolu : 2

5 eoret.

9 % wag godz. ¢

1 | NO,CH,Cl — 40 g ok. 1% | wkraplano w cza- — 78 o — — masa zczerwieniala po

Cu(OH), — 4875 g sie 3 godz. w temp. dodaniu 1/2 iloéci roz-

NaOH — 18,75 g wrzenia tworu NaOH.

etanol —312,5 ml Zamiast p-nitrofenetolu
otrzymano produkty u-
boczne.

2 % 5 0 2 W - 78 13 | 568 85,7 przez caly czas reakcji
masa reakcyjna ma zie-
lonkawo-brazowe zabar-
wienie.

3 % 2 ok. 0,4 " g — 78 = — — jak w prébie 1

4 5 o 0 ! 5 = 78 13 56,9 | 86 jak w prébie 2

5 5 3 ok. 0,2 . 5 — 78 — — — jak w proébie 1

6 2 ¥ 0 - - - 78 13 56,8 85,6 jak w proébie 2

7 X 2t 0,11 e o - 78 13 44,8 84 przez caly czas reakcji
masa miala czerwono-
brazowe zabarwienie

8 % » ok. 0,2 roztwér NaOH 3 78 — — — Po pélgodzinnyﬁq ogrze-

dodano do reak- waniu W temperaturze
tora — jednorazo- wrzenia masa zczerwie-
wo w temp. 20°C niala.
Otrzymano produkty u-
boczne

9 5 ) 0 3 A 3 78 13 56,8 85,6 jak w proébie 2

10 » » 0 < 5 0,5 78 13 56,6| 85,5

11 ) » 0 jednorazowo 0,5 78 10 56,6 84 Wskutek nieszczelnosci

w postaci stalej pod koniec proby wszy-
stek alkohol wyparowat
z kolby

12 = 5 0 : o 0,5 78 10 56,2 87 w etanolu powrotnym
stwierdzono obecnosé al-
dehydu octowego

13 = ,, 0 jednorazowo 2 78 10 56,6| 84,5 Przy uzyciu Cu(OH), w

W postaci roztwo- ilosci 0,15 mola na 1 mol
ru alkoholowego p-nitrochlorobenzenu

14 0 2 78 — — = Przy uzyciu 0,1 m

p-nitrochlorobenzenu. Préby te daty wynik pozytywny; otrzy-
mano p-nitrofenetol z wydajnoscia ok. 87,6% i tx = 56,8 —
—57,1°C, przy czym reakcja trwala $rednio 14 godz. Mozna
stad wyprowadzi¢ wniosek, ze katalizator ten zmniejsza re-

» ”

Cu(OH), na 1 mol p-ni
trochlorobenzenu masa
zczerwieniala po 20-tu
minutach ogrzewania we
wrzeniu.

Otrzymano produkty
uboczne

dukcyjne dziatanie alkoholowego roztworu wodorotlenku so-

dowego na grupe nitrowa. Zwrécono na to specjalna uwage
I stwierdzono, ze bez zadnej szkody dla przebiegu reakcji eta-

nolowy roztwoér NaOH mozna wprowadzi¢ do reaktora znacz-

nie

szybciej,

anizeli

to bylo mozliwe w metodzie z PbOs
(1 — 1,5 godz zamiast 8 — 11 godz).

Poza tym zauwazono, ze przy uzyciu tego katalizatora moz-
na otrzymac p-nitrofenetol bez szkody dla wydajnosci i czy-
stosci z p-nitrochlorobenzenu zanieczyszczonego dwunitrochlo-
robenzenem w ilosci do 0,5%. Wyniki. te otrzymano przy sto-
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Zestawienie wynikow syntezy pnitrofenetolu zréznymiiloSciamii proporcjami
katalizatorow

Ilo$é moli Rodzaj zaniecz. Czas Wydajn. A
Lp. Rodzaj katalizatora katal. na 1 mol w p-nitrochlb., reakeji reakcji, prod. Uwagi
p-nitrochlb. 94 godz. o4 °C
1 2 3 4 5 6 7 8
1 | PbO, suchy, Cu,Cl, 0-125, 0-15 | dwunitrochloroben- 22 83.3—85-7 | 56—57
zen ponizej 0,1 :
2 | PbO, w postaci | Cu,Cl, 0-125, 0-15 A 3 22 82833 56-3
439 pasty
3 2 ( X 0.-05, 0-05 L X — — — otrzymano pro-
dukty uboczne
4 = ¥ B 0l 2041 ¥ 5 22 84—85 565
5 i i 5 0.1, 0-1 dwunitrochloroben- - — — otrzymano pro-
zen 0,5 dukty uboczne
6 7 ” ” 02) 0-1 ” it} A =N 55 ” it}
7 5 5 i 0,1, 0-1 o-nitrochloroben- 22 83 7,2
ZEensS
8 & CuOH 0-1, 0-1 dwunitrochloroben- 22, 85.7 57
w pascie zen ponizej 0,1
9 | Cu(OH), CuOH 0.05, 0-05 5 i 14 L= — otrzymano pro-
W postaci W postaci dukty uboczne
pasty pasty
10 i = 0,075, 0,075 : it 14 722 52.2
11 i 4 05 = 04l B 5 14 85.7—88 57
12 | Cu(OH), w postaci pasty 0-2 o L 14 87-6 57
13 5 n i 0-2 dwunitrochloroben- 19 86,2 57,3
zen 0,5

sowaniu do syntezy 95-procentowego etanolu czystego, oraz

powrotnego, oczyszczonego i wzmocnionego do 95% przez de-

stylacje z nad wodorotlenku sodowego (uzytego w iloéci 3%

w stosunku do surowego alkohelu powrotnego).

Ad VIII. Wplyw aldehydu octowego na reakcje -syntezy p-ni-
trofenetolu w obecnosci Cu(OH)s

W trakcie do$wiadczen stwierdzono, ze przy uzyciu do re-
akcji nieoczyszczonego lub niedostatecznie oczyszczonego eta-
nolu powrotnego zamiast p-nitrofenetolu otrzymuje sie gtow-
nie bezuzyteczne produkty reakcji ubocznych.

Celem wykrycia przyczyny tego zjawiska etanol powrotny
poddano analizie i znaleziono, ze jest on zanieczyszczony al-
dehydem octowym, przy czym etanol odzyskiwany z nieuda-
nych syntez p-nitrofenetolu zawieral go znacznie wiecej, ani-
zeli etanol powracajacy z prob udanych. Z kolei dla wyjasnie-
nia wplywu aldehydu octowego na reakcje syntezy p-nitrofe-
netolu wykonano szereg prob tej syntezy uzywajac do nich
etanol skazony réznymi ilo$ciami aldehydu. W wyniku tych
proéb stwierdzono, ze etanol zanieczyszczony aldehydem octo-
wym w ilosci powyzej 0,1% nie nadaje sie do produkcji p-ni-
trofenetolu metoda z zastosowaniem Cu(OH)s jako kataliza-
tora. Stwierdzenie tego faktu jest bardzo wazne z tego wzgle-
du, ze proces etoksylowania p-nitrochlorobenzenu prowadzi
sie¢ w duzym nadmiarze etanolu, ktéry jako alkohol powrotny
znajduje sie w ciaglym obiegu produkcyjnym. Poniewaz eta-
nol powrotny jest z reguly zanieczyszczony aldehydem octo-
wym, sprawa starannego oczyszczania etanolu powrotnego od
aldehydu octowego posiada zasadnicze znaczenie dla produkcji
p-nitrofenetolu.

W celu dodatkowego sprawdzenia szkodliwosci aldehydu
octowego na przebieg reakcji wykonano rownolegle, obok nie-
udanych prob syntezy p-nitrofenetolu z uzyciem etanolu ska-
zonego aldehydem, proby z uzyciem tego samego etanolu
uwolnionego uprzednio od aldehydu za pomoca utlenienia nad-
tlenkiem wodoru w obecnosci NaOH. Z proéb tych otrzymywa-
no zawsze wyniki pozytywne. Procz tego stwierdzono, ze uzy-

cie do reakcji etanolu wolnego od aldehydu pozwala na jed-
norazowe wprowadzenie do reaktora wszystkich surowcow
tacznie z wodorotlenkiem sodu, przy czym juz po 10 godz.
ogrzewania w temperaturze wrzenia otrzymuje sie p-nitrofe-
netol o tx = 56,2° z wydajnoscig 87%.

Czysty etanol umozliwia réwniez uzycie do reakcji mniej-
szej ilosci katalizatora (0,15 m Cu(OH)2 na 1 m p-nitrochloro-
benzenu).

Uwaga: Etanol badano na zawartos¢ aldehydu octowego wg
nastepujacego przepisu:
Do 10 ml 5-procentowego $wiezo sporzadzonego wod-
nego roztworu nitroprusydku sodowego, zmieszanego
z 2—3 kroplami pirydyny, doda¢ kilka kropel bada-
nej probki. W zaleznosci od ilo$ci aldehydu octowe-
go po skléceniu roztwér zabarwia sie na kolor od 10-
zowego do ciemno-niebieskiego (Lunge-Berl, III,
868/1923 r.).

Reakcje syntezy p-nitrofenetolu przy uzyciu Cu(OH)s jako
katalizatora prowadzono wg nastepujacego przepisu 17).

Do kolby o pojemno$ci 750 ml, zaopatrzonej w mieszadlo,
chiodnice zwrotna, termometr i wkraplacz wprowadza sie:

40 g p-nitrochlorobenzenu (o tx = 81°—82°), ok. 4,875 ¢
wodorotlenku miedziowego w postaci 20—30-procentowej pa-
sty oraz 125 ml 95-procentowego etanolu wolnego od aldehy-
du- octowego. 3

Zawartos¢ kolby mieszajac podgrza¢ do 78—80° i w tej
temperaturze doda¢ w ciagu 1—1,5 godz etanolowy roztwor
wodorotlenku sodowego otrzymany przez rozpuszczenie 18,75 ¢
NaOH w 1875 ml 95-procentowego czystego etanolu. Calost
utrzymywac przy mieszaniu w temp. wrzenia etanolu w ciagu
10—13 godz. Po stwierdzeniu, ze reakcja zaszta do konca (przez
okreslenie tx produktu, ktéra musi wynosié¢ conajmniej 56°C)
nadmiar NaOH zobojetni¢ kwasem weglowym lub solnym, go-
racy etanolowy roztwér p- nitrofenetolu oddzieli¢ od mineral-
nych ciat statych, alkohol oddestylowa¢, otrzymany p-nitrofe-
netol wymy¢ woda od p-nitrofenolu i wysuszyé¢. Otrzymuje
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sie ok. 36,8 g produktu o tx = 5%1°. Wydajnos¢ 87,6% teore-
tycznych. : e S
Oddzielony katalizator w ilosci ok. 4,35 g (w przeliczeniu
na subst. sucha) zawierajacy ok. 66,2°%0 Cus0, 15,3%0 CuO oraz
18,5%/0 subst. organicznych, rozpuszcza sie w ok. 5-procento-
wym HNOs, roztwo6r odsacza od zanieczyszczen, wytraca
; niego wodorotlenkiem sodowym Cu(OH)2, ktéry po uzupet-
nieniu strat zawraca sie do reakcji syntezy p-nitrofenetolu,

Zalety metody

Wykorzystanie dla celow produkcyjnych spostrzezenia, ze
wodorotlenek miedziowy jest dobrym katalizatorem w reakcji
syntezy p-nitrofenetolu spowoduje znaczne ulepszenie prze-
mystowej metody wytwarzania p-nitrofenetolu, w ktoérej do-
tychczas w charakterze katalizatora stosuje sie mieszaning
PhOs i CusCls. :

Dzieki wprowadzeniu nowej metody do ruchu uzyska sie
wydatne obnizenie przemystowych kosztow wytwarzania p-ni-
trofenetolu przez:

1. Uproszczenie wytwarzania i regeneracji katalizatora

2. Zwiekszenie przelotowosci aparatury produkcyjnej dzieki
| temu, ze czas trwania reakcji jest prawie dwa razy krotszy
3. Uproszczenie operacji wydzielania p-nitrofenetolu z pore-

akcyjnej masy
4, Zmniejszenie do minimum niebezpieczenstwa niepowodzen

produkcyjnych (psucia sie szarz produkcyjnych), co nie-
watpliwie stanowi najcenniejsza zalete nowej metody.

Metoda ta bowiem pozwola na znacznie wieksza tolerancje
nastepujacych parametrow:

1. Szybkos$¢ dozowania roztworu wodorotlenku sodowego

2. Temperatura reakcji

3. Efektywnos¢ mieszania (wodorotlenek miedziowy ze wzgle-
du na swoja strukture fizyczna i stosunkowo niski ciezar
gatunkowy daje sie znacznie latwiej utrzymywaé w za-
wieszeniu w calej masie fazy cieklej)

4, Czysto$¢ p-nitrochlorobenzenu. :

Dzigki temu bedzie metoda ta w warunkach fabrycznych
latwa do sterowania i malto wrazliwa na ewentualne bledy
iniedociagniecia w pracy obstugi produkcyjnej.

Jedynym zasadniczym parametrem, warunkujacym réw-
niez i w nowej metodzie powodzenie produkcyjne, jest para-
metr odpowiedniej czystosci kierowanego do produkcji alko-
holu etylowego.

Stala i staranna kontrola etanolu na nieobecno$é w nim
aldehydu octowego zabezpieczy w pelni normalny przebieg
procesu technologicznego i pozwoli uzyskiwaé¢ zamierzone
efekty produkcyjne.

Po wykonaniu niniejszej pracy oraz zgloszeniu metody do
opatentowania w sSprzedazy ukazala sie ksiqzka pt. ,,Chimija
i tiechnologia chimikofarmaceuticzeskich preparatow’ Medgiz
1954 r., w ktérej na stronie 174 autor M. C. Robert Niku po-
daje schematyczny opis technicznej metody wytwarzania p-ni-
trofenetolu. W' metodzie tej w charakterze katalizatora dla re-
akeji wymiany atomu chloru w p-nitrochlorobenzenie na gru-
pe etoksylowq stosuje sie siarczan miedzi, wzglednie blizej
nieokreslone kompleksowe polqczenie siarczanu miedzi z qli-
cerynq. Z opisu metody nie wynika, aby autor zdawal sobie
sprawe z udowodnionego w niniejszej pracy faktu, ze katali-
zatorem powyzszej reakcji moze byé nie tylko kompleksowy

zwiqzek dwuwarto$ciowej miedzi z glicerynq1%), lecz i po-
wslajgcy w Srodowisku reakcji sam wodorotlenek miedziowy.
Konsekwencjq tego niezrozumienia jest inny w metodzie
opisanej przez M. C. Robert Niku sposoéb przyrzqdzania kata-
lizatora niz w niniejszej pracy.
Otrzymano 6.V.55
KpaTroe M3103eHUe

JlaH CcuMHTeTMYecKuil 00630p TEeXHUYECKUX METOAOB IMOJyde-
HIUA N-HUTPOhEHETOoIa U3 IM-HUTPOXJIOPOEH30Jaa M STMUIOBOTO
cOyMpTa B IPUCYTCTBUU IEJ0Yeil. PacCMOTPEHBI II000YHBLIE
pearuy Co CIENMaJbHBIM yYETOM MX BPEAHOCTM OJid TJIaB-
HOV pearumy. VI3JIOKEH XO0J 9KCIEPUMMEHTANbHBIX pPador
aBTOpa IO IOADOOPY KaTanm3aTopa pearkiuyu. B pesyJabTaTe
97MX PadoT yCTAHOBJIEHO, YTO ONHMM M3 HAMIYUIIMX KaTaly-
3aTOPOB [AJA BBEJEHUA 9TOKCUIBHBIX IPYIII B II~HUTPOXJIOD-
OeH30JI ABIAETCA IMAPOOKNUCHL Mean. OBGOCHOBAHO MPEUMYIIie-
CcTBO MeToza ¢ ymorpebnenvem Cu (OH)s ¢ TOURM 3peHU
IIPOU3BOJICTBEHHBIX IICJIEI.

Summary

A synthetic survey of technical methods of synthesizing
p-nitrophenetole from p-nitrochlorbenzene and ethanol in
presence of alkalis has been given. The side reactions have
been discussed with special consideration of their noxious in-
fluence on the main process. Experimental work of the author
on the choice of catalyst for the reaction has been described.
As result of this work it has been found that copper hydroxide
is one of the best catalysts for the reaction of ethoxylation
of p-nitrochlorobenzene. The superiority of the method with
copper hydroxide over other methods from the point of view
of its applicability in production has been explained.
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Synteza ureidu kwasu fenylooctowego

E. Borowski i J. Konopa

547.586.2:5417.495.6
Opracowano warunki syntezy ureidu fenylooctowego (tzw.
kwasu fenylooctowego z mocznikiem.

_ Ureid kwasu fenylooctowego zostat wprowadzony do lecze-
nia epilepsji w r. 1949 przez Swinyardd 1). Poré6wnanie wtasno$ci

0 o
e g I
</:>—CHB—C—NI—I—C—NH2

Przeciwdrgawkowych leku z dotychczas znanymi preparatami
antyepileptycznymi w probach na zwierzetach, ktére poddawa-
10 eksperymentalnych wstrzasom badz metodami chemicznymi, -

Katedra Technologii Srodkéw Leczniczych Politechniki
Gdanskiej

.fenuronu”). Preparat otrzymano przez sprzeganie chlorku

badz tez elektrycznymi, jak rowniez badanie pozostatych wias-
nosci farmakologicznych dato zadowalajace wyniki®* ).
Toksycznos$¢ ureidu fenylooctowego okazata sie niewielka. Dla

myszy, szczuréw i kotéw dawka toksyczna wynosi przy poda- -

niu doustnym 3 — 5 g na kilogram wagi 7). Cecha ta stawia ten
preparat przed innymi dotad poznanymi, chociaz dziatanie jego
bywa niejednokrotnie stabsze od niektorych pozostatych zwiaz-
kow przeciwdrgawkowych.

Najkorzystniejsze dzialanie ma wywiera¢ ureid fenyloocto-
wy W polaczeniu z barbituranami 9).
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Miejscem w ustroju, w ktéorym nastepuje unieczynnienie
ureidu, jest prawdopodobnie watroba, gdyz uszkodzenie tego
organu (eksperymentalne) wzmaga dziatanie przeciwdrgawko-
we preparatu 14).

Zbadano szereg pochodnych ureidu fenylooctowego 3, 10, 11)
oraz ureidy innych kwasow® 7. W kraju zagadnieniem tym
zajmowata sie J. kubienska, ktora syntezowala i zbadala sze-
reg pochodnych acylowych mocznika ), Z danych tych wy-
nika, ze najkorzystniejsze dzialanie wywiera sam ureid feny-
looctowy. Zwrécono tez uwage na fenyloetyloacetylomocznik.

Ureid fenylooctowy wszedl za granica do handlu pod na-
zwa ,fenuron’. Synteze ureidu fenylooctowego przeprowadzili
Berlingozzi i wspolpracownicy 9).Autorzy ci jednak nie podali
szczegotowych danych.

W pracowni przy Katedrze Technologii Srodkow Leczni-
czych opracowaliSmy doktadne parametry syntezy wymienio-
nego preparatu. Wyprodukowana substancje dostarczono kil-
ku placowkom, ktére stosowaly ten lek do leczenia epilepsji.

Ureid fenylooctowy otrzymywaliSmy — niezaleznie od Ber-
lingozziego — przez acylowanie mocznika chlorkiem kwasu
fenylooctowego. i

Chlorek kwasu fenylooctowego najlepiej jest otrzymac
wg Meyera z kwasu fenylooctowego i chlorku tionylu 15). Ba-
dania porownawcze z kilkoma innymi metodami wykazaty bez-
wzgledna wyzszos¢ tej metody, zarowno ze wzgledu na dobra
wydajnos¢ (uzyskiwalismy 90%), jak tez i przydatnos¢ do ce-
16w technicznych.

Acylowanie mocznika chlorkiem fenylooctowym przepro-
wadzono w dwojaki sposob: przez bezposrednia reakcje obu
substratow oraz przeprowadzajac reakcje w srodowisku obo-
jetnego rozpuszczalnika. Metoda pierwsza jest dogodniejsza
w warunkach laboratoryjnych, druga zas moze znalezé zasto-
sowanie w technice.

Bezposrednie acylowanie mocznika chlorkiem fenyloocto-
wym jest reakcja wysoce egzotermiczna. Poniewaz produkt
otrzymuje sie w postaci zwartego stopu, regulowanie tempe-
ratury w czasie reakcji jest nadzwyczaj utrudnione, a przy
acylowaniu wiekszych ilo$ci wrecz niemozliwe. W tym ostat-
nim wypadku mieszanina reagujaca rozgrzewa sie tak silnie,
ze tworza sie zabarwione produkty rozkladu oraz uboczny pro-
dukt reakcji — ureid dwufenylooctowy, bardzo trudno rozpusz-
czalny i nie wykazujgcy dziatania leczniczego. Z tych wzgle-
dow metoda bezposredniej reakcji miedzy substancjami, cho-
ciaz prostsza, nie moze znalez¢ zastosowania w technice. Na-
daje sie natomiast dobrze do celéw laboratoryjnych. Ilos¢ uzy-
tego jednorazowo chlorku nie powinna przekracza¢ 100 g. Na-
lezy stosowa¢ nadmiar mocznika w celu unikniecia powsta-
wania ureidu dwufenylooctowego.

Zastosowanie obojetnego rozpuszczalnika powoduje przez
rozcienczenie chlorku fenylooctowego zwolnienie szybkosci
reakcji. Ponadto temperatura mieszaniny reagujacej jest ogra-
niczona przez temperature wrzenia rozpuszczalnika. Caty pro-
ces przebiega wiec tagodnie. Do reakcji moga by¢ brane duze
ilosci substratow. Obnizenie temperatury reakcji oraz zwol-
nienie jej szybkosci redukuje do minimum powstawanie pro-
duktéw ubocznych. :

a) Do okragtodennej szerokoszyjnej kolby daje sie 77 g
(0,5 mola) chlorku kwasu fenylooctowego oraz 60 g /(I mol) do-
brze zmielonego mocznika. Kolbe zaopatruje sie w powietrzna
chiodnice zwrotna. Wydobywajacy sie w czasie reakcji chlo-
rowodor odprowadza sie do naczynia absorbujacego. Zawar-
to$¢ kolby ogrzewa sie na poczatku ostroznie na tazni wod-
nej do zapoczatkowania reakcji, po czym szybko zdejmuje.
Cato$¢ nalezy pozostawi¢ az do ostygniecia. Produkt reakcji
w postaci twardego nieco zabarwionego stopu zadaje sie
w kolbie woda i pozostawia na noc. Pod wpltywem wody twar-
da masa mieknie i staje sie mozliwa do rozdrobnienia. Mase
te rozdrabnia sie w mozdzierzu i wytrzasa z kilkoma porcja-
mi zimnej wody. Usuwa sie w ten sposéb nadmiar mocznika.
Ureid fenylooctowy jest w zimnej wodzie nadzwyczaj trud-
no rozpuszczalny. Otrzymang substancje wytrzasa sie nastep-

nie z roztworem sody, saczy i przemywa woda. Przemywanie
soda ma na celu usunigcie powstatych w wyniku hydrolizy
chlorku bardzo drobnych ilosci kwasu fenylooctowego, ktory
zanieczyszcza produkt.

Otrzymang substancje suszy sie i przekrystalizowuje z al-
koholu. Poniewaz zbyt dilugie ogrzewanie z alkoholem nig
jest korzystne, nalezy przy krystalizacji wsypa¢ dobrze sprosz-
kowany ureid do wrzacego alkoholu i zaraz po rozpuszczeniy
saczyc.

Zwiazek tworzy we wrzacym alkoholu roztwor okoto 2,5 —
procentowy. Substancja przekrystalizowana posiada tempera-
ture topnienia 209 — 210°. Powtorna krystalizacja daje nie-
znaczne podwyzszenie temperatury topnienia (212°). Tempera-
tura ta nie ulega zmianie przy dalszych krystalizacjach., Wy-
dajnos$¢ reakcji — 53 g tj. okoto 60°%0 wydajnosci teoretycz-
nej.

b) Do kolby kulistej zaopatrzonej w chtodnice zwrotng
i mieszadlo daje sie 130 g dobrze zmielonego mocznika i 60 ml
benzenu. Ogrzewa sie na tazni wodnej do temperatury wrze-
nia, puszcza w ruch mieszadto i wkrapla stopniowo 200 g chlor-
ku kwasu fenylooctowego, po czym ogrzewa jeszcze w ciggu
20 minut. Zawarto$¢ kolby gestnieje. Po ostudzeniu odsgcza
sie osad, przemywa woda, nastepnie wytrzasa z roztworem
sody i znéw przemywa woda i suszy. Surowy produkt jest
$nieznobialy o duzym stopniu czysto$ci. Temperatura topnie-
nia wynosi 206° Dla otrzymania preparatu zupelnie czystego
nalezy przekrystalizowa¢ z alkoholu. Wydajnos¢ jest mniej
wiecej réwna uzyskiwanej w poprzedniej metodzie.

Otrzymano 10.V.55

Kpargoe M3JI03KEHUe

PaszpaboraHbl ycaoBMA cuHTE3a (QEHUIYKCYCHOI'O ypeupa
(Tak HabIBaeMoro ,,deHypona”). IIpernapar MHOJydaeTcs clie-
TUIEHMEM XJIopuja (PeHMIIyKCYCHOJM KJMCJIOTBI M MOYEBMHBI

Summary

The conditions of synthesizing ureide of phenylacetic acid
have been worked out. The product has been obtained by cou-
pling phenylacetic acid chloride with urea.
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Errata

Ustep artykulu na str. 469 (lewa szpalta) tuz pod fotografia zaczynajacy sie od stéw ,Rezultatem metody Piekielnego. ...

do stow ,,Rozszerzenie
str. 470.

inicjatywy pracy zespolowej..... &

(14 wierszy) powinien sie znalez¢ w zakonczeniu artykulu na
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Badania kwasoodpornosci tworzyw ceramicznych w kwasie azotowym
i poréwnanie wynikéw z metodami konwencjonalnymi

H. Jodko i M. Wiekiera

666.3:620.193.41

Samodzielna Pracownia Amtykorozyjna IChO

Stosowana dotychczas metodyka badania kwasoodpornosci tworzyw ceramicznych nie uwzglednia w szczegélnosci bada-
nia odpornosci na kwas azotowy, w ktérym tworzywa te czesto pracuja w przemyé$le. Po przeprowadzeniu badari szeregu

tworzyw ceramicznych krajowych i zagranicznych stosujqc rézne

metody oznaczania, stwierdzono, ze dla wykazania

stopnia odpornosci iworzyw na kwas azotowy nalezy obok konwencjonalnych badani w kwasie siarkowym przeprowa-
dzi¢ réwnolegle badania poréwnawcze w kwasie azotowym. Ustalono warunki prowadzenia tych badar.

Niniejsza praca miala na celu poréwnanie z metodami
konwencjonalnymi specjalnie opracowanej metody badania
kwasoodpornosci na kwas azotowy materiatéw ceramicznych
oraz zapraw kwasoodpornych pochodzenia krajowego. Badania
postanowiono przeprowadzi¢ wg kilku metod, aby uzyskac
material poréwnawczy. :

Wiasnosci zapraw krajowych poréownano z wlasno$ciami
zaprawy importowanej. W doborze metod oparto, sie na nor-
mach (PN i GOST) oraz na zebranej dokumentacji, uzupet-
niajac ja wlasna oryginalna metodyka pomiaréw, ktéra odnosi
sie do badan kwasoodpornoséci wytacznie w kwasie azotowym,
poniewaz w literaturze nie znaleziono w tym kierunku zad-
nych wskazowek.

Zebrany materiat nalezy traktowac¢ jako wstepny materiat
badawiczy, ktéory wymaga, jak to podano we wnioskach, pew-
nych uzupelnien, tym nie mniej referuje szereg liczbowych
danych, dotad nie publikowanych.

Dokumentacja

Kargin 1) podaje nastepujaca charakterystyke kwasoodpor-
nosci tworzyw niemetalicznych dla kwasu azotowego:

granit 97,5%0
besztaunit 98,00
andezyt 95,5%0
kwarcyt i kwarc 99,5%0

Wg Kargina kwasoodporna cegie (normalng i w postaci
ksztaltek) stosuje sie do wykladania wiez, zbiornikéw dla
kwasow, rurociagéw gazowych. Kwasoodporno$¢ ceglty pier-
wszego gatunku > 95%, nasigkliwo$¢ < 8%; drugiego gatun-
ku > 90% i < 12%. W wiezach na ruszt nalezy stosowac
wyborowa cegte o kwasoodporno$ci > 97% i nasiagkliwosci
< 5%, Piytki kwasoodporne winny mie¢ kwasoodpornosé
> 96%%0, nasigkliwos$¢ < 4,5%o.

Grigoriew 2) wyjasnia, ze zmiana skiladu mineralogicznego
materialu wyjsciowego przy wyrobie tworzyw ceramicznych
w wysokich temperaturach prowadzi do utworzenia silimanitu
i mullitu, zwiazkow odznaczajacych sie duza odpornoscia che-
miczng na kwasy.

Najintensywniej dzialaja kwasy, ktérych stezenie jest tak
dobrane, ze odpowiada najwyzszemu stopniowi ich dysocja-
cji, mp: >
Stezenie kwasu w %

HETES omaksymalnej dysocjacji
Siatkowy 33
Azotowy 30
Solny 20
Fosforowy g 50
Octowy 3 20

Zapraw supoi'za,dzonych na szkle wodnym nie powinno sie
bada¢ na kwasoodporno$é¢ w stanie sproszkowanym, lecz w po-
staci ksztattek.

Grigoriew proponuje nastepujacy sposéb badania:

1. Przygotowane ksztaltki przetrzymaé¢ w powietrzu w tem-
peraturze 20°C przez 10 dni, potem zanurzy¢ na 10 dni
(wzglednie 30 dni) do $rodowiska korodujacego.

2. Przemy¢ prébki woda i po 2 godzinach zbadaé na rozry-
wanie lub $ciskanie. Porowna¢ wynik z probkami prze-
bywajacymi caly czas w powietrzu.

Jesli zaprawa jest niezbyt odporna $wiadczy to o nadmiarze

Nlezwigzanego szkle wodnego w mieszaninie.

Poliakow %) zwraca uwage na szereg waznych momentéw
przy oznaczaniu kwasoodpornosci. Ograniczenie sie do bada-
nia kwasoodpornosci /tylko rozdrobnionego materiatu nie
zawsze jest celowe, gdyz w warunkach przemystowych nie
pracuje materiat rozdrobmiony, lecz powierzchnia materiatu.
Wiekszo§¢ materiatéw podczas badania w postaci kawatkow
wykazuje wieksza kwasoodpornos¢ niz w stanie rozdrobnio-
nym, Sa jednak materiaty, ktére wykazuja dobra kwasood-
pornos¢ w stanie rozdrobnionym ulegajac natomiast rozpadowi,
gdy poddawac je dziataniu korozyjnemu w kawatkach (np.nie-
ktore gatunki gramitu, kwarcytu w stanie rozdrobnionym wy-
kazaly kwasoodpornos¢ 97 — 98%).

Poliakow podaje, ze obecnie stosuje sie czesciej badania
wytrzymatosci przed i po korozji, niz badania kwasoodpor-
nosci w stanie rozdrobnionym. Poza tym stwierdzono, ze jed-
nokrotne badanie kwasoodpornosci nie daje pelnej charakte-
Tystyki odpormosci tworzywa. Np. dwa materialy po jedno-
krotnym badaniu daty wyniki na kwasoodporno$é¢ 92% i 94%o;
po szesciokrotnym badaniu — 99,9% i 97,7%. Wielokrotnym
badaniom nalezy poddawa¢ zwlaszcza materialy wykazujace
kwasoodpornosé < 95%.

Dane o zaprawach ,Hoechst" podaje Taschenbuch der Kitte
und Klebstoffe 4) w do$é¢ ogélnym ujeciu.

W pracy Z. Kozielskiej5) przeprowadzano badania kwaso-
odpornosci w stanie rozdrobnionym wg metody zawartej
w normie PN/C-1601. Kwasoodporno$é metoda kostkowa okre-
$lono na probkach o wymiarach 30 X 30 X 30 mm przez dzia-
tanie 75-procentowym kwasem siatkowym (c. wi. 1,68 lub 58,2°
Bé). Temperature wrzenia utrzymywano przez 64 godziny. Po
gotowaniu w wodzie probke przeplukiwano do zaniku reakcji
na kwas. Suszono w 110°C przez 4 godziny, prazono w 900°C.
Strate na ciezarze podaje sie w %o wagowych. Zblizona metode
podaje norma DIN 4092. Norma resortowa RN/MO-83 na ,Ma-
teriaty Ogniotrwale Kwasoodporne dla Wiez Absorpcyjnych
Kwasu Azotowego' podaje w tablicy 3:

Porowatos¢ wzgledna Wskaznik

a) dla ksztattek i prostek formowanych maszynowo < 10%
b) dla ksztaltek i prostek formowanych recznie < 12%
Kwasoodpornosé (straty na ciezarze) < 1%

Uwaga: Metoda oznaczania kwasoodpornosci w 75-pro-
centowym H9SO4 miata dla maszych badan trzy ujemme mo-
menty:

1. oznaczanie nalezaloby przeprowadzi¢ w kwasie siarko-
wym a nie azotowym,

2. oznaczenie trwajace 64 godzin nie wytrzymuje konku-
rencji z metoda wg GOST 473—41, w ktorej gotowanie w stez.
HoSOy4 trwa tylko godzime,

3. wycinanie probek 30 X 30 X 30 mm z masywu ksztahtki
stanowi trudnoé¢ dla niektérych laboratoriéw.

Wig normy PN/C-1601 ,Materialy ogniotrwate. Metody ba-
dan" dla oznaczania kwasoodpornosci pobiera sie 100 g probki
z frakcji rozdrobnionego materialu o wielko$ci ziarna od 0,5
do 0,8 mm i zadaje mieszaning zlozona z 50 ml stez. HaSO4
(c. wi. 1,84) i 20 ml stez, HNOgz (c. wt 1,4) oraz 130 ml wody
destylowanej, :

Zawarto$¢ parownicy odparowuje sie na kapieli piaskowej
az do wywiazania sie dymoéw kwasu siarkowego. Po ostygnie-
ciu zawarto$¢ parownicy rozcienczona woda destylowana (do
okoto 100 ml) zadaje sie ponownie 10 ml kwasu azotowego
(c. wt 1,4), ogrzewa do wrzenia i gotuje w ciggu 5 minut.
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Po ostudzeniu odlewa sie ciecz z parownicy, a zawarto$¢ wy-
mywa doktadnie z kwasow (zagotowujac kazdorazowo), spraw-
dza odczyn oranzem metylowym, suszy w 110° i wazy.

Uwaga: Metoda podana w normie PN/C-1601 stosuje mie-
szanineg kwasu siarkowego i azotowego, nie precyzuje czasu
pomiaru. i

Wg normy GOST 473—41 ,Wyroby kwasoodporne cera-
miczne, Metody badan' pobiera sie dla oznaczenia kwasood-
pornosci frakcje rozdrobnionego materialu ceramicznego, za-
trzymujaca sie na sicie N 800, a przechodzaca przez sito N 1000.
Material przemyty i wysuszony gotuje sie w ciagu godziny
w 25 ml HseSO4 (1,84). Jest to metoda Wszechzwiazkowego
Instytutu Materiatow Ogniotrwalych i Kwasoodpornych.

Poliakow podaje charakterystyke kwasoodpornosci dla cegty

kwasoodpornej i dla plytek kwasoodpornych wg GOST
A74—A41.

Cegta kwasoodporna Igat. Il gat. OIIT gat.
Kwasoodpornosé¢ (nie mmniej miz) w %o 96 94 92
Nasigkliwo$¢é w wodzie (nie wiecej niz) w% 8 10 12

Ptytki ceramiczne kwasoodporne
(GOST 961—41)
Klasa K Klasa TK *)
Igat. Ilgat. Igat. IIgat.
Nasigkliwos¢ w wodzie (nie
wiecej niz) w %o 5 7 8 10
‘Iloé¢ zmian termicznych (nie
mniej niz) 2 2 5 5
Kwasoodpornos¢ (grub. plytek
do 17 mm) 98 96 — =
(powyzej 17 mm) 97 95 97 94
*) Klasa K — bardziej kwasoodporna, lecz mniej odporma

termicznie; Klasa TK mniej kwasoodporna lecz odporniejsza
na wyzsza temperature i czeste jej zmiany.

Kwasoodporno$§¢ nalezy bada¢ wg GOST 473—41.

Norma GOST 5050—49 ,,Cement kwasoodporny kwarcowy
fluorokrzemianowy" przewiduje nastepujace warunki tech-
niczne:

1. Pozostato$¢ po odsianiu na sicie 900 oczek/cm2 < 0,5%,
na sicie 4900 oczek/cm2 < 10%, na sicie 10000 oczek/cm?
< 50, 7

2. Zawarto$¢ krzemionki (SiOs) > 92%.

3. Kwasoodporno$¢: strata przez gotowanie 1 g zaprawy
w 15 ml stez. HaSO4 (1,84) w ciagu godziny < 7.

4. Poczatek wigzania nie wczesniej niz po 30 minutach, ko-
niec — nie poézniej jak po 6 godzinach od chwili zarobienia.

5. Placki z zaprawy o wadze 50 g ($red. 4—7 cm, grub.
w $rodku 0,7—1,0 cm) winny nie wykazywaé specznien i zni-
szczen powierzchni po przechowaniu 20-dniowym w zimnym
40%0 H2SOy4, po gotowaniu w 40°% H9SOs4 w ciagu godziny.
Wyglad tych plackéw poréwnuje sie z wygladem plackow
przechowywanych w powietrzu.

6. Wytrzymato$¢ na rozerwanie po 30 dniach twardnienia
6semek po godzinnym gotowaniu w 40°% HsSO4 > 20 kg/cm?2.
Mozna bada¢ po 10 dniach twardnienia, lecz wowczas wy-
trzymato§¢ ma wynosi¢ co najmniej 80°% wytrzymatosci
30-dniowego twardnienia.

7. Do zarabiania stosowa¢ szklo wodne o module 2,6—3,0
i gestosci 1,345 (37° Bé).

8. Nasigkliwos¢ w nafcie
o krawedzi 3 cm.

przeprowadza¢ na szes$cianach

Uwaga: Norma ta dotyczy zapraw z dodatkiem NagSiFg
(zwykle ilos¢ fluorokrzemianu waha sie w grani-
cach 4—6%) zawierajacych conajmniej 92°% SiOg.
Niektéore zaprawy moga nie zawiera¢ NasSiFg,
iloé¢ SiOs moze by¢ nizsza od 92%, przesiew sito-
wy TOéwmiez moze by¢ r6zny od podanego w nor-
mie.

Badania przeprowadza sie w stezonym, lub 400
HoSO4.

Metodyka pracy {

Pomiary kwasoodpornosci przeprowadzono w oparciu o nor-
my GOST 473—41, PN/C-1601, GOST 5050—49. Wobec braku
normy na badanie zapraw kwasoodpornych w s$rodowisku
kwasu azotowego, postanowiono przez analogie do pomiaréw
GOST 473—71 zastosowac¢ gotowanie probki w kwasie azoto-

wym. Do pomiaréw brano 1 g préobke o uziarnieniu wg GOST
473—41 i gotowano w 30% kwasie azotowym przez 5 godzin
stosujac rozdrobnienie i ilosci kwasu identyczne z danymi
normy GOST 473. Gotowanie w kwasie azotowym wg tej pro-
by (oznaczanej w dalszym ciagu skrotem BK-G) stosowano
zaro6wno do cegiet i pltytek kwasoodpornych jak i do kwa-
soodpornych zapraw.

‘W wypadku zapraw opréocz wytrzymatosci na rozrywanie
w0semek” gotowamych w kwasie azotowym przeprowadzano
dodatkowe pomiary wytrzymatosci na $ciskanie gotowanych
w kwasie azotowym ksztaltek cylindrycznych o S$rednicy
25 mm i wysokosci 30 mm.

Wyniki pracy

Celem ustalenia stezenia kwasu azotowego i czasu gotowa-
nia przeprowadzono kilka pomiaréw poréwnawczych na roz-
drobnionym materiale uzyskanym z plytki opoczynskiej
(o typowym ksztatcie 10 X 10 X 1 cm). Kazdy pomiar prze-
prowadzono ma nowej ilosci (1 ig) rozdrobnionego materiatu,

Wyniki tych badan zestawiono w tablicy 1.
W wyniku powyzszych pomiaréw stwierdzono co nastepuje:

1. Gotowanie probki w kwasie siafkowym stezonym przez
godzine (GOST 473) nie jest wystarczajace. Nalezaloby proces
gotowania przediuzy¢ do 2 godzin.

2. Opierajac sie na sugestiach literatury obrano stezenie
kwasu azotowego = 30% oraz 5-godzinny okres gotowania
ze wzgledu na ekonomie czasu.

Tablica 1
Kwasoodpor- | Kwasoodpor-
Kwas | Stezenie Czas | nos$é K*) w % | nos¢ K w %
w % w godz. | Poszczegblne Wynik
pomiary $redni
1 e 98,65
98,48
SIS @), = 8900/ 2 97,57 97,57
3 I 97,79
= 97,70
99,63
10 9 5 : 99,66
/o 99,69 :
99,68
HNO 30 9 10 2 99,16
2 7. 99,24
60 9, 5 0 99,73
99,80
*) K obliczano wg wzoru K = % - 100%, gdzie G, — waga probki po

gotowaniu w kwasie, Ga — waga prébki przed gotowaniem

Tablica 2
Strata na Strata na Strata na Nasigkli-
cigzarze w %, | ciezarze w %, | cigzarze w % | wosé¢ w %
Wg pomiaru | Wg pomiaru | wg pomiaru wg
N GOST 473 | PN/C-1601 BK-G GOST 473
T
prébki | Posz- Posz- Posz- "~ |Posz-
cze- | Wy- | cze- | Wy- | cze- | Wy- | cze- | Wy-
gélne | nik |gélne| nik |gélne| nik |gélne| nik
wyni- | §redni| wyni-|§redni| wyni-|§redni| wyni-|$éredni
ki ki ki ki
2,08 0,16 0,67 | 5,80
I ) DIASEI e 05117 (52 0,46 | 5,15
2,87 0/ li7l 024 | 500N
1,70 0,17 0,33 2,84
IL 1 g0q | 187 | 3| O15 | 17| 025 | 575 | 278
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Badanie kwasoodporno$ci niektérych krajowych wyrobdéw
] ceramicznych dostarczonych przez przemysi

APomiar kwasoodpornos$ci
ceramdcznych Zaktadu R
Dostarczono nastepujace wyroby:

1. préba porowatosci < 16%
Il. préba porowatosci < 10%
Wyniki badan podano w tablicy 2.

Wyrobow

CPomiar kwasoodpornosci wyroboéw
ceramicznych, pobranych w ré6znych
krajowych wytwérniach wyroboéw
clesriaTmily ez ntycth
Wyniki badan podano w tablicy 4.

D.Badania kwasoodpornos$ci
z algirfainsilicizint e i€
Powyzsza zaprawa kwasocodporna byla dostarczona przez °
Zaktad K (I probka) i dwie probki z zakladu R, jedna pocho-

zaprawy

BPomiar kwasoodpornoéci wyroboéw dzaca z przed 1939 r. (IT probka), druga — powojenna
ceramiczmnych 'nadestanych® przez ’(‘H'I'PTQ'b’lFa)~ 5 4
Zaktad K Wyniki badan podano w tablicy 5.
Otrzymano wyroby ceramiczne, ktére zostaly scharaktery- Tablica §
zowane w sposob nastepujacy: Zaprawa zagraniczna C
e oyl Lk codnoins Pomiar Prébka | Prébka | Prébka
B. Ksztattka kwasoodporna I ST 11
C. Pltytka ceramiczna kwasoodporna ,z gwiazdka"
D. Ptytka ceramiczna ,z matym ryflem" Kwasoodpornoé¢é wg GOST 5050 6,4 2.3 7,0
E. Ptytka ceramiczna ,z duzym ryflem". W % straty na wadze 7,09 4,1 7,4
Wyniki badan podano w tablicy 3. Kwasoodpornoé¢ wg testu BK-G 10,22 10,05 il
Tabilica 3 w 9%, straty na wadze 9,07 10,5 19).5
Strata na Strata na Strata na Nasiakli- Nasiakliwosé 14 12,1
ciezarze w %, |ciezarze w %, |ciezarze w %, | wosé w % w nafcie = 16 14,2
Wg pomiaru | wg pomiaru | wg pomiaru wg 5 ;
GOST 473 | PN/Cileof | BK "G [l@OST 473 ¢ 72 sitoya
Cecha = 000 04 04
probki Posz- Posz- Posz- Posz- 0,75—1,00 0,3 0,5
cze- | Wy- | cze- | Wy- | cze- | Wy- | cze- | Wy- 0,50—0,75 0,2 1,0
golne | nik |gélne| nik |[gélne| nik |gélne| nik 0,30—0,50 ae 0,4 0,7
wyni- (§redni| wyni- |§redni| wyni- | §redni| wyni- |§redni 0,20—0,30 11,2 16,2
ki ki ki ki 0,15—0,20 12,0 25,3
0,09—0,15 11,4 8,6
A ;’;2 2,53 g’iz 0,15 g’i(g) 0,34 ;;g 3,29 0,06—0,09 23,0 10,3
2 i 2 2 < 0,06 40,7 37,0
B L2 i s ol 0428 o sanl i AS
1,29 0,114 0,25 4,20 Probka I przestana do Dziatu Analitycznego IChO wykazata
zawartos¢ Si02>90%; okolo 2,0% Al2Os oraz okolo 4,0%
C T s e a2 s NS
24 1.65 EEBadania kwasoodpormos$ci zapraw
D 2’3 235 | — = 2’15 11908 E = = Il Tdad ol Wayiic he
: ? Zaklad R nadestat:
E sl 0 ) o 0,75 0.77 A 50 a) Zaprawe kwasoodporna KKWI (pod nazwa kit kwasood-
0,79 J porny KKWI) o skladzie: 60°% SiOz2, 30% skalenia, 10%
NasSiFg (I'V probka).
Tablica 4
Strata na ciezarze w % | Strata na ciezarze w 9, | Strata na ciezarze w %, Nasigkliwo$é w %
Pachoioenie wg pomiaru GOST 473 | wg pomiaru PN/C-1601 wg pomiaru BK-G wg GOST 473
probki Poszczegdl- Wiynik | Poszczegdl- Wynik | Poszczegdl- Wynik | Poszczegél- | Wynik
ne wyniki $redni ne wyniki $redni ne wyniki $redni ne wyniki $redni
Cegla kwasoodporna 135 14 i s 0,03 0.04 2,68 277
z zakladu Z 0,93 7 , 0,04 ; 2,86 ;
Plytka kwasooddorna 2,0 2,0 0,40 0,41 0,39 0,56 2% 2,94
z zakladu P 2,0 0,42 0,72
Plytka szamotowa KW 1,72 2,14 i ey 0,40 0,26 7,80 7,97
z zakladu C 2,56 0,12 8,14
Plytka kwasoodporna 0,35 0,60 {5 i 3,8 3,65 M 0,27%)
z zakladu M 0,86 835
Ptytka kwasoodporna 3,64 2,47 k| i 2,04 2,53 o 1,77%).
z zakladu S 1,30 3,02
Cegielka kwarcytowa 1,4 3.1 : oA B 5,0 447 i D
z zakladu C 48 4,5

*) Wykonano wg normy PN/B-371.
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b) Zaprawe kwasoodporng, ktéra wg otrzymanych informa-
cji nie zawiera fluorokrzemianu sodu (V probka).

Tablica 6
Zaprawy krajowe kwasoodporne
Pomiar Prébka | Prébka | Prébka | Prébka
v V VI VII
Kwasoodporno§é
wg GOST 5050 10,78 11,92 o 3.13
w 9, straty na wadze 10,08 10,4 3,0
Kwasoodporno$é
wg testu BK-G 19.2 4,3 3.1 4,89
w 9%, straty na wadze | 17,68 9,6 ] 3,38
Nasigkliwosé 1'2 8 i o 5
w nafcie w % :
Analiza sitowa
> 1,00 e 3
0,75—1.00 i 20
0.50—0,75 2 11,3
0.30—0,50 0,75 Si5
0,20—0,30 24,9 36,5 7 o
0,15—0,20 1815 | 192
0,09—0,15 14,93 13,7
0,06—0.09 14,75 3,4
< 0,06 26,54 43
Tablica 7
. i P Wytrzy-
Wymiary ksztaltki < i i
Rodzaj Srodowisko Na- | ksztaltki
zaprawy | korodujace cisk |na $ciska-
h d F zgnia-| nie w
W cm |W cm |w cm?® tajacy | kG/cm?
Bez dziatania | 2,86 | 2,45 | 4,71 700 149
Zaprawa | korodujacego | 3,03 | 2,52 | 4,99 | 600 | 120
zagra-
niczna C| Srodowisko 295 | 2,52 | 499 | 800 168
testu BK-G 3,038 1215381510288 70'5 144
7, zakla- | Bez dzialania | 2,98 | 2,56 | 5,15 | 540 105
du Z | korodujacego | 2,99 | 2,51 | 4,94 | 560 113
Prg';ka Srodowisko | 293 | 2,51 | 494 | 760 | 154
testu BK-G 2,94 | 245 | 4,71 910 193
Bez dziatania | 2,88 | 2,53 | 5,02 | 1215 242
Zdzak*a- korodujacego | 2,95 | 2,55 | 511 | 780 | = 153
u R
Prébka V| Srodowisko 2,84 | 251 | 494 | 675 | 137
testu BK-G | 291 | 253 | 502 | 720 | 143
Bez dziatania | 3,05 | 2,53 | 5,02 | 700 139
korodujacego | 2,93 | 2,54 | 507 | 705 139
Z zakla-
du R | Srodowisko 302 | 2,55 | 511 | 1245 244
Prébka | testu BK-G | 2,95 | 255 | 5,11 | 1205 | 236
v
Srodowisko 2,998 2,56\ S 151 $1635 123
GOST 5050 | 3,00 | 2,56 | 515 | 990 | 192
7 zakla- | Bez dzx:alania 293 | 2,48 | 4,83 | 675 140
du 7 | korodujacego 3,03 2,52 | 499 | 650 130
Prébka | §rodowisko | 3,00 | 2,50 | 4,91 | 820 | 167
VII | testu BK-G | 3,05 | 2,51 | 4,95 [ 1000 | 202

Pracownia posiadata probke zaprawy kwasoodpornej z Za-
kiadu Z, dostarczonej w II kw. 1953 r. (VI prébka) oraz drugs
probke dostarczona w IV kw. 1953 r. (VII probka).

Wyniki otrzymane podano w tablicy 6.

F.Badania wytrzymatosciowe na §ci
skanie ksztattek cyllnldchznych
poddawanych gotowaniu w kwasach

Ksztattki po zwigzaniu (10 — 30 dni) poddawano gotowaniy
w  kwasie siankowym 40-procentowym przez godzing
(GOST 5050) i w kwasie azotowym 30-procentowym przez
& godzin (test BK-G).

Obrano ksztaltki o ksztalcie cylindrycznym i wymiarach;
® = 25 cm, h = 3 cm, by méc przeprowadzaé pomiary na
dostepnej do badan prasie na $ciskanie.

Wyniki podano w tablicy 7.

W powyzszych badaniach stwierdzono korzystny wplyw
kwasu azotowego na wzrost wytrzymatosci ksztattek na cig-
nienie.

G.Badania wytrzymatosciowe ma 1oz
rywanie . 0semek” poddawanych go-
towamiu w kwasach
Osemki po zwiazaniu poddawano gotowaniu w kwasach

(patrz pkt. F). Rwanie dsemek przeprowadzono na aparacie

Michaelisa, a wyniki umieszczono w tablicy 8.

Tablica 8
) ; Wytrzymato§é
Rodzaj Srodow.lsko R

Zaprawy korodujace w ke/cm?
Bez dziatania 29,5
Zaprawa zagran. C korodujacego 30,5
Probka I Srodowisko 30,0
testu BK-G 33,0
Bez dziatania 19,0
7 aktad it korodujacego 19,0
Prébka VI Srodowisko 36,5
testu BK-G 33,0
Bez dzialania 37,6
korodujacego 29,0

Z zakladu R

Probka V Srodowisko 240
testu BK-G 2l
475
Bez dzialania 32,0
: korodujacego 22,0
Z zakladu R Srodowisko 54,0
Préobka IV testu BK-G 44,5
Srodowisko 38,5
GOST 5050 35,5

Bez dzialania 27,5 24,0

7 alkada 7 korodujacego 30,0 26,3
Prébka VII Srodowisko 33,0
testu BK-G 28,5

Powyzsze dane prowadza rowniez do stwierdzenia korzyst-
nego oddzialywania kwasu azotowego ma wzrost wytrzyma-
tosci 6semek na rTozrywanie.

Wyniki maszych badai nad zaprawami doprowadzity « do
wniosku, ze badanie zapraw tylko w oparciu o straty na cig-.
zarze probki nie jest wystarczajace, a nawet moze prowadzi¢
do mylnej oceny (patrz tablica 6); wszechstronniejsza ocene
mozna wuzyska¢ dopiero dzieki badaniom wytrzymaloéci.
W naszym wypadku wytrzyma}osc ksztaltek zar6wno na $ci-
skanie jak i ma rozrywanie wzrosta po 5-godzinnym gotowa-
niu w 30% kwasie azotowym, przy czym otrzymane wartosci
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dorownywaty zaprawie zagranicznej C, wzglednie nawet ja

. przewyzszaly.

Wnioski i

1, Badania kwasoodpornosci ceramiki i zapraw kwasood-
pornych przeznaczonych do budowy aparatury pracujacej
w érodowisku kwasu azotowego wykazaly, Ze oparcie sie
w tych badaniach tylko na pomiarach w $rodowisku kwasu
siarkowego - (GOST 473) lub w mieszaninie kwasu siarkowego
i azotowego (PN/C-1601) nie jest wystarczajgce. Stwierdzono
bowiem (tabl. 4), ze w pewnych wypadkach tworzywa powyz-
sze wykazuja w kwasie siarkowym odpornos¢ dobrg, nato-
miast w kwasie azotowym obnizona. W przypadku badania
zapraw wytrzymato$¢ na Sciskanie (tabl. 7) byla wyzsza dla
probek gotowanych w kwasie azotowym, niz dla gotowanych
w kwasie siarkowym. Nalezy wiec obok badan w kwasie
siarkowym przeprowadza¢ réwnolegte badania poréwmawcze
w kwasie azotowym.

2. Poniewaz badania byly przeprowadzane w maltej iloSci
rownolegtych probek, a receptura sporzadzania .zapraw nie
byta w tych badaniach oparta na jednolitych parametrach
(np. nie kontrolowano statego stosunku fluorokrzemianu do
ilosci NagO w szkle wodnym), nalezy referowane wyniki trak-
towa¢ jako wstepny material badawczy.

3. Badania kwasoodpornosci tworzyw ceramicznych winny
by¢ pogiebione w odniesieniu do ceramiki sztucznej przez
dodatkowe badania wytrzymalosci oraz badania struktury.

4, Wyciaganie wnioskow jedynie na podstawie préb labo-
ratoryjnych jest niewystarczajace. Tworzywo winno by¢ zba-
dane w wiekszej skali przy stosowaniu wymurowki i dziata-

niu kwasu azotowego w ciagu kilku miesiecy.
Otrzymano 18.VI.54

Kparkoe ¥M310HEHUe

B NpyMeEHAEMO [0 HACTOAIEr0 BPEMeHM METOAVIKE JICCIIe-
JCBaHMSA KIMCJIOTOYCTOMYMBOCTY KEPaMMYECKUX MaTepuajoB
HE INPMHMMAIOTCA BO BHUMaHME CIEHMAaJbHO VCCJIeNOBAHWA

Dzial analityczny

YCTOMYMBOCTY II0 OTHOIIEHMIO K a30THOV KMCJIOTE, B KOTOPOIL
9TUM KepaMMYecKyM MaTepuajiaM OPUXOAUTCA dYacTo pabo-
TaTh B IIPOMBIIIJIEHHBIX YCJIOBUAX. Ha 'OCHOBAHMM JCCJIEHO-
BaHMI pAfa KepaMUYECKMX MECTHBIX ¥ 3arpaHMYHbBIX MaTe-
PMaJOB yCTAHORBJIEHO, YTO IJA OOHAPYIKEHMSA CTEIIeHW yCTO-
YBOCTM IIO0 OTHOILIEHMIO K a30THOM KMUCJOTE HEeoOXOoamMMO
HapaBHE C KOHBEHIMOHANBHBIMM METOZAMY OIIPEeneaeHuUa
KVICJIOTOYCTOMYMBOCTY B CEPHOM KMCJIOTE IIPOBOAUTH IIapaii-
JIEJIBHO CPAaBHMUTEJIBHBIE MCCIEIOBAHMA B a30THOM KUCIOTE.
Y CTaHOBJIEHbI YCJIOBUA BENEHUA STUX JICCIIELOBaAHIIL

Summary

The applied so far methods of investigating resistance of ce-
ramic materials to acids «did not take into account the resi-
stance to nitric acid, in which the materials are frequently
used in industry. On the basis of a series of experiments
with indigenous amd foreign ceramic materials by using diffe-
rent methods of investigation, it has been found that, besides
the conventional method of investigating these materials in
sulphuric acid, paralell investigation carried out in nitric acid
is mecessary to establish the resistance to this acid. The con-
ditions of investigation have been given.

Literatura

1. S. I. Kargin, S. P. Pietunow, {I. S. Mitropolskij, Proizwod-
stwo azotnoj kistoty, Moskwa 1949

2. P. N. Grigoriew, I. M. Doronienkow, Chimiczeski stojkije
poly, Moskwa 1951

3. K. A. Poliakow, Niemietaliczeskije chimiczeski stojkije
matieriaty, Moskwa 1952

4. K. Mickasch, Taschenbuch der Kitte und Klebstofie, Stutt-
gart 1952

5. Z. Kozielska, Sprawozdanie Inst. Metalurgii im. St. Staszy-
ca, nr 390, 1952

Oznaczanie jonéw fosforanowych za pomocg mianowanego rozitworu
siarczanu magnezowego

E. Bakacs

546.185.041:545.2

Instytut Chemii Nieorganicznej Uniwersytetu Rolniczego w Budapeszcie *)

Opracowano metode bezposredniego miareczkowego oznaczania jonéw fosforanowych za pomocq roztworu siarczanu
magnezowego, a jonéw magnezowych za pomocg roztworu KHsPOy. Jako.wskaz’pik. sto'suje sie czern kwa§u chromowe-
go ET, kiéra przy miareczkowaniu jonéw fosforanowych zmienia barwe z ciemnoniebieskiej na cgerwonqwo-ho]etowq, przy
miareczkowaniu jonéw Mg — z czerwonawo-fioletowej na ciemnoniebieska. Wymagana dla wyraznej zmiany barwy wskaz-
nika wartosé pH = 10 osiaga sie przez stosowanie roztworu buforowego (NH4CIl -+ NH4OH). Chlorek amonowy wprowa-
dzany z mieszaning buforowq przyspiesza powstawanie osadu MgNH4POy - 6H20.

Oznaczanie jonow fosforanowych jako MgNH¢POy4 - 6H20
przeprowadzano dotychczas gidwnie wagowo. Huditz i wspol-
pracownicy 1) opracowali metode miareczkowego oznaczania
jonéw fosforanowych. Stracali oni w normalnie stosowany
sposob osad MgNH4PO4 - 6H20, ktéry po odsaczeniu i prze-
myciu rozpuszczali i oznaczali zawarto§¢ magnezu przez mia-
reczkowanie wersenianem dwusodowym **).

Metoda ta nadaje sie specjalnie do przeprowadzania analiz
W obecnosci wapnia i innych metali, ktére przeszkadzaja ozna-
czeniu, a ktéore wersenian maskuje. Unika sie w ten sposob
dwukrotnego stracania jonow fosforanowych. Metoda ta ma
I0wniez zastosowanie, gdy chodzi o bardzo mate trudne do
wagowego oznaczenia ilosci preparatow; miareczkowanie za
Pomoca wersenianu nie przedstawia w tym wypadku trudnosci.
Jednak i ten sposob oznaczania nie eliminuje konieczno$ci
Pracochtonnego i uciazliwego saczenia i przemywania osadow.
—_—

. %) Artykut wegierski przystany w drodze bezpos$redniej wymiany
higdzy redakecjami.

**) Wersenian dwusodowy znany jest réowmiez pod nazwami:

Trylon B.lub' Komplekson III; jest to dwusodowa s6l kwasu etyle-
nodwuaminoczterooctowego.

Doswiadczenia autorki wykazaly, ze mozna oznacza¢ jony
fosforanowe przez bezposrednie miareczkowanie w roztworze
wodno-alkoholowym roztworem siarczanu magnezowego, sto-
sujac jako wskaznik czern kwasu chromowego ET.

‘Wskazniki takie wprowadzit do chemii analitycznej
Schwarzenbach 2) stosujac je podczas miareczkowania werse-
nianem dwusodowym. Reaguja one zmiana barwy na obecnos¢
lub zanikanie jonow metali w roztworze.

Do roztworu zawierajacego jony fosforanowe dodawano
roztworu buforowego dla doprowadzenia pH roztworu do 10,
wartosci, przy ktérej zmiana barwy czerni kwasu chromowe-
go ET przebiega najwyrazniej. Nastepnie dodawano do.roz-
tworu alkohol i taka ilos¢ wskaznika, aby otrzymac¢ ciemno-
niebieskie zabarwienie; dalej silnie wstrzasajac wkraplano
mianowany roztwor siarczanu magnezowego. Po zwiazaniu jo-
now fosforanowych, pod wplywem pierwszych kropel nad-
miaru siarczanu magnezowego, barwa niebieska przechodzi
w czerwonawo-fioletowa. Punkt przejécia jest wyrazny.

Po4/// + Mg- + NHI 4+ 6 H20 = MgNH4PO4'6HZO

W roztworze wodno-alkoholowym reakcja przebiega calko-
wicie w krotkim czasie jak to ma normalnie miejsce przy
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Tablica 1. Oznaczanie jonow fosforanowych Tablica 2. Oznaczanie jonéw magnezowych
Ozna- Ilo$é roztworu | Wynik Blad Ozna- | Iloé¢ uzytego do | Wynik Biad
Substancja czono MgSO, uzytego |miarecz- | oznacze- Substancja €Zonho miareczkowania | miarecz- | oznacze-
analizowana | wagowo | do miareczkowa- | kowania nia analizowana | wagowo | 0,1 m roztworu | kowania nia
w g ~ nia w ml W g w % wg MgSO, w ml w g w %
0,1 m MgSO, 4,95
| 4.92 MgSO, 0,05913 | 4,90 $§rednio 4,92 | 0,05923 + 0,17
b
KIH,PO, 0,0669 | 4,90 srednio 4,93 | 00670 | -+ 0,15 el
4,95
5,80
KH,PO, 0,0797 | 5,83 e 51315 SR0/0791TIE=10 75 Wykonanie oznaczen
3,80 1. Substancje zawierajgca 0,1 =+ 0,05 g jonoéw fosforano-
5,85 ; wych rozpusci¢ w 3 — 5 ml wody. Doda¢ 1 — 2 ml roztworu
(NH,),HPO, | 0,0777 | 5,85 s 5,87 | 0,0775 | — 0,26 buforowego i 3 ml alkoholu oraz okolo 10 kropel wskaznika
590 (taka ilo$¢ aby roztwor przybrat ciemnoniebieska barwe). Mia-
2 reczkowac¢ 0,1 m roztworem MgSOy4 silnie wstrzasajac (nie za
0,05 mMgSO, szybko, aby zapewni¢ wystarczajacy czas na krystalizacje) az
5:80 do momentu przejscia barwy w czerwonawo-fioletowa. Chociaz
3 : : e :
podczas miareczkowania zabarwienie roztworu blednie pod
KH,PO, 0,03986 | 5,85 » 5,83 0,03968 | — 0,45 wplywem powstajacego osadu, punkt przej$cia jest wyraznie
5,85 widoczny.
5,88 2. Odwazy¢ substancje zawierajaca magnez w iloéci okolo
5 588 | 0.03883 0.36 0,01 g i rozpusci¢c w 3 — 5 ml wody. Doda¢ 3 ml alkoholu,
(S0 O G800 088 0y 2 : 0 2 ml roztworu buforowego, okolo 10 kropel wskaznika i mia-

oznaczeniach objetosciowych.
wynosi 35—50%o.

Jako roztwodr buforowy stosowano mieszanine NH4OH +
-+ NH4Cl. Chlorek amonowy wprowadzany w mieszaninie bu-
forowej przyspiesza stracanie osadu fosforanu magnezowo-
amonowego.

Wskaznik mozna stosowaé¢ rowniez w postaci statej roz-
cienczony solami obojetnymi. Korzystniej jednak jest rozpusz-
cza¢ czern kwasu chromowego ET w alkoholu i roztwor ten
wkrapla¢ dopoki nie wystapi ciemnoniebieskie zabarwienie.
Podczas miareczkowania tworzy sie bowiem bialy osad ttu-
migcy barwe roztworu. :

Miareczkowano rownolegle prébki po 3 ml 0,2 m KHsPOg4
i (NH4)2HPOy4 oraz 5 ml 0,1 m KH2PO4 za pomoca 0,1 m roz-
tworu MgSOy4. W dalszym ciggu przeprowadzono réwnolegle
miareczkowania probek po 3 ml 0,1 m roztworu KHsPOy4
i (NHg)2HPO4 za pomoca 0,05 m roztworu MgSO4. Miano roz-
tworu sprawdzono wagowo.

Wyniki podane w tablicy 1 $wiadcza o tym, Ze mozna ozna-

cza¢ bezposrednio jony PO4'" przez miareczkowanie roztwo-
rem MgSO4 w obecnosci czerni kwasu chromowego ET.

Optymalne stezenie alkoholu

Analogicznie za pomoca tej samej metody mozna oznaczaé
jony magnezowe przez miareczkowanie mianowanym roztwo-
rem zawierajacym jony fosforanowe. Normalnie stosowana me-
toda miareczkowego oznaczania jonéw Mg wymaga diuzszego
czasu i wielkiej doktadnosci. Wersenian dwusodowy, ktory
zastosowano ostatnio do tego miareczkowania, jest kosztow-
ny. Interesujaca wiec jest mozliwo$¢ wprowadzenia metody
oznaczania jonow magnezowych przez miareczkowanie roz-
tworem KHsPOy.

Siarczan magnezowy miareczkowano 0,1 m roztworem
KH2PO4 w roztworze wodno-alkoholowym w obecnosci czerni
kwasu chromowego ET jako wskaznika. W tym wypadku bar-
wa wskaznika przechodzi z czerwonawo-fioletowej w nie-
bieska.

Cze$é doswiadczalna

Odczynniki

1. Do oznaczania jonow fosforanowych:

0,1 m roztwér MgSOq : 24,6498 g MgSOy - 7H20 rozpuszczo-
ne w 1 1 wody. Roztwor buforowy: 50 g NH4Cl + 400 ml 25%
NH4OH dopeinione woda do 1 1. Wskaznik: 0,05 g czerni kwa-
su chromowego ET rozpuszczone w 20 ml etanolu.

96-procentowy etanol.

2. Do oznaczania jonoéw magnezowych:

0,1 m roztwér KHsPOy4:13.6084 g KHsPO4 rozpuszczone
w 1 1 wody. Roztwor buforowy, wskaznik i alkohol jak wyzej.

reczkowaé¢ 0,1 m roztworem KHoPOy do pojawienia sie ciem-
noniebieskiego zabarwienia.

Zgodnie z wynikami szeregu doswiadczen przeprowadzo-
nych w wegierskim Instytucie mozna za pomoca opisanych
metod oznacza¢ bezposrednio i posrednio jony: AsO4'"'. SO4",
COs", (COO)2". Jako roztwory do miareczkowania madaja sie
roztwory: MgSO4, BaCle i CaCle. W charakterze wskaznika
mozna stosowa¢ czern kwasu chromowego ET oddzielnie lub
w mieszaninie z wensenianem dwusodowo-magnezowym. Za
pomocya roztworéw mianowanych zawierajacych jony fosfora-
nowe mozna oznacza¢ jony metali ziem alkalicznych i cynkowe
obok sobie. Wymikij tych doswiadczen beda ogloszone w przy-
sztosci.

Otrzymano 14.1.55

Kpargoe M3JI03KEeHUe

Pa3zpaboraH MeTo[ ONpAMOro 00'LEMHOrO olpeaenaeHus (oc-
baTHBIX JMOHOB IIPM IIOMOIIY PaCTBOpPa MaTHMEBOTO Cyabdara
M METOJ OIPeJeJIeHMA MarHMEBBIX JMOHOB IIPM IIOMOILM pa-
crBopa KHsPO4. B KayecTBe MHAMKATOPA IIPUMEHSJCH SPI-
XpomuepHbli ET, m3MeHAd BO BpeMs TUTPOBAHMUA TEMHOCH-
HIOI0O OKPAaCKy Ha KpPacHOBATO-(MMOJETOBYIO, a MPM TUTPOBa-
HUY MOHOB Mg — ero KpacHOBaTO-(MOJIETOBYI0 OKpAacKy Ha
TEMHOCHHIO. Heobxoammoe A M3MEHEHW: I[BeTa MHIMKA-
Topa 3HauyeHme pH = 10 mocTmraercsa mpuMeHeHueMm 0ydep-
HOTO pacrBopa (NH4Cl + NH4OH). XIopucThIii aMMOHMUI
BBOJMMEBI ¢ Oy(hepHOII CMEChI0 YyCKOPSET IIOABJIEHVE O0CafKa
MgNH4PO4 - 6 Ho0.

Summary

A method of direct volumetric determination of phosphate
ions by solution of magnesium sulphate, and magnesium ions
by solution of KHsPO4 has been worked out. As indicator
Eriochrom-black T has been applied. During titration of phos-
phate ions the colour of indicator changes from dark-blue to
reddish-violet, during titration of magnesium ions — from red-
dish-violet to dark-blue. The value of pH = 10, necessary to
obtain distinct change of the colour of indicator, has been ob-
tained by applying buffer solution (NH4OH -+ NHyCl). Ammo-
nium chloride introduced with buffer mixture accelerates the
formation of MgNH4POy4 - 6H2O precipitate.
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Metoda biologicznego badania na toksyczno$é preparatéw owadobéjczych
o dziataniu wewnetrznym na patyczaku (Dixippus morosus)

S. Byrdy
54319:632/961:615.9 Instytut Barwnikow i Polproduktéw, Stacja Dos$wiadczalna Ochrony Roslin w Pszczymie

Podano krétki opis sporzqdzania arsienianu wapniowego i ofowiawego oraz metody badania biologicznego na paty-
czaku (Dixippus morosus). Badanie polega na opylaniu lub opryskiwaniu lisci trzykrotki (Tradescantia albiflora) prepa-
ratami badanymi. Umieszcza sie pojedyncze owady na kazdym opylonym liSciu i obserwuje poczatek zeru i date $mierci.
Podano wyliczenie procentu $miertelnosci i przecietnej ditugosci zycia owada.

Jako $rodki owadobdjcze o dziataniu wewnetrznym (zotad-
kowym) znaczenie posiadajg arseniany: barowy, glinowy, oto-
wiawy, wapniowy, miedziowy i sodowy. Najwazniejsza role
odgrywajq arseniany wapniowy i olowiawy, poniewaz nie po-
woduja uszkodzenia lici. Sa to arseniany nierozpuszczalne
w wodzie. Zanieczyszczenia rozpuszczalne kwasne zostaja wy-
myte lub usuniete z tlenkiem wapnia ). Robinson 2) opisal me-
tody otrzymywania arsenianu ‘wapniowego i olowiawego,
gdzie specjalnie podkreslit koniecznos$¢ kontroli kwasowos-
ci, stezenia i temperatury w czasie przygotowania.

Arseniany nierozpuszczalne w wodzie otrzymujemy przez
wytracenie ich ze zwigzkoéw rozpuszczalnych otowiu lub wap-
nia, Tak np. arsenian olowiawy Pb3(AsO4)s wytraca sie przy
mieszaniu roztworu wodnego octanu olowiawego z roztwo-
rem wodnym arsenianu sodowego. Kwasny arsenian olowia-
wy PbHAsO4 powstaje w podobny sposéb z roztworu wodne-
go azotanu olowiawego. Arsenian olowiawy ofrzyma¢ mozna
rowniez z zasadowego octanu olowiawego i kwasu arsenowe-
go. Podobnie arsenian wapniowy Ca3(AsO4)2 otrzymuje sie
z roztworéw wodnych arsenianow zasadowych (np. arsenia-
nu sodowego) i roztworow wodnych soli wapniowych. Arse-
nian wapniowy powstaje rowniez, gdy wapno palone gasimy
w roztworze wodnym arsenianu sodowego.

Zaleznie od sposobu wytracania (stezenie roztworu, szyb-
sze lub wolniejsze mieszanie itp.) otrzymuje sie wiecej lub
mniej drobnoziarniste osady. Osady musza by¢é wymywane,
nalezy oddziela¢ powstajace w czasie reakcji szkodliwe dla
roslin zwiazki, jak octan, azotan lub wodorotlenek sodowy.
Czasem dodaje sie wg Bechera2) s$rodkéw koloidalnych (ze-
latyna, skrobia itp.), aby otrzymac¢ arseniany drobnoziarniste
(koloidalne). Od subtelno$ci osadu zalezy lotno$¢ czasteczek
przy opryskiwaniu oraz przyczepnos¢ przy opylaniu. W pro-
dukcji fabrycznej osad jest wymywany w specjalnych urza-
dzeniach, filtrowany i suszony. W razie potrzeby musi byé¢
mielony i wymieszany z innymi $rodkami, np. preparatami
grzybobojczymi. Jako rozcienczaczy uzywa sie kredy, siarcza-
nu wapnia, kaolinu, talku itp.

Preparaty fitofarmaceutyczne, a wiec tak owado jak i grzy-
bob6jcze, dla calkowitej oceny skutecznoéci przejs$¢ jeszcze
muszg poza badaniami wlasnosci fizykochemicznych (jak za-
wartos¢ sktadnika toksycznego, przemial, wilgotnosé¢, pH,
zdolno$¢ tworzenia emulsji, trwalo$¢ emulsji i zawiesiny) ba-
dania biologiczne. Czesto bowiem zdarza sie, ze preparat od-
powiada wszystkim wlasnosciom fizykochemicznym, a w prak-
tyce okazuje sie nieskuteczny. Tak np. azotox, mimo ze be-
dzie posiadal wlasciwa zawarto$é¢ skladnika czynnego i od-
powiedni przemial, moze jednak nie by¢ toksyczny. Brak tok-
syczno$ci moze np. by¢ spowodowany przez nieodpowiednie
osadzenie koncentratu na nos$niku, skutkiem ktérego preparat
Zostaje wgnieciony w czasteczki nosnika tak, ze owad nie
- zetknie sie z nim wecale.

Z tego powodu wszystkie preparaty tak owado- jak i grzy-
bobojcze wyrabiane przez przemyst chemiczny podlegaja ba-
daniom biologicznym w Instytucie Barwnikéw i Pélproduktow,
Stacja Do$wiadczalna Srodkéw Ochrony Roélin w Pszczynie.

 Zajmiemy sie tu metoda badania na toksyczno$¢ prepara-
tow o dziataniu wewnetrznym na patyczaku (Dixippus moro-
sus).

Hodowla patyczakéw. Patyczaki hoduje sig
W klatkach z siatki drucianej o ramach drewnianych. Jako
Po_karm stuza liscie trzykrotki (Tradescantia albiflora), w zi-
ie liscie bluszczu (Hedera helix).

Najwygodniej jest stosowaé trzykrotke, owady zjadaja chet-
lle jej liscie nawet, gdy sa opylone preparatami. Przy uzyciu
lisci mniej odpowiednich moze sie zdarzy¢, ze owady przestang

zerowac. Patyczaki hodujemy w temperaturze pokojowej. Naj-
odpowiedniejsza jest temperatura 22° przy wysokiej wilgotno-
$ci wzglednej powietrza (80 — 90%). O ile wilgotno$¢ spada
ponizej 80%, zwilzamy pokarm lub opryskujemy klatki. Moz-
na tez $ciany klatek wybi¢ plétnem, ktore stale zwilzamy. Ja-
jeczka padajace wraz z odchodami na wylozone bibula filtra-
cyjna dno klatki oddzielamy od odchodow i ukladamy na ptyt-
kach Petri. Nastepnie przenosimy je do klatek, gdzie prze-
biega pierwsze stadium rozwoju owada. Zamiast klatek moz-
na stosowac stoje Wecka nakryte siatka druciana i zaopatrzo-
ne w mate naczynko z woda i trzykrotka. W pare dni po
wylegnieciu przeklada sie owady do klatek. Rozwéj w tempe-
raturze pokojowej trwa okolto 120 dni. Okres zycia owada —
okoto 170 dni.

Wielko$¢ poszczegélnych stadiow wg Trappmanna 3) jest
nastepujaca: I — 9—12 mm, II — 20 mm, III — 30 mm, IV —
40 mm, V — 50 mm, VI — 60 mm, imago zenskie 70—72. Sa-

> R TIET)
R A i

Rys. 1

mce zdarzaja sie bardzo rzadko, tak ze mamy tu do czynienia
z typowym dzieworddztwem. Patyczaki maja sklonnosci do
kanibalizmu, dlatego trzeba uwaza¢, aby klatki nie byly prze-
petnione. Do doswiadczen uzywamy owadow II stadium.

Przebieg doswiadczenia da sie stresci¢ w nastepujacych
punktach: 1. Do kazdej kombinacji uzywamy 20 sztuk owa-
dow. Owady sa rozmieszczone pojedynczo w poszczegolnych
przegrodach klatki. W kazdej przegroédce znajduje sie jeden °
zatruty lis¢ trzykrotki.

2. Codziennie przeprowadza sie obserwacje doswiadczen
i notuje:

a) date zeru, powierzchnie zeru w lisciach zatrutych,

b) data ponownego zeru na liSciach niezatrutych i powierzch-
nie zeru,

c) date Smierci.

3. Po skonczeniu doswiadczenia oblicza sie procent $mier-
telnosci oraz sredni okres zycia wszystkich zatrutych owadow
dla kazdej kombinacji. §

Klatki doswiadczalne Owady w czasie do-
swiadczenia sa umieszczane w plytkich klatkach blaszanych
podzielonych, na 20 przegrédek. Wymiary klatki sa nastepu-
jace: dilugos¢ 35 cm, szeroko$c¢ 15 cm, wysokos¢ 3,5 cm. Klatka
podzielona jest na 20 jednakowych przegréodek za pomoca jed-
nej przegrody podiuznej i 9 poprzecznych. Klatka sklada sie
z dwoch cze$ci: z ramy gornej szerszej stanowiacej Sciany
boczne i z waskiej przegrody dolnej tworzacej dno, ktore
moze by¢ z blachy lub z drzewa. U géry ramka jest lekko
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zagieta i zaopatrzona w uszczelke filcowa ilub tez posiada spe-
cjalne uchwyty do umocowania pokrywy szklanej. Klatki sa
oznaczone na S$cianach dluzszych kolejnymi numerami prze-
grodek od 1 do 20, na krétszych zas duzymi literami alfabe-
tu oznaczajacymi kolejnos¢ klatek. Ramka dolna jest takiej wiel-
kosci, ze sciany ramki gornej doktadnie do niej wchodza. Ram-
ki dolne wypeklione sa siatka druciang, gdzie kladzie sie war-
stwe ligniny oraz pasek bibuty filtracyjnej, ktory skrapia sie
woda w celu utrzymania rownomiernej duzej wilgotnosci
w czasie trwania doswiadczenia.

Przebieg do$wiadczenia Jako pokarm
stuza pojedyncze $wieze nieuszkodzone liscie trzykrotki, kto-
re opyla sie (w wypadku preparatow pylistych) pod ci$nieniem
1 at pod dzwonem Lang-Welte dawka 100 mg 12-procentowe-
go preparatu na 1 dzwon, co odpowiada 25 kg preparatu na
ha. Po opyleniu liscie pozostaja pod dzwonem przez 3 minuty
w celu osadzenia sie pylu. W wypadku preparatow oprysko-
wych liscie trzykrotki opryskuje sie na wadze Trappmanna
dawka 5 mg 0,4-procentowego roztworu na 1 cm? co odpowia-
da okolo 500 1 roztworu na ha.

W kazdym doswiadczeniu stosuje sie kombinacje wzorco-
wa z preparatem wyprobowanym dajacym dobre wyniki tak
w probach laboratoryjnych jak i polowych oraz kombinacje
kontrolna niezatruta. Do preparatow arsenowych pylistych ja-
ko wzorca uzywa sie 25-procentowego arsenianu wapniowego
produkcji niemieckiej. Do opryskowych — 40-procentowego
arsenianu produkcji holenderskiej.

Doswiadczenie z owadami izolowanymi ma te zalete w po-
rownaniu z do$wiadczeniem masowym, Ze nie rozpoczyna sie
w chwili nastawienia doswiadczenia lecz w dniu faktycznego
rozpoczecia zerowania. Zdarza sie zreszta bardzo czesto, ze
pojedyncze owady po kilku nawet dniach nie chca rozpoczac
zerowania, gdyz znajduja sie przed lub po wylince; mozemy
je wowczas z latwoscia wymienic.

Liscie po wyschnieciu wklada sie do poszczegolnych prze-
grodek klatki. Do kazdej przegrody zostaje wilozony jeden
owad II stadium. Bibule moczy sie woda i nastepnie zamyka
klatke szyba. Klatki umieszcza sie w termostacie w tempe-
raturze 22°. Do$wiadczenie trwa 7 dni.

O bisiterwacja i obliczanie, wynikoéw
doédwiadczenia. Poniewaz patyczaki z reguly zaczy-
naja zer po nastaniu zmroku, mozemy przyja¢, ze owady,

Tablica
Powierz- | P6zn. 2
Znak klatki | Poczatek it 7 n.z’e ' Data Jrone
Y chnia nali§é | , . . | godz. do
nr owada Zeru 5 : smierci | ° . .
zeru niezatr. $§mierci
1 2 3 4 5 6
(@4l 125aVils 14.VI1. 36
2 14. VI. 15,VI. 12
3 2V 13. VI 15,VI. 60
20 1335 \AE: 15.VI. 36

Zestawienie:

Smieré nastapita po uplywie godzin:
12 36 60 84

1 Sl S
Smiertelnosé 100 %
Sredni wiek 52,8 godzin

Temperatura w czasie do$wiadczenia 22 °

u ktorych zauwazyliSmy zer, zaczely go jeszcze przed poéino-
ca dnia poprzedniego. Pierwszy przeglad ma. miejsce dnia na-
stepnego w godzinach przedpoludniowych, a wiec 12 godzin
po rozpoczeciu zeru. W dniach nastepnych nalezy przeprowa-
dza¢ obserwacje co 24 godziny.

Protokot z przeprowadzonych doswiadczen winien by¢ ujety
krotko i przejrzyscie. Zapisujemy date rozpoczecia zeru, po-
wierzchnie zeru, date $mierci oraz dlugos$¢ okresu zycia owa-
da.. Pierwsza rubryka protokélu zawiera znak ramki i kolejny
nr owada, druga — date rozpoczecia zeru, trzecia — po-

wierzchnie zeru, czwarta — date i powierzchnig zeru pézniej-
szego na liSciach niezatrutych, pigta — date $mierci, szosta —
diugos¢ okresu zycia w godzinach. Przyklad podano w zala-
czonej tablicy.

Jako poczatek zeru wpisujemy date dnia poprzedniego,
przyjmujac, ze zer rozpoczal sie w godzinach wieczornych. Po-
wierzchnie zeru rysujemy podajac w przyblizeniu jej ksztatt
i wielkos¢. Przy uzyciu dobrych preparatéw pozniejszy zer
nie nastepuje. Ponowny normalny zer na liSciach niezatru-
tych wskazuje na to, ze preparat nie jest aktywny. Dlugosc
okresu zycia podajemy w godzinach, ktérych ilo$¢ otrzymuje-
my z réznicy miedzy rubryka 2 a 5. Z chwila gdy zauwazymy,
ze nastagpit zer lisci zatrutych, wyjmujemy je z klatki, a na
ich miejsce ktladziemy liscie niezatrute.

Pod koniec doswiadczenia sporzadzamy zestawienie z kaz-
dej kombinacji wypisujac ilo$¢ osobnikéw, ktérych $mieré
nastapita po uptywie godzin: 12, 36, 60, 84 itd. Wyliczamy
procent smiertelno$ci oraz sredni okres zycia wszystkich osob-
niké6w danej kombinacji. Podajemy rowniez temperature, w ja-
kiej przebiegalo doswiadczenie, gdyz réznica kilku stopni
wplywa w znacznym stopniu na wyniki.

W wypadku pewnej niewielkiej smiertelnosci w kontroli
nie przekraczajacej 15%o stosujemy do obliczen poprawke Ab-
bota wg wzoru:

100 (K —P)
K b
gdzie K — procent osobnikéw zywych w kontroli, P — pro-
cent osobnikéw zywych w badanym preparacie. W ten spo-
sob eliminujemy naturalng $miertelnos¢, ktéra — jak juz za-

znacznylem — nie moze by¢ wyzsza niz 15%. W przeciwnym
razie doswiadczenie trzeba powtorzyeé.

Przy powtarzaniu doswiadczen szczegolnie z arsenianami

‘Srednia dawka letalna (LD 50) ulega czesto zmianom zaleznie

od temperatury i innych warunkow zewnetrznych, dlatego
procz tej wartosci oblicza sie jeszcze tzw. indeks toksycznosci.
Indeks toksycznosci jest pomiarem s$redniej dawki letalnej
(LD 50) w porownaniu do wzorca, ktérego toksycznos¢ wynosi
zawsze 100. Oblicza sie go wg wzoru:

LD S OWZOI‘C a

- 100
LD 50pad. prep.

Preparaty o indeksie wyzszym od 100 sa skuteczniejsze niz
wzorzec i odwrotnie preparaty posiadajace indeks mniejszy
od 100 sa mniej skuteczne od wzorca.

Otrzymano 23.IX.55

KpaTgoe U3JI0XEHHe

Bgpariie OnmMCaHO IIPUTOTOBJIEHNME MBILILAKOBOKCIIOI0
RaJblyUA ¥ MBIIIbAKOBOKMCJIOIO CBUHIIA M TaKzKe OmoJorn-
YECKOTO0 yccaenoBanmua Ha Dixippus morosus. OTzenbHbIE MH-
CEeKThI ITOMEIaTcA Ha JucThbax Tradescantia albiflora ombl-
JIEHHBIX ¥ BCIPBICKAHHBIX MCCIEAYEMBIMM IIperepaTamiu.
Habmromaerca HaYaJg0 KOpPMa, ZaTa CMEPTH ¥ MCUMCJIAETCA
OPOLIEHT CMEPTHOCTY ¥ CPeNHAA AJMHA JKU3HM MHCEKTA.

Summary

A short description of preparing calcium arsenate and lead
arsenate, and of their biological investigation with Dixippus
morosus has been given. Investigation consists in spraying the
leaves of Tradescantia albiflora with investigated products.
Individual insects have been put on every sprayed leave and
the beginning of feed and the moment of death have been ob-
served. Computation of the rate of mortality and of the avera-
ge lenght of life of insects has been given.
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lloéciowe oznaczanie izomeru gamma szesciochlorocykloheksanu
metodq biologicznqg

S. Byrdy, K. Gérecki i A. Kotodziejczyk

547.592.1:.04:543.9

Instytut Barwnikow i Potproduktéw, Stacja Doswiadczalna Ochrony Roslin w Pszczynie

Opisano biologicznag metode iloSciowego oznaczania izomeru gamma HCH opartq na zaobserwowanym dzialaniu danego
stezenia izomeru gamma HCH w okre$lonym czasie na wotka zbozowego (Calandra granaria). Stopienn dziatania kilku ozna-
czonych stezen izomeru gamma HCH okreSlono i przedstawiono graficznie. Rownoczesnie okreslono stopieri dzialania bada-
nej probki i na krzywej oznaczono zawarto$¢ izomeru gamma. Roztwory poréwnawcze sporzadzano z czystego 100-procento-
wego izomeru gamma HCH. Kazdy roztwdr nastawiano na 20 jednostek izomeru gamma w 0,1 ml. Stopieri owadobdjczego
dziatania oznaczano wylacznie za pomocq gamma HCH w fazie gazowej. Probke rozpuszczano w acetonie i 0,1 ml roztworu

rozprowadzano za pomocq pipety na goérnej plytce szalki

Do chwili obecnej opracowano kilka metod chemicznych
ilosciowego oznaczania izomeru y-HCH. Jedna z pierwszych
byla metoda chromatograficzna opracowana przez Fuksa
w 1. 1948 7). Obecnie do tych celow uzywa sie metody pola-
rograficznej dajacej najpewniejsze wyniki. Poniewaz jednak
preparat stuzy¢ ma dla celow biologicznych, tj. zwalczania
owadow, metoda biologiczna oddaje tu bardzo cenne ustugi.
Tym bardziej, ze jest ona stosunkowo prosta i nie mwymaga
specjalnej aparatury 4).
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HCH zawarty jest czterochlorocykloheksan majacy ten sam
potencjat poétfali co izomer y-HCH. Z tego tez powodu ozna-
czenia biologiczne daja przewaznie wyniki nieco nizsze od
oznaczen dokonanych metoda polarograficzng4). Szczegélnie
wobec réznych metod sporzadzania technicznego HCH, gdy
przy oznaczaniu polarograficznym moga zosta¢ ujete izo-
mery, ktére nie posiadaja zadnego dzialania owadobédjczego.
Zdarzy¢ sie rowniez moze, ze oznaczenia biologiczne beda
nieco wyzsze od polarograficznych, a to wowczas, gdy mamy
do czynienia z domiesz-
kami o dziatamiu syner-

e gistycznym 4)  (aktywu-
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PREPARAT (=20:20=1,020,22 % 1ZOM. ¥ HCH

jacym). Na ogo6t jednak
jedynie metoda biolo-
giczna, gdzie badany
produkt poréwnujemy

/r_*.,?,la

biologicznie =z czystym
v-HCH, czyli tzw. linda-
nem, pozwala na praw-
dziwa ocene wartosci
produkcji koncentratow
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Rys. 1. Preparat A:B koncentrat gamatoksu krajowego

Chociaz metoda polarograficzna daje stosunkowo najpew-
liejsze wyniki, ze wszystkich metod fizykochemicznych ilo-
Stlowego oznaczania izomeru y-HCH, w wielu jednak wypad-
kach oznaczenia nie sg dokltadne, poniewaz w technicznym

ia bl ca !
Oznaczenie izomeru gamma w %,
Lp:| Rodzaj prébki
biologiczne polarograficzne
1 Gamatoks 1,18 + 0,1 12
2 Koncentrat 33,0 + 1,0 33,0

oraz preparatow handlo-
wych.

Dla poré6wnania w ta-
blicy 1 podano wyniki

oznaczen metoda biolo-
giczna i polarograficzna
ilosciowej zawartosci i-
zomeru y-HCH w kon-

centracie technicznym
HCH oraz w produkcie
handlowym.

Na wykresach (rys. 1
i 2) przedstawiono spo-

247

s6b ilosciowego ozna-
czania zawarto$ci izome-
Tu y-HCH na krzywej
gamma. Wykres na rys 1

okresla zawarto$ci izo-
meru Yy-HCH w 2 préob-
kach koncentratu gama-
toksu preparatu krajo-
wego. Oznaczenia biolo-

0 20 30 40
% 120M. y HCH

giczne zgadzaja sie z o-
znaczeniami dokonanymi
metodag polarograficzng
po uwzglednieniu biedu
doswiadczalnego. Wykres
na rys. 2 podaje okreslanie zawartosci izomeru y-HCH w pre-
paracie zagranicznym 1% lindanie. Wykres na rys. 3 — spraw-
dzenie obu doswiadczen za pomoca metody probitowej (probi-
ty — jednostki prawdopodobienstwa).

Jak wida¢ krzywe gamma daly linie prosty, ktéra miesci
sie w zakresie od 4,7 do 5,5 wartosci probitowej, a wiec znaj-
duje 5sie w granicach najwiekszego stopnia prawdopodobien-
stwa 9).

Opis metody. Metody biologiczne ilo$ciowego oznacza-
nia izomeru y-HCH opieraja sie na tej zasadzie, ze pewne sta-
te stezenie izomeru przy zachowaniu stalych kontrolowanych
warunkow zewnetrznych powoduje zawsze pewien procent
$Smiertelnosci osobnikéw w danej reprezentatywnej grupie
owadow przedstawiajacej okreslona populacje pewnego gatun-
ku. Wyniki moga by¢ funkcja stopnia dzialania pewnego ste-
zenia izomeru y-HCH w pewnym okreslonym czasie lub tez

Rys. 2. Preparat C — 1% lindan
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funkcja czasu, ktory konieczny jest do otrzymania jakiegos
okreslonego stopnia dziatanial).

‘W naszej metodzie opieramy sie na wynikach bedacych
funkcja dziatania danego stezenia izomeru gamma w okreslo-
nym czasie. Okreslamy wiec stopien dziatania kilku oznaczo-
nych stezen izomeru y-HCH i przedstawiamy go graficznie
w formie krzywej gamma.

Roéwnoczesnie okreslamy stopien dziatania badanej probki
i na krzywej oznaczamy zawartosc¢ izomeru y-HCH.

Badania biologiczne sg zawsze obarczone pewnym bledem
doswiadczalnym. Blad ten obliczamy metodami statystycznymi.
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Chodzi nam jednak o to, aby btad byl mozliwie jak najmniej-
szy. W tym celu nalezy uzywaé¢ materialu do$wiadczalnego
mozliwie wyréwnanego pod wzgledem gatunku, wieku, wiel-
kosci itp. W poszczegdlnych powtérzeniach uzywaé mozliwie
najwiekszej ilosci owadéw, a takze stosowaé nalezy duza ilo$c
powtérzen (co najmniej 6). Temperatura i wilgotno$é powie-
trza winny by¢ stale kontrolowane i utrzymywane na jedna-
kowym poziomie.

W badaniach niniejszych jako owada do$wiadczalnego uzy-
waliSmy wotka zbozowego (Calandra granaria). Odpornosé
wolka zbozowego na dziatanie toksyczne HCH i innych prepa-
ratow zmienia sie zaleznie od wieku. Owady mlode sa wraz-
liwsze, dopiero po uptywie okolo 15 dni wrazliwo$¢ ustala sie.
Na wrazliwo$¢ owada na dziatanie toksyczne preparatéw ma-
ja réowniez wplyw: pozywka, temperatura, wilgotnosé¢ powie-
trza, oswietlenie. Dlatego tez hodowla owadéw musi by¢ pro-
wadzona doktadnie i wszystkie te czynniki musza by¢ kontro-
lowane. Poza tym dla doktadnego ustalenia wieku musi byé¢
dokonywany codziennie przesiew owadow 6).

Do kazdego powtorzenia uzywalismy 250 sztuk owadow,
kazda kombinacje wykonywano w 6 powtérzeniach. Do kazdej

zatem kombinacji z danym stezeniem izomeru gamma uzywa.
no 1500 sztuk owadow. Dla ulatwienia liczenia postugiwang
sig elektrycznym ekshaustorem. Jest to proste urzadzenie przez
nas sporzadzone, skladajace sie z elektrycznego wentylatory
oraz rurki gumowej umocowanej do wyciggu. Rurka drugim
koncem wprowadzona jest do korka, ktérym zamknigta jest
probowka szklana. Korek posiada drugi otwér na rurke szkla-
na zakonczona lejkowato. Skutkiem podci$nienia wytworzone-
go przez wentylator przytozenie lejkowatego konca rurki do
owada powoduje wciagniecie go przez prad powietrza do pro-
bowki. Do doswiadczen stosowano tylko osobniki zdrowe, zy-
wotne, a wiec takie, ktére po wysypaniu ze stoja biegaja.

Stopien owadobdjczego dziatania oznaczamy wylacznie
w fazie gazowej, jak to ma miejsce w metodzie biologicznej
opracowanej przez W. Harnacka, na ktorej gléwnie opieralis-
my sie w naszych badaniach 1).

Jak wynika z tablicy 2, zestawionej przez Harnacka, otrzy-
muje sie zgodne wyniki przy dziataniu HCH zarowno w fazie
gazowej jak i przez kontakt.

Przy badaniu technicznego HCH i preparatow sporzadzo-
nych na réznych nosnikach z fazy gazowej, owady nie Ssty-
kaja sie bezposrednio z preparatem, przez co na wynik nie
wplywaja rézne wiasnosci fizyczne preparatu, jak np. rézmy
sposob osadzenia, rézna posta¢ koncentratu (sucha, mazista),
Poza tym faza gazowa umozliwia oznaczanie zawartosci izo-
meru y-FHICH w obecnosci DDT i innych insektycydéw nielot-
nych.

Przyrzqdzanie roztworow wzorcowych do oznaczania stopnia
dziatania

Warunkiem dobrego oznaczenia jest posiadanie probki
wzorcowej z preparatu mozliwie zblizonego do 100-procento-
wego izomeru gamma HCH. Dalsze warunki, to bardzo doktad-
na’praca przy sporzadzaniu roztworéw oraz zupelnie czyste
wolne od HCH ptytki Petri. Ptytki przed uzyciem nalezy wy-
my¢ w goracym tugu sodowym i optukaé¢ goraca woda. Nastep-
nie jeszcze raz obmy¢, na goraco osuszy¢ oraz pozostawit
otwarte na noc..Za pomoca muszek octowych (Drosophila me-
lanogaster) mozna sie przekona¢ czy plytki sa zupeilnie wolne
od HCH 2).

Stezenia konieczne do oznaczenia otrzymuje sie przez roz-
puszczenie czystego izomeru y-HCH (lindanu) wzglednie bada-
nych probek, ktére maja by¢ oznaczone, w acetonie. Gotowe
preparaty odwaza sie w odpowiedniej ilosci ‘i rozpuszcza
w acetonie.

Roztwory probek, ktéore maja by¢ oznaczone, nastawia sie
zasadniczo wg Harnacka na 20 mikrogramoéw (0,020 mg) pre-

|

paratu w 0,1 ml acetonu na jedna plytke. Roztwory porow-

nawcze nastawia sie tak, by z otrzymanej krzywej mozna hy-
to oznaczy¢ procentowa zawarto$¢ izomeru gamma w badanej
probce. W tym celu ustala sie dla tych roztworow teoretycz-
nie zawarto$¢ izomeru yHCH na 20 mikrogramach w 0,1 ml
acetonu ma kazda plytke. W roztworach zawierajacych izomer
gamma o procentowosci nizszej od 100 pozostale czesci sa za-
stapione przez aceton.

1. Mateczny roztwor poréwnawczy. Do spo:
rzadzenia tego roztworu odwaza sie 0,120 g czystego y-HCH
i rozpuszcza w 100 ml acetonu, co daje 0,120 mg w 0,1 ml

Roztwér mateczny przechowujemy w cylindrze kalibrowa-
nym ze szlifowanym korkiem, ktory zamyka sie szczelnie,
a kazdorazowy stan cieczy notuje sie dla kontroli. Po sporza-
dzeniu nowego roztworu poréwnuje sie go hiologicznie ze
starym. Réznice nie powinny wynosi¢ 0,3% izomeru y-HCH.

2. Roztwory poréwnawcze

5 ml matecznego roztworu poréwnawczego miesza Sie
z 45 ml acetonu, co odpowiada 0,012 mg izomeru vy-HCH
w 0,1 ml, i nastepnie rozciencza w dalszym ciagu acetonem
w stosunkach podanych w tablicy 3. g

Stezenia inne mozna réwniez latwo sporzadzic.

Tablica 2

Wynik skutecznosci na wolkach w procentach. Iloéci gamma-HCH

w tysiaczn. mg na plytke.

Sposéb dziatania HCH po 48 godz. przy 24°

2 4 g 6 | 3 ‘ 10
Kontakt 23,7+ 0,8 553+ 0,8 I 73,0 + 0,6 82,8 + 03 | 90,7 + 0,9
Faza” gazowa 243+ 1,2 55,1 + 1,6 ‘ 74,0 + 1,5 85,1 + 09 ' 92,0 4 06
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3. Roztwory preparatéow do ilosciowego
oznaczania izomeru y-HCH wg Harnacka

A. 1000 mg preparatu na 50 ml acetonu, co rowna sie 2 mg
preparatu na 0,1 ml. :

B. 2 ;ml roztworu A + 18 ml acetonu, co réwna sie
0,200 mg na 0,1 ml.

C. 1 ml roztworu B + 9 ml acetonu, co réwna sie 0,020 mg
preparatu na 0,1 ml roztworu.

Nierozpuszczalne skladniki, jak np. nosnik, osiadaja na
dnie . Roztworéw nie sgczymy.

W celu otrzymania pewnych wynikéw mozna oznacza¢ tyl-
ko roztwory preparatow, ktére posiadaja procentowa zawar-
tos¢ izomeru y-HCH w granicach naszych roztwor6w pordow-

Haibililcra #3

Czgdci objetosciowe  |[]o¢¢ gamma HCH| Zawart. gamma
roztworu w tysiagczn. mg | HCH w 0,1 ml
nr 2 aeetont; na plytke acetonu, w %

I 11 1 5

1 5 2 10

1 3 3 15

; 2 4 20

2 1 8 40

5 : 1 10 50

1 0 12 60

nawczych. Przy oznaczaniu preparatu posiadajacego przypusz-
czalnie wieksza zawartos¢ izomeru niz nasze roztwory zmniej-
szamy jego stezenie (np. podwojnie), a otrzymany wynik mno-
iymy przez 2. Odwrotnie stezenie preparatow o przypuszczal-
nie nizszym stezeniu niz nasze roztwory poréownawcze zwiek-
szamy do oznaczania (np. trzykrotnie), a otrzymany wynik
dzielimy przez 3. Stezenia nizsze od 10% daja wyniki bardzo
nierowne. Przy stezeniach za§ wyzszych od 50%0 réznice $mier-
telnosci zacieraja sie. Dlatego tez stezenie badanego prepara-
tu nalezy tak nastawi¢ aby miescitlo sie ono w granicach od
10 do 50°/0 izomeru y-HCH, a otrzymany wynik podzieli¢ lub
pomnozy¢ przez odpowiedni wspotczynnik. Wskazane jest
przeprowadzanie oznaczenia przy dwoch stezeniach, aby otrzy-
mane wyniki byly jak najpewniejsze.

Przeprowadzenie do$wiadczen

. Przy uzyciu do do$wiadczen wotka zbozowego konieczne
sa dobrze domykajace sie rowne plytki Petri o przekroju
10 cm. Pionowe $cianki dolnej plytki wraz z dnem pokrywamy
talkiem przez opy! pod dzwonem Lang-Welte, aby wolek nie
mogt uciekaé. Na wewnetrznej stronie gérnej plytki rozpro-
wadzamy za pomoca mikropipety 0,2 ml danego roztworu
rozcieniczajac go odpowiednio acetonem, tak aby otrzymaé pro-
centowos¢ podana w tablicy 3. Stosowanie 0,1 ml roztworu na
jedng ptytke, jak podano w metodzie Harnacka, ze wzgledu
na trudnosci w doktadno$ci dozowania i rozprowadzenia roz-
tworu rownomiernie na szalce, dawato duze wahania w $mier-
telnosci owadéw w poszczegélnych powtérzeniach. Po odpa-
lowaniu acetonu, tj. po kilku sekundach, nakrywamy plytki.
Ka’Zde stezenie, jak i badany preparat, zaklada sie w 6 po-
wtorzeniach po 250 wotkéw. Plytki wstawiamy do termostatu
1 pozostawiamy tam przez 48 godzin w temperaturze 24°C, po
Czym przystepujemy do oceny.

Ocena doswiadczen

. Oznaczanie przeprowadza sie na stole, ktory zaopatrzony
lest od dotu w zaréwke ogrzewajaca i os$wietlajaca plytke
szklang, na ktorej przeprowadza sie obserwacje wotka. Owady
PIZ'ed. dokonaniem obserwacji poddawane sa 20 minutowemu
laswietlaniu pod zaréwka o mocy 500 W. Naswietlenie ma na
Celu pobudzenie do zycia osobnikow, ktére wykazuja pozorny
bezwlad., Wotki z poszczegoblnych powtérzen dzieli sie na dwie
glupy. Do grupy pierwszej zaliczamy osobniki niezywe lub
tiezko uszkodzone, do drugiej za$ poruszajace mocno odné-
Zami lub biegajace. Natychmiastowe liczenie i zaliczanie (jak
tO_ ma miejsce wg Harnacka) do grupy porazonych owadow
lezacych na grzbiecie i silnie poruszajacych odnézami stwarza
Pque trudnosci. podczas obserwacji. Zdarza sie bowiem cze-
sto, Ze owad, ktéry lezal na grzbiecie, po pewnym czasie lub
Poruszeniu go wstaje i ucieka.

Z ogolnej liczby owadow oblicza sie procentowy udzial
grupy pierwszej, ktory traktujemy jako cyfre skutecznosci.
Nastepnie oznaczamy na papierze milimetrowym wartosci
srednie dla 6 powtérzen i ich punkty taczymy za pomoca krzy:
wej gamma. Dla kazdej obserwacji obliczamy btad metoda sta-
tystyczna.

Punkty skutecznosci otrzymujemy przez nakreslenie na pod-
stawie danej wielko$ci ma osi Y (procent skutecznosci) prostej
rownolegtej do osi X (procent zawartosci izomeru y-HCH) oraz
prostej prostopadiej do osi X z punktu odpowiadajacego dane-
mu stezeniu izomeru y-HCH. Na krzywej gamma oznaczamy'
punkt skutecznosci badanej probki HCH i z punktu tego kresli-
my prostopadla do osi X; w punkcie przeciecia otrzymujemy
procentowa zawarto$é izomeru y-HCH w badanej préBce. Btad
w zawartos$ci izomeru y-HCH obliczamy na osi X na podstawie
btedu skutecznosci. :

Opisana wyzej metoda oddata nam duze ustugi przy bada-
niach préobek koncentratow technicznych HCH oraz produktu
handlowego. Daje ona, jak juz wspomnieliSmy na wstepie, wy-
niki pewniejsze od polarograficznej. Nie uwazamy jednak by
forma jej byta ostateczna, posiada bowiem pewne wady.
a zwlaszcza wymaga duzej ilo$ci materialu doswiadczalnego.
Z tego tez powodu prace nasze zmierzaja do uproszczenia me-
tody, tj. do zmniejszenia ilosci owadow w jednym powtorze-
niu do 50 sztuk na korzysé zwiekszenia dokladnosci obserwa-
cji. W czasie obserwacji dzielimy owady nie na dwie, a na
5 grup, czyli tzw. klas chorobowych, jak to ma miejsce w me-
todzie Lietza badania toksycznosci DDT 3).

Klasa 0 oznacza zatrucie $miertelne

Klasa 1 — bardzo silne porazenie, rzadkie poruszanie odnéza-
mi lub czoétkami

Klasa 2 — state lezenie na grzbiecie, silne poruszanie odno-
zZami

Klasa 3 — lekkie porazenie, niepewny choéd owada

Klasa 4 — normalne niczem nie zaklocone zachowanie sie
owadow.

Przez pomnozenie ilosci owadow oznaczonych odpowiedni-
mi cyframi rozpoznawczymi danej klasy chorobowej otrzymu-
je sie cyfre okreslajaca moc dzialania danego stezenia izome-
u y-HCH.

Otrzymano 6.V.55

Kparkoe M3I0IKEHUe

ViznozxeH GMOoJIOrMYIecKMii METO  KOJMHUYECTBEHHOIO OIpere-
JgeHnsa m3omepa ravMma HCH, OCHOBAaHHBIN Ha €I0 JIEVCTBUU
OmpeieIéHHOe BpeMsa B AaHHOM KoHNeHTpaumyu Ha Calandra
granaria, YCTaHOBJIEHA ¥ IIPeACTaBJeHa B Buje rpacdura cre-
TIeHb JIEVICTBUSA HECKOJBKMUX ONPENEeNEHHLIX KOHIIEHTPAIIUMA
ramva HCH. OZHOBPEMEHHO OIIPENeIANach CTEIIeHb JECTBIA
HCCIeayEeMO IIPOOhI M Ha KPUBOI 0003HAYANIOCH COAEPIKAHIIE
nzoMepa ramma. CpaBHWUTEIBHBIE PACTBOPHI IIPUTOTOBISIINCH
13 ymeroro 100-mpomenTHOro m3omepa ramma HCH, ycraHa-
BIMBaA Kaxk[blil pacTBop Ha 20 eamHMIT M30MEpa raMma
B 0,1 mr. CreneHb MHCEKTUCHUAHOTO HEHCTBUA OIPEEeIIeTCHA
VICKJIOUUTeNnbHO Ipu romom ramva HCH B razosoir daze.
IIpoHa pacrBopAnack B aneroHe u 0,1 Mr pacrBopa pacmpe-
IeNsANoCh IPM ITOMOIM IMIETEM B yamke Iletpu.

Summary

Biological method of quantitative determining y-HCH isomer,
based on the observation of y-HCH isomer of given concen-
tration on Calandra granaria during a determined time, has
been described. The degree of activity of some definite concen-
trations of y-HCH isomer has been determined and presented
in the form of diagram. Simultaneously, the degree of acti-
vity of the investigated sample has been determined and the
content of y-isomer has been marked on the curve. Standard
solutions have been prepared from pure 100°% <y-HCH isomer.
Every solution has been adjusted on 20 units of y-isomer in
0,1 ml. The degree of insectcide activity has been determined
exclusively with y-HCH in gaseous phase. The sample has
been dissolved in acetone and 0,1 ml of solution placed with
a pipete on the upper Petri dish.
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Wymiana doSwiadczer:

Woplyw zawartosci wilgoci i sposobu suszenia prébek na oznaczanie
zdolnosci spiekania wegla

543.81:662.66.016

Przy realizacji uwag zawartych w jednym z poprzednich
artykulow: ) o znaczeniu, jakie ma opracowanie szybkich
metod analizy technicznej wegla dla przemystu koksownicze-
go, zwrécono uwage ma to, ze jakkolwiek wszelkie skroce-
nie czasu wykonywania poszczegoélnych oznaczen jest bardzo
pozqdane — to jednak jeszcze wazniejszym zagadnieniem jest
przyspieszenie przygotowania probki analitycznej.

Na podstawie wilasnej praktyki oraz danych zebranych z sze-
regu laboratoriow przemystowych wustalono, ze:

Czas wykonania oznaczenia wynosi przecietnie ok.

Na zawartos¢ wilgoci catk. (metoda
suszarkowa) 2 godz. 30 min.
Na zawarto$¢ popiotu A
& czesci lotnych 1 i
Spiekalnosci metoda Rogi TN

Przygotowanie probek do powyzszych oznaczen, polegajace
zgodnie z PN/(Z — 04326 na a) doprowadzeniu otrzymanej
probki laboratoryjnej do stanu powietrzno-suchego oraz b) po-
mniejszeniu jej i rozdrobnieniu do ziarna amalitycznego tj.
ponizej 0,2 mm mnatomiast trwa co najmniej 27 gedzin. Czyn-
noscia czasochtonna jest oczywiscie doprowadzanie badane-
go wegla do stanu powietrzno-suchego, ktére zgodnie z wyma-
ganiami PN odbywac¢ sie musi przez suszenie go na powie-
trzu w temperaturze pokojowej w ciggu 24 godzin *). Powinny
przy tym nastapi¢ (przynajmniej jedno) wazenia kontrolne,
ktére wykonuje sie co 2 godziny, dopdki probka nie osiagnie
tzw, ,stalego ciezaru", to znaczy dopoki zmiana ciezaru préb-
ki miedzy dwoma wazeniami kontrolnymi nie bedzie wymno-
si¢ co najmniej 0,1%.

Z powyzszego wynika, Ze poézne otrzymywanie wynikéw

analiz powodowane jest nie tyle samym wykonaniem ozna-

czen, ile czynnos$ciami przygotowawczymi, - ktérych ~skréce-
nie jest wobec tego jeszcze bardziej celowe niz opracowy-
wanie nawet mnajszybszych metod analitycznych.

Skrocenie czasu rozdrabniania (ktére zreszta stanowi nie-
znaczny ulamek catego czasu przygotowania prébek) mozna
uzyska¢ wyposazajac laboratoria fabryczne w odpowiednie
miynki. Mtynki takie istnieja i stosowanie ich nie budzi
zastrzezen.

Natomiast suszenie probek stanowi zagadnienie bardziej
zawite. Przede wszystkim nalezy stwierdzi¢, co nastepuje:
1) Oznaczanie zawarto$ci cze$ci lotnych i popiolu nie wy-
maga lagodnego suszenia wegli w temperaturze pokojowej,
gdyz suszenie ich w temperaturze 105°C (jak przy oznaczaniu
wilgoci metoda suszarkowa) nie wplywa na wymniki oznaczen.

‘Wiadomo wprawdzie, ze ogrzewanie wegla znacznie wzmaga
szybkos$¢ jego utleniania, co z kolei wplywa na zmiane zawar-
tosci czedci lotnych, zmiany te sa jednak zupelnie niedo-
strzegalne w omawianych warunkach.

Przekonano sie o tym oznaczajac zawartos¢ czesci lotnych
6 wegli (po jednym z kazdego typu od 32 do 37) w normal-
nym stanie analitycznym i po 8 godzinach trzymania ich w su-
szarce ogrzewanej do 105°C.

Wiszystkie poré6wnywane wyniki byly zgodne w granicach
dopuszczalnego bltedu oznaczenia. Warto zreszta zaznaczy¢,
ze Schmidt 2) stwierdzil, iz badane przez miego wegle (wpraw-
dzie o grubym uziarnieniu 0—6 mm) wykazaly dopiero po 4,5
dniach ogrzewania w temperaturze 100°C spadek zawarto$ci
cze$ci lotnych o zaledwie $rednio 0,6%. Jest wiec oczywiste,
ze 2-godzinne ogrzewanie wystarczajace do catkowitego osu-
szenia wegla nie daje podstaw do zadnych obaw pod tym
wzgledem. Pewne zastrzezenia wynikajace z postugiwania sie
weglem suchym, a zwigzane z jego wybitna higroskopijnoscia,
-sa powszechnie znane,

*) Przepis ten odnosi sie do wegli gérno i dolnoslaskich, stosowa-
nych powszechnie w koksownictwie. Natomiast w przypadku wegli
z kopaln krakowskich lub dabrowskich czas suszenia i wazen kon-
trolnych jest jeszeze dwukrotnie diuzszy.

A. Grossman

2) Stosowanie tak przygotowanych probek do oznaczania
spiekalnosci jest oczywiscie wykluczone, spadek zdolnosci
spiekania jest bowiem jednym z czulszych wskaznikow utle-
niania wegla. Spiekalnos¢ wegli spada juz woéwczas, gdy
inne oznaczenia (z wyjatkiem mnajczulszej pod tym wzgle-
dem rozprezno$ci) nie wykazuja jeszcze zadnych zmian 3),

Z powyzszego wynika, ze najistotniejsza przeszkoda w skré.
ceniu czasu wykonania analizy techmicznej wegli koksow.-
niczych jest konieczno$¢ lagodnego, a wiec powolnego susze-
nia probki przeznaczonej do oznaczania spiekalno$ci.

Nalezato przeto rozpatrzec:

1) Czy mozna przyspieszy¢ suszenie probki bez
zmniejszenia zdolnosci spiekania.

2) Czy obnizenie zawarto$ci wilgoci w préobce do obowia-
zujgcego obecnie stanu réwnowagi z otaczajacym powie-
trzem jest istotnie konieczne dla poprawnego wykonama
oznaczenia spiekalnosci.

Odnosnie punktu pierwszego wykluczono z goéry wszelkie
rozwigzania w rodzaju suszarek prézniowych lub pracujacych
w atmosferze gazéw obojetnych, praca byla bowiem robiona
dla potrzeb laboratoriéw fabrycznych, Xktérych trudnosci
w _zaopatrzeniu sie nawet w podstawowy sprzet laboratoryj-
ny sa wciaz jeszcze duze. Zagadnienie sprowadzalo sie prze-
to do sprawdzenia w jakim stopniu podsuszanie polskich we-
gli koksowniczych w nieco podwyzszonej temperaturze wply-
wa na ich zdolno$¢ spiekania. Jak wiadomo, niektére normy
zagraniczne, np. radziecka i holenderska, przewiduja przygo-
towanie probek amalitycznych przez podsuszenie ich w temp.
50°C. W literaturze 4) zwrdécono juz zreszta uwage, ze wegle
polskie sa ma ogo6t wrazliwsze na utlenianie i ze nalezaloby
sprawdzi¢ doswiadczalnie mozliwosé przyjecia takiego sposc-
bu postepowania dla naszych wegli.

Wykonano wiec serie préob poréwnujac spiekalno$¢ ozna-
czong w warunkach znormalizowanych oraz po podsuszeniu
w temperaturze a) 40°C i b) 60°C przez czas potrzebny do
osiagniecia zawarto$ci wilgoci réwnej W2 w tych samych
weglach doprowadzonych do stanu powietrzno-suchego. Przy
tej sposobnos$ci przekonano sie (potwierdzajac nastepnie te
dane przez oznaczenia kontrolne wykonane w kilku labora-
toriach zaktadowych), ze w przypadku wegli o wilgoci po-
czatkowej W rzedu 8—10% osiaga sie wartos¢ W2 w tem-
peraturze 40°C po okolo 5 godzinach, za§ w temp. 60°C po
2—21/2 godzinach,

Jak wskazuje tablica 1, w zadnej z prob nie stwierdzono
w tych warunkach uchwymych praktycznie réznic spiekal-
nosci.

Pomimo tak zdawaloby sie przekonywujacych danych zobra-
zowanych w tablicy 1, nalezato by¢ ostroznym przy wysnu-
waniu ostatecznych wniosk6w. Dopuszczalna réznica miedzy
dwoma rownoleglymi oznaczeniami splekalnosm wynosi 3 LR.
Ta stosunkowo iszeroka tolerancja nie pozwohla stwierdzi¢,
czy pewne odchylenia (przewaznle in minus, lecz mieszcza-
ce sie w dopuszczalnej granicy bledu) zauwazone w niekto-

obawy

fifaibaliikc ot
¥ Srednia spiekalnoéé (LR) w probee
Wegiel Wi suszonej w temp./czas
typ o8 po‘:lllzgezjno- 40°C 60°C
5 godz. 2 godz.
32 24 36,8 35,9 36,0
33 2,8 Si7A3 56,3 56,8
33 17 49,4 48,1 478
34 152 80,2 80,9 80,8
35 1,2 80,3 80,0 78,6
37 0,7 18,0 17,0 18,0
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rych oznaczeniach nalezy zlozy¢ na karb niedoktadnosci, czy
tez byly one spowodowane istotng zmiang spiekalnos$ci na
skutek utleniania badanych prébek.

Zamiast wielokrotnego powtarzania oznaczen i wyjasnia-
nia watpliwosci za pomoca S$rednich statystycznych, uznano
' 5a bardziej wlasciwe wykonanie nastepujacej serii oznaczen
w celowo przesadnych warunkach, a mianowicie przetrzy-
mujac probki rozdrobnione juz do ziarna analitycznego
(a wiec bardziej podatne na utlenianie) w temperaturze 60°C
w ciagu 12, 24 i 48 godzin. Zaznaczajace sie¢ wowczas zupet-
nie wyraznie roznice spiekalnosci pozwalaja dobrze zorien-
towa¢ sie¢ w charakterze zachodzgcych przemian (rys. 1).

7 wykonywanych doswiadczen wynika ze maksimum wrazli-
wosci na ogrzewanie przypada na podstawowe wegle kok-

sownicze, a mianowicie typy 33 i 34;
sa ARLLLA wvegle silniej uweglone sa pod tym
\\35 wzgledem mniej czule. Na wykresie
t o (rys. 2) wida¢ jednak wyraznie, ze
w ciggu 2 godzin, na jakie trzeba po-
zostawi¢ wegiel w temp. 60°C, aby
go dostatecznie wysuszy¢, spadek
spiekalnosci bedzie stosunkowo nie-
znaczny |(szczegélnie wobec grubsze-
go uziarnienia probki) i napewno nie
bedzie mie¢ wpiywu ma przemystowa
ocene przydatnosci badanych wegli.
Jeszcze stabiej wystapi to zjawisko
w przypadku ogrzewania probek w
temp. 45° do 50°C nawet w ciggu &
godzin, skoro wiadomo 3), ze stopien
utleniania wegli ros$nie 2,2-krotnie ze
wzrostem temperatury.

Nie ma wiec zasadniczych przesz-
kod, aby przyspieszy¢ przygotowanie
probek wegla przez ich podgrzewanie
w temp. 40 — 50°C. Wartos¢ spiekal-
nosci oznaczonej na probkach przy-
gotowanych w ten sposéb mozma dla celow kontroli rucho-
wej uzna¢ za T0wnoznaczna z oznaczeniami wykonywa-
nymi w sposob znormalizowany. Postgpowanie w propono-
wany sposob wymaga jednak zwiekszonej dyscypliny obstu-
gi w sensie przestrzegania dopuszczalnej temperatury oraz
czasu podgrzewania; zaniedbania bowiem moga latwo byc¢
przyczyna btedéow. Trudnosci te wystepuja szczegdlnie przy
masowym doprowadzaniu wszystkich prébek do stanu po-
wietrzno-suchego przez podgrzewanie,

Dlatego uznano za wladciwe rozpatrzyé réwniez druga al-
ternatywe, a mianowicie mozliwo$¢é oznaczania spiekalnosci

— |

7
17

12 % 36 48600
Rys. 1. Zalezno§é zdol-
noSci spiekania od cza-
su ogrzewania probek
w temp. 60°C

i)

60°C G \ .
e B

1 5 20 6OD?.

Rys. 2. Wysychanie prébek wegla w zaleznoSci od temperatury
i czasu

la probkach miedosuszonych, tymbardziej ze zbadanie wptly-
Wu wilgoci w weglu na zdolno$¢ spiekania przyczyni sie do
Poglebienia wiadomo$ci z zakresu techniki oznaczania spie-
kalnosci.

Rozpoczeto od ustalenia przebiegu utraty wilgoci podczas
Suszenia wegla na powietrzu. Proby te wykonano réwnolegle
W kilku laboratoriach z rozmaitymi weglami. Poszczego6lne
krzywe wykazywaly wprawdzie pewne odchylenia spowodowa-
ne @nnq wilgocia poczatkowa oraz wahaniami- temperatury
I wilgoci otoczenia, nie byly jednak zalezne od rodzajow
Wegla i miaty zawsze — fjak bylo zreszta do przewidzenia —
096Iny charakter jak ma zaltaczonym przyktadowo rys. 2.
A pierwszych godzinach suszenia nastepowata szybka utra-
ta wilgoci, nastepnie jednak szybko$¢ ta zmniejszala sie znacz-
e, az wreszcie krzywa przybierata charakter asymptotycz-
LIY_ W miare zblizania sie do poziomu wilgoci higroskopij-
ej,

Wystarczyto wiec np. 7 — 8 godzin, zeby obnizy¢ zawartosc
wilgoci z poczatkowych ponad 10% do 5%, podczas gdy
w ciggu dalszych 8 godzin spadek wilgoci réwnal sie zaled-
wie 2'; za§ osiagnigcie stanu powietrzno-suchego (1,7%) wy-
magato lacznie az 23 godzin.

Z powyzszego wida¢ wiec, ile zyskuje sie na czasie, ogra-
niczajac si¢ do podsuszenia probki do okolo 5% (zysk ten
wystepuje jeszcze dobitniej w przypadku wegli o mniejszej
wilgoci poczatkowej, jak sie to przewaznie zdarza w praktyce
koksowniczej).

Granice zawilzenia 1zedu 5% przyjeto dlatego, ze w tych
warunkach mozna juz zupelnie dobrze odsiewa¢ wegiel, aby
rozetrze¢ go do wymaganego uziarnienia ponizej 0,2 mm.
Zmiane wymagan pod wzgledem uziarnienia uznano za niedo-
puszczalng, zatozeniem bowiem pracy bylo niewprowadzenie
zadnych zasadniczych modyfikacji do metody Rogi, ktéra jest
jedyna i wyprébowana metoda przyjeta w Polsce do ozna-
czania spiekalnosci i zyskuje coraz wieksze uznanie zagrani-
cq. Przepis postepowania przy oznaczaniu spiekalnosci meto-
da Rogi nie ogranicza sie do wskazania maksymalnej wiel-
kosci ziarn probki, lecz podaje takze pewne zastrzezenia do-
tyczace jej skladu sitowego. Przekonano sie zreszta w ra-
mach niniejszej pracy, ze grubszy przemial probki wplywa
ujemnie na liczbe spiekania (szczegolnie przy weglach gorzej
spiekajacych) i jeszcze bardziej powieksza rozrzut wynikéw.

Poniewaz jednak przygotowanie probki zgodnie z wymaga-
niami metody nie napotyka na trudnos$ci przy pozostawaniu
okoto 5% wilgoci w weglu, nalezalo z kolei przekonaé¢ sie,
czy obecnos$¢ wilgoci w ogodle (a tego rzedu w szczego6lnosci)
wplywa na wynik oznaczenia.

Nalezy przypomnie¢, ze oznaczenia spiekalnosci wykonuje
sie z reguly ma probkach powietrzno-suchych, a wiec zawie-

rajacych wilgo¢ higroskopijna (wewnetrzna), ktéra jest
Tablica 2
Wielkoéé nawazki Poréwnawczy wskaznik
wegla, g spiekaln., %,
0,75 71,9
0,90 88,7
0,95 9522
0,98 96,6
1,00 100,0
1,03 103,4
1,05 106,5
1,10 113,0

w pewnym stopniu cecha charakterystyczna badanego wegla.
(Wilgo¢ ta maleje ze stopniem uweglania i w zakresie wegli
stosowanych w koksownictwie waha sie od ponizej 1% do
ponad 3%). Nalezalo oczywiscie sprawdzi¢, aczkolwiek byto
to mato prawdopodobne, czy pewna ilos¢ wilgoci przemija-
jacej  (zewnetrznej) mie zawazy wyraznie na wyniku oznacze-
nia spiekalnosci, innymi stowy, czy wilgo¢ ta zachowa sie
biernie jako balast (czyli tylko zmniejszy przez swa obec-
nos$¢ udzial substancji weglowej w badanej probce) czy tez be-
dzie mie¢ jakis bezpos$redni wplyw na liczbe spiekania.

Wyjasnienie tej sprawy wymagato przede wszystkim usta-
lenia zalezno$ci liczby spiekania od nawazki wegla. Przepro-
wadzono zatem dos$wiadczenia z typowymi weglami koksow-
niczymi (typy 33 — 37) w stanie powietrzno-suchym, do-
kladnie w warunkach znormalizowanych, zmieniajac jedynie
wielkos¢é nawazki.

Poniewaz wspomniana juz poprzednio dopuszczalna toleran-
cja rozbieznos$ci przy poszczegolnych oznaczeniach liczby
spiekania umozliwia $cisla ocene poszczegoélnych odchylen,
wyprowadzono Srednie z 20 oznaczen ‘(sprowadzajac wyniki do
»Wspolnego mianownika" przez przeliczenie ich procentowo
w stosunku do liczb spiekania charakteryzujacych nawazki
l-gramowe przyjetych kazdorazowo za 100%) i wykonano
doswiadczenia przy duzych zmianach wielkosSci nawazki w gra-
nicach od 0,75 do 1,10 g.

Srednie wyniki zestawiono w tablicy 2

Dane te wskazuja wyraznie, ze (nawet w zasiegu znacznie
szerszym od tego, ktéry nas interesuje w zwiazku z zakresem
mozliwych zmian zawartosci wilgoci w weglu), zmiany wiel-
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Tablica 3

: Wilgoé w badanej prébce LR
Wegiel (Srednia z
tyD W, Wo w* 6— 10 ozn)

33 - = 34 51,3

' 5,5 2,1 Is 49,1

33 et - 24 40,3

5,0 2,7 b 39,0

34 = - 14 63,0

: 48 3,4 - 61,5

34 = — 1,2 585

6,0 4,8 5 55,8

3514 - - 0,9 76,8

5,0 41 i 73,3

36 4 2 1,8 38,2

438 3,0 % 37,0

kosci nawazki substancji weglowej wywoluja wprost pro-
porcjonalne zmiany wskaznika spiekalno$ci.

Oznaczenia spiekalnosci probek roéznych wegli o wilgoci
okoto 5% wykazaly, ze wilgo¢ nie zmienia w sposéb czynny
zdolnoSci spiekania lecz ze wplyw jej ogranicza sie do roli
balastu. Rowniez i tym razem, ze wzgledu na koniecznos¢
oceny drobnych wahan zasadniczo trudnych do uchwycenia,
gdyz znajdujacych sie w granicach bledu oznaczenia, wyko-
nano wieksza ilos¢ prob (po 6 — 10 z kazdej probki) i po-
rownano S$rednie. (tablica 3).

Wida¢ z nich wyraznie, ze roznice spowodowane niedosu-
szeniem probek odpowiadaja niemal dokladnie — a w kaz-
dym razie s tego samego rzedu wielkosci — réznicom wywo-
tanym zastosowaniem odpowiednio mniejszych nawazek we-
gla powietrzno-suchego.

Na tle powyzszego staje sie zupelnie jasne, jak nalezy po-
stepowac¢, zeby znacznie przyspieszy¢ przygotowanie probek
do oznaczen spiekalnosci.

W tym celu nie nalezy doprowadza¢ probek do stanu po-
wietrzno-suchego, lecz przerwac¢ suszenie z chwilg, gdy za-
wartos¢ wilgoci nie przeszkadza juz w doprowadzeniu prob-
ki do ziarna analitycznego. Nawet przy duzym zawilgoceniu
poczatkowym wystarcza na to okolo 7 godzin w poréwnaniu

z 24 godzinami potrzebnymi do usuniecia catej wilgoci prze-
mijajacej.

Czas suszenia mozna skroci¢ jeszcze bardziej stosujac wstep-
nie lekkie podsuszanie w temperaturze nie przekraczajacej
50°C (p. rys. 2). Po przygotowaniu prébek analitycznych na-
lezy szybko odwazy¢ nawazki,

Wielka przesada byloby robienie nawazek w ten sposob,
aby zawsze zawieraly 1 g wegla w przeliczeniu na stan po-
wietrzno-suchy, co raczej moze by¢ zrédlem biedéw. Nalezy
oczywiscie odwaza¢ zawsze porcje 1 — gramowe a nastep-
nie wprowadzi¢ do obliczenia spiekalno$ci odpowiednia po-
prawke, wynikajaca z wyzej podanej zasady, Ze zmiany spie-
kalnosci sa wprost proporcjonalne do zmian ciezaru wegla
w odwazce. ;

Nie trzeba przecenia¢ zmian spowodowanych dalszym wy-
sychaniem probek podczas wazenia: btad spowodowany nawet
roznica 2% zawartosci wilgoci odbija sie przecietnie na licz-
bie spiekania zaledwie o 1 jednostke LR, co w praktyce nie
ma zadnego znaczenia.

Normalnie w laboratoriach fabrycznych wykonuje sie prze-
waznie w jednakowych warunkach seryjne oznaczenia stale
tych samych raczej nielicznych wegli. Umozliwia to takie po-
znanie i ustalenie warunkow pracy, by odpadta potrzeba kaz-
dorazowego oznaczania pozostatej w probce wilgoci prze-
mijajagcej (ktora wystarczy kontrolowa¢ co pewien czas),
a tymbardziej wilgoci higroskopijnej wtasciwej danemu ro-
dzajowi wegla. W wielu przypadkach mozna by nawet zre-
zygnowac z obliczania poprawki na zawartos¢ wilgoci‘w prob-
ce, niewatpliwie bowiem przeznaczeniem' tej uproszczonej
i przyspieszonej metody jest da¢ kierownictwu produkcji przy-
blizone dane orientacyjne dotyczace jakos$ci przerabianego
surowca, a do tego ‘celu poprawka nie jest konieczna, Wy- .
daje sie stuszniejszym postugiwanie sie taka poprawka, cho-
ciazby wyznaczang co pewien czas jako Srednia dla danego
wegla i danych warunkoéw. Ulatwi to poréwnywanie wynikow
szybko$ciowych z oznaczeniami dokladnymi wedtug przepisow
normy, ktore oczywiscie nalezy takze systematycznie, choé
rzadziej, wykonywac¢ dla kontroli.

Otrzymano 24.1.55
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‘Wyznaczanie ciezaréw czqgsteczkowych produktéw benzolowych

668.735:541,.24

Ciezar czasteczkowy jest wazna stala fizykochemiczna ozna-
czong zarowno dla zwiazkow chemicznych, jak i mieszanin.
Charakteryzuje on badany produkt i uzywany jest do szere-
gu obliczen, w szczegélnosci technologicznych, W przypad-
ku mieszanin, z ktérymi w technologii chemicznej mamy naj-
cze$ciej do czynienia, méwimy o $rednim ciezarze czasteczko-
wym.,

Istnieje caly szereg metod laboratoryjnych stuzacych do
oznaczania ciezarow czasteczkowych ciektych weglowodorow.
Wymagaja one okreslonej aparatury i w laboratorium rucho-
Wym najczesciej pomiar ten napotyka na pewne trudnosci. Dla
niektorych okreslonych zwiazkéw, grup zwiazkéw i miesza-
nin zostalty wyprowadzone wzory empiryczne ulatwiajace wy-
liczanie ciezaru czasteczkowego. We wzorach tych wystepu-
ja wielkosci, kiorych wyznaczanie nie mastrecza trudnosci,
np, temperatura wrzenia, gestosc itp.

Przemyst naftowy posiada np. tego rodzaju empiryczne wzo-
Iy.

W danej pracy postawiono za cel wyprowadzenie dla pro-
duktow benzolowych wzoru na $redni ciezar czasteczkowy,
ktory by wykorzystywatl dane laboratorium ruchowego, mia-
nowicie ciezar wlasciwy oraz wyniki destylacji wg Englera.

Poniewaz jednak przy pomocy tylko dwoéch wartosci nie
mozna wyznaczy¢ ciezaru czgsteczkowego, wykorzystano za-
leznos¢, ze ciezar czasteczkowy mieszanin w ogélnym przy-
padku moze by¢ okreslony miedzy innymi jako funkcja tem-
peratury wrzenia i natury chemicznej produktu. Skorzysta-

J. Bubnicka

no przy tym z tego, ze Kollerow ). proponuje wyrazenie na-
tury chemicznej badanych substancji (weglowodoréw) jako
charakterystycznego wspolczynnika, ktéry mozna wyznaczyc
Z nastepujacego wzoru:

3_.
T |
0

gdzie:

d — gestos¢ badanego produktu w 20°C,

T — srednia czasteczkowa lub objetoSciowa temperatura
wrzenia w skali bezwzglednej w stopniach Kelwina.

Wispoétczynnik K charakiteryzujacy mnature chemiczng sub-
stancji w przypadku zlozonych mieszanin zaleze¢ bedzie od
rodzaju zwiazkow chemicznych wystepujacych w mieszaninie.
Dzieki temu znalazl on zastosowanie jako stala wiazaca wias-
nosci fizykochemiczne cieklych weglowodoréw, gitownie tem-
peratury wrzenia oraz ciezary wilasciwe. 7

Wspotczynnik K posiada wartosci bardzo zblizone dla zwiaz-
kow jednego szeregu homologicznego, natomiast rézniace Si€
dla zwiazkéw nalezacych do oddzielnych grup homologicznych.
Np: K parafin > K izoparafin > K olefin > K estrow i naf-
tenow > K ketonéw i aldehydéw > K weglowodoréw aro-
matyeznych i fenoli. Produkty destylacji smo6t maja wspol
czynnik K zawarty w granicach 7,0 — 10,5.
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Wprowadzenie zaleznos$Sci ma obliczanie
ciezaru czasteczkowego

Biorac powyzsze pod uwage ciezar czasteczkowy M w ogol-
pym przypadku moze by¢ okreslony jako funkcja Sredniej
temperatury wirzenia (f) i natury chemicznej produktu, ktéra
dla technicznych obliczen wyrazamy przez wspotczynnik K1).
Stad ogolny wzor na ciezar czasteczkowy bedzie posiadat
nastepujaca postac:

M =f@)F (K)

Poniewaz zaproponowany przez Kollerowal) wykres cieza-
row czasteczkowych w zaleznosci od Srednich czasteczkowych
temperatur wrzenia dla stalej wartosci K mozna przedstawic
w skali logarytmicznej jako linie prosta, przeto przy wypro-
wadzaniu wzoru na ciezar czgsteczkowy produktéw benzolo-
wych zrobiono zalozenie, ze ciezar czasteczkowy, Srednig
czasteczkowa temperature wrzenia oraz wspotczynnik K wia-
e zaleznos¢ nastepujacego typu: !

M = C trgyf K™ (D

gdzie: tsM — S$rednia czasteczkowa temperatura wizenia w °C,

C, n, m, — stale wystepujace we wzorze.

Celem wyliczenia niewiadomych do réwnania (1) wstawiono
kolejno dla benzenu, toluenu i ksylenu wartosci: ciezaru czg-
steczkowego, temperatury wrzenia i wspotczynnika K. Z otrzy-
manych w ten sposoéb trzech réwnan obliczono state: C, n, m.

78 = C 80» 8,04m )
92 = C 110,8» 8,4m 3)
106 = C 139" 8,6m )

C =24846 n=1,0178 m= —3,_80
Po wstawieniu obliczonych wartosci do wzoru (1) otrzymamy:
M = 2484,6 tspf017 K38 (5)
Wygodniejsza do obliczen posta¢ wzoru jest nastepujaca:
log M = 3,39527 + 1,0178 - log #sar— 3,8 log K (6)

Poniewaz w benzolu surowym znajduje sie przecietnie oko-
io 3% m+ksylenu, 0,8%0 p-ksylenu oraz 0,5% o-ksylenu, do
rownania (4) wstawione zostalty dane dla m-ksylenu. Wymika-
jacy stad blad jest dopuszczalny w oznaczeniach wykorzysty-
wanych do réznych obliczen technologicznych,

Jak wynika z przeprowadzonych doswiadczen z powyzsze-
go wzoru korzysta¢ mozna w przypadkach badania réznych
produktow benzolowych stanowiacych mieszaning gléwnie
benzenu, toluenu, ksylenéw (o, m, p) wraz z nieduza iloscia
Zanieczyszczen, Do takich mieszanin naleza podstawowe pro-
dukty otrzymywane z benzolu surowego tj.: benzen technicznie
aysty (produkt handlowy), toluen techmicznie czysty = (pro-
dukt handlowy), ksylen technicznie czysty (produkt handlo-
Wy), frakcje: benzolowa, toluolowa, ksylolowa oraz miedzy-
frakcje: benzol-toluol, toluolksylol, benzol lekki.

Wzor nie znajduje zastosowania do oznaczania ciezaru cza-
steczkowego benzolu ciezkiego i solwentnafty.

Wykonanie ozhaczenia

Wykorzystanie wyzej wyprowadzonego wzoru na ciezar cza-
§tecz‘kowy wymaga znajomosci gestosci badanego produktu
1 przebiegu destylacji wig Englera, Te dwa oznaczenia sta-
lowig podstawe pomiaru.

‘Gestos¢ badanego produktu mierzy sie areometrem, mastep-
e przelicza sie ja z temperatury pomiaru (t) na temperatu-
¢ 20°C. Do tego celu shuzy wzor2):

dyy = dp + 0,001 (£—20) - @)

Oznaczenie przebiegu destylacji wykonuje sie destylujac
bﬂflany produkt w aparaturze do destylacji Englera, Jest to
lajczesciej stosowane oznaczenie w praktyce laboratoryjnej
Przy badaniu ciektych naftowych i weglopochodnych produk-
iow, Z otrzymanych danych oblicza sie $rednia objetosciowa
femperature wrzenia (tsv) jako $rvednia arytmetycznagl),

Poniewaz do obliczen konieczna jest znajomos¢ sredniej cza-
Steczkoweij temperatury wrzenia, wyznacza sie ja w nastepu-
licy sposob. W tym celu zgodnie z danymi z literatury 1) naj-
bierw oblicza sie tangens kata nachylenia krzywej destylacji
Y9 Englera (tg o) z rownania:

f509% — l10%
g = ey
5 90— 10 @)

t10% — temperatury oddestylowania 90%, 10%o
objetosci.
Znajac warto$¢ tgo okresla sie przy pomocy wykresu
(rys. 1) wyznaczonego dla produktéw smotowych poprawke At
T6wng T6znicy miedzy S$rednia 3

gdzie: #g90%,

objetosciowaq i Srednig czastecz- e
kowa temperaturg wrzenia. Po-
prawke te odejmuje sie od o- %

trzymanej uprzednio $redniej 4
objetosciowej temperatury :” £
wrzenia otrzymujac wartose 72 p.
Sredniej czasteczkowej tempe- 30
ratury wrzenia, E 8

Nastepnie wylicza sie wspoét- Y4 L

czynnik K wystepujacy we ' 7
wzorze na ciezar czasteczko- 5 >

wy. Majac wyliczone wartosci
K oraz srednia czasteczkowa 77 04 08 427 I 20 2% 28
temperature wrzenia, wstawia- (tga)

my je do ogdélnego wzoru (6),

z ktorego obliczamy ciezar cza- VD
steczkowy badanego produktu.

Przyktad obliczenia ciezaru czasteczkowego

Analizowano probke benzenu technicznego.

Gestoéé oznaczona w temp. 18°C . . . . dis = 08775
Gestosc przeliczona wg wzoru (7)) . . . . dgo = 0,8755
Przebieg destylacji wg Englera: d

10% — 79°C

20,, — 79,5°C

30,, — 80 ,,

40,, — 80 ,,

50, — 80 ,,

60, — 81 ,,

70, — 84 ,

80, — 91,

90, — 97 ,,

tsv obliczona jak $rednia arytmetyczna = 83,5°C
tge. obliczony wg wzoru (9) = 0,23
At odczytana z wykresu (rys. 1) = 0,5°C
tsm = 83,5 — 0,5 = 83,0°C,
3..—
75
K= ]/T = 38,1
Ciezar czasteczkowy obliczony z wzoru (6) wymnosi — 78,75
Dla sprawdzenia proponowanej metody oznaczono ciezary

czasteczkowe takich produktow benzolowych, jak benzen, to-
luen (wrzace w granicach 1°) ksylen., Z produktéow tych byly

Tabela 1 Wyniki przeprowadzonych oznaczen

Ciezar Cigzar
drobinowy | drobi- §
Badany produkt*) oznaczony nowy %o

metoda pro-| obliczo- bledu

ponowana ny
Benzen tech. cz. 79,30 — —
Toluen tech. cz. 89,45 - —
Ksylen tech. cz. 104,80 — —
Benzen cz. 717,63 (78) 0,4
Toluen cz. 92,90 (92) 1,0
80% B, 209 T 80,60 80,30 0,4
5095 Bicz, 505 Licz. 85,60 84,30 il
50960 B 500/l 85,00 83,90 1,3
509 T, 50% K 97,20 95,35 1,9
709/4aB 250/ SRS U/ Ke 82,83 82,05 0,9
509 B, 30% T, 20% K 87,49 86,50 il
40578 B 309 T e300/ S 90,49 89,10 1,5
3339 B, 33,3% T, 333% K 91,30 90,00 1,5

*) B — benzen, T — toluen, K — ksylen
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przygotowane mieszaniny, dla ktérych oznaczono ciezar cza-
steczkowy i poréwnywano z obliczonym. Skiad procentowy
mieszanin wyrazony jest w procentach objetosciowych.

Wnioski ¢

Wprowadzony wzor na ciezar czasteczkowy produktéow ben-
zolowych moze by¢ wykorzystany we wszystkich technolo-
gicznych obliczeniach. Eatwo$¢ koniecznych do obliczenia
oznaczen laboratoryjnych sprawia, ze wyznaczenie ciezaru
czasteczkowego wymaga bardzo krotkiego czasu. Blad popet-

Kronika l
SPRAWOZDANIE

Z KONFERENCJI NAUKOWO-TECHNICZNEJ
POSTEP TECHNICZNY W PRZEMYSLE BARWNIKOW
I POLPRODUKTOW* s

W dniach 16—18 czerwca br. w audytorium chemicznym
Politechniki kodzkiej obradowal pierwszy po wojnie ogélno-
polski zjazd barwnikarzy i kolorystow. Zorganizowana przez
SNTITPChem i Ministerstwo Przemystu Chemicznego przy
wspotudziale Zakladu Technologii Barwnikéw Politechniki
Lodzkiej, Centralnego Zarzadu Przemyshu Barwnikow i Pot-
produktéw oraz Instytutu Barwnikow i Pélproduktéw Pierwsza
Naukowo-Techniczna Konferencja po$wiecona zagadnieniu po-
stepu technicznego w przemysle barwnikéw zgromadzita na
sali obrad przedstawicieli Ministerstwa Przemystu Chemicz-
nego z ob. Ministrem mgr inz. Ruminskim, Wiceministrem
mgr inz, Fr, Ulakiem i Gen. Dyr. mgr inz, St. Miernikiem na
czele, przedstawicieli CZP Barwnikéw i Pétproduktéw, przed-
stawicieli Partii, Politechniki Lédzkiej i innych uczelni krajo-
wych, personel naukowy Instytutu Barwnikéw i Pétproduktow
oraz innych instytutéw, zainteresowanych barwnikami, per-
sonel techniczno-produkcyjny zakltadéw barwnikarskich oraz
przedstawicieli centralnych zarzadéw i zakladéw produkcyj-
nych uzytkujacych barwniki.

Konferencje otworzyl Przewodniczacy Komitetu Organiza-
cyjnego mgr inz. Fr. Kacprzak. Przemowienie programowe
wyglosil Wiceminister Przemystu Chemicznego mgr inz.
Fr, Ulak. W przeméwieniu swoim podkreslit on osiagniecia
chemii w okresie planu 6-letniego. Poréwnanie tego co zro-
biono z tym co zaplanowano ujawnia, ze przemyst chemiczny
w dalszym ciggu wykazuje jeszcze duzo brakéw. Za malo
uwagi poswieca sie zagadnieniu koksochemii, Produkcja prze-
mystu koksochemicznego jest u nas nie wykorzystana, albo
wykorzystana w bardzo malym stopniu, a przeciez jest to ol-
brzymie zrédto surowcow. Przemyst barwnikarski, charakte-
ryzujacy sie jedna z najszlachetniejszych produkcji, powinien
te baze surowcowa wykorzysta¢ w jak najszerszym zakresie.
Dalej — zbyt malo uwagi poswieca sie $rodkom pomocni-
czym. Nie wykorzystano w pehi praktyk zagranicznych. Moz-
liwosci sq duze i dlatego trzeba praktyki planowaé¢ w znacz-
nie szerszym zakresie niz dotychczas,

W dalszym ciagu zostaly wygloszone nastepujace referaty
programowe:

1. Prof. dr E. Trepki pt. ,Wklad nauki polskiej w §wiatowy
r0zw6j przemystu barwnikéw i pélproduktéw”, Referent oma-
wial prace poszczegélnych uczonych polskich, jak np. prof.
prof. Kostaneckiego, Natansona, Dziewonskiego, Turskiego
i innych, wskazujac na wplyw tych badan na ogélny rozwdj
postepu w przemysle barwnikarskim.

2. Prof. dr Wiojtkiewicza pt. ,, Tendencje rozwojowe w §wia-
towym przemy$le barwnikéw i pélproduktéw". Przedstawiono
stan przemysitu barwnikarskiego w okresie przed I wojna
$wiatowg, w okresie miedzywojennym i obecnie. Omawiajac
nowe problemy barwnikarskie, wskazujac na nowe produkcje
uruchomione lub uruchamiane obecnie za granica i poréwnu-
jac je,ze stanem sprzed kilkunastu lat, referent uwypuklit
staty wzrost postepu technicznego i wskazat drogi rozwojowe
przemystu barwnikarskiego, zarysowujace sie za granica, Jed-
noczesnie, omawiajac tendencje rozwojowe, referent przed-
stawil obecng sytuacje w krajowym przemysle barwnikarskim
i wskazal kierunki rozwoju tego przemystu.

3. Mgr A. Lacha pt. ,Dorobek przemystu barwnikarskiego
w okresie 10-ciolecia”. W referacie omoéwiono ogélnie zna-
czenie przemysitu barwnikéow na tle przemystu chemicznego,
poréwnujac rozwoj tego przemysiu i podajac dane odnosnie
ogolnej produkcji barwnikéw na Swiecie. Przedstawiajac stan

niony przy korzystaniu z proponowanego wzoru nie réznj

sie pod wzgledem wielkosci od bledu popelnianego przy ozna.

czaniu ciezamu czgsteczkowego inng metoda laboratoryjna,

Otrzymano 20.1.55
Literatura

1. D. K. Kollerow, Fizyko-chimiczeskije swojstwa zidkich slan-
cewych i kamiennougolnych produktow, Moskwa-Lenin-
grad 1951

2. k. Gluzman, I. Edelman, Kontrol koksochimiczeskowo pro-
izwodstwa, Moskwa—Leningrad 1946

tego przemystu przed I wojna $wiatowa i w okresie migdzy-
wojennym, referent wymienit zaklady produkcyjne istniejace
w Polsce w tym okresie oraz nazwiska ludzi zastuzonych na
polu barwnikarstwa, Poruszy! dalej sprawe zniszczen wywo-
tanych przez II wojne $wiatowa i trudno$ci zwiazanych z od-
budowa. Przechodzac do planu 6-letniego wykazal obecny
stan wykonania, szeroko omawiajac tolerowane dotad bledy
i niedociggniecia. W koncu omoéwil rowniez osiggniecia tech-
niczne w przemysle barwnikéw i analizujac trudnosci podat
podstawy do dyskusji nad nowym planem,

4. Mgr inz. M. Wneka pt. ,Surowce koksochemiczne dla
przemystu barwnikéw i pélprodukiéw”. Omawiajac rozwdj
przemystu koksochemicznego referent podkreslit nowa role
tego przemystu w chwili obecnej. Koksochemia moze i powin-
na sta¢ sie niezmiernie bogatym Zréditem surowcéw dla prze-
mystu barwnikéw. Referent zwrocit uwage na stosunkowo ma-
te wykorzystanie produktéow koksochemii, Przyczyna tego
w duzej mierze jest niedostateczna ich czysto$¢. Ta sprawa
w chwili obecnej ulegta i; nadal bedzie ulega¢ znacznej po-
prawie, Nalezy jednak wprowadza¢ nowe metody produkcji
jak np. mechanizacja proceséw wytwarzania, stata daznost
do proceséw ciagtych, coraz szersze wprowadzanie chemii
fizycznej do technologii itp. Omawiajac poszczegdélne produk-
ty i mozliwos$ci ich wykorzystania, inz. Wnek zakonczyt re-
ferat tezami do dyskusji.

5. Dr E. Lasockiego i mgr tinz. J. Mielickiego pt. ,Baza
péiprodukiéw barwnikarskich do plan6w dlugofalowych”, Re-
ferat wygtosit inz.. Mielicki. Zreferowano w nim zagadnienie
potproduktéw, po czym oméwiono konkretnie potrzeby w tej
dziedzinie w ciggu planu 5-letniego i nastepnych. Duza uwage
zwrocono na surowce koksochemiczne. Omawiajac poipro-
dukty, podkreslono trudnosci aparaturowe i nowe urzadzenia/
wprowadzone do przemysiu barwnikarskiego w okresie
10-lecia, W dalszym ciagu, podsumowujac osiggniecia 10-lecia
w dziedzinie potproduktéow, wytyczono drogi dla dalszego roz-
woju, zwracajac duza uwage na automatyzacje proceséow i pro-
cesy ciagte. W zakonczeniu referatu podano wszystkie zagad-
nienia w formie konkretnych wnioskow koncowych.

6. Mgr inz, R. Tworosa pt. ,Stan i potrzeby aparatury
w przemysSle barwnikéw i pélproduktéw”. Referent rozpoczy-
na od omoéwienia stanu aparatury w przemys$le barwnikal-
skim w chwili zakonczenia II wojny $wiatowej. Dalej omawia
osiggniecia 10-lecia, wskazujac na liczne usterki istniejace
do tej pory. Braki w aparaturze emaliowanej, kontrolno-po-
miarowej, armaturze stanowia wielka troske chemikow barw-
nikarzy i sa przyczyna wielu kiopotéw, Referent wskazujg na
nowe urzadzenia wprowadzone w ostatnim okresie i konczy
wnioskami zmierzajacymi do poprawy obecnego stanu apa-
ratury w przemysle barwnikarskim,

7. Inz. Cz. Gardy i innych pt. ,Zagadnienie postepu w sto-
sowaniu barwnikéw w przemyslach réznych". Referent przet}-
stawil osiagniecia w stosowaniu barwniké6w w przemysle sk’o-
rzanym, papierniczym, przetworéw papierowych i materialow
biurowych, drzewnym, tworzyw sztucznych, gumowym, farb
i lakieréw, poligraficznym, spozywczym, kosmetycznym oraz
w drobnym przemysle ludowym. Poza tym zostaly nakre’élone
potrzeby wymienionych przemystow, zaspokojenia ktorych
oczekuje sie¢ od przemystu barwnikéw. Duze trudnosci w Za-
spokojeniu potrzeb istnieja na odcinku pigmentéw uzywanych
do wyrobu lakieréw oraz farb graficznych i innych.

8. Mgr inz. W, Andersa i mgr inz. Fr. Kacprzaka pt. ,,NO_WF
konieczne produkcje w planie 5-letnim”. Referowat mgr. 1nZ.
Anders, doswiadczony syntetyk przemystu barwnikarskiego:
Na tle produkcji $wiatowej i udzialu w niej poszczegc')lﬂYCh
grup wykazano stosunek procentowy, w jakim przemyst kra-
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j jowy powinien produkowa¢ barwniki. W kazdej grupie wyli-
" ono brakujace marki i nakreslano mozliwosci realizacji ich
- w planie 5-letnim. Referat stanowi nie tylko wytyczng do pla-
- qu 5-letniego, ale jednocze$nie zapoznal zebranych uzytkow-
nikow z mozliwosciami realizacji ich potrzeb. Materialy re-
feratu znalazly przeto najwieksze echo w pozniejszej dy-
skusji. .
9. Prof. inz. J. Majznera pt. ,Postep techniczny w dziedzi-
nie stosowania barwnikéw'. Referat zaopatrzony byl glebo-
kim wstepem, w ktérym omowiono wklad polskich kolorystéow
~w r0zw0] Swiatowej kolorystyki, a nastepnie scharakteryzo-
wano kolejno grupami barwnikow postep techniczny w za-
kresie stosowania barwnikéw przez przemyst wilokienniczy:
- Referent scharakteryzowat nowosci kolorystyczne w postaci
- nowych barwnikéw, jakie przemyst $wiatowy corocznie do-
starcza swoim uzytkownikom. Z tego przegladu nie trudno
'~ jest wywnioskowa¢,; jak duze zadania ma do spelnienia kra-
jowy przemyst barwnikarski, aby mégt dor6wna¢ krajom przo-
dujacym. W zakonczeniu moéwca nawiazal do harmonijnej
wspolpracy kolorystow jako. uzytkownikéw z syntetykami,
tworcami polskiego barwnikarstwa.

Wszystkie referaty zostaly wydane przez Zarzad Gtéwny
SNTITPChem w formie skryptu i stanowia ciekawy, a zara-
zem 1 cenny material dla tych, ktérzy interesuja sie zagad-
nieniem barwnikéw zaréwno od strony produkcyjnej, jak i ich
stosowania.

Po referatach przystapiono do dyskusji. Gtos zabierato 20 dy-
skutantow,

Zagadnienia poruszane w dyskusji odnosily sie najczesciej
do bolaczek i niedociagnie¢ w samym przemysle barwnikow.
Naswietlali je mowcy: Tomasz Budzisz, Stanistaw Domanski,
August Dobrowolski, Witold Gumutka, Jerzy Lewandowski,
Wiadystaw Lisiecki, Jan kukos, Bogustaw Niewieczerzal, Bog-
dan Osinski i Zdzistaw Piotrowski,

Przedyskutowano stan potrzeb na odcinku prac projekto-
wanych, badawczych i wdrazania do produkcji nowych barw
nikow. Ze szczegolna wyrazistoscia podkreslano niedostatecz-
ne wyposazenie w aparature Instytutu Barwnikéow i Polpro-
duktow oraz zaktadéw produkcyjnych.

Inni dyskutanci omawiali potrzeby przemystu wiékiennicze-
go w odniesieniu do barwnikéow a takze S$rodkéw pomocni-
czych., Czesto bowiem bywa tak, ze nawet dobry barwnik
nie moze by¢ wilasciwie wykorzystany z braku srodkéw po-
mocniczych, ktérych zagadnienie jest w kraju wyraznie za-
niedbane. Produkcje srodkéw pomocniczych podejma w kra-
ju r6zne przemysty bez ustalonego z gory planu.

Przyktady zaniedbania na tym odcinku przytaczali: Mie-
czystaw Orzel, Stefan Fulde, Antoni Kolodziejski i inni. Po-
zostali dyskutanci poswiecali swoje przemowienia sprawom
ksztatcenia kadr, wykorzystania ich i opieki nad nimi.

Zagadnienie gospodarowania kadrami zostalo naswietlone
7 cala wyrazistoScia przez prof. Trepke. Ksztalceniu kadr
i stanowi ich w przemys$le poswiecili rowniez swoje uwagi:
Wincenty Wojtkiewicz, Zdzistaw Piotrowski, Wiadystaw Li-
siecki, Witold Gumutka i August Dobrowolski,

Reasumujac nalezy stwierdzi¢, ze w dyskusji poruszono rdz-
e bolaczki i niedociagniecia w przemysle barwnikow.

Podsumowania dyskusji dokonat Dyr. mgr inz. Miernik Sta-
nistaw. Wyrazil on uznanie pracownikom przemystu barwni-
kow i poéiproduktéw, ktérzy poprowadzili ten przemyst przez
plerwsze dziesieciolecie Polski Ludowej i podkre$lit troske
resortu o rozwoj przemystu barwnikow, ktéry by nie tylko
Zaspakajal potrzeby rynku krajowego, ale pozwalal réwniez
na eksport. R

Barwniki bowiem naleza do wyrobow przemystowych
0 najwiekszym wuszlachetnieniu i maja zabezpieczona baze
Suirowcowa w rozwijajacym sie przemysle koksochemicznym.

Na zakorczenie prof. inz. Jozef Majzner odczytat wnioski
k_OI'lcowe i postanowienia konferencji, ktére podajemy po-
nizej, ] L

W okresie 10 lat istnienia Polski Ludowej krajowy prze-
myst barwnikow i polproduktéw moze poszczycié sie powaz-
lymi osiggnigeciami,

Produkcja wzrosta ilo$ciowo trzykrotnie w poréwnaniu do
okresu przedwojennego, asortyment barwnikéw wzrést do
ok, 200 typéw, uruchomiono produkcije szerequ nowych szla-
thetnych barwnikéw z grupy S$wiatlotrwatych, tréjfenylome-
la{lowych, naftoli, pigmentéw i innych. Za duzy sukces na-
leiy uwazaé rozpoczecie na skale techniczna trudnej pro-
dukcji barwnikow kadziowych. Wzrosta powaznie baza surow-
(Owa przez rtozwiniecie produkcji takich poétproduktow iak:
fenol, betanaftol, kwas betaoksynaftoesowy, pochodne chlo-

rowe, nitrowe i inne. Ulegta réwniez poprawie jakos¢ barw-
nikow, wzrosta wydajno$¢ pracy i zdolno$¢ produkcyjna
urzadzen.

Polepszyly sie powaznie mozliwosci dalszego rozwoju prze-
mystu przez zorganizowanie Instytutu Barwnikow i Polpro-
duktéw oraz Biura Projektow.

W warunkach ciezkiej walki o wykonanie planéw produk-
cyjnych i postep techniczny wyrosty nowe kadry inzynierow
i technikow.

Mimo tych wszystkich osiggnie¢ przemyst barwnikéw nie wy-
konat wszystkich zadan ambitnego planu 6-letniego, nie osiag-
nat poziomu technicznego krajow przodujacych technicznie,
nie zabezpieczyt dalszego rozwoju barwnikéw odpowiednig
produkcja polproduktéw i nie nadaza za rosnacymi wciaz po-
trzebami i wymaganiami odbiorcow krajowych i eksportu.

Krajowy przemyst zmuszony jest importowa¢ ok, 15% swe-
go zapotrzebowania, przy czym importem objete sa barwniki
szlachetne o wysokich cenach. Rowniez i dla produkowanych
w kraju barwnikéw sprowadza sie znaczne ilosci potproduk--
tow niewytwarzanych w kraju, wzglednie produkowanych
w niedostatecznych’ ilo$ciach. Produkowane barwniki nie za-
dowalaja czesto odbiorcow rowniez co do jakosSci, a szcze-
golnie ze wzgledu na niedostateczny przemial, staba rozpusz-
czalno$¢ i niejednakowa koncentracje. Zbyt powolny rozwdj
iloSciowy przemystu barwnikéw, a szczeg6lnie poélproduktéow
pociaga za soba niedostateczne wykorzystywanie rosnacej ilo-
§ciowo bazy produktéw koksochemicznych. Z drugiej strony,
przemyst koksochemiczny, nie znajdujac dostatecznych bodz-
cow ze strony przemystu organicznego, stabo rozwija nowe
produkty ze smoly weglowej, nie spodziewajac sie dla nich
zastosowania.

Przemyst barwnikow i pélproduktow w okresie planu 6-let-
niego cierpial na brak materialow i aparatury, a szczegolnie
armatury. Szczego6lnie dotkliwe braki materialow do budowy
aparatury byly w tworzywach kwaso-, tugo- i ognioodpornych.
Zbyt pozno zorganizowany zostat Instytut Barwnikow i Poi-
produktow i do dzi$ nie jest dostatecznie wyposazony w apa-
rature laboratoryjna i poéttechniczna,

Powazng przeszkoda w pracy Instytutu jest niewlasciwy
system plac. Rowniez Biuro Projektéow dla Przemystu Barw-
nikow i Polproduktéw zostato dopiero w roku biezacym wy-
dzielone, przy czym przy reorganizacji ‘Biprochemu wyszlo ono
ze zmniejszonym stanem posiadania.

Zebrani na I ogdlnokrajowej naradzie, poswieconej zagad-
nieniom postepu technicznego w przemysle barwnikéow i poi-
produktow — pracownicy uczelni wyzszych, instytutéw, biur
projektow, przemystu barwnikarskiego i przemystow uzytko-
wujacych barwniki stwierdzaja, Ze przemyst barwnikow i pot-
produktéw jest przemystem kluczowym, o wielkim znaczeniu
ekonomicznym dla kraju i opierajacym sie na poteznej kra-
jowej bazie weglopochodnych, Przemys! ten posiada olbrzy-
mie mozliwosci rozwojowe i powinien by¢ otoczony przez
Panstwo troskliwa opieka.

Dla dalszego rozwoju przemystu barwnikéw i poéiproduk-
tow konieczne jest zrealizowanie nastepujacych wnioskow:

I. W zakresie rozwoju przemystu barwnikow

i potproduktow w nastépnych 10 latach:

1. Zwiekszy¢ asortyment i tonaz istniejacych grup barw-
nikow: y

a) swiattotrwatych — 3-4-krotnie tonaz i 2-3 razy asorty-
ment, .

b) kadziowych — 6-krotnie tonaz i 4-krotnie asortyment,

c) naftoelanowych — 3-krotnie tonaz i 2-3-krotnie asorty-
ment, ;

d) tréjfenylometanowych i pokrewnych (kwasowych i za-
sadowych) — 3-krotnie tonaz i 2-krotnie asortyment,

e) pigmentéw — S5-krotnie tonaz i 2-krotnie asortyment,
oraz pozostatych grup barwnikéw stosownie do potrzeb od-
biorcow.

2. Uruchomi¢ produkcje nowych grup barwnikow, jak:

a) kwasowych alizarynowych i metalokompleksowych,

b) rapidogenéw i ewent. neutrogenow,

c) indygosoli, 3

d) pigmentow ftalocyjaninowych oraz pigmentow do bar-
wienia tworzyw sztucznych, gumy, wldkien syntetycznych
i wiskozy w masie oraz do nowoczesnego drukowania tkanin.

W koncu I pieciolatki krajowa produkcja barwniké6w winna
wynosi¢ 8500 t, a w koncu nastepnej okolo 12000 t. Produk-
cja ta zaspokoi¢ bedzie mogla réwniez potrzeby innych kra-
jow demokracji ludowej, ktére nie majac tak korzystnych
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warunkow rozwoju jak nasz kraj nie beda rozwijalty u siebie
catego szeregu grup barwnikow.

3. Wykorzysta¢ i mozliwie najlepiej zagospodarowac¢ baze
produktéw weglopochodnych przez rozwiniecie produkcji od-
powiednich polproduktéw i barwnikow. W tym celu koniecz-
nes jest:

a) wydzielenie grupy pracownikéw Instytutu Barwnikow
i Potproduktow w celu przestudiowania realnych u nas zasto-
sowan przemystowych dla nieuzywanych dotad weglopochod-
nych w rodzaju: acenaftonu, karbazolu, fenantrenu itp.,

b) okreslenie przypuszczalnego zapotrzebowania tonazu
i warunkow technicznych dla powyzszych weglopochodnych,

c) nawiigzanie S$cistej wspolpracy przemystu organicznego
z koksochemicznym.

4. Uruchomi¢ w ramach przemystu chemicznego produkcje
niektérych srodkéw pomocniczych dla przemystu wiokienni-
czego, jak: srodkéw bielacych optycznie, dyspergujacych, ega-
lizujacych, stabilizujacych, ozywiajacych itp.

5. Dla zabezpieczenia wyzej wymienionej produkcji barw-
nikéw konieczne jest:

a) rozwiniecie odpowiedniej bazy poiproduktéw dla obecnej
i przysztej produkcji barwnikow,

b) utrzymanie i rozwijanie produkcji barwnikéw w istnie-
jacych zaktadach, a m. in. w Pabianicach,

¢) wybudowanie nowej fabryki barwnikéw i péiproduktow,
ktora by w koncu drugiej pieciolatki osiagneta potencjat oko-
to 4000 t barwnikéw i 20000 t potproduktow,

W zwiazku z tym konieczne jest przyznanie przemystowi
barwnikéw i potproduktéw potrzebnych Srodkéw finansowych
i materiatowych,

II. Wzakresie podniesienia poziomu technicz-
nego istniejacej produkcji

1. Nalezy w peli wykorzysta¢ mozliwosci produkcyjne ist-
niejacej aparatury do produkcji nowych barwnikéw i péipro-
duktéow, dazac jednoczesnie do poprawy jakosci produktow,
a zwlaszcza dyspersji i standaryzacji barwnikow, do poprawy
wydajnosci surowcowej, poprawy stanu bhp, obnizenia kosz-
tow wytwarzania i poprawy innych wskaznikéw techniczno-
ekonomicznych. ‘

Wazna role w realizacji tych zadan winny odegra¢ nowo-
zorganizowane zakltadowe laboratoria interwencyjne oraz la-
boratoria oddzialowe. Nalezy rozwija¢ dalej ruch racjonaliza-
torski, a zwtlaszcza brygady racjonalizatorskie.

2. Wycofywa¢ stopniowo z uzycia przestarzate i kosztowne
lub niebezpieczne dla obstlugi metody technologiczne, prze-
chodzac na metody usprawnione i ciagle.

Prace w tym zakresie winien wykona¢ Instytut Barwnikow
i Polproduktow, odciazony od wiekszosci prac interwencyj-
nych w przemysle. Nalezy réwniez lepiej niz dotychczas wy-
korzystywaé mozliwo$ci pomocy naukowej i technicznej z za-
gramicy.

3. Dazy¢ do szybszego zmodernizowania . istniejacej apara-
tury produkcyjnej, a mianowicie: normalizacii podstawowych
aparatow, maszyn i armatury, przejScia na odporne tworzywa,
hermetyzacje aparatury, wyposazenia w aparature kontrolno-
pomiarowa, zmechanizowania tadowania i oprézniania apara-
tow, stosowania typow aparatow bardziej wydajnych itp.

Ze wzgledu na waznos$¢ i zakres zagadnien Konferencja
proponuje, aby w tej sprawie zorganizowac przy udziale hut-
nictwa i przemyslu maszynowego specjalnag konferencje, na
ktorej przedyskutowanoby szczegétowo i wytyczono drogi
postepowania dla realizacji przedstawionych postulatow w jak
najkrétszym czasie.

Niezaleznie od tego konieczne jest:

a) zorganizowanie specjalnego osrodka badan nad aparatu-
rqa i tworzywami dla przemystu barwnikéw i potproduktow,

b) wydzielenie kilku zakladéw budowy aparatury i arma-
tury specjalnie dla potrzeb przemystu organicznego,

¢) nawiazanie wspoipracy z przemystem drobnym i spot-
dzielczym w zakresie produkcji aparatury poéttechnicznej.

4. Poprawi¢ zaopatrzenie zaktadéow produkcyjnych w urza-
dzenia techniczne i czes$ci zamienne, w aparature kontrolno-
pomiarowa, w surowce krajowe i importowane oraz w ener-
gie, a zwlaszcza w pare wysoko-prezng i gaz.

5. Wykorzysta¢ lepiej posiadana ilo§¢ barwnikéw indywi-
dualnych do wytwarzania nawych mieszanek, zwlaszcza na
skore i polwelne,

III. W zakresie prac badawczych
i projektowania

1. Wzmocni¢ Instytut Barwnikéw i Potproduktow przez:

a) wybudowanie w okresie 2—3 lat w Eodzi nowego od-
dziatu Instytutu, obliczonego co najmniej na 300 pracowni-
kéw naukowych i wyposazonego w nowoczesne $rodki nau-
kowe i techniczne, a zwtlaszcza w mozliwie kompletna litera-
ture powojenna,

b) wybudowanie obok tédzkiego oddziatu Instytutu pomiesz.
czen dla zgierskiego oddziatu Biprobarwu,

c) uznanie powyzszych inwestycji za prioritetowe, zapew-
niajac im pelne pokrycie w naktadach, materiatach i wyko-
nawstwie,

d) ztagodzenie przepiséw, dotyczacych przygotowania i za-
twierdzania dokumentacji inwestycyjnej przez usuniecie z pro.
jektow nieistotnych dla- wykonawcy opracowan oraz rozsze.
rzenie kompetencji zaktadéow i CZ odno$nie zatwierdzania
dokumentacji.

2. Przestrzega¢ i umozliwia¢ prawidtowa kolejno$é prac ba-
dawczo-projektowych, to znaczy: studium literaturowe, wstep-
na analiza ekonomiczna nowych barwnikéw wraz z odpowied-
nimi potproduktami, badania laboratoryjne, opracowanie pol-
techniczne, dokumentacja technologiczna i projektowanie —
przez realne planowanie terminéw poszczegdlnych etapow,
dobre ich przygotowanie i sprawna realizacje.

3. Rozszerzy¢ wspolprace z uczelniami wyzszymi przez:

a) wymiane i uzgadnianie tematyki prac badawczych Insty-
tutu Barwnikéw i Péitproduktéw oraz katedr i placéwek nau-
kowych, zajmujacych sie zagadnieniami barwnikéw i pélpro-
duktow,

b) uzgadnianie programéw nauczania w szkotach wyzszych
Z potrzebami przemystu,

c) wciagniecie szkolnictwa wyzszego do opieki naukowej
nad. pracownikami przemystu, polegajacej na informowaniu
o postepach  nauki, rozwiazywaniu aktualnych probleméw
przemystowych itp., y

d) zaopatrywanie szkét wyzszych i placowek naukowych
W surowce niezbedne do prowadzenia uzgodnionych prac ba-
dawczych.

4. Wystapi¢ do Minis_tra Szkolnictwa Wyzszego 'z wnios-
kiem o budowe i urzadzenie hali technologicznej na Wydzia-
le Chemicznym P. L., niezbednej dla prac, zwiazanych z po-

stepem w przemysle barwnikéw i péiproduktow.

5. Zleci¢ Komisji powolanej zarzadzeniem Ministréw Prze-
mystu Lekkiego i Przemystu Chemicznego ustalenie zasad
i form wspélpracy miedzy placéwkami naukowymi i zaklada-
mi pr’odu!kcyjnymi obu przemystéw oraz wspdlprace te reali-
zowac.

6. Nalezy zwrdci¢ sie do Zarzadu Gléwnego Stowarzyszenia
Nauk.-Techn. Inzynierow i Technikéw Przemystu Chemiczne-
ao o ewentualne powolanie do zvcia sekcji barwnikarsko-ko-
lorystycznej, do ktérej beda mogli naleze¢ zaréwno chemicy-
barwnikarze, jak i wtdkiennicy-koloryéci. Sekcja powinna
by¢ zorganizowana na terenie Lodzi,

Miedzy innymi organizowalaby ona odczyty branzowe, za-
poznajac ogot technikéw z nowoéciami w kolorystyce i po-
stepem technicznym w przemyséle barwnikéw.,

Pelne urzeczywistnienie powvyzszych wnioskéw mnodniesie
poziom techniczny przemystu barwnikéw i poétproduktéow,
przyczyni sie do podniesienia potencjatu przemvstoweqgo Pol-
ski Ludowej, wzmocnienia podstaw ustroju socijalistyczneao
i ostatecznego zwyciestwa w walce o pokéj i lepsze, wspa-

nialte jutro. F. Kacprzak
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Wyniki pracy przemystu chemicznego w I péknczu br. byly
zadowalajace. :

Plan produkcji globalnej i towarowej zostal wykonany
w 106%. Uzyskano wzrost wydajnosci pracy o 5,79 wWyZszy
niz zaktadat plan roczny, wygospodarowano ponadplanowe
oszczednosci w wysokosci z géra 36 mil. zt.

Przemyst pracowatl w I pélroczu lepiej i bardziej rytmicznie
niz w roku ubieatym i dzieki temu osiacqnieto wzrost produk-
cji o 20°% w stosunku do T pélrocza 1954 r.

Zadowalajaco przebiegata réwniez realizacja planu w Zza-
kresie produkcji podstawowvych asortymentéw. Wykonano
z nadwyzka plany produkciji kwasu siarkowego, nawozow fo=
sforowvch 1 azotowych, karbidu, sody kalcynowanej, sadzy,
garbmikéw, wyrob6éw lakierniczych, wyrobow z tworzyw
sztucznych, jedwabiu, wiokien cietych, farmaceutykéw i ca-
tego szeregu innych produktéw.
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Juz jednak w I poéiroczu zaczgiy ’svie zarywsowywa.é niedo-
ciagniecia w realizacji innych o@cmkow planu, a w pierwszym
medzie planu inwestycyjnego 1 planu postepu technicznego.

Realizacja inwestycji -przebiegala z opéinieniem $rednio
jednomiesiecznym. Dopiero pod koniec lipca wykorzystano
500/ finansowych limitow inwestycyjnych. > ;

W zakresie planu postepu techmicznego nie zrealizowano
xadan poprawy jakosci nawozow azotowych i fo‘sfproyvych.

Nie osiagnieto zalozonej planem poprawy Wyda]ﬂ}osgzl pro-
ceséw, zbyt malo przywigzywano wagi do zagadnienia me-
chanizacji i automatyzacji produkcji.

W wyniku tych niedociggnie¢ nadwyzki p‘rodukcyjne W na-
wozach liczonych w masie towarowej byly wigksze miz
w przeliczeniu na czyste sktadniki, zuzyte zostaly w .Wlelu
pizemystach normatywy zapasow surowcowych, powaznie za-
grozone zostalo wykonanie planu w Imr i IV k‘wa‘rt.ale W za-
kresie szeregu obiektéw uzaleznionych od terminowego ukon-
czenfia inwestycji. ) S

IIT kwartal jest dla przemystu chemicznego ro‘krocznle.mq'z-.
kim okresem., Wysoka temperatura nie sprzyja V\.TYdE':IJHOSCI
w procesach wymagajacych chtodzenia, obniza wydajnos¢ pra-
¢y, a nasilenie urlopéw ma rowniez w tym wypadku swoje
znaczenie. G

W III kwartale prowadzi sie najwieksza ilos¢ prac remonto-
wych. Te coroczne trudmo$ci zostaly pogle;b‘rlone prz'e.z.medo—
ciagniecia I polrocza w zakresie Tealizacji inwestycji i planu
postepu technicznego. A )

W wyniku takiego stanu rzeczy pr;e.mys'l. c_he1.n1czn,y nie
utrzymat w III kwartale poziomu mobilizacji, jaki cechowat
go w I potroczu. Pomimo wykonania n»a.r.odo'wego planu go-
spodarczego w cyfrach globalnych z .nlew.lelkac n.a‘dwyzka,
produkcja przemystowa obnizyla sie w lipcu i sierpniu w sto-
sunku do czerwca br. )

Asortymentowe wykonanie planu uleglo wyraznemu po-
gorszeniu: okoto 35°% podstawowych a‘sor.tymentoyv ‘zo‘stalo
niewykonane, a w$réd nich znalazty sie takie pozycje jak na-
wozy azotowe, azotox, metanol, wyroby lakiernicze, olej-
ne i im. ;

Nalezy stwierdzié, ze w zakresie produkcji W'I'Eh’l podstawo-
wych asortymentéw przemyst chemiczny zap‘rzepasc’ll dorobek
I potrocza i wszedt w IV kwartal z deficytem, kt(.)‘r.ego usu-
niecie bedzie trudne, a czasem moze nawet niemozliwe.

Do zakonczenia roku 1955 pozostaje niewiele czasu, co za-
decyduje jednak o wynikach pracy przemystu w br. Dotych-
zasowa realizacja zadan wykazuje, ze w skali Tocznej nie
jest zagrozone wykonanie zadah w' ogolnych wskaznikach.
Istnieja natomiast zalegtosci w asortymentowym wykonaniu
planu, w realizacji inwestycji, w zakresie opanowywania no-
wych technologii w podwyzszaniu jako$ci wyrobow i uspraw-
nieniu pracy istniejacych urzadzen. . .

Na te odcinki mnalezy zatem w pierwszym rzedzie zwrocic
uwage przemystu, zmobilizowaé¢ zatogi, pergongl ‘1‘nz.-tgch-
niczny do zwiekszenia wysitkow dla nadroblgnla. niedociag-
nig¢ i pokrycia zaleglosci bardziej intensywna i ofiarna praca.

Zadania przemystu w IV kwartale zostaty szczegétowo or_né-
wione na mnaradzie aktywu Ministerstwa Przemystu Chemicz-
nego, ktéra odbyta sie w roku biezacym W.'gplachu Zarzadu
Glownego Zwiazku Zawodowego Pracownikow Przemysiu
Chemicznego w Stalinogrodzie.

Narada wskazala najbardziej zagrozone odcinki, wy;tyczyla
kierunki, postawila przed aktywem przemystu ghemrczmeg»o
szereg zadan, z ktérych najwazniejsze sa nalstquchta:

I. Wyréwnanie niedoborow w produkcji azotqwej,.przede
wszystkim w nawozach, przez pelne wykorzystanie zainstalo-
wanych mocy produkcyjnych, terminowe wdrazanie do mghu
nowych zdolno$ci produkcyjnych uzyskanych w yvyr}ll_cu in-
westycji i najwazniejsze przez zwiekszenie wydajnosci azo-
towej.

Jak wielkie sa nasze zaniedbania w zakresie uzyskiwania
wladciwej wydajnosci ilustruje fakt, ze przy spodziewamym
przekroczeniu produkcji amoniaku o okoto 1500 t. oraz azot-
niaku o 6000 t zagraza Ministerstwu niewykonanie planu
W azocie zwigzanym w ilosci okoto 1000 t.

2. Terminowe ukonczenie i sprawne przeprowadzenie Toz-
tuichu nowych urzadzen uruchomionych w czasie od wrzesnia
do grudnia br., a w szczegolnosci chloru i sody kaustycznej
W O$wiecimiu, mowego ciagu amoniaku i bezwodnika kwasu
ftalowego w Kedzierzynie, sodu metalicznego w CZP Nieorga-
licznego, nowego oddziatu metanolu i szeregu innych.

3. Opanowanie technologii prowadzenia proceséw ciagtego
thlorowania i kondensacji azotoxu, produkcji wysokogatun-

kowych pigmentéw organicznych, niektérych barwnikéw troj-
fenylometanowych i kadziowych, technologii prazenia nisko-
gatunkowych pirytow w piecu fluidyzacyjnym itd.

4. Obnizenie surowcéw w szczegélnosci w przemystach
kwasu siarkowego, widkien sztucznych, syntezy w przemysle
solnym i gumowym.

5. Podwyzszenie jako$ci produkowanych wyrobdéw.

Pelna i prawidiowa realizacja planéw techniczno-przemy-
stowo-finansowych zalezna jest od zaldg robotniczych. :

Mozna wymaga¢ od zaldg wielkiego wysitku, jezeli stwo-
Izy sie wlasciwe warunki bezpieczenstwa i higieny pracy. Na
przestrzeni lat 1954-55 stan bezpieczenstwa i higieny pracy
w przemysle chemicznym ulegt poprawie przede wszystkim
dzieki wiekszemu zainteresowaniu zagadnieniami bhp perso-
nelu kierowniczego naszych centralnych zarzadéw i zakladow.

Konferencja stalinogrodzka wykazata jednak, ze tutaj row-
niez pozostaje wiele do usprawnienia i poprawienia.

W IV kwartale nalezy zrealizowa¢ wszystkie zalegte inwe-
stycje z zakresu bhp, wyeliminowa¢ ostatecznie z pracy
w trudnych i fabrycznych warunkach kobiety i mtodocianych;
obsadzi¢ komorki bhp w zakladach i biurach projektéw pra-
cownikami o wilasciwych kwalifikacjach zawodowych.

Przemyst wypracowal metody mobilizacji w sprawie wiek-
szej produkcji, w sprawie lepszych wskaznikéow ekonomicz-
nych, Metody te wlasciwie zastosowane w IV kwartale za-
bezpieczaja pelng realizacje planu br. Do metod tych naleza:

a) Opanowywanie frudnosci technologicznych w drodze ko-
lektywnej wspolpracy zakladéw i instytutéw.

Z duzym powodzeniem stosowany jest system powolywania
zespoléw roboczych z pracownikéw zakladéw i instytutu,
ktore maja opracowa¢ konkretne zadania w zakresie opamo-
wania i usprawnienia produkcji. Zespoly takie doprowadzity
do nalezytego uregulowania procesu technologicznego w pro-
dukcji sody w Krakowskich Zaktadach Sodowych, daty po-
wazng obnizke zuzycia surowcéw przy produkcji formaliny
w Rokicie, doprowadzity do zwiekszenia wydajnosci penicy-
liny w Tarchominie o prawie '100%.

b) W pelni wykorzystane zdolnosci produkcyjne.

Powazne efekty osiagaja zalogi przez wykorzystanie wol-
nych urzadzen produkcyjnych dla produkcji artykuléw atrak-
cyjnych. Zaktady Przemystowe ,Boruta’ produkuja wiec
atrakcyjne poétfabrykaty barwnikarskie, Zarzad Przemyshi
Tworzyw Sztucznych uruchomit produkcje obruséw igielito-
wych w niewykorzystanych pomieszczeniach wytwoérni ,Ka-
zenit"'.

CZP Nieorganicznego uruchomil na niewykorzystanej apa-
raturze produkcje mikronawozu borowego.

. ¢) Skrécenie czasokresow remontéw maszyn i urzadzen pIZY
pelnym zabezpieczeniu wykonawstwa rtzeczowego. ‘

Powazne rezerwy kryja sie ciagle jeszcze w czasokresach
przeprowadzenia Temontéw kapitalnych. Przemyst symtezy
ograniczyt w tym roku remomt kapitalny oddziatu amoniaku
z miesigca do 20 dni. Remont generatoré6w w Tarnowie zostat
skrécony z 2 miesiecy do miesiaca w oparciu o do$wiadczenia
w tym zakresie ZPA w Chorzowie.

Oto kilka przyktadéw wlasciwych sposobéw mobilizacji da-
jacych pelnowartosciowe efekty ekonomiczne.

Mobilizacja w IV kw. ma za zadanie réwniez przygotowa-
nie przemystu do zimy. W toku 1954 mobilizacja taka byta
i dala efekty. .

W T kw. przemyst byt przygotowany malezycie do trudnego
okresu zimowego. Plan zostal wykonany z nadwyzka i osiag-
nieto progresje w stosunku do TV kw. ub. roku okoto 3%,
a w stosunku do T kw. 54 1. okoto 20%.

Przeglad zadan i metod, przy pomocy ktérych te zadania
powinny zosta¢ wykonane, wskazuja, ze najwazniejsze obo-
wiazki i najwieksza odpowiedzialno$¢ za realizacje zadan
w IV kw. spoczywa na inzynierach i technikach nowego prze-
mystu. Mobilizacja wokot realizacji planu rocznego na kazdym
odcinku pracy idzie zaré6wno po linii administracyjnej jak
spotecznej. .

Nie mozna z akcji tej wyeliminowaé organizacji technicz-
nych. Powinny w niej wzia¢ udzial jako awangarda przykta-
dowa kota NOT, tymbardziej, ze zaniedbania i niedociggnie-
cia TV kwartalu wyplywaja ze stabego stanu techniki w na-
szych zaktadach. Kolektywny wysitek inzynieréw i. techni-
kow, administracji i calego aktywu zwiazkéow zawodowych
musi da¢ spodziewany wynik — pelna realizacje zadan naro-
dowego planu gospodarczeqo na tok 1955 przez przemyst che-

- miczny we wszystkich wskaZnikach, musi przygotowaé nasz

przemyst do dobrego startu w nowej pieciolatce.
Z.2 (G
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Przemyst naftowy ZSRR

Wydobycie ropy naftowej w Zwiazku Radzieckim w ostat-
nich latach ulegto znacznemu zwiekszeniu, W r, 1954 wyno-
silo ono 58 miln t, w roku biezacym przewiduje sie ponowne
zwiekszenie wydobycia do 70 miln t. Coraz wiekszy udziat
w o0golnej produkcji maja nowo utworzone okregi naftowe,
wsrod ktorych najwazniejsze miejsce zajmuje tzw. ,drugie
Baku". Okreg ten, lezacy w rejonie Ufy, dostarczat do r. 1940
tylko 3,72 mln t, co stanowilo okoto 12% catkowitego dwczes-
nego wydobycia. W 1. 1950 wydobycie okregu wzrosto do
13,4 mln t, a tym samym udzial w ogélnym wydobyciu — do
36%. W r, 1954 wydobycie ropy naftowej w tym okregu wy-
niosto juz 60°% ogodlnego (34,9 mln t). W pierwszych czterech
miesigcach br. dokonano w okregu ,drugiego Baku" 19 no-
wych wiercen, ktore okaza sie zapewne skuteczne (brak jesz-
cze blizszych danych). W okresie tym (styczen-kwiecien 1955)
zwiekszenie wydobycia ropy naftowej w poréwnaniu z odpo-
wiednim okresem ub. r. wynosi 44,3% oraz 54,4% w dwoéch
lezacych w tym okregu kombinatach. Jednoczesnie zmniej-
szyt sie znacznie udzial starego okregu naftowego w Baku
w catkowitym krajowym wydobyciu ropy naftowej. Spadek
ten bylby wiekszy, gdyby nie wiercenia podwodne przepro-
wadzane pod morzem Kaspijskim, ktore rozpoczeto, gdy wier-
cenia ladowe poczely wskazywac¢ na wyczerpywanie sie wyz-
szych poktadéw. W chwili obecnej udzial ropy naftowej

z wiercen podwodnych stanowi 0,25 wydobycia ropy naftowej.

w tym okregu, tj. w ciagu ostatnich czterech lat wzrést 2.5-
krotnie. Wg doniesien prasy radzieckiej prowadzi sie obecnie
proby dalszego rozszerzenia zagtebia podmorskiego.

Rozw6j wegierskiego przemyshi chemicznego

Rok 1954 byt ostatnim rokiem wegierskiego planu pieciolet-
niego. W okresie tego pieciolecia rozbudowal sie zwtaszcza
bardzo wegierski- przemyst chemiczny znacznie zwiekszajac
swa produkcje. W poréwnaniu z r. 1938 cala produkcja prze-
mystowa wegierska wzrosta na poczatku planu 5-letniego
do 137,5%, pod koniec za$ planu osiagneta 359,2%. Rzad we-
gierski darzy przemyst chemiczny specjalna opieka. Powstat
caly szereg nowych fabryk, przede wszystkim zaktady produ-
kujace nawozy sztuczne, sztuczne witékna, barwniki anilino-
we, sode zracq i farmaceutyki. W kwietniu br. rozpoczat pro-
dukcje wielki kombinat chemiczny produkujacy nawozv sztucz-
ne. Przewiduje sie, ze zaklady te beda dostarczaly wiecej na-
wozow sztucznych, niz dostarczal dotychczas caty przemyst
wegierski. Ponizsze zestawienie podaje dane dla wazniejszych
produktéow wegierskiego przemystu chemicznego:

Produkcja w tys. ton

1. 1950 1. 1953 r. 1954
Wegiel 13 300 21 300 22 000
Ropa naftowa 530 — 1194
Boksyt 650 — 831
Glin — 30 32
Cement 800 1100 1 000
Nawozy sztuczne azotowe — 14,6 16
Rézne nawozy mineralne — 26,4 27,4

Produkcja chemiczna w Albanii

22 kwietnia br. uruchomiono tu nowa fabryke cementu
w Viora. Jest to jeden z najwiekszych obiektéw w albanskim
planie piecioletnim. W ramach przemystowej pomocy Albania
otrzymata od ZSRR caly szereg urzadzen stanowiacych catko-
wite wyposazenie zakladow cementowych oraz zakladéw prze-
robki ropy naftowej i jej pochodnych Wzrost uprzemysto-
wienia kraju i wzrost produkcji pociagnely za soba zwiek-
szenie eksportu, gtéwnie asfaltu i bituminu. Odpowiednio do
wzrastajacej podazy tych artykutéw nawiazano stosunki han-
dlowe z panstwami zachodnimi na odbvtei w r. 1954 w Ge-
newie wschodnio-zachodniej konferencji handlowej. Produk-
cia asfaltu wvnosita w r. 1954 63 tys. t, w roku biezacym prze-
widuje sie jej wzrost do 80 tys. t. Dotychczas produkcja bitu-
minu wynosita 26 300 t, produkcje na r. 1955 szacuije sie na
50 tys. t W ramach obecnego planu niecioletnieqo przewi-
dziana jest budowa wielkich zakladéw topienia (szmelcownie)
bituminu w miejscowosci - Selenice o rocznej zdolnosci pro-
dukcvinei 80 tvs. t. W Tiranie bpodpisano umowe miedzy
7SRR a Albania, na mocy ktorej ZSRR zobowiazuje sie do-

starczy¢ Albanii szereg urzadzen potrzebnych do wyposaze-
nia gornictwa, przemystu naftowego oraz przemystowej prze-
robki drewna. Przewiduje sie ksztalcenie albanskich fachow-
cow w ZSRR oraz pomoc fachowcow radzieckich w albanskim
przemysle szklarskim.

Nowe zaklady chemiczne w Bulgarii

W najblizszym czasie zostanie rozpoczeta budowa fabryki
do produkcji siarczanu miedziowego. Uruchomiona ma by¢
takze fabryka produkujaca wiokna sztuczne i siarczyn celuy-
lozy. W sierpniu r. 1954 ukonczono budowe zaktadéw do pro-
dukcji sody im. Karola Marksa. Wigkszos¢ produkowane;
przez nie sody kalcynowanej przenaczona jest na eksport,
Glownymi odbiorcami sa Grecja, Turcja i Indie, poza tym
kraje demokracji ludowej. W marcu rb. podpisana zostala
miedzy Bulgarig a Jugostawia umowa o wzajemnej wymianie
towarow. W ramach tej umowy Bulgaria importowa¢ ma z Ju-
gostawii olej gazowy (10 tys. t), sode zraca (1500 t), tanine
(120 t), koncentraty pirytowe (10 tys. t), siarczyn celulozy
(1500 t) oraz chemikalia podstawowe. Eksport do Jugostawii
ma obejmowac¢ rudy manganowe (4 tys. t), nawozy azotowe
(3500 t), kaolin (2 tys. t) oraz niewielkie ilosci réznych che-
mikalii i farmaceutykow.

Przemyst chemiczny w Jugoslawii

Rzad Jugostawii ktadzie ogromny nacisk na rozbudowe prze-
mystu krajowego w ogodle, a w szczeg6lno$ci na rozwoj prze-
mystu chemicznego. W pierwszych latach powojennych wzrost
produkcji byl jeszcze bardzo niewielki. Ale juz w 1. 1952
wskaznik produkcji wynosil 164 w poréwnaniu ze wskazni-
kiem z r. 1939 przyjetym za 100. W r. 1953 osiagnal juz 177
a w r. 1954 wzrést o dalsze 24%. Ogdlnie mozna wiec po-
wiedzie¢, ze produkcja chemiczna Jugostawii wzrosta w tym
okresie prawie dwukrotnie, Najwyzszy wzrost obserwuje sie
w produkcji kwasu siarkowego, chociaz produkcja ta wyno-
szgca okoto 60000 t w r. 1954 nie jest zbyt duza, jak na kraj
liczacy 18 mln ludnosci. W r. 1939 produkcja kwasu siarko-
wego wynosita okoto 14 000 t. W latach powojennych nasta-
pit jej szybki wzrost, juz w r. 1952 dwukrotnie przewyzsza-
la stan z r. 1939. W r. 1953 nastapit wzrost o dalsze 8000 t.
Produkcja w r. 1954 przewyzszata stan z roku poprzedniego
o blisko 50%. Jesli chodzi o produkcje sody, to w r, 1952
wzrosta ona o okoto 50°% w poréownaniu z r. 1939. Po dal-

~ szym niewielkim wzroscie nastapit w r. 1954 spadek produkcji.

Podobnie jest z produkcja siarczanu miedziowego — wzrasta
ona do r. 1953 i w 1. 1954 spada prawie do stanu z lat przed-
wojennych. Wzrosta produkcja- superfosfatu oraz sody zracej.
Znaczny spadek produkcji obserwuje sie w przypadku karbi-
du. Mata produkcja nawozow sztucznych wskazuje na to, ze
rolnictwo w Jugostawii jest jeszcze bardzo zacofane.

Produkcja chemiczna w Jugostawii w t
r1939  r.1952; r.1953 r.1954
Kwas siarkowy 14100 32272 40275 59950
Kwas azotowy — — — 2515
Soda 21967 33004 34358 32360
Soda zraca 14513 20228 22545 23392
Saletra amonowa ; — — A 3398
Karbid 63611* 39684 41346 39734
Siarczan miedziowy 12833 14358 15133 13080
Superfosfat 72770 69717 93713 120605
Polichlorek winylu, proszek e 1 972 2400 3045
Polichlorek winylu, tworzywo — 824 1168 2158
Mydto (60 kwasow : 3
ttuszczowych) 11668 21224 21068 25506

*) wg ,,Jugopress'‘ tylko 54 920.

Prawie wszystkie produkty sa takze eksportowane, .r}aWEt
karbid, ktérego produkcja ulegta bardzo znacznemu obnizenit
eksportowany byt w r. 1954 w ilosci 10 tys. t; stanowi to po-
towe ilosci eksportowanej w latach przedwojennych, Waznym
artykutem eksportowym jest takze soda zraca. Wywoz tYCh
artykutéw w r. 1954 ulegl znacznemu zmniejszeniu w Porow-
naniu z latami ubieglymi (soda zraca w r. 1953 — 13337 &
w r. 1954 — 4000 t; soda amoniakalna w r. 1953 — 6848 &
w 1. 1954 — okolo 4000 t). Produkcja kwasu siarkowego ni¢
pokrywa zapotrzebowania krajowego i cze$¢ zakladow musl

(c. d. na III str. oklL)
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VI. TECHNOLOGIA NIEORGANICZNA
VI. A. Kwasy, Zasady, Sole, Chemikalia

338 66.061.5:661.419.2 IChO
Crittenden E. D., Jr., Hixon A. N.) University of Pennsylva-
nia, Philadelphia, Pa.): Ekstrakcja chlorowodoru z wodnych
roztworéw. , Extraction of hydrogen chloride from aqueous so-
Jutions”. Industr. Engng. Chem., t. 46, nr 2, luty 54, s. 265; A4,
95 str.,, 1 rys., 13 wykr., 9 tabl.,, 12 poz. bibl. — Podjeto pro6-
be procesu stezania rozcienczonych roztworéw wodnych kwasu
solnego do stezenia handlowego przez ekstrakcje w ukladzie
ciecz-ciecz. Sposrod wielu zbadanych zwiazkow najlepszymi
rozpuszczalnikami okazatly sie alifatyczne, jednowodorotlenowe
alkohole, zawierajace w czasteczce od 5 do 9 atomow wegla.
Otrzymano wykresy fazowe z liniami granicznymi dla pewnej
liczby tych alkoholi z woda i chlorowodorem, w temp. 25°C.
Opisano przebieg procesu ekstrakcji przy stezaniu roztworow
kwasu solnego. Stwierdzono, ze odzyskiwanie rozpuszczalnika
mozna prowadzi¢ przez zetkniecie wzbogaconej w kwas frak-
¢ji z benzenem i nastepnag destylacje frakcjonowana w celu
rozdzielenia dwoch rozpuszczalnikéw. Badano wydajnos¢ na-
tryskowej kolumny ekstrakcyjnej w procesie stezania roztwo-
16w kw. solnego w mieszaninie z pentanolem. Szacunkowa
kalkulacja kosztow wskazuje na optacalnos¢ metody.

339 661.242.2 JIChO
Proces fluidyzacji w zastosowaniu do produkcji dwutlenku
siarki z siarczku zelaza. ,,A fluidized process for the production
of sulphur dioxide from iron sulphide". Industr. Chemist, t. 30,
nr 356, wrzes. 54, s. 424; A4, 3 str., 2 fot., 1 rys. — Opisano pro-
ces fluidyzacji pirytu (FeSs) lub pirotytu (FerSs) przy utlenia-
niu ich do dwutlenku siarki i tlenku zelaza oraz stosowana
aparature. Proces utleniania przebiega z wydajnoscia powy-
iej 99%0. Przy utlenianiu pirotytu uzyskiwano gaz o zawarto-
sci 13% SOg2 i 0,2°% SOs, a przy utlenianiu pirytu — 15% SOo.

VI. B. Nawozy Sztuczne

340 631.85 IChO
Nowa fabryka superfosfatu potréjnego. ,,A new triple super-
phosphate plant.” Industr. Chemist, t. 30, nr 357, pazdz. 54,
s. 488; A4, 3 str., 4 fot. — Opisano nowa fabryke superfosfatu
poiréjnego uruchomiong w 1954 w Bartow, Floryda (USA). Fa-
bryke wybudowano w poblizu zt6z fosforytowych. Przerdb
roczny 325.000 ton fosforytow. Fosforyty miele sie i poddaje
dziataniu kwasu siarkowego. Jako produkt reakcji powstaje
kwas fosforowy, w ktéorym zawieszony jest gips. Gips odsacza
sie i klarowny roztwér kwasu fosforowego zageszcza sie
W prozniowych aparatach wyparnych, wylozonych guma. Za-
tezony kwas fosforowy miesza sie ze $wiezym fosforytem. Pro-
dukt reakcji suszy sie w przeciwpradowej suszarce obrotowej.
Otrzymywany superfosfat zawiera 45 —+ 48% P2Os.

VI. C. Woda

341 663.631.8 IChO
Pierrey S.: Woda chemicznie czysta na drodze filtracji na zim-
o, ,L" eau chimiquement pure, par simple filtration a froid".
Chimie et Ind., t. 73, nr 3, marz. 55, s. 585; A4, 2 str., 3 fot. —
Opis wymiennika jonowego, pracujacego na zlozu mieszanym.
Regeneracja skladnikéw .kwasem solnym i lugiem sodowym)
Po rozdzieleniu kationitu i anionitu). Otrzymana woda ma opor
Zedu 10 milionéw om-cm/cm?2 (odpowiada to 0,01 mg soli roz-
Pu§zcz./l); ilo$¢ krzemionki z 10 mg/l obnizona do 0,5; pH nie-
!mienne (przy pomiarze w atmosferze azotu); woda nie za-
Wiera COg.

342 663.63.067:628.16 IChO
N9Wy Spos6éb oczyszczania wody. Modyfikacja metody krze-
“!l?lnowej w Staines. ,New water-treatment process. Modified
silicate methode at Staines”. Chem. Trade Jht 186N 3888}
harz, 55, s. 735; A5, 1 str. — Opisano nowe urzadzenie na sta-
Ui oczyszczania wody z Tamizy; sktada sie ono z dwudziestu
Plonowych osadnikéw, typu Candy, ze stozkowym dnem. Stan-
dartowa dawka, uzywana do koagulacji i sedymentacji zawie-
S w wodach Tamizy, wynosi 30 cz./milion siarczanu glinu

i 2 cz./milion modyfikowanego dwuweglanem sodowym krze-
mianu sodowego. Roztwér tych 2 soli dawkuje sie pompami
z szybkoscia, dostosowana do aktualnego przeptywu wody.
Skutecznos¢ tej metody jest tak duza, Ze okres miedzy kolejnymi
przemywaniami wypetien filtrow przedtuzono do 50 godz., przy
najgorszych warunkach pracy. Po sedymentacji i filtrowaniu
poddaje sie wode chlorowaniu, a nastepnie nadmiar chloru
usuwa sie za pomoca SOg. Urzgdzenie kontrolne wykazuje
zmiany ilosci chloru z doktadnos$cia do 1 cz./milion.

VII. TECHNOLOGIA ORGANICZNA

VII. C. Masy plastyczne, Guma

343 678.77:679.57:p.678.7.01:620.172.225:620.178.311.6  ITSz
Nielsen L. E. Buchdahl R.: WlasnoSci dynamiczne tworzyw
sztucznych. ,Propriétés dynamiques des plastoques”. Industr.
Plastiques 'Mod. t. 6, nr 8, wrze$. pazdz. 54, s. 51; A4, 3 str.,
1 rys., 8 wykr., 1 tabl. — Opisano wyniki i metode pomiaréw
wlasnosci dynamicznych tworzyw sztucznych przy pomocy
wahadia skretnego. Obserwowano tlumienie drgan, wystepu-
jace w réznych tworzywach, w zaleznosci od temperatury i ilo-
sci plastyfikatora, Podano metode oznaczenia modutu sprezy-
stosci poprzecznej G przy pomocy wahadla skretnego, oraz
obliczenia logarytmicznego wspotczynnika tlumienia drgan 9.
Podano wykresy G i & w funkcji temperatury dla: polistyrenu,
polietylenu, kauczuku poliizbobutylenowego, winiduru, igeli-
tu, oraz kopolimeru p.c.w. Opisano przebieg krzywych i prze-
prowadzono ich analize fizyczna. Ponadto zalaczono: tablice
wartosci p — wspolczynnika ksztaltu przekroju preta waha-
dfa skretnego (potrzebnej do oznaczenia G), oraz uzupelnio-
no wzor na G dokladnym wyrazeniem, z uwzglednieniem war-
tosci rzeczywistej i urojonej modutu sprezystoéci poprzecznej,
i t.zw. wspolczynnika tarcia wewnetrznego.

344 679.5.02:66.085 IChO
Dériberé M.: Obrébka mas plastycznych promieniami podczer-
wonymi. ,Le travail des matiéres plastiques par les rayons
infrarouges”. Chimie et Ind., t. 73, nr 5, maj 55, s. 913; A4,
6 str.,, 1 fot.,, 1 tabl, 10 poz. bibl. — Zastosowanie piecow tu-
nelowych z promiennikami podczerwieni w przemysle prze-
tworczym mas plastycznych (pokrywanie tkanin, polimeryzacja
impregnatéw, suszarnictwo). Omoéwiono szczegélowo proces
pokrywania tkanin polichlorkiem winylu oraz podano szereg
danych liczbowych (czas trwania procesu, wplyw barwnikéw,
koszt, wymiary pieca, zuzycie energii elektr. i in.). Opisano
piec tunelowy, stosowane zabezpieczenia, usuwanie wywia-
zujacych sie par.

345 679.57:539.2 IWSS
Reynolds J. W: Wplyw chemicznej struktury na niektére wias-
noSci polimeréw. , The influence of chemical structure on some
properties of polymers”. Chem. a. Industry, nr 17, 55, s. 471;
A4, 1 str. — Przedstawiono obecne poglady na strukture poli-
meréw syntetycznych (poliestry, poliamidy, poliwinylowe) i na
jej zwiazek z fizycznymi wiasnosciami polimerow. Gléwnie
poruszono sprawe wplywu sposobu polimeryzacji i wplywu
symetrii czasteczek na krystalizacje, temperatury topnienia
i przemiany drugiego rzedu, wilasnosci elastyczne itp.

346 542.952.6:679.579:541.124 IWSS
Whithy G. S., Gross M. D., Miller J. R., Costanza A. J.: Poli-
meryzacja bez emulgatora w Srodowisku wodnym. , Emulsifier-
free polymerization in aqueous media‘. J. Polymer Scien., t. 16,
nr 82, 55, s. 549; B5, 28 str., 20 wykr., 19 tabl., 16 poz. bibl. —
Badano polimeryzacje w roztworze monomeroéw rozpuszczal-
nych w wodzie przy uzyciu ukladu redoxy. Dokladne dane
przytoczono dla polimeryzacji ketonu metylo-winylowego i me-
takrylanu metylu pod wplywem uktadu nadsiarczan potasu:
azotan srebra. Przeprowadzono badania nad kopolimeryzacja
monomeru rozpuszczalnego w wodzie i nierozpuszczalnego
w przypadku uktadu metakrylonitryl-styren. Omoéwiono mecha-
nizm tych reakcji.

347 677—16:677.47 IWSS
Widokna syntetyczne w mieszankach. , Synthetic fibres in
blends". Brit. Ray. a. Silk., t. 31, nr 367, 54, s. 46; A4, 3 str. —
Artykul podaje ujete w sposob graficzny (wykresy itp) wszyst-
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kie wlasnosci mieszanek widkien orlonowych z nylonowymi,
wiskozowymi i poliestrowymi. Scharakteryzowano w ten spo-

sob odporno$¢ na $cieranie, trwalo$c ksztaltu materiatow
z tych mieszanek itp.
348 677.6(088.8) IWSS.

Rider .K.: Metoda wytwarzania materialéw nieikanych. , Me-
thod of making nonwoven fabrics”. Opis patentowy amery-
kanski nr 2.670.315,23.2.1954; B5, 2,5 str., 4 rys., 9 poz. bibl. —
Podano interesujaca metode wytwarzania materiatow dla ce-
lé6w odziezowych (materialy ubraniowe i inne) z pominieciem
zwyklych proceséw tkania czy dziania. Metoda polega na
uformowaniu z dwoéch warstw witokien, napojonych odpowied-
nim preparatem, odpowiedniego materiatu, wykazujacego dosc
dobra wytrzymatosc¢.

349 677.664.22:677.47 (088.8) IWSS
Thompson W. E., Taylor R. W.: Formowanie sieci rybackich
z zylek syntetycznych i metoda produkcji tych zylek. ,Fish
net formed of synthetic resin strands and strands therefore
and method of producing same”. Opis patentowy amerykan-
ski nr 2,590.586, kl. 87—12,25.3.1952; B5, 75 str., 5 rys., 6 poz.
bibl. — Podano krotki opis technologiczny wytwarzania sieci
rybackich. Zaproponowano, aby w celu unikniecia zbiegania
sie w wodzie i rozciagania oczek sieci, wytworzonych z zy-
tek syntetycznych, pokrywano sieci emulsjami odpowiednich

zywic (np. emulsje poliamidowe, poliwinylowe, poliestrowe
itp.).
360 677.47.027.731.96 IWSS

Karbikowanie nylonu w jednym procesie. ,Crimping nylon
yarns in one process’. Brit. Ray. a. Silk. J., t. 31, nr 369, 55,
s. 74; A4, 0,5 str. — Podano b. krotki opis nowej skroconej
metody karbikowania wlokien nylonowych, polegajacej na
nadaniu przedzy nylonowej bardzo wysokiego skretu, utrwale-

niu termicznym skretu i odkreceniu przedzy do skretu = 0.
Osiaga sie w ten sposob trwate karbiki.
351 679.5:p.678.5/.8:p.678.017:620.17 ITSz

Lever A. E.,, Rhys J.: Wilasnosci tworzy sztucznych i metody
pomiaréow. Czes¢ I. ,The properties and testing of plastics ma-
terials. — Part I". Plastics, t. 20, nr 212, marz. 55, s. 91; A4,
2 str., 46 poz. bibl. — Celem pierwszego artykulu z serii jest
zebranie opublikowanej literatury, dotyczacej pomiaréow wia-
$ciwos$ci tworzyw sztucznych, ze szczegoélnym uwzglednieniem
praktycznej strony tego zagadnienia. Podano zestawienie wta-
sciwosci, ktére nalezy oznacza¢ w przypadku wyprasek, sto-
sowanych w przemysle elektrotechnicznym. Nastepnie omo-
wiono szereg innych wlasciwosci oraz metody ich pomiarow,
sposoby formowania probek, ich kondycjonowanie, , metody
kontroli statystycznej, a w koncu wlasciwosci dynamiczne, me-
tody pomiarow oraz stosowane przyrzady.

362 621.315.616.96:679.5: p.678.5/.8: p.678.017:

:620.172.224.2

Morris T. A.: Powody przemawiajace za przyjeciem angielskiej
Pproby badania odksztalcenia plastycznego, jako normy Mie-
dzynarodowej Komisji Elektrotechnicznej. ,,The case for the
adoption of the British plastics yield test as the J. E. C. Stan-
dard”. Brit. Plastics, t. 28, nr 3, marz. 55, s. 113; A4, 55 str.,
1 rys., 3 wykr., 4 tabl., 7 poz. bibl. — Omoéwiono istniejace
metody badania odksztalcenia plastycznego tworzyw sztucz-
nych w zaleznosci od temperatury. Metody te podzielono na
dwie grupy: metody statyczne (angielska) i dynamiczne (nie-
miecka Martensa, angielska i francuska). W metodach statycz-
nych przez interpolacje okresla sie temperature, w ktérej ba-
dana probka pod stalym obciazeniem dozna okreslonego od-
ksztalcenia po uplywie okreslonego czasu — temperatura
badania w czasie kazdej proby jest stala. W metodach dyna-
micznych bezposrednio odczytuje sie temperature, w ktorej
badana probka dozna okreslonego odksztatcenia pod statym
obcigzeniem — w czasie badania temperatura jest podnoszona
z okreslong szybkosciag. Wg autora — metody dynamiczne nie
odzwierciedlaja tak dokladnie warunkéw poézniejszej pracy
tworzywa, jak metody statyczne. Metody statyczne daja nizsze
wartosci temperatur dla tworzyw o matej wytrzymatosci ciepl-
nej, a wyzszej dla tworzyw o dobrej wytrzymatosci ciep-
nej — niz metody dynamiczne. Autor proponuje przyjecie an-
gielskiej normy, po ewentualnym wprowadzeniu pewnych
zmian, jako normy dla badania wytrzymatosci cieplnej izola-
torow: z tworzyw sztucznych.

353 679.574.13:p.678.746.84:547.745—361.2—992:

:p.678.012.4
Campbell H:, Kane P. O., Ottewill I. C. (May and Baker Ltd.,
Dagenham, Essex, England): Poliwinylopirolidon. I. Rozdzial
ciezarow czasteczkowych: metody do$wiadczalne i zastosowa-

ITSz

ITSz

limerem

nia. ,,Polyvinylpyrrolidone. I. Distribution of molecular weights;
Experimental methods and applications”. J. Polymer Scien,
t. 12, stycz. 54, s. 611; BS, 9,5 str., 6 wykr., 8 poz. bibl. — Naj-
wazniejsze znaczenie dla polimeru, ktéry ma zastepowac plaz-
me, ma rozdzial ciezaréow czasteczkowych. Opracowana meto-
da oznaczania tej wlasciwosci polega na pomiarze zmetnienia,
wywotanego zmiennym stezeniem siarczanu sodowego w wod-
nych roztworach poliwinylopirolidonu (I). Stwierdzono, ze me-
toda frakcjonowania przy pomocy ukladu aceton i woda nie
jest korzystna, poniewaz otrzymane frakcje nie sa jednorodne,
Metode te mozna zastosowac do otrzymywania (I[)o matym roz-
dziale c. czasteczkowych przez powtarzane frakcjonowanie,
Podano rozdziaty c. czasteczkowych (I) w typowej substanciji
zastepujacej plazme, noszaca nazwe Plasmosan. Mniej niz 59,
wagowych czgsteczek posiada c. czasteczkowe powyzej 100.000,
Odtwarzalno$¢ oraz odpornos¢ tego polimeru na ogrzewanie
w autoklawie jest zadowalajaca.
354 679.577.2:p.678.675—1:541.65:544.621 ITSz
Szigorin D. N., Michajlow N. W., Makariewa S. P (Wsiesojuz-
nyj naucz.-issled. institut iskustw. wolokna): Badanie struktu-
ry fizycznej syntetycznych poliamidéw metoda widm absorp-
cyjnych w podczerwieni. ,Issledowanje fiziczeskoj struktury
sintieticzeskich poliamidow mietodom infrakrasnych spiektrow
pogloszczenja“. Dokt. Akad. Nauk SSSR, t. 97, nr 4, czerw, 54,
s. 711; B5, 4 str,, 1 wykr,, 1 tabl, 8 poz. bibl. — Istnienie w po-
likaprolaktamie trzech pasm absorpcyjnych w podczerwieni
autor tlumaczy obecnoscia trzech réznych typow wiazan wodo-
rowych (trans-, cis- i wewnatrzczasteczkowych), okreslajacych
jego strukture, a wiec i wlasnosci. Praca jest po$wiecona wy-
jasnieniu charakteru pasma 3210 cm—!. Robiono to przez po-
rownanie widma absorpcyjnego syntetycznych poliamidow
w podczerwieni z analogicznymi widmami o- i B-keratyny
z wiosa. Porownania wykazaty, ze pasmo 3210 cm—1 w polika-
prolaktamie nalezy do grupy N-H...O III typu wiazania wodo~,
rowego. Dowodzi to istnienia w poliamidach cyklicznych struk-
tur typu o-keratyny. Podobne struktury wykryto réowniez
w nierozcigganych wiéknach i blonach polienantowych, kapro-
nowych i mylonowych (stabiej). Przy rozcigganiu pasmo
3210 cm—1 prawie znika, intensywnos¢ pozostatych dwu nieco
sie zmienia. Zaleznosci na razie sa tylko jakosciowe.
355 679.5:p.678.5/.8:p.678.017:620.172.2 ITSz
Lewer A. E., Rhys J.: Wlasnosci tworzyw sztucznych i metody
pomiaréw. Cz. II. ,The properties and testing of plastics ma-
terials. Part. 2''. Plastics, t. 20, nr 213, kw. 55, s. 124; A4, 3 str,
1 wykr,, 2 tabl, 58 poz. bibl. — W artykule, stanowigcym
IT cz. serii prac na temat wlasnosci tworzyw sztucznych, omé-
wiono szczegélowo znaczenie i metody pomiaréw: wytrzyma-
tosci na rozerwanie, wydluzenia oraz modulu. Podano krétka
charakterystyke aparatow, stosowanych do pomiaréw tych
wlasnosci, oraz omoéwiono literature, dotyczaca wykonania po-
miaréw. W tabeli zebrano oméwione wyzej wilasnosci szeregu
tworzyw.
356 679.574.,125.1 :p,678.748.22—19:678.77 1.24:p678.
762.2—134.532—19:539.3./4.
Rieznikowa R. A., Wojuckij S. S., Zajonczkowskij A. D.
(Centralnyj mauczno-issliedowatielskij institut kozzamienitielej,
Moskwa): Plastyfikowanie polichlorku winylu kopolimerem
butadieno-nitrylowym. II Zmiana fizyko-mechanicznych wias-
nosci polichlorku winylu przy wprowadzeniu don réznych ilos-
ci kopolimeru butadieno-nitrylowego. ,Plastifikacja poliwini-
tochtorida butadiennitrylnym sopolimierom. II. Izmienienie fi-
ziko-miechaniczeskich swojstw poliwinilchtorida pri wwiedie-
nii w niewo razlicznych koliczestw butadiennitrilnowo sopoli-
miera”. Koltoidnyj Z. t. 16, nr 3, maj-czerw. 54, s. 204, BS,
7 str., 9 wykr., 4 poz. bibl. — Poréwnano fizykochemiczne
wiasnosci polichlorku winylu plastyfikowanego badz substan-
cja niskoczasteczkowa — ftalanem dwubutylu, badz tez kopo-
butadienonitrylowym o 36,9% grup nitrylowych
i 63,1% grup butadienowych. Pomiary prowadzono w 20° 80%
100° i 125°. Z wiasnosci fizyko-mechanicznych badano m.in.
wytrzymato$¢ na rozerwanie i wydtuzenie. Stwierdzono, ze Po-
lichlorek winylu plastyfikowany kopolimerem butadienonitry-
lowym przewyzsza wiasnosciami fizyko-mechanicznymi plasty-
fikat zawierajacy ftalan dwubutylu. W podwyzszonej tempe-
raturze zalety stosowania plastyfikatora wielkoczasteczkowego
wystepuja w sposob mniej wyrazny. ;
357W 535.375.5:546.287.03:547.419.5.03 1TSz
Malkowicz R. S., Kolesowa W. A. (Akad. Nauk SSSR, Institut
chimii silikatow, Leningrad): Widma zlozonego rozproszenia
niektoérych zwiazkéw krzemoogranicznych. ,Spiektry kombina-
cjonnowo rassiejanja niekotorych kriemnieorganiczeskich so-
jedinienij". Z. Fiz. Chim., t. 28, nr 5, maj 54, s. 926, B5, 4 str.

ITSz
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7 tabl., 11 poz. bibl. — Otrzymano po raz pierwszy i oméwiono
widma zlozonego rozproszenia nastepujacych zwiazkow krze-
moorganicznych: n-czterobutylosilanu, n-tréjbutylofluorosilanu,
metylotrojallylosilanu,  szesScioetylodwusiloksanu, maslanu
rojetylosililu oraz octanu dwumetylofenylosililu. Stwierdzo-
no, ze czestotliwos¢ drgan wigzania Si — C w alkilosilanach
mniejsza sie w miare wzrostu wielkos$ci podstawnikow.

38W 679.576.21:p.678.742.2:p.678.028.2:539.169 ITSz

Jawton E. J., Balwit J. S., Bueche A. M. (Research Lab., Gen.
Flectric Co., Schenectady, N.Y.). WlaSciwo$ci napromienio-
wanego polietylenu; wplyw poczatkowego ciezaru czasteczko-
wego. ,Properties of irradiated polyethylene, effect of initial
of molecular weight". Industr. Engng. Chem., t. 46, nr 8, sierp.
54, s. 1703, A4, 6 str., 3 tabl, 12 wykr., 11 poz. bibl. — Opisa-
no aparature, sposob pracy oraz zasady kontroli wynikow,
Polietylen o réznych ciezarach czasteczkowych (7 — 35 tys.)
poddawano dzialaniu elektronéw o energii 800 kw, zmieniajac
dawki promieniowania od 10 do 200 milj. rentgenow. Napro-
mieniowanie elektronami powoduje usieciowanie polietylenu
wskutek czego staje sie on sztywniejszy, gorzej rozpuszczal-
ny i nietopliwy. Im wiekszy ciezar czasteczkowy politenu,
tym mniejsza dawka promieniowania wystarcza do nadania
mu okreslonych wtasciwosci. Napromieniowanie tego samego
politenu rosnacymi dawkami elektronéw powoduje poczatko-
wo podwyzszenie rozciagliwosci i wytrzymalo$ci na rozerwa-
nie, po czym rozciggliwo$¢ maleje powaznie, wytrzymaltosc
728 — nieznacznie. Dostatecznie usieciowane politeny zacho-
wuja pewna wytrzymalos¢é na rozerwanie (rzedu 7 kg/cm?)
nawet powyzej temperatury topnienia krystalitow, zachowu-
jac sie jak niekrystaliczny elastometr, Podano matematyczna
interpretacje zjawiska, probujac znalezé zalezno$¢ miedzy cze-
stotliwoscia tworzenia sie mostkéw a intensywnos$cia napro-
mieniowania.

BIW  679.574.125.1—498:p.678.743.22—498:539.571.08 ITSz
Severs E. T., Austin J. M. (Mellon Institute of inf. research,
Pittsburgh. Pa). Badania plyniecia plastizoli z polichlorku wi-
nylu, ,,Flow properties of vinyl chloride resin plastisols”, In-
dustr, Engng. Chem., t. 46, nr 11, list. 54, s. 2369, A4, 6,5 str.,
3 rys., 1 fot.,, 1 wykr., 3 tabl., 15 poz. bibl. — Opisano apa-
rature do badania plyniecia plastizoli polimeréow chlorku wi-
nylu (ciektych dyspersji zywicy w zmiekczaczu), Poslugiwa-
o si¢ przy tym 2-ma typami przyrzadéow: reometrem wytla-
zajacym oraz zmodyfikowana powlekarka Martinsona, Po-
dano tez metode pomiaréw i sposdb obliczania wynikéw,
a wreszcie poréwnanie wynikéw otrzymanych za pomoca obu
aparatow. Zbadano wplyw dlugosci ustnika (przy stalej szero-
kosci) na zachowanie plastizoli, Stwierdzono, ze niezaleznie

od dtugosci ustnika lepkos¢ jest stata oraz nie wystepuja zja-.

wiska tiksotropii, przynajmniej w okresie trwania do$wiad-
uzenia, Opisano spos6b przygotowywania, starzenia i badania
plastizoli, wptyw réznych zmiekczaczy prostych lub miesza-
nych.

VII. D. Péiprodukty i barwniki

360 547.322.32.07:547.314.2.09 IChO
Lynn R, E., Jr., Kobe K. A. (University of Texas, Austin, Tex):
Otrzymywanie chlorku winylu z rozcienczonych gazéw acety-
lenowych. ,,Vinyl chloride from dilute acetylene - gases''.
Industr, Engng. Chem., t. 46, nr 4, kw. 55, s. 652; A4, 11 str.,
3.fot., 5 rys., 8 wykr., 7 tabl,, 34 poz. bibl. — Chlor wprowadza
Sie bezposrednio do rozcienczonej mieszaniny gazowej (gazy
Z procesow Schoch'a, Sachse'a i Wulffa, zaw. ok. 10% ace-
iylenu), przy czym reaguje on z wodorem na chlorowodor.
tej egzotermicznej reakcji zawarto$¢ acetylenu w gazie
Wzrasta o ok. 10%o. Reakcja wiazania sie chlorowodoru z ace-
lylenem przebiega latwo w temp. 150°C, na katalizatorze
Z.Chlorkéw rteci i baru. Wydajnos¢ jest cztero- do pieciokrot-
e wyzsza anizeli osiagana w fabrykach niemieckich. Siarka
lalkiny dziataja trujaco na katalizator i musza by¢ usuwane.
Proces ma kilka zasadniczych zalet: acetylen z weglowodorow
lest tanszy od acetylenu z karbidu; chlorek winylu daje sie
Iz mieszaniny gazowej latwiej usuwaé¢ anizeli acetylen; roz-
teficzenie gazu zapobiega przegrzaniom, ktére dezaktywuja
katalizator; w procesie otrzymuje sie czysty chlorek winylu.

VIII. INZYNIERIA CHEMICZNA

361 621.928.9:66.074.2 IChO
Dauphin J, (Institut de Chimie, Clermont-Ferrand): Sprawnos$¢
PY.IﬂCZy cyklonowych. ', L'efficacité des dépoussiéreure cyclo-
le”, Génie Chimique (dod. do Chimie et/ Ind), t. 73, nr 5,

maj 55, s. 121; A4, 9 str.,, 2 rys.; 7 wykr., 2 tabl.,, 4 poz. bibl. —
Omoéwiono teorie Rosina i wspoélpracownikéw oraz Muhlrada;
przedyskutowano bledy zalozen, powodujace odchylenia od
danych doswiadczalnych. Opierajac sie na do$wiadczeniach
obcych (Ten Linden) i uwzgledniajac ruch powietrza w cyklo-
nie, zaproponowano nowa teorie oraz podano réwnania, umoz-
liwiajace obliczenie sprawnosci cyklonu w zaleznosci od wy-
miarow czastek.

362 541.123.59:661.183.123.2/.3 IChO
Kunin R. Mc Garvey F. (Rohm a. Haas Co., Philadelphia, Pa.):
Podstawowe operacje w inzynierii chemicznej. Wymiana jo-
n6éw. ,Unit operations in chemical engineering. Ion exchange'.
Industr. Engng. Chem., t. 47, nr 3, marz. 55, s. 565; A4, 10,5 str.,
1 fot., 1 wykr., 475 poz. bibl. — Przeglad publikacji (lata 1953
i 1954), dotyczacych zagadnien wymiany jonéw, wskazuje na
silny rozwoj tej dziedziny, na skuteczne zastosowanie metody
w niektérych galeziach przemystu, na liczne prace badaw-
cze nad tym przedmiotem. Wymiana jonow przedstawia szcze-
golne korzysci w technologii wody, $ciekéow przemystowych
i w odzyskiwaniu cennych materialéw. Omowiono zagadnienia,
zwiazane z teoria wymiany jonow, membrany, zmiekczanie
wody, dejonizacje, rozdzielanie biochemiczne, zastosowanie
wymiany jonéw w odzyskiwaniu, oczyszczaniu i preparatyce,
obrobke Sciekow, zastosowanie w katalizie, aparature procesu
i rozne zastosowania.

363 66.07 IChO
Mullin J. W.: Ostatnie postepy w technice absorpcji, chlodze-
nia i nawilzania gazu. ,Recent advances in gas absorption,
cooling a. humidification”. Chem. Age, t. 72, nr 1852, stycz. 55,
s. 133; A5, 7 str., 1 rys., 53 poz. bibl. — Skrét 20 referatow,
wygloszonych na zjezdzie w Birmingham (kwiecien 55), obej-
mujacych: 1) Ogélne zjawiska, zwiazane z absorpcja, 2) Ab-
sorpcje COg, 3) Roézne rodzaje absorberéw mechanicznych,
4) Wypelnienia kolumn absorpcyjnych, 5) Oziebianie i osusza-
nie powietrza za pomoca solanki. 6) Adsorpcje i absorpcje wil-
goci przez ciecze i ciata state. 7) Projekt wiez chlodniczych dla
przemystu. 8) Problem infekcji biologicznej drewnianego wy-
pelnienia wiez.

364 66.061.5 IChO
Crico A. (Société Organico, Paris): Ekstrakcja rozpuszczalni-
kiem za pomocag kolumn pulsacyjnych. ,L'extraction par sol-
vant au moyen de colonnes pulsantes”. Génie Chimique (dod
do Chimie et Industrie), t. 73, nr 3, marz. 55, s. 57; A4, 6 str.,
1 rys., 5 poz. bibl. — Omoéwiono zasady pracy kolumny ekstrak-
cyjnej pulsacyjnej i wyprowadzono szereg rownan ($rednica
kropel fazy rozproszonej jako funkcja grup bezwymiarowych
i $rednicy wypelnienia lub otworéw potki kelumny, wspotczyn-
nik przenikania masy K. a, powierzchnia styku obu faz). Poda-
no metody: doswiadczalnego oznaczania S$rednicy kropel oraz
korelacji danych doswiadczalnych. Pulsacje zwiekszaja znacz-
nie wydajnos¢ kolumn ekstrakcyjnych (przy tej samej wyso-
kosci 5—10-krotnie) przez dodatkowe wprowadzenie energii
zewnetrznej i wyeliminowanie efektu kanalowego, wystepuja-
cego w kolumnach wypelnionych. ;

W365 66.048.4 IChO

Kuhn W., Baertschi P., Thiirkauf M. (Uniwersitdat Basel): Roz-
dzielanie za pomoca precyzyjnych kolumn destylacyjnych.
wStofftrennung in Préazisions — Destillationskolonnen'. Chimia
(Zirich) t. 8, nr 6, czerw. 54, s. 145, A4, 11 str., 3 wykr., —
Doktadniejsze omo6wienie punktow, poruszonych w poprzed-
nim artykule (Chimia, t. 8, nr 5, maj 54, s. 109). Przedyskuto-
wano: wplyw ruchu burzliwego; minimalny stopien deflegma-
cji; wptyw deflegmacji na jakos¢ rozdziatu; zalezno$ci wzajem-
ne pomiedzy skladem par i cieczy, wspotczynnikiem rozdziatu,
ilo$cia stopni rozdziatu; wpltyw oporu dyfuzji na ilos¢ stopni

rozdziatu. Podano réwnania: i nomogramy, umozliwiajgce
obliczenie odpowiednich parametréw procesu. ;
W366 66.023:66.097.3:546.24.023 IChO

Crico A.: Obliczanie, katalitycznych reaktorow kontaktowych.
Calcul des reacteurs catalytiques par contact, Chimie et
Ind., t. 72, nr 5, list. 54, s. 895, A4, 9 str., 4 wykr., 5 tabl,
18 poz. bibl, — W oparciu o mechanizm i kinetyke reakcji
gazowych wyprowadzono uproszczone rownanie, ujmujgce
ilo$¢ potrzebnego katalizatora jako funkcje witasnosci termo-
dynamicznych, kinetycznych i funkcji potencjatu danego
ukladu. Oparcie sie na danych doswiadczalnych na skale
laboratoryjna oraz witasciwy wybor postaci funkcji potencjatu
powotuje blad rzedu 10%, co umozliwia obliczanie reaktorow
kontaktowych na skale przemystowa.
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367W 66.046.8 IChO daja powierzchnig boczng z siatki, Urzadzenie umozliwia sty-

Weiler V. (A. O. Smith Corp., New York): Kilka uwag do-
tyczacych kosztow w projektowaniu aparatury ciSnieniowej.
»Some considerations of cost in the design of pressure ves-
sels.’ Chem. Engng. Progr., t. 50 nr 12, grud. 54, s. 622, A4,
4 str., 1 fot., 3 tabl. — Omowiono koszt tworzyw metalowych
do aparatur ci$nieniowych. Wyprowadzono wskazniki kosz-
tow w roznych temperaturach w stosunku do jednostki wy-
trzymatosci. Wykazano, Ze chociaz réznica w cenie tworzyw
wzrasta ze wzrostem odpornosci tworzywa na korozje lub
podwyzszona temperature, to jednak roznica ta czesto zmniej-
sza sie, o ile wprowadzi¢ poprawke na réwnolegle wystepu-
jacy wzrost wytrzymatosci. Omowiono zagadnienia dla trzech
najczesciej wystepujacych grup aparatury ci$nieniowej (A —
temp. do 250°, ci$n. do 35 atm., B — temp, do 550° ci$n. do
60 atm., C — temp. do 450°, ci$n, od 60 do 3000 atm.)

IX. APARATURA

IX. B. Aparatura pomiarowa :
368 667.7:620.178.143.3:620.179.6 ITSz
Sijm Ch. M. (Inst. eniergietiki AN Estonskoj SSR):Aparaty do
badania powlok lakierowych. ,Pribory dla ispytanja takokra-
socznych pokrytij”. Chim. Prom., nr 1, stycz.—luty 54, s. 38;
A4, 3 str., 3 rys., 2 fot. — Podano dokladny opis, ilustrowany
fotografiami i rysunkami, 2 aparatow: 1) do oznaczania twar-
dosci na ryse — zmodyfikowany aparat Kempora, 2) do ozna-
czania potysku. Ten ostatni, majac o wiele prostsza konstruk-
cje niz stosowane przyrzady fotoelektryczne, daje doktadne
wyniki iloSciowe.
369 679.5:p.678.5/.8:p.678.017:620.178.15 ITSz
Przyrzad do badania twardosci tworzyw sztucznych. ,Hardness
tester for plastics'. Brit. Plastics, t. 28, nr 3, marz. 55, s. 110;
A4, 1 str.,, 1 fot. — Opisano nowy twardosciomierz do badania
twardosci tworzyw sztucznych w postaci bton o grubosci do
0,001 cala. Przyrzad dziala na zasadzie pomiaru wielkosci za-
glebienia diamentowej koncéwki wciskowej, znajdujacej sie
pod obcigzeniem 1 g lub 300 g. — zagiebienie mierzy sie z do-
kladnoscia do 0,00001 cala. Glownym zastosowaniem tego
twardosciomierza jest ocena stopnia zahartowania zywic poli-
estrowych w laminatach szklanych — przy tych pomiarach
obecnos¢ widkna szklanego nie ma wplywu na odczyt twar-
dosci zywicy.

IX. C. Aparatura Fabryczna

370 677.66:677.474.772:677.05 IWSS
Lindner: Apaiat do stabilizacji ponczoch. ,Vorrichtung zum
Fixieren von Striimpfen', Textil. u. Faserstofftechn., t. 5, nr 6,
55, s. 365; A4, 1 str, 1 rys. — Opisano nowe urzadzenie do
stabilizacji ponczoch perlonowych. Nowy aparat, o nieco zmie-
nionej konstrukcji, pozwala na powazne zwiekszenie wydaj-
nosci pracy. Zostal on juz zastosowany z powodzeniem w za-
kitadach ponczoszniczych NRD.

3/AL 677.474.772:667.34 IWSS
Zanke: Nowoczesne maszyny do barwienia i wykanczania
widkien poliamidowych w przedzy i sztuce. ,Moderne Ma :
schinen fiir das Farben und Ausriisten von Polyamidfasern in
Garn und Stiick'. Melliand Textilber., t. 36, nr 2, 55, s. 186; A4,
5,5 str., 2 fot,, 2 rys., 4 wykr. — Dokonano przegladu nowo-
czesnych urzadzen do stabilizacji wiokien poliamidowych. Opi-
sano i podano schematy maszyn do stabilizacji parowej i po-
wietrznej. Podano warunki pracy maszyn, dopuszczalne ste-
* zenia tlenu wewnatrz nich podczas ich pracy. Podano krotki
opis urzadzenia do barwienia nylonu w sztuce.

3172 66.023 IChO
Nowe patenty chemiczne. Udoskonalone reaktory. ,Recent
chemical patents. Improved reaction vessels". Industr. Chemist,
t. 30, nr 357, pazdz. 54, s. 507; A4, 0,5 str., 1 rys. — (Ang. pat.
nr 7202.907). — Przedmiotem patentu sa aparaty reakcyjne,
przeznaczone do prowadzenia reakcji katalitycznych, w kt. re-
agenty, produkty lub rozpuszczalniki sa w fazie gazowej i cie-
klej. Aparat sklada sie z dwoch lub wiecej walcow, umiesz-
czonych jeden wewnatrz drugiego; cze$ci wewnetrzne posia-

kanie sie fazy gazowe]j z katalizatorem i faza ciekta, uniemoy.
liwia stykanie sie fazy cieklej z katalizatorem. Aparat posia-
da doplyw i odptyw cieczy oraz doplyw i odplyw gazu. Jakg
przyklad zastosowania podano katalityczne uwodornienie ciek-
tych olefin do weglowodoré6w nasyconych.

373 620.197.5:669.713 IChO
Murphy F. D.: Zastosowanie ochrony katodowej w fabrykach
chemicznych. ,The application of cathodic protection to che-
mical plant”. Industr. Chemist, t. 30, nr 357, pazdz. 54, s. 483;
A4, 5 str., 1 fot., 2 rys., 1 wykr., 1 tabl., 4 poz. bibl. — Podsta-
wy teoretyczne korozji elektrochemicznej i ochrony katodo-
wej. Opis roznych typow anod, stosowanych dla ochrony ka-
todowej. Zakres zastosowan. Ochrona aluminium. Porownanie
ekonomii ochrony katodowej i ochrony przy pomocy pokryé,

374 66.067.2 IChO
Berline R.: Filtracje specjalne w technice przemyslowej. ,Les
filtrations spéciales en technique industrielle”. Génie Chimique
(dod. do Chimie et Ind.), t. 73, nr 5, maj 55, s. 130; A4, 9 str,
9 fot., 3 rys. — Opis nowoczesnych filtrow przemystowych;
ciggtych (pierécieniowe, stolowe, tasmowe, swiecowe i hydro-
cyklony) oraz okresowych z automatycznym oczyszczaniem
(swiecowe, tarczowe, obrotowe, komorowe). Zwrocono uwage
na nowe rozwigzania oraz zwiekszone zastosowanie nadcisnie-
nia w filtrach okresowych.

375 66.028:621.689 IChO
Rousseau J.: Nowoczesne rozwigzanie dozowania. Pompy do-
zujace ,Solution moderne du dosage. Les pompes doseuses”,
Génie Chimique (dod. do Chimie et Ind.), t. 73, nr 6, czerw. 55,
s. 163; A4, 7 str., 1 fot., 3 wykr. -— Zastosowanie pomp dozu-
jacych w procesach technologicznych, w ktorych przeptywo-
mierze i pompy wirowe lub tlokowe, o regularnej wydajnosci,
nie speilniaja swego zadania. Opisano zasady dziatania, cechy
charakterystyczne i podstawowe czesci sktadowe pomp do-
zujgcych. Charakterystyka pracy pomp dozujacych, korho-
wodowych i kutakowych, sprezynowych i bezsprezynowych.

3176 661.97.023 IChO
Agregat ruchomy lub miejscowy do produkcji dwutlenku we:
gla. ,,Groupe mobile ou fixe pour la production d'anhydride
carbonique’’. Chimie et Ind., t. 73, nr 5 maj 55, s. 988; A4,
1 str., 1 fot. — Opis agregatu ruchomego angielskiego (,, The
Power Gas Corp. Ltd.”) do produkcji czystego (99,9% i skro-
plonego COs. Zasada polega na spalaniu olejow mineralnych,
absorpcji w monoetanoloaminie, a nastepnie desorpcji cieptem
gazow spalinowych, Dzialanie agregatu wymaga doprowadze-
nia energii elektrycznej i wody (czesciowo bedacej w obiegu),
oraz niezbednych surowcow podstawowych i pomocniczych. Wy-
dajnos¢ budowanych agregatéow od 20—130 kg COs/h. Zasto-
sowania: otrzymywanie weglanéw i napojow gazowanych,
stuzba przeciwpozarowa.

37FW 621.928.9:66.074. ° IChO
Locke H, B.: Usuwanie pylu z gazéw odlotowych. ,, The remo-
val of dust from effluent gases”. Industrial Chemist t. 31,
nr 360, stycz. 55, s. 16, A4, 5,5 str. — Rozpatrzono gazy od-
lotowe pod wzgledem pochodzenia i zawartych pytow, ktorych
usuwanie prowadzi sie badz ze wzgledu na odzyskiwanie
cennych produktéw, badz tez by nie dopusci¢ do szkodliwego
zanieczyszczania atmosfery. Omoéwiono rézne typy odpylaczy
(cyklony, turbo-odpylacze, skrubery, filtry workowe i elektro-
statyczne), koszt instalacji (zalezny od przerobu i zadanej
sprawnosci). Zwrécono uwage na konieczno$é¢ indywidualnych
rozwigzan dla poszczegolnych przypadkow.

378W 66.061.51. IChO
Kolumny pulsacyjne. ,Pulsed columns.” Chem. Age., t. 7L,
nr 1846, list. 54, s. 1142, A5, 0,5 str. — Notatka o kolumnach
pulsacyjnych dla ekstrakcji cieczy ciecza. Ruch posuwisto-
-zwrotny cieczy, spowodowany urzadzeniem umieszczonym na
zewnatrz kolumny, zwieksza wydajno$¢ ekstrakcji proporcjo-
nalnie do czestosci pulsacji. Przy duzej czesto$ci moze na-
stapi¢ przerwanie ciggtosci cieczy (kawitacja). Na podstawie
obliczenia cisnien w kolumnie mozna obliczy¢ punkt kawi-
tacji.

Niniejszy Przeglad Dokumentacyjny zawiera jedynie cze$é analiz dokumentacyjnych publikacji z zakresu chemii. Pelna dokumenta-
cja ukazuje sie w postaci kart dokumentacyjnych wydawanych przez Centralny Instytut ‘Dokumentacji Naukowo-Technicznej (War-
szawa — Al. Niepodleglo$ci 188). CIDNT przyjmuje prenumerate kart dokumentacyjnych, ktéra moze obejmowaé zaré6wno cala dokumen-
tacje naukowo-techniczna, jak i oddzielne jej dzialy lub poszezegélne zagadnienia i tematy, techniczne. CIDNT wykonuje (za zwrotem

kosztow) fotokopie i mikrofilmy publikacji objetych zaréwno prze

Publikacje oznaczone przy kolejnym numerze przez ,, W
Warszawa, ul. Laczno$ci 8, oznaczone przez ,,G'‘ — w bibliot

entacyjnym jak i kartami dokumentacyjnymi.
jotece Instytutow MPChem. Dzial Dokumenj:aCJl 5
ieorganicznej w Gliwicach, ul. Sowinskiego 11.
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NAGRODY PANSTWOWE

W roku biezacym w dniu 22 lipca nastepujacy chemicy otrzymaii nagrody panstwowe:

Nagrody II stopnia

1. Prof. dr Wiktor Kemula — za osiggniecia w dziedzinie polarografii.

2. Prof. dr Alfons Krauze — za calo$¢ pracy w zakresie chemii katalizatorow i reakcji kontaktowych.

3. Prof. dr Wlodzimierz Trzebiatowski — za wybitne osiggniecia w dziedzinie magnetochemii.

4, Doc. Zdzistaw Sokalski — za opracowanie szeregu waznych gospodarczo syntez organicznych, ze szczegol-

nym uwzglednieniem szkla organicznego.

Nagrody II stopnia (zespolowe)

1. Prof. dr Janusz Ciborowski inz Bolestaw Mlodzinski, inz Jerzy ‘Nuszkiewicz — zZa wpro-
wadzenie do przemystu polskiego metody fluidyzacyjnej i zrealizowanie jej na ‘skale techniczng w zakresie spalania rud

siarkonosnych.

2. Doc. Zdzistaw Synowiedzki, mgr Ryszard Kojer — za opracowanie i

wprowadzenie do produkcji

nowej metody otrzymywania klinicznie czynnego wyciggu watrobowego, bogatego w witamine Bio.

Nagrody III stopnia

1. Prof. dr Stefan Minc — za osiagniecia w dziedzinie elektrochemii i badan nad korozja.

Nagrody III stopnia (zespolowe)

Inz. Konstanty Laidler, inz
Marek, inz. Jakub Tomaszewicz,

Ludwik Sobolewski inz. Wladystaw Plaskura, inz, Wactaw
inz. Witold Lukasiewicz inz Marcin Kasprzyk — za opraco-

wanie metod i zaprojektowanie urzadzen do wytwarzania i oczyszczania gazu, produkcji kwasu azotowegzo i saletrzaku

w Zaktadach Azotowych w Kedzierzynie.

2.Inz Tadeusz Sliwinski, Mikotaj Jachimo wicz, inz. Gwido Szabo, inz Stanistaw Lan-
dau — za opracowanie metody i uruchomienie produkcji gliceryny. >

3. Mgr Edward Treszczanowicz prof inz Aleksander Pilc, mgr Stanistaw Grzelczyk,
prof. inz Zdzistaw Ziotkowski Jozef Florkiewicz inz Konstanty Pedowski — za osiggniecia

w opracowaniu i realizacji nowej katalitycznej metody produkcji acetonu z alkoholu etylowego.

4. Dr Zbyszko Zielinski, inz Karol Kulawik, inz.

Aleksander Grzebien, inz Tadeusz Bo-

rucki, inz. Henryk Pokrywa — za opracowanie projektu i uruchomienie produkcji chloru i tugu sodowego metoda

elektrolizy rteciowej.

Prace nad historig chemii w

‘W ramach Komitetu Historii Nauki-PAN, zostala utworzo-
na Sekcja Chemiczna, majaca na celu zespolowe systema-
tyczne opracowanie historii chemii w Polsce. W obecnej
chwili funkcje Przewodniczacego Sekcji pelni prof. W. Hu-
bicki, sekretarza mgr inz. A. G. Szperl. Zakreslony wieloletni
plan pracy Sekcji obejmuje calo$¢ naszych dziejow chemicz-
nych od najdawniejszych czaséw i streszcza sie w nastepuja-
cych punktach: a) Historia chemii w Polsce przed rokiem 1800.
b) Rozw6j poszczegdlnych dyscyplin chemicznych od roku 1800
do chwili obecnej (tzn. chemii nieorganicznej, organicznej,
fizycznej, farmaceutycznej itd).

Podjete juz zostaly opracowania nastepujacych monografii:
Chemia w Polsce do roku 1800 (prof. W. Hubicki), Chemia far-
maceutyczna w Polsce w epoce Odrodzenia (mgr. inz. W. Kar-
czewski), Historia zakladéow naukowych instytutow badaw-
czych w Polsce (mgr inz. Szperl), Historia kolorystyki (prof.
E. Trepka), Aleksander Chodkiewicz (prof. B. Skarzynski), Sta-
nistaw Kostanecki (prof. W. Lampe), Naukowa dziatalnos¢
M. Sklodowskiej-Curie oraz jej uczniow z Polski (prof. I. Zto-
towski), Polscy kryjogenicy (prof. Adwentowski, dr. A. Pa-
sternak i dr Z. Wojtaszek). Technologia chemiczna w Polsce

w latach 1800—1850 (doc. K. Sarnecki), Pierwsi profesorowie '

chemii farmaceutycznej (prof. R. Rembielinski).
W roku przysztym ilo$¢ opracowywanych tematéow zosta-
nie wybitnie zwiekszona, tak by po piecioletnim okresie pra-

Polsce

ey Sekcji mozna bylo opracowaé synteze caltoksztaltu historii
rozwoju chemii w Polsce. Niezaleznie od powyzszej tematyki
planowane jest zespolowe przygotowanie Stownika Chemikow
Polskich oraz podrecznika, wzglednie skryptu do historii che-
mii. Prace Sekcji ukazywac sie beda w Wydawnictwie Komi-
tetu Historii Nauki PAN ,Studia i materiaty z dziejow nauki
polskiej”. Dotad na lamach tego pisma ukazala sie tylko jed-
na praca z historii chemii, a to W. Hubickiego ,, Aleksander
Zuchta, zapomniany polski chemik XVI wieku”. Nalezy zdaé
sobie sprawe z tego, ze prace umieszczane w tym wydawni-
twie beda mato dostepne dla ogéitu chemikéw polskich, ale
zadne z dotychczasowych naszych czasopism chemicznych nie
otworzyto kacika historycznego. Artykuly historyczne sg nie-
mile widziane w redakcjach naszych czasopism, co nie bardzo:
jest w zgodzie z jednym z postulatéw, wysunietych na Pierw-
szej Teoretycznej Konferencji Chemicznej, ktora miala miejsce
w Bierutowicach w roku 1952. ‘

Stanowisko to jest niestuszne. Historia chemii polskiej jest
dziedzing zupelnie u nas zaniedbana. Caly szereg nazwisk na-j
szych chemikéw, z ktérych mozemy by¢ dumni, ulegto zapom-j'
nieniu. PowinniSmy bra¢ przyktad ze Zwiazku Radzieckiego,
gdzie odbywaja sie ogdlnopanstwowe konferencje na temat.
chemii i przemystu chemicznego. O duzym zainteresowaniu
chemia w tym kraju $wiadczy duza ilo$¢ prac z tej dziedziny,
ktore ukazaty sie w ostatnich latach. W. Hubicki

(d. c. ze str. 656)

surowiec ten importowa¢ z zagranicy. Mimo to w pierwszej
potowie 1954 r. eksportowano do Austrii 1 000 t kwasu siarko-
wego. Projektuje sie zatozenie nowej fabryki kwasu siarko-
wego, ktoérej zdolnos¢ produkcyjna wynosi¢ ma 600 tys. t. rocz-
nie. Zmniejszyl sie znacznie eksport siarczanu miedziowego, co
wiaze sie $ciSle ze spadkiem produkcji tego artykutu. Produk-
cja nawozow sztucznych jest wciaz jeszcze niedostateczna. Pro-
jektuje sie uruchomienie szeregu zakltadéw produkcyjnych
oraz dalsza rozbudowe zakiadéw juz istniejacych, W ciagu ro-
ku 1955 projektuje sie rozpoczecie produkcji siarczanu amo-
nowego. Jugostawia, wskutek zbyt matej produkcji wtasnej,

i
fi

zmuszona jest importowaé nawozy sztuczne; import ten jednak:
takze nie wystarcza na pokrycie zapotrzebowania. Po wojnie’
poczyniono szereg inwestycji w jugostowianskim przemysle
chemicznym. Uruchomiono 5 zaktadéw dla produkcji nawo-
z6w sztucznych i chemikalii podstawowych,|3 zaklady produ-
kujace farby, materiaty farbiarskie i tworzywa sztuczne, 9 fa-!
bryk farmaceutykéw oraz 5 fabryk produkujacych inne $rodki
chemiczne. Odbudowano po wojnie 4 dawne zaktady, z tego!
fabryke kwasu siarkowego i superfosfatu, fabryke sody i fa-
bryke farmaceutykow (obeenie antybiotykow) a takze fabryket
farb i lakierow. ‘



Cena zk 9.—

PANSTWOWE WYDAWNICTWA TECHNICZNE

Mechanika — wybér

Bielecki S.: Przyrzady do pomiaru ci$nienia i femperatury.
1955, s. 80, zt 3.—

Bleszynski T.: Spawanie szyn termitem. 1953, s. 44, zt 3.—

Borkowski W.: Praca na automatach tokarskich. Seria ,Bede
Fachowcem". 1954, s. 68, zt 2.50

Bosse E.: Wykonywanie tiocznikéw. Tium. z niem. K. Szopski.
1952, s. 78, zt 5.60

Chrzanowski M.: Geometria dla robotnikow. 1954, s. 90, zt 3.30

Gerst W., Popow W.: SzybkoSciowa obrébka metali w zakla-
dach budowy maszyn. Ttum. z ros. K. Ukielski. 1950, s. 94,
zt 5.40

Hennel S., Rozpedek S.: Wysokowydajne toczenie nozem Ko-
lesowa. 1953, s. 56, zt 4.50

Kaminski Z.: Wiercenie. Seria ,,Bede Fachowcem".
Z2515:50!

Kawecki J.: Blacharstwo. 1952, s. 238, zt 13.80

Kawecki W.: Frezowanie. Najprostsze roboty. 1955, s. 90, zi
3.50

Lisiak K.: Gwintowanie reczne. Seria ,Bede Fachowcem".
s. 44, zt 2.—

tukaszek/J.: Poradnik fokarza-metalowca. 1953, s. 316, zt 25.50

Majewski D.: Arytmetyka dla robotnikéw. 1954, s. 172, zl 6.—

1954, s. 40,

1954,

- Mardykin P. M.: Produkcyjne metody skrobania. Ttum. z ros.

Z. Kosciotek. 1952, s. 39, zt 1.—

 Mermon W.: Jak obchodzi¢ sie z obrabiarka. Seria ,Bede Fa-

Niezewienko G. S.:

1954, s. 48, zt 2.—
Moje doswiadczenia przy szybkosciowej
Ttum. z ros. Z. Zurakowski. 1954, s. 65,

chowcem"'.

obrébce metali.
7zt 3.—

. Noiszewski L.: Pomocnik formierza. Seria , Bede Fachowcem".

1954, s. 70, zt 2.—

' Ordowski S.: Jak postugiwaé sie najprostszymi warsztatowy-

| Pawhkowskl J.: Struganie. Serla .Bede Fachowcem"'.

mi narzedziami
1955, s. 32,7zt 1.70

mierniczymi. Seria ,Bede Fachowcem'.

1954, s. 42,
zt 2.40

Pawlikowski J.: Struganie i strugarki. 1950, s. 100, zt 4.70

Pilarczyk J.: Kurs spawania elekirycznego w pytaniach i odpo-
wiedziach. Wyd. 4..1954, s91, zt 2.50

Piotrowski P.: Najprostsze roboty tokarskie w klach. 1954,
s. 88, zt 4—

Piotrowski P.: Obréokka metali pilnikiem. Seria , Bede Fachow-
cem”. 1954, s. 87, zt 4.90

Piotrowski P.: Slusarstwo. Wyd. 2. 1954, s. 156, zt 9.—

| Piwonski T.. Formowanie za pomoca modeli uproszczonych.

Piwonski T.: O czym powinien wiedzie¢ rdzeniarz. 1953, s. 84,
1955, s. 165, zt 5.—

Ze 6 —
| Staub F.: Zastosowanie mikroskopu do badania stali i zeliwa.
‘ Wyd. 2. 1954, s, 63, zt 3.—

| Staub F.: Zastosowanie mikroskopu do badan stopéw metali

niezelaznych. 1955, s. 112, zt 14—

Swiatek J.: Pomoc przy obstudze Zeliwiaka. Seria ,Bede Fa-
chowcem'. 1954, s. 47, zt 2.—

Szupp B.: Kurs spawania acetylenowego w pytaniach i odpo-
wiedziach. Wyd. 5 niezmienione. 1953, s. 108, zt 4—

| Terman E., Turin M.: Szybko§ciowe metody pracy tokarza H.

S. Bortkiewicza. Ttum. z ros. S. Grzymatowski.
-zt 3.—

1950, s. 60,

| Voellnagel A.: O warsztatowych narzedziach mierniczych. Se-

ria ,,Bede Fachowcem'. 1954, s. 56, zt 2.—

@Winogradow L.: Podstawowe wiadomosci dla ustawiaczy ttocz-

| Witkowski J.:

nikéw. Tilum. z ros. R. Baranowicz. 1951, s. 60, zt 3.—
Szkicowanie techniczne. 1953, s. 67, zt 3.50
Zielinski P.: kadowacz zeliwiaka. 1955, s. 59, zt 2.20

Energoelekiryka i przemyst elekirotechniczny — wybor

éDobrowolski T.: Swietléwka i jej zastosowanie. 1955, s. 71,

z} 3.20

'Elbaum J., Reicher J.: Elekiryczne aparaty rozruchowe i regu-

lacy]ne Montaz — obstuga — naprawa. 1954, s. 215, zt 12.—
' Godlewski G.: Stacje transformatorowe- rozdzielcze napowietrz-
ne. Budowa i montaz. 1955, s. 256, zt 20.—

Grabowski Z.: Napowietrzen linie elektromagnetyczne. Budo-
wa i eksploatacja. 1955, s. 256, zt 20.—

Lis B.: Liczniki en?rgu elektrycznej. Dzialanie — uzytkowa-
nie —mstalowa,me 1953, s. 140, zt 7.50

Nazarewski J.: Racjonalizatorstwo w Zakladach Wytwérczych
Aparatow Wysokiego Napiecia .im. J. Dymitrowa 1955, s.
112:°71 5.50

Pyszkowski L.: Instalacje elekiryczne przewodem kabelkowym
1954, s. 43, z1.3.—

Skonieczny M.: Elekiryczne przyrzady pomiarowe. 1955, s. 100,
zt 5.50

Szalek R.: Swietlowki.
1954, 's.° 59;. zt :3.50

Urbanowicz H.: Postlugiwanie sie schematam1 w energoelek-
tryce 1955, s. 92, z1 4.10

Zotedziowski S.: Proby stanu izolacji kabli elketroenergetycz-
nych 1954, s. 44, zt 3.—

Zycki Z.: Obstuga silnika synchronicznego 1954, s. 61, zt 3.50

Dzialanie — montaz — eksploatacja

Teleelektryka — wybor

Baranowski J.: Bezpieczna obsluga radiowezla. Bibl. Radiome-
chanika 1955, s. 79, zt 3.—

Batrakow A. W., Klopow A. J.: Poznaj odbiornik telewizyjny.
Tium. z ros. W. Rabecki 1955, s. 59, zt 2.50

Bodak S. I.:. Wskazéwki do montazu aparatury radiowej 1955,
s. 170, zt 8.—

Klopow A. J.: Telewizja. Ttum. z ros. W. Rabecki. 1955, s. 89,

zt 4.20
Szczurek M.: Poradnik radioamatora 1954 s. 463, zt 28.—

Chiemia — wybor

Aleksandrowicz A.: Wskazéwki dla poczatkujacego laboranta.
Bibl. Laboranta 1954, s. 40, zt 1.50

Bielawa M.: Warzelny w fabryce farb i lakieréw. Seria ,Bede
Fachowcem' 1955, s. 56, zt 2.—

Bielecki S.: Przyrzady do pomiaru ci$nienia i temperatury.
1955, s. 80, zt 4.—

Buczylo E.: Co powinien wiedzie¢ pracownik obslugujacy ni-
trator. 1954, s, 44, zt 2.—

Buczylo E.: Suszenie’ w przemys$le chemicznym. Seria ,Bede
Fachowcem®: 1954, s. 44, z 2.—

~Chmielecki A.: Wulkamzaqa opon i detek. 1955, s. 72, zt 3.—

Czajkowski L.: Wskazéwki dla obslugujacych mieszarke samo-
czynna. Seria ,Bede Fachowcem'. 1954, s. 44, zt 2.—

Gdynia J., Kacuga Z., Patys K.: Surowce do produkcji kwasu
siarkowego. Seria ,Bede Fachowcem'. 1954, s. 50, zl 2.50

Kobulin N.: Wskazéwki dla gotowacza lakierow. Tium. z ros.
E. Zawada. 1951, s. 60, zt 2.70

Kozulin N.: Wskazoéwki dla przecieracza farb. Tlum. z ros. E.
Zawada. 1951, s. 56, zt 1.80 !

Leszczynski S.: Obsluga piecéw wapiennych i lasownikéw wap-
na. Seria ,,Bede Fachowcem". 1955, s. 59, zt 2.50

Najberg M.: Obstuga akumulatorow otowianych. Seria ,Bede
Fachowcem'. 1954, s. 59, zt 3.20

Raczkowa k. W.: Naprawa opon samochodowych. Tilum. z ros.
R. Bojarzynski. 1955, s. 93, zt 4.50

Riedl W.: Jak mierzymy ci$nienie i temperatury w przemysie.
1954, s. 50, zt 3.—

Siekawanow: S.: Krétki zarys procesu karbonizacji przy pro-
dukcji sody kaicynowanej. Tium. z ros. I. Plonski. 1951,
s. 81, zt 4.50

Stapf H.: Podstawy chemii i technologii dla
w przemys$le. Tlum. z niem. Z. Bankowski.
z} 28.50

Weaver E. C.,, Foster L. S.: Chemia otaczajacegc nas Swiata.
Tlum. z ang. H. Zamoyska i T. Zamoyski. 1950, s. 158, zt 7.70

Zastawski Z.: Wskazowki dla obslugujacych filtry w zakladach
sodowych. Tium. z ros. K. Pietka. 1952, s. 50, zt 4.—

zatrudnionych
1953, s. 376,
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