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WARUNKI PRENUMERATY CZASOPISM TECHNICZNYCH NA ROK 1952

Naczelna Organizacja Techniczna, Administracja Czasopism Technicznych, Patstwowe Wydawnictwa Tech-

niczne i Wydawnictwa Komunikacyjne wprowadzaja zatwierdzone przez

Biuro Prasy i Informacji przy

Prezydium Rady Ministréw i Departament Techniki PKPG nastepujgce warunki prenumeraty czasopism
technicznych na rok 1952:

Abonament
L.p. Nazes Brascmisnis nrpll;ggta optata normalna | oplata ulgowa
o= kwar- 01-
Loceny rol():zny talny roczny; roL():Zny
Ciz a.s o pritsimiaiiin amkiow o -/ tiechniitczn e
1. Przeglad Techniczny 1-19883/110 108 54 27 54 27
2. Energetyka 1-20164/110 72 3 18 36 18
3. Gazeta Cukrownicza 1-19871/110 54 27 13,50 36 18
4. Gaz, Woda i Techn. Sanit. I-19872/110 T2 36 18 36 18
5. Gospodarka Wodna 1-19873/110 90 45 22,50 54 27
6. Inzynieria i Budownictwo I-19875/110 108 54 27 54 277
7. Materiaty Budowlane 1-19876/110 72 36 18 36 18
8. Poligrafika I-19878/110 72 36 18 — i
9. Przeglad Budowlany I-19879/110 108 54 27 54 27
10. Przeglad Elektrotechn. 1-20165/110 108 54 27 54 21
11. Przeglad Geodezyjny 1-19880/110 T2 36 18 36 18
12. Przeglad Mechaniczny I-19881/110 108 54 27 54 27
13. Przeglad Papierniczy VII-10615/110 54 27 13,50 36 18
14. Przeglad Skoérzany VII-10614/110 54 27 13,50 36 18
15. Przeglad Spawalnictwa 1-19882/110 54 27 13,50 36 18
16. Przemyst Chemiczny 1-19885/110 108 54 27 54 27
17. Przeglad Telekom. 1-19884/110 72 36 18 36 18
18. Przemyst Drzewny -15886/110 72 36 18 36 18
19. Przemyst! Rolny i Spoz. 1-19887/110 90 45 22,50 54 21
20. Przemysl Wiokienniczy VIi-10617/119 108 54 27 54 27
21. Szkto j Ceramika 1-198€9/119 54 27 13,50 36 18 »
22. Technika Motoryzacyjna 1-19891/110 54 27 13.50 36 18
23. Technika Lotnicza 1-19890/110 54 27 13,50 36 18
24. Budownictwo Przemystowe 1-21902/110 108 54 27 54 21
25. Architektura 1-19870/110 180 90 45 90 45
26. Przeglad Gorniczy I11-12006/110 108 54 27 54 27
27. Hutnik III- 5574 108 54 27 54 27
28. Cement, Wapno, Gips I11-12007/110 54 27 13,50 36 18
29. Nafta II1-12005/110 72 36 18 36 18
30. Przeglad Odlewnictwa II1-12002/110 72 36 18 .36 18
31. Drogownictwo 1-20613/110 72 36 18 36 18
Czasopisma popularno-techniczne
1. Mechanik 1-19877/110 108 54 27 36 18
2. Wiadomosci Elektrotechn. 1-19892/110 36 18 9 18 9
3. Wiadomosci Telekom. 1-19893/110 36 18 9 18 9
4. Wiadomos$ci Gornicze III-12001/110 54 27 13,50 18 9
5. Wiadomog$ci Hutnicze I11-12004/110 54 27 13,50 18 9 Y
6. Chemik 111-12003/110 54 27 13,50 18 9
7. Motoryzacja 1-20614/110 54 27 13,50 18 9
8. Technika Przem. Spoz. 1-21488/110 30 15 7,50f ze wzgledu nami=-
9. Horyzonty Techniki 1-19874/110 36 18 9 |skie ceny obowig-
10. Widkiennictwo VII-21247/110 24 12 6 zZuje pren. norm.

I. PRENUMERATA NORMALNA

Zgloszenia na prenumerate normalng roczng, pélroczng i kwartalng na rok 1952 przyjmuje

PPK , RUCH* w Warszawie i jego Oddmaly prowincjonalne, co najmniej na 15 dni przed roz-
poczeciem okresu prenumeraty.

Naleznos¢é za prenumeratq nalezy wplacaé do PPK ,,RUCH“ na wlasciwe konto PKO podane
obok nazwy czasoplsma



Cena 12 zl.

II. PRENUMERATA ULGOWA

A. Czasopisma naukowo-technicznle

Do korzystania z prenumeraty ulgowej uprawnieni sg:

1. czlonkowie Stowarzyszen Inzynieréw i T.echnikéx'zv zrzeszonych w NOT przy abonowaniu
zbiorowym przez Oddzialy Stowarzyszen Inzynieréw i Technikéw i przy dokonaniu wplaty
do Oddziatu Stowarzyszenia;

2. studenci wyzszych uczelni przy abonowaniu zbiorowym i wplacie na prenumeratq przez
Kota Naukowe.

Wszyscy czlonkowie Stowarzyszeh pragnac zapewnié sobie regularne ofrzymywanie czasopism
w roku 1952 powinni najpézniej do dnia 10 grudnia br. zglosié¢ sie osobiScie do Oddzialu Stowa-
rzyszenia i zamoéwié czasopisma po cenach ulgowych na specjalnie w tym celu przygotowanych
formularzach zamoéwienn wplacajac jednoczeSnie nalezno$§é przynajmniej za okres poélroczny.

Czlonkowie Stowarzyszen, nie majacy mozno$ci dokonania zamoéwienia osobiscie,  powinni
wptacié do 5.XII.1951 r. naleznos¢ przekazem pocztowym lub przekazem PKO na konto wlasci-
wego Oddzialu Stowarzyszenia, a nie ,,RUCHU*.

Przekaz ‘powinien byé wypetniony czytelnie i zawierac:

a. imie i nazwisko oraz adres wptacajacego,

b. tytuly zaméwionych czasopism. .

Niedotrzymanie wyzej wymienionych termlnow przez czlonka Stowarzyszenia lub Oddzial
Stowarzyszenia, pozbawia czionka Stowarzyszenia prawa do prenumeraty ulgowej w pierw-
szym péiroczu 1952 roku, a wplacona po terminie (5.XIL51 r.) nalezno$é zaliczana bedzie na
II polrocze 1952 roku. ; ;

Nowowstepujacy czlonkowie Stowarzyszen Inzynieré6w i Technikéw lub czlonkowie Studen-
ckich K6t Naukowych, beda mogli korzysta¢ z prawa uzyskania prenumeraty ulgowej w dru-
giej polowie 1952 r. o ile dokonaja obowigzku zgloszenia zaméwienia i wplacenia naleznogci
w terminie do 10.VI.52 r. w sposéb wyzej opisany.

Czlonkowie Stowarzyszen Inzynieréw i Technikéw oraz czlonkowie Studenckich Kot Nauko-
wych abonujacy czasopisma przez Oddzialy Stowarzyszen lub Studenckie Kola Naukowe otrzy-
mywaé beda czasopisma bezposredmo z PPK ,RUCH"“ wg podanych adreséw.

Indywidualne zgloszenia na prenumerate ulgowa nie beda przyjmowane przez PPK , RUCH".

B. Czasopisma popularno-techniczne

Do korzystania z prenumeraty ulgowej sa uprawnieni:
cztonkowie ‘Stowarzyszefi Inzynieréw i Technikéw NOT przy abonowaniu zbiorowym
przez poszczegolne Oddzialy w taki sam sposéb jak przy zamawianiu czasopism naukowo-
technicznych.
Ponadto do korzystania z prenumeraty ulgowej uprawnieni sa przy abonowaniu naJmnle]
5 egzemplarzy jednego czasopisma:
1. czlonkowie Zwigzkow Zawodowych przy abonowaniu przez Oddzialy ZW1qzku Zawodowe-
go, Kota Zwiazku, Rady Zakladowe lub Kluby Racjonalizatorskie;
2. studenci Wyzszych Uczelni przy abonowaniu przez Kola Naukowe lub inne Stowarzysze-
nia Studentéw Wyzszych Uczelni;
3. uczniowie Szkél! Zawodowych przy abonowaniu przez Dyrekcje Szkoly. ;
Abonamenty ulgowe za ‘powyzsze czasopisma bedg przyjmowane przynajmniej na okres pol-
roczny i za pierwsze poélrocze 1952 r. Naleznos$é winna byé wptacona na wiasciwe konto PKO na
rachunek PPK ,, RUCH* do dnia 15. XIIL. 1951 r. !
Przedsiebiorstwa, Instytucje i Urzedy nie sg uprawnione do abonamentu ulgowego i powin-
ny zwraca¢ sie bezposrednio do PPK , RUCH*. '

Uwaga: Czlonkowie Zwiazkéw Zawodowych, Studenci Wyzszych Uczelni oraz uczniowie Szkél
Zawodowych zglaszaja prenumerate ulgowa przez Komoérki Zwiazkéw Zawodowych,
Studenckie Kola Naukowe lub Dyrekcje Szkél Zawodowych w sposéb analogiczny
jak czlonkowie Stowarzyszen NOT.

NACZELNA ORGANIZACJA TECHNICZNA
ADMINISTRACJA CZASOPISM TECHNICZNYCH

PANSTWOWE WYDAWNICTWA TECHNICZNE
WYDAWNICTWA KOMUNIKACYJNE
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Przeglad Bibliograficeny Chemii ujeto w nastepujace grupy

i Chemia Fizyczna, Elektrochemia, Kataliza
II. Chemia Nieorganiczna

1II. Chemia Organiczna

IV. Chemia Analityczna

v Chemia Biologiczna

V1. Technologia Nieorganiczna
A) Kwasy, Zasady Sole, Chemikalia
B) Nawozy sztuczne
C) Woda
D) Szkto, Emalie, Mat. Ogniotrw., Cement itp.
VII. Technologia Organiczna
* A) Paliwa Naturalne i Syntetyczne, Smary
B) Przeréb Produktéw Suchej Destylacji
C) Masy Plastyczne, Guma
D) Poéiprodukty i Barwniki
E) Materiaty Wybuchowe
F) Farby i Lakiery
G) Ttluszcze, Oleje, Woski ¢ Detergenty
H) Srodki lecznicze
I) Agrochemia
: J) Fermentacja, Srodki Spozywcze
VIII. Inzynieria Chemiczna
X. Aparatura
A) Laboratoryjna
B) Pomiarowa
C) Fabryczna
D) Materiaty konstrukcyjne

Naglowel Fkazdej analizy dokumentacyjno-bibliograficznej sklada sie z trzech czesci:

‘

pierwsza cyfra oznacza bieiqey mumer analizy bibliograficznej w danym roczniku ,Przegladu’, przy czym
gwiazdla oznaczono dokumenty znajdujgce si¢ w Glownym Instytucie Chemii Przemyslowey,

$rodkowe cyfry &q symbolem klasyfikacjr dziesietnej,

znak L1 jest symbolem Osrodka Lokumentacji Gtownego Instytutu Chemii Przemystowej,
ostatnie cyfry oznaczajg bietgey mumer i rok ,,Przeglodu Bibliograficznego™.

I. CHEMIA FIZYCZNA, ELEKTROCHEMIA, KATALIZA

1267 x W 541.62:547.514-211:547.592.1 L' 1 —. 10,51

Pines H., Aristoff E., Ipatieff V. N. (The Northwe-
stern University, Evanston, Illinois). Izomeryzacja na-
syconych weglowodorow. VII. Wplyw Swiatla na izo-
meryzacje metylocyklopentanu w obecnosSci bromku
glinu i bromowodoru. , ITzomerizaton of saturated hy-
drocarbona. VII. The effect of ligth upon the isome-
rization of methylcyclopentane in the presence of alu-
minium bromide — hydrogen [bromide“, J. amer.
chem. Soc., Easton, Pa., mies., t. 72, Nr 9, wrzes. 50,
.§. 4055, 5. B; 1,5 str.,, 1 tabl., 6 poz bibl. — Podczas
naswietlania metylocyklopentanu lampa rteciowg w
obecnosci bromku glinu i bromowodoru, do 24% we-
glowodoru ulega izomeryzacji na cykloheksan. Doda-
nie matych ilo$ci benzenu wstrzymuje reakecje: obec-
nosé 0,039 benzenu zmniejsza stopien konwersji o
759%,. Omoéwiono mechanizm reakcji. :

1268 x W
542.941.7:592.973:546.93.09:547.546. L 1 — 10,51

Dunworth W.P., Nord F.F. (The Fordham Universi-
ty New York, N.Y.). Badanie nad mechanizmem ka-
talitycznego uwodeorniania. XV. Badania z koloidal-
nym irydem. ,Investigations on the mechanizm of
catalytic hydrogenations. XV. Studies with colloidal
dridium®. J, amer. chem., Soc., Easton, Pa., mies., t.

72, Nr 9 wrzeS. 50. s. 4197, B5; 1 str., 2 tabi, 3 poz.
bibl. — Przez strgcanie wodorotlenku irydu z jego
chlorku w roztworze alkoholu poliwinylowego, a na-
stepnie redukcje wodorem, otrzymano bardzo aktyw-
ny kontakt do uwodorniania. W obecnosci tego kon-
taktu - uwodorniono pod ci$nieniem @atmosferycznym
nitrobenzen i szereg jego meta i para pochodnych.

1269 x W 541.132.3:545-5

L. 1 — 10,51
Tuddenham W. M., Anderson D.H. (Color Control De-
partment, Eastman Kodak Company, Rochester N.
Y.). Bufor do pomiaréw wysokiego pH. , Buffer for
high pH measurements. Amnal. Chem. Easton, Pa.,
mies., t. 22, Nr. 9, wrze$. 50, 1146, A4; 3 str., 3 wykr.,
5 tab., 4 poz. bibl, — Opracowano roztwory .buforo-
we, skladajace sie z chlorku wapnia, woedorotlenku
wapnia i ewentualnie chlorku sodu, dajace powta-
rzalne wartosci pH dla zakresu 11,0 — 12.,6. Zbadano
wplyw temperatury na wartos¢ pH, oraz dokladnosc¢
pomiaréw pH w tym obszarze przy stosowaniu szkla-
nych elektrod.

1270 x W = 517.9:531.756./758:547.04 Tl = 1051
Dreisbach R.R., Spencer R. S." (The Dow Chemical

Company, Midland Mich.): Proste réwnania dla ge-
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Chemia Fizyczna, Elekirochemia, Kataliza

stosci pary i cieczy. ,,Simple egnations for vapor and
liquid densities. Ind. Engng, Chem., Easton, Pa.,
mies., t. 41, lip. 49. s. 1363, A4; 3 str., 4 tab.,, 7 poz.
bibl. — Zastosowano zmodyfikowane rownanie An-
toine‘a do obliczania gesto$ci par zwiazkéw orga-
nicznych dla ci$nien do 4 atm., (przy znanym cie-
zarze czasteczkowym oraz temp, wrzenia). Opracowa-
no réwnanie pozwalajgce obliczyé gesto$¢ cieczy, je-
zeli znana jest temp. wrzenia onaz gesto$é dla dwu
réznych temperatur (ten ostatni spos6b obliczania
gestosci cieczy daje lepsze wyniki, niz stosowanie

wspoiczynnika rozszerzalno$ci objetoSciowej, ktory
jest funkcja temperatury).
1271 x W 547.652.1:66.067.75:661.183.45 L 1 — 10,51

Bellet E.,, Levert P. O ciekawym przykladzie ad-
sorpeji i oczyszezania w fazie stalej. ,,Sur un curieux
exemple d‘adsorption et de purification en phase so-
lide“. C. r.; Paris, tyg., t. 231, Nr 25, 18 grudz. 50,
s. 1484, A4. 1 str. — Odkryto ciekawe zjawisko oczysz-
czania naftalenu przez zwykle zmieszanie go z ziemig
odbarwiajgcg typu ,,Clarsil® (ok. 10%g). P. t. nafta-
lenu podnosi sie z 78,5 ma 79,6°. Nie podano teore-
tycznego uzasadnienia, zjawiska. Zabarwienie, wy-
stepujgce po zmieszaniu naftalenu z ziemig odbarwia-
jaca, moze stuzy¢ jako wskaznik czysto$ci naftalenu.

1272 x W 35.361.08:539.133:679.579 (L0 —10,51

(Deutsche Bunsengesellschaft fiir
physikalische Chemie). Pomiary rozpraszania Swiatia
przez roztwory wysokoczasteczkowych substancji.
,Lichtstreuungsmessungen an Losungen hochmoleku-
larer Stoffe“, Angew. Chem. Berlin, dwutyg. t. 62.
Nr: 5, 7 marzec 50, s. 124, A4, 0,5 str. Wskazano na
mozliwosci zastosowania metody pomiaréw rozpra-
szania $Swiatta do okre$lenia absolutnych wymiarow
czgsteczek. Z danych doswiadczalnych (polistyren w
toluenie) wywnioskowano, ze omawiana metoda da-
je pewniejsze wyniki od dotychczas stosowanych.

Hengstenberg J.

1273 x G 541.124:534.321.9: L1 - 1051

Haissinskv M., Prudhomme R. O. (Inst. du Radium,
Inst. Pasteur. Paris): Uwagi o mechanizmie reakeji
chemicznyeh wywolywa,nych przez ultradzwieki. , Re-
marques sur le mécanisme des actions chimigues pro-
duites par les ultrasons®, J. Chim. phys. biol., Paris,
mies., t. 47, Nr 11—12. lisfc. — grudz. 50, s. 925; A4; 185
str., 8 poz. bibl. — Reakcje chemiczne wywolywane
przez ultradzZwieki podobniejsze sa do reakcji spowo-
dowanych czastkami o dziataniu lokalnym, niz pro-
mieniami X, dziatajgcymi rownomiernie ('w danym
osrodku, Fakt ten wytlumaczy¢ mozna przyjmujac, iz
reakcje obserwowane przy ultradzwieku sa efektami
wtornymi, a ultradzwieki wywoltuja jedynie lokalne
dysocjacje wody na rodniki H i O lub finne czastki
aktywne. :

1274 x W 541.24:679.574.125.1:001 L 1 — 1051

Hengstenberg (Erweitertes Colloquium iiber makro-
molekulare Chemie Freiburg, Breisgau). Oznaczanie
ciezaru czasteczkowego w chlorku poliwinylu. ,,Mole-
kulargewichtsbestimmungen an  Polyvinylchlorid®.
Angew. Chem., Berlin, dwutyg., t. 62, Nr 1, 7 stycz.
50, s. 26; A4; 13. w — Omébwiono sposoéb osmotyczne-
g0 oznaczania ciezaru czgsteczkowego chlorku poli-
winylu, Stwierdzono, ze zalezno$§¢ miedzy Ilepkoscia
i rciezarem czasteczkowym iloSciowo ujmuje réwna-
nia n = K, M.%" '(dla warto$ci ciez. czasteczk. od
20,000 do 90,000).

1275 x W 536.41:541.26:

T G, 10,51

Tuckij A. E. (Politichniczeskij institut im. W. I. Leni-
na, Charkow). O pewnych prawidlowosciach zmian
izobarycznej gestosci w zaleznoSci od temperatury.
,»O niekotyrych zakonomiernostiach w izienienii izg-
bariczeskoj plotnosti s temperaturoj“. Z. fiz, Chim,,
Moskwa, mies., t. 24, Nr 7, lip. 50, s. 786; B5, 12 str
6 wykr.,, 7 tab., 16 poz. bibl. — Wykaza‘no ze Wspo{-
czynnik rozszelzalnosm K maleje liniowo ze wzros-

“tem masy (dla izologéw) i momentu dipolowego (dla

izoperiodycznych zwigzkéw) czasteczek; w homolo-
gicznych rzedach maleje ze wzrostem iloSei atoméw
wegla w lancuchu i dazy przy tym do pewnej war-
tosci granicznej. Wazrost jest liniowy W szerokich
granicach temperatur. K jest odwrotnie proporcjo-
nalne do pierwiastka kwadratowego z masy czgstecz-
ki i pierwiastka czwartego stopnia z momentu dipo-
lowego. Podano wzory, pozwalajace oblicza¢ K w rze-
dach homologicznych.

1276 x G " 547.422.04 L1 — 1051

Middleton G., Stuckey R.E. Oznaczanie czystosSci gli-
kolu propylencwego. ,,The determination of the pu-
rity of propylene glycol®“. Analyst. London, mies., t.
75, Nr 893, sierp. 50, s. 406, B5, 4,5 str., 2 wykr., 3 tab,,
6 poz. bibl, — Domles et (Izqdu 01%) glikolu ety-
lenowego glikolu dwupropylowego, wody i alkoholu
etylowego w glikolu propylenowym mozZna o0znaczyt
ilosciowo z pomiaru temperatury krytycznej rozpusz-
czalnodci glikolu w eterze. Metodyka oznaczenia.

1277 x W 658.567.004.14:661.183.38 L 1 — 1051

Bechner H.L., Mindler A. B, (The Permutit Company,
New York, N. Y.). Wymiana jonowa w zastosowaniu
do przerobki Sciekéw. ,,Jon exchange in waste freat-
ment“. Industr, Engng, Chem., Easton, Pa., mies, t
41, Nr 3, marz. 49, s. 448, A4, str. 4, 3 rys., 3 wykr,
14 poz. bibl. — Jedna =z najbardziej obiecujacych
dziedzin zastosowania wymieniaczy jonowych jest
przerobka Sciekéw odpadkowych: Podano ogoélne za-
sady procesu i mozliwosci zastosowan do wydobywa-
nia cennych sktadnikéw z odpadkéow. Wydobywanie
z produktéw odpadkowych metali jak: miedz i chrom,
wydobywanie niektérych zwigzkow organicznych, jak
nikotyna, kwasy organiczne (np, winowy), pektyna;
oczyszezanie cukrow, jak 590 laktoza.

1278 x W 532.133:621.5.01 L 1 — 10,51

Stoljarow E. A. (Inshtut Wysoklch Dawlenij, Lenin-
grad).Zjawiska przenoszenia w gazach sprezonych. IIL
Empiryczne réwnania zaleznoS$ci lepkosci sprezonych
gazow od temperatury i ciSnienia. ,Jawlenija pierie-
nosa w szatych gazach. ITI, Empiriczeskoje urawnie-
nije zawisimosti wiaskosti szatych gazow ot tiempie-
ratury .i dawlenija‘, Z. fiz. Chim., Moskwa, mies.,
24, Nr 7, lip, 50, s. 761, B5, 8 str, 8 wykr.,, 1 tab,
27 poz. blbl —— Wyprowa'dzono emplrycznxe rownanie
zalezno$ci lepko$ci od' ciSnienia i temperatury. ROW-
nanie ma charakter ogélny, dla wszystkich gazéw
Jednakowy, rézni sie tylko w przypadku réznych ga-
z6w wartoSciami 11czbowym1 dwéch wsp6tezynni-
koéw. Podano konkretne réwnanie dla Hz, N2, DO-
wietrza, CO2 i CO, wyrazajace lepkos¢ w zaleznosci
od T i p. Wielkosci, obliczone na podstawie tego
réwnania, pozostajag w dobrej zgodno$ci z danyml
doéwiadczalnymi zwlaszeza . w obszarze’ przercna ze
stanu gazowego do cieklego,

1279 x W 541,183.26:661.183.2 L 1 — 1051

(Philips Petroleum Compa-

Rey G.C., Box E.O.Jr.
gazéw na weslu

gny, Bartlesville, Okla). Adsorpeja
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‘chemia Fizyczna, Elektrochemia, Kataliza

aktywowanym. , Adsorption of gases on activated
chareoal®., Industr. Engng. Chem. Easton, Pa, mies.,
t. 42, Nr 7, lip. 50, s. 1315, A4, 4 str., 2 rys., 4 wykr,,
9 tab., 11 poz. bibl. — Podano dane réwnowagi ad-
sorpcji jedenastu gazéw (Hz, N2, CO, COz2, CHs CyHp,
CsHa, C:Hg, CgHs, CsaHio, CsHi2) na weglu aktywo-
wanym (z lupin orzechéw kokosowych) w granicach
temperatur 100 — 450°F oraz w ci§n. 0 — 215 funtéw
* na cal kwadratowy. Podano dwa schematy aparatur

do niskich i wysokich ci$nien. )

1280 x G 621.795:669.15-194:669.26 L 1 — 10,51

Galmiche P. Zastosowanie elektrolitycznego polero-
wania do badania stali chromowanych. , Application
du polissage électrolytique 4 1‘étude des aciers chro-
misés“. Métaux et Corrosion, Saint-Germain-en-Laye,
mies., t. 25, Nr 295, marz. 50, s. 65, A4; 1,5 str, 8
poz. bibl. — Istotas metody, jej wyzszo§¢ nad polero-
waniem mechanicznym.

1281 x W 536.626.2(083.3) L1 — 1051

Fuchs P. Teoretycznie i praktycznie wazne szczegoly
w kalorymetrii. ,, Theoretische und praktische Kunst-
griffe in der Calorimetrie“. Z. Anal. Chem. Wiesbha-
den, t. 130, Nr 1, 49, s. 21, ‘B5, 8 str., 2 tab. Szczegd-
towy spos6b wykonywania i obliczania poprawek na
tworzenie sie¢ HNOs, H2SOs+ w bombie kalorymetrycz-
nej dla réznych przypadkow.

1282 x W 532.72:536.423.1 L 1 — 10,51

O‘Brien L.J., Stutzman L.F. (Northwestern Techno-
logical Institute Evanston). Przenoszenie masy czy-
stych cieczy z piaskiem welnych pewierzchni. ,Mass
transfer of pure liquids from a plane, free surface‘.
Industr. Engng. Chem., Easton, Fa., mies., t. 42, Nr
6, czerw. 50, s. 1181; A4, 6,5 str., 1 rys., 7 wykr., 2 tab,,
36 poz. bibl. — Doswiadczenia przeprowadzone na
pieciu cieczach (aceton, benzen, alkohol propylowy,
toluen, woda) przez przepuszczanie nad ich po-
wierzchnig powietrza o ruchu burzliwym, doprowa-
dzily do empirycznych réwnan o rzedzie dokladnosci
okoto 509/p. : ,

IV. CHEMIA ANALITYCZNA

1283 x W 545.223.545.81:546.18.04: L 1 — 10,51

Bogatkow P.L. (Gorkowskij institut gigieny truda).
Oznaczanie fosfoeru zéltego w fesforze czerwonym.
»Opriedielenije zéitowo fosfora w krasnom®, Zawod.
Lab., Moskwa, mies., t. 16, Nr 10 pabdz. 50, s. 1192.
. B5, 2 str, 2 wykr.,, 2 tab.,, 1 poz. bibl. — Opracowano
dokladne warunki objetoSciowego i fotokoloryme-

trycznego oznaczania fosforu zoltego, wyekstrahowa-

nego benzenem z fosforu czerwonego. Metoda opar-
ta na reakecji utleniania fosforu jodem: Ps + 6J2 -+
12 H:O —- 4HsPOs + 12HJ. Nadmiar nieprzereago-
wanego jodu w metodzie objetosciowej odmiareczku-
Je sie ftiosiarczanem, w metodzie kolorymetrycznej
gznlacza sioe/ kolorymetrycznie. Dokladno$é oznaczenia
= — 1,5%.

1284 x W 545.81:546.41.04:547.854.81.09 L 1 — 10,51

Ostertag H., Rinck E. Kolorymetryczne oznaczanie
Wwapnia za pomoca murelksydu wobec dowolnych ilosci
magnezu. , Dosage colorimetrqgiue du calcium en pre-
sence de quantités quelquonques de magnesium a l‘aide

de la murexide“. C. r., Paris, tyg., ¢t 231, N 23,
6 grud. 50, s. 1304, A4, 2 str., 2 poz. bibl, — Wyko-
rzystano zmiany zabarwienia mureksydu, wywolane
obecnoécia matych ilo§ci jonéw wapnia, jako kolory-
metryczna metode oznaczania wapnia. Stwierdzono,
Ze obecno$¢ magnezu zmniejsza w pewnym stopniu
czulo$é reakeji, ale tylko do pewnej wartosci stosun-
ku Mg/Ca. Dalszy wzrost MgiCa od tej wartoSci.gra-
nicznej nie ma juz zadnego wplywu na dokladnosé
oznaczenia.

1285 x W 865
545.81:546.56.04:547.587.11.09:547.821.09 L1 — 10,51

Gordieyeff V.A. (Clarkson College of Technology,
Potsdam, N. Y.). Kolorymetryczne oznaczanie miedzi
za pomeocy pirydyny i kwasu salicylowego. ,,Colori~
metric determination of copper with pyridyne and
salicylic acid“. Anal. Chem., Easton Pa., mies., t. 22,
Nr 9, wrze$. 50, s. 1166, A4; 2 str, 1 wykr., 2 tab,
10 poz. bibl. — Miedz daje barwny kompleksowy
zwigzek z pirydyng 1 kwasem salicylowym. Z roz-
tworu wodnego iekstrahuje sie powstaly zwigzek
chloroformem i oznacza miedz kolorymetrycznie, W

oznaczeniu nie przeszkadza duzy nadmiar jonow
Ag 1 Al+8, As-t3, As+5 Hg+! Heg+2- Mg+?
Mn-+2 Sb+2 Spb+3 Sn+4. V+3 W6 Zn+ 2

alkaliéw 4 ziem alkalicznych oraz zwigzkéw amono-
dych. Wpltyw Fe+ 3, Ni-+2 Cy+ 2 moze by¢ usuniety
przez modyfikacje techniki postepowanie. Metoda ze-
zwala na oznaczanie miedzi w ilo§ciach 2mg — 600

mg Cu na ml roztworu w probkach, zawierajacych
0,01 — 80% wag., miedzi.
1286 x W 545.215:546.226-35.04: I 1 — 1051

Mader P.P., Hamming W.J.,, Berlin A. (Los Ange-
les Air Pollution Control District, Los Amngeles, Ca-
lif). Oznaczanie malych ileSci kwasu siarkowego w
atmosferze. ,Determination of small amounts of sul-
furic acid in the atmosphere“. Anal. Chem., Easton,
Pa. mies., t. 22, Nr 9, wrze$. 50, str. 1181, A4; 2 str,,
2 fot., 3 tab., 9 poz. bibl. — Powietrze z szybkoscig
okolo 2 m3 godz. przecigga sie przez rurke, zawiera-
jaca przegrody z krgzkoéw spreparowanej bibuly fil-
tracyjnej. Bibuta zatrzymuje aerozol kwasu siarko-
wego, Po godzinie przepuszczania powietrza, rozbija
sie krazki na papke i oznacza kwasowo$¢ przez mia-
reczkowanie tugiem do pH, odpowiadajacego wodzie
destylowanej.

1287 x W 545.1:546.284-31.04:669.715 L 1 — 10,51

Belcher R., Goulden R. Analiza dla przemystu (Mie-
sieczny przeglad metod specjalnych i techniki ich
wykonania. ,,Analysis for industry (a monthly review
of specialised methods and techniques)“. Ind. Che-
mist, London, mies., t. 26, Nr 302, marz. 50, s. 130,
Ad; 42 str., 29 poz. bibl. W artykule omoéwiono
rozwo6j i podstawy metod oznaczania krzemionki.
Zwrocono szezegdlng uwage na metody, stosujace
kwas nadchlorkowy jako $rodek do odwadniania
krzemionki. Zostaty tez przedstawione metody ozna-
czania krzemionki w stopach glinowych. Nowoscia
jest tutaj zastosowanie zelatyny do catkowitej koagu-
lacji krzemionki, ktérej nastepne odsgczenie i wy-
prazenie daje osad tak czysty, ze nie potrzebne jest
odpedzanie z fluorowodorem.

1288 x W 543.361.6 L 1— 10,51
Thrun W. E. (Valparaiso University, Valparaiso, Ind.
Szybka metoda oznaczania fluorkéow w wodzie. ,Ra-
pid methods for determining fluoride in waters®.
Anal. Chem., Easton, Pa., mies. . 22, Nr 7 lip., 50, s.
918, A4; 2 str. 1 tab., 9 poz. bibl. — Opisano szybka
kolorymetrycznag metode oznaczania fluorkéw o ste-
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zeniu 0,1 do 1,2:10—6 w wodzie. Niezbedna ilo$é
probki 5 lub 10 ml. Jako indykator stosuje sie glino-
wa lake eriochromcyjaniny, ktora ulega odbarwieniu
pod wplywem fluorkéow., Fodano dwie modyfikacje
postepowania, a mianowicie oznaczanie bezposrednie
i po destylacji, co stosuje sie w przypadku obecnosci

substancji przeszkadzajacych bezposredniemu ozna-
czaniu.
1289 x W L1 — 10,51

543.8:547.412.12

Hanna J. G., Siggia S. (General Aniline u. Film Cor-
poration, Easton, Pa). Oznaczanie chloroformu i bro-
moformu. ,,Determination of chloroform and bromo-
form*. Anal, Chem., Easton, Pa., mies., t. 22, Nr 4,
kwiec. 50, s: 569, A4; 1 stn, 1 tab., 15 poz. bibl. —
Chloroform i bromoform reagujg w obecnosci lugu
sodowego z aniling z wytworzeniem chlorku i brom-
ku sodowego, w ktorych oznacza sie sume chlorow-

cow i stad obhcz;a poszukiwane skladniki. Doklad-
no$é¢ * 19,.

1290 x W 543.7:546.22-3 L 1— 10,51
Seaman W., Woods J. T., Bank H. N. (American

Cyanamid Company, Calco Chemical Division, Bound
Brook, N. J). Oznaczanie bezwodnika siarkowego w
kwasie chlorosulfonowym. Metody termometryczne.
sDetermination of sulfur trioxid in chlorosulfonic
acid. Thermometric methods®. Anal. Chem., Easton
Pa., mies. t. 22, Nr 4, kw. 50, s. 549, A4; 3,5 str.,, 2
wyKkr., 4 tab., 8 poz. bibl. — Opracowano metode, po-
zwalajacg na oznaczanie SOs w kwasie chlorosulfono-

wym z dokladno$cig * 0,0249/p, polegajaca na pomia- -

rze zmiany temperatury roztworu, wywoltanej reakcja
z chlorowodorem. Kwas siarkowy w ilo$ciach do 5%
nie przeszkadza.

1291 x W 545.8:546.73:546.74 L. 1 — 10,51
Perry M. H., Serfass E. J., (Leigh University, Bethle-
hem, Pa).Réwnoczesne kolorymetryeczne oznaczanie ko-
baltu i niklu. ,,Colorimetric codetermination of cobalt
und mnickel“. Anal. Chem., Easton Pa., mies., t. 22,
Nr 4, kw. 50, s. 565, A4; 2 str., 2 wykr., 2 tab., 9 poz.
bibl. — Szybka metoda oznaczania polega na reakcji
kobaltu i niklu z kwasem 3-nitrozosalicylowym. Ko-
balt daje zabarwienie brunatne — kompleks, roz-
puszczalny w eterze naftowym; mikiel — czerwone —

kompleks. rozpuszczalny w wodzie. Oba wykazuja
zgodno$¢ z prawem Beera. Dokladnosé¢ * 29. Prze-
szkadza zelazo i miedz, ktére malezy usungé.

1292 x W 543.7:546.27:545.81 L1 — 10,51

Hatcher J. T., Wilcox L. V. (U. S. Regional Salinity
and Rubidoux Labor., Bureau lof Plant Industry, U.S.
Departament of Agriculture, Riverside, Calif.). Kplo-
rymefryczne oznaczanie boru karminem: , Colorime-
tric determination of boron using carmine. Anal.
Chem., Easton, Pa., mies. t. 22, Nr 4, kw. 50, s. 567,
A4; 2 str., 2 wykr., 3 tab.,, 6 poz, bibl. — Spektrofoto-
metryczne oznaczanie zabarwienia, jakie daje bor z
roztworem karminu w istezonym kwasie siarkowym.
Nadaje sie do oznaczania boru od $ladéw do kilku-
dziesieciu setnych y w materiatach roslinnych, wy-
ciggach gleby, wodzie itp. Azotany i azotyny nalezy

usungé. Ge, Mo, Ce, Si,POs“, N + I; +F’, CaCl,, MgCls,

NaCl i KCI nie przeszkadzaja.

1293 x W 546.17:545.83 L 1— 10,51
Doyle W. L., Omoto J. H.

(University of Chicago,
Chicago, Il1.)

Ultramikrooznaczanie azotu. ,Ultra-

" magsanalytischer oder anderer

microdetermination of nitrogen. Anal. Chem., Easton
Pa., mies. t. 22, Nr 4., kw. 50, s. 603., A4, 15 str., 3
poz. bibl. — Podano metode oznaczania zawartosei 0,1
do 10;,g azotu, wygodniejsza niz metoda: Ca»llsberga
Stosuje sie dwus‘oopmowe ogrzewanie i destylacje z
kolbki w Lkapieli silikonowej zamiast paraufmoweJ
Amoniak abbmbowawny jest w jednozasadowym fosfo-
ranie potasu i miareczkowany kwasem do pH 4,6 wo-
bec zieleni bromokrezolowej.

v

1294 x W 545-2 L 1— 10,51

Fuchs P. Ogdlne zasady wprowadzania poprawek przy
roztworach do analizy miareczkowej Iub .innych, dla
nastawienia ich na Scisle okreSlona zawartos¢. ,,Allge-
meine Grundlagen fir die Einstellung und Korrektur
Losungen auf genau
bestimmten Gehalt®. Z. Anal. Chem., Wiesbaden, 1.
130 Nr 1, 49, s. 16, B5; 5 str.,, — Na podstawie za-
wartosci sk’aldmka i je g0 ob]etoscm moze Przy pomocy
wyprowadzonych wzoréow -matematycznych okreslic
ilo§¢ potrzebnego rozpuszezalnika lub substancji roz-
puszczonej tak, aby roztwor koncowy mial $cisle
ckres$lona zawartos$é.

1295 x W 545.2:546.172 L 1— 1051

Prodinger W., Schwieder G. (Institut fiir Microchemie
der Techmschen Hochschule, Graz).ObjetoSciowe ozna-
czanie hydroksyloaminy. ,,Uber die massanalytische
Bestimmung des Hydroxylamins®“. Z. Anal. Chem.,,
Wiesbaden, t. 130, Nr- 1,49, s. 29, B5, 6,5 str., 2 tab. —
Omowienie i sprawdzenie metod znanych: metody
Raschiga, polegajacej na utlenieniu NH>0H do N:0
przy pomocy Felll i oznaczeniu powstalego Fell przy
pomocy KMnQj oraz metody Stichlera, polegajacej na
redukcji NH>OH ma NHj3 przy pomocy Ti2Os i ozna-
czeniu amoniaku alkalimetrycznie.

1296 x W 544.6:535.336.2 L 1 — 1051
Zemany P, D. (Research Laboratory, General Electric
Company, Schenectady, N.Y.). Dziurkowane karty ka-
talogu widm masowych uzyteczne przy analizie jakos-
ciowej. ,,Punched card catalog of mass spectra useful
in qualitalive analysis®“. Anal. Chem. Easton, Pa.,
mies., t. 22, Nr 7, lip. 50, s.:920, A4; 3 str., 2 rys., 2
wykr., 15 poz. bibl. — Podano szczegbéltowy sposob
oznaczania podstawowych charakterystyk widm ma-
sowych na odpowiednich kartach katalogowych. Po--
dane znakowanie ulatwia prace identyfikacji widm.

1297 x G 544.192:669.35 I, 1 — 10,51
Evans B. S., Higgs D. G. Préby kroplowe identyfi-
kacji skladunikow w stopach miedzi. ,,Spot-tests for
the identification of alloying elements in coopper-base
alloys®. Analyst, London, mies., t. 75, Nr 889, kw. 50, s.
191, t. B5; 10 str., 1 tab., 8 poz. bibl. — Metoda ja-
kosciowego wykrywania (analiza. kroplowa) skladmni-
kow stopow miedzi bez uszkodzenia badanej probki
(Mn, Zn, Sn, Fe, Pb, Si, Ni, Al, Be, As, ICd, Co, Cr,
ip.). Nowy sposob rozdzielenia Al od Be. o

1298 x G 545.546.26:669.14 L1 — 10,51
Gardner K., Rowland W. J., Thomas H. Metoda ozna-
czania malych iloSci wegla w stali. ,Method for the
estimation of small amounts of carbon in steel®. Ana-
lyst.. London, mies., t. 75, Nr 889, kwiec. 50, s. 173,
B5; 7 str., ‘3 rys., 2 wykr., 2 itab.,, 14 poz. bibl. —
Ulepszona metoda Cain - Maxwell‘a. Probke spala
sie w strumieniu tlenu, a CO: absorbuje w wodzie
barytowej (pomiar zmian przewodnictwa). Szczegbly

konstrukcji = aparatury. Dokladno$é metody: dla
0,03% C odchylenia * 0,00059% . Czas trwania ozna- -

czenia — 40 minut,
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1299 x W 541.183:547.466.6:576.8

Samarina O. P., Kricman M. G., Jakobson Z. M. i inni
(Inst. biol. i med. chim. AMN SSSR, Moskwa). Amine-
kwasy, wchodzace w sklad bakterii. ,, Aminokistotnyj
sostaw  bakterij“. Biochimja, Moskwa—ILeningrad,
2-mies., t. 15, Nr 3, maj-czerw. 50, s. 287, B 5, 4 str.,
3 fot., 3 poz. bibl. — Przy pomocy dwuwymiarowej
chromatografii na bhibule zbadano aminokwasy, wcho-
dzace w sklad vibrio cholerae i podobnych, i sapro-
fitycznych rodzajow kokéw. Do rozdzielenia frakeji
kwasow dwukarbonowych zastosowano jonoforeze na
zelu krzemionkowym. Kwasy glutaminowy i amino-
adypinowy rozdzielono przy pomocy glutaminodekar-
boksylazy. Wykryto 16 znanych amino-kwaséw i je-
den miezidentyfikowany.

1300 x W 547.291:547.822.3 L 1— 10,51
Babak S. F., Ajrapietowa R. P., Udowienko W. W.
(B.aboratorja obszczej chimji Samarkandskawo miedi-
cinskawo instituta). Badania ukladéw 2z kwasem
mrowkowym. V — | TIssliedowanje sistiem s mur,arwn—
noj kistotoj. V*. Z. obszcz. chim., Moskwa i Lenin-
grad, mies. t. 20. Nr 5, maj 50, s. 770 B5, 4 str., 3 wykr.
3 tabl.,, 3 poz bibl. — Badano u‘kba‘d?y: nikotyny, pi-
perydyny i anabazyny z kwasem mrowkowym droga
pomiaréw zmian lepkosci i zmian gestoSci w temp.
25, 50, 75°. Stwierdzono, ze kwas mrowkowy tworzy
z wyze] wym. zwigzkamil potgczenia o skitadzie:

z nikotyna 2HCOOH — Ci1oH1aN2

z piperydyng HCOOH — Cs HuN

z anabazyng HCOOH — CioH14N:
1301 x W 545.84:547.466.1/3:663.15 L1 — 10,31
Ljungdahl 1., Sandegren E. (A B Stockholm Brygge-

rier, Central Laboratory, Stockholm, Sweden.). Wol-
ne aminokwasy w materialach fermentacji drozdzo-
wej. ,, Free amino acids in brewing materials®. Acta
chem, scand., Kobenhavn, 10 X rocz., t. 4, Nr 7,50, s.
1150, B5 1 qtr, 1 tab., 2 poz. bibl. — Stosujac metode
ch-rxoma(tog‘ra\fﬁczna, oznaczono wolne aminokwasy,
znajdujace sie w jeczmieniu, stodzie, brzeczce, piwie
i droZdzach — (Saccaromyces Carlsbergensis. Wykaza-
no Po raz pierwszy wystepowanie w materiatach fer-
mentacyjnych kwasu y -amino mastowego.

1302 x W 542.61:635.2:581.192 L 1 — 1051
Vélksen W. (Chemisch - physiologisches Laboratorium
des Stidt. Krankenhauses Nordstadt, Hannover). No-
tatka w sprawie czesci skladowych ziemniaka. Tluszcze
. wystepujace w ekstraktach eterowych =z ziemniaka.
yBeitréige zur Kenntnis der Kartoffelbestandteile: II
Uber des Kartoffelfett. (Atherextrakt). Arch. Pharm.,,
Weinheim. t. 283/55, Nr 3,-50, s. 203, B5; 5 str., 1 tab.,
6 poz. bibl. — Okreslono wiasnoéci tltuszezéw wyste-
Pujacych w bulwach ziemniaczanych. W zmydlone]
czesci tluszezu znaleziono kwasy: linolowy, linoleno=
wy, palmitynowy, a w czesci niezmydlonej alkohol ce-
rylowy i bezazotowe sterydy.

1303 x W 47.636.3:576.8.098:615.37 " L 1— 10,51
Chedid L., Bover F. Dzialanie bakteriostatyezne in vitro
pewnych pochodnych kwasu allenolowege. — ,.De l‘ac-
tion bactériostatique in vitro de certains dérivée® de
lacide, allenolique ,,C. r. Paris, tyg., t. 231, Nr 19, 6 list.
50, s. 994, A4, 2 str., 1 tab., 8 poz. bibl. — Nie zauwa-

- Widmo absorpcyme octanu akseroftolu.

zono aby. kwas dwumetyloetyloallenowy lub stilbestrol
wykazywat jakiekolwiek. dzialanie balkteriostatyczne
wobec streptokokéw u myszy, Tymczasem pewne po-
chodne kwasu allenolowego wykazuja to dziatanie in
vitro. Dziatanie to mozna zniweczyé lub silnie ostabié
przez dodanie serum konia do pozywki, Wiasnosé ha-
muJaca rozw0j bakterii zdaje sie mie mieé¢ zwiazku z
czynnoscig estrogenng. Przebadano 9 rozmaitych po-
chodnych kwasu allenolowego,

1304 x W 577.16.02

Lecoq R., Chauchard P., Mazoué H. (Laboratoire de
I‘Hopital de Saint-Germain-en-Laye et Laboratoire de
Neurophysiologiz, Fcole pratique des Hautes -
Etudes). Wzajemne stosunki witamin kompleksu B.
Antagonizmy i synergie. ,Interrelations des vitamines
du complexe B. Antagonismes et synergies“. Ann.
pharm. franc., Paris, 'mies.‘, t. 8, Nr 7—8, lip.-sierp.
50, s. 537, B 5, 10 str., 4 tab., 26 poz. bibl. — Witaminy
kompleksu B: tiamina, ryhoflawina, amid kwasu niko-
tynowego, adenina i kwas pantotenowy wywieraja na
siebie dzialanie uzupelniajgce i wspéldzialajace, o ile
stosowane sa w proporcjach réwnos}vainiikowych; na-
tomiast jezeli jedna z nich jest stosowana w nadmia-
rze w stosunku do innych, moze wywola¢ silne zabu-
rzenia w reakcji organizmu na witaminy tej samej
grupy. Autorzy podajg szereg przykladow antagoniz-
mow i synergii witamin kompleksu B.

1305 x W 543.867:577.16 L. 1 — 10,51

Chatain H., Debodard M. Oznaczanie witaminy A.
A propos du
dosage de la vitamine A. Le spectre d‘absorption de
l‘acetate d‘axérophtol®. C. r., Paris, tyg., t. 231, Nr 20,
13 list. 50; s. 1102, A 4; 2 str., 1 tab., 6 poz. bibl. —
Okreélono charakter widma czystego octanu akserof-
tolu (1) pochodzenia maturalnego. ‘Stwierdzono, ze za-
obserwowane réznice w stosunku do widma oficjalnie
uznanego sa na tyle duze, ze nie mozna ich zbagate-
lizowaé. Przyczyna lezy nw réznicy czystoScl produk-
tu, otrzymanego dawniej i obranego za wzorzec oraz
produktu o duzej czystosci wotrzymywanego dzisiaj na
duza skale, !

1306 x W 581.192:547.944.6 L 1— 10,51

Santavy F., Reichstein T. (Pharmazeutische Amstalt
der Un1vers1tat Basel). Wyodrqueme nowych sub-
stancji z nasion zimowita Jesxenneg:o, Colchicium au-
tumnnale. Substancje zimowita jesiennego i ich po-
chodne. ,Isolierung neuer Stoffe aus den Samen der
Herbstzeitlose. Colchicium autumnale L. Substanzen
der Herbstzeitlose wund ihre Derivate. Helv chim
Acta Basel, t. 33, Nr 6, 16 pazdz. 50, s. 1606, B5, 21
str., .5 wykr 6 tab., 67 poz. bibl. — Z masion Colchi-
cmm autumna‘e L. wyodrebniono oprécz znanej kol-
chicyny cztery mieznane substancje B, C, G.i L
Stwierdzono ze: B — jest to N—fon‘mylo-dzeza!cetylo—
kolchicyna, C — jest to desmetylo-kolchicyna z grupg
hydro-ksylowa w miejsce metoksylowej. G — jest to

homolog lub izomer 'kolchlcyny I — jest to izomer
kolchicyny,
1307 x W 547.92:577.176,52 L 1 — 10,51

Heusser H., Engel Ch. R., Herzig P. Th. i inni (Org.
chem. Lab. der Eidg. Techn. Hochschule — Ziirich).
Sterydy i hormony plciowe. 172 Kpmunikat. 17-mety-
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lo-progesteron A, wysoke czynny gestagen i Jjego
otrzymywanie z 21 — lub 1%7-halogeno-pregnenolonu.
Uber Steroide und Sexualhormone. 172 Mitteilung
-, Uber 17-Methyl-progesteron A, ein hoch aktives Ge-
stagen, und seine Bereitung aus 21 — 'bzw. 17-Halo-
genpregnenolon®. Helv. Chim.' Acta, Basel, 1. 33, Nr 7,
1 grudz, 50 s. 2229, B5; 8 str., 29 poz. bibl. — Podano
sposéb otrzymywania 17-metyloprogesteronu A, wy-
chodzac z 17-chlorowco-pregnenolonu. Otrzymany pre-
parat wykazuje bardzo wysoka czynno$¢ jako hormon
ciatka zoitego. (c.d.n.).

1308 x W 547.912:577.16 A, L 1-— 10,51
Meunier P., Jouanneteau J., Zwingelstein G. Rozpad
likopenu pod wplywem utleniajacego dzialania MnO:
i czynno$é biologiczna w ten sposéb ofrzymanego reti-
nenus. ,,La coupure oxydante du licopéne par MnO:
et l‘activité biologique du rétinéne: ainsi obtenu'.
C.r., Paris, tyg, t. 213, Nr 25, 18 grud. 50, s. 1570,
A4; 2 str.,, 10 poz. bibl. — Za pomoca MnO:2 beta-
karoten zmienia sie w aldehyd witaminy Ai. Podob-
nie z likopenu otrzymujemy odpowiedni aldehyd wi-
taminy As, retinens. Czynnos$é biologiczna retinenus
jest analogiczna, do czynnosci witaminy A2. W ten
sposéb potwierdzono wzoér strukturalny witaminy As,
podany przez Karrera, zakladajacy istnienie otwarte-
go lancucha. ;

1309 x W 547.825:578 L1 — 10,51
Woolley D. W. (The Rockefeller Institute for Medi-
cal Research, J. amer. chem. Soc., Easton, Pa., mies.,
New York). Pirytiamina i neopirytiamina. ,Pyrithia-
mine and neopyrithiamine®, t. 72, Nr 12. grud. 50, s.
5763, A4; 1 str., 5 poz. bibl. — Omoéwiono pirytiamine
i neopirytiamine z punktu widzenia ich czynmnosci bio-
logiczne]j, Podano propozycje catkowitego sprecyzowa-
nia nazw wymienionych substancji.

1310 x W 576.8.097.2:615.37:576.88:582.282 L 1 — 10,51

Kamaluddin Ahmad, Schneider H. G. Strong F. M,
(Dep. of Biochem., Coll. of Agriculture, Wisconsin).
Badanie biologicznego dzialania antymyecyny A. ,Stu-
dies on the biological action of antymycin A Arch.
Biochem., New York, 2-mies., wrzes. 50, t. 28. Nr 2,
s. 281, B5; 14 str., 5 rys., 6 tab., 17 poz. bibl. — Anty-
mycyna A, antybiotyk wyodrebniony z nieoznaczonggo
gat. Streptomyces, o prawdopodobnym wzorze
C28H40O9N2, hamowata: wzrost drozdzy mna pozywee
syntetycznej i jest majsilniejszym czynnikiem hamu-
jacym system oksydazy kwasu bursztynowego; dziaia
ona odmiennie od innych tego rodzaju zwiazkow, bo-
wiem nie wchodzi w reakcje z ugrupowaniem — SH.
30 mg/kg wagi powodowato Smieré¢ szczurow w ciggu
48 godzin, 12 mg/kg nie wywolywalo efektéw choro-
bowych, Jest toksyczna dla owadéw i grzyboéw, nie
dziata na wiekszo$¢ bakterii.

1311 x W 57 8.097.2:615.37:547.812.5 L 1— 10,51
Wolf P, A., Westveer W. M. (Bioch. Res. Dep., Mid-
land, Michigan). Antybietyczne dzialanie niektorych
podstawionych pyronéw. , The antimicrobial activity
of several substituted pyrones“. Arch. Biochem., New
York, 2-mies., wrze$. 50, t. 28, Nr 2, s, 203, B5; 6 str.
3 tab., 10 poz. bibl. — Badano 16 podstawionych py-
ronéw. Najsilniej dziataly: 5-hydroksy-2-chloromety-
lo-1,4-pyron, kidrly hamowal Aerobacter aerogenes,
Micrococus pyogenes, Salmonella typhosa, Penicillium
d}"gi-ta.t'um, Rhizopus nigricans i Saccharomyces cere-
visiae w stez. 0,02-0,07%, za§ 3-acetylo-6-metylo-
1,2-pyrano-3,4-dion w stez. 0,02-2%. .

1312 x W 577.15:612.015 L1 — 1051
Titajew A. A. (Institut pediatrii AMN SSSR, Moskwa),
—Tiamino-dehydraza, jej wlasnosci, wystepowanie i
dzialanie. — ,, Tiamindegidraza, jejo swojstwa, raspro-
stranienije i funkcija“. — Biochimija, Moskwa-Lenin-
grad, 2-mies., t. 15, Nr 3, maj-czerw. 50, s. 236. B5;
7 str. 6 tab., 2 poz. bibl. — Przeprowadzono badania
nad fermentem, biorgcym udziat w powstawaniu sym-
patyn. Ferment ten — tiamincdehydrazadehydrujac
tiamine i przemieniajac ja w tiochrom, przenosi atomy
wodoru do mutlenionej adrenaliny, ktéra ulega reduk-
cji. Enzym rozdzielono ma koenzym i apoenzym i po-
dano jego wilasnosci. Zbadano jego dziatanie fizjolo~
giczne.

1313 x W 581.19:547.412.125 L 1— 10,51
Tauson T. A. Biclogiczna synteza jodoformu. , Biolo-
giczeskij sintez iodoforma‘., Dokt Akad. Nauk SSSR,
Moskwa 3 mies., t. 72, Nr 1, maj 60, s. 153, B5; 2 str,
2 mikrogr. — Wyodrebniono plesn z gatunku Pro-
aetinomyces, ktora wytwarza jodoform, gdy w po-
zywce jest nawet znikoma ilo$¢ jodku potasowego, np.
0,00001%. Juz po 3 — 4 dniach mozna wyczu¢ silny
zapach fjodoformu,

1314 54%7.381:547.382.2:577.16:612.39 L1 — 10,51
Batachowskij S. D., Troickaja N. A. Kolesnikowa
N. W. (Inst. biochimii im. A, N. Bacha AN SSSR,
Moskwa). — O fizjologicznym dzialaniu zwigzkéw z
grupy witaminy A w zwiazku ze zmianami w ich bu-
dowie. ,,O fizjotogiczeskom diejstwii wieszczestw, rod-
stwiennych witaminu A, w $wiazi s izmienienijem ich
strojenija®. Biochimija, Moskwa~-Leningrad, 2-mies.
t. 15, Nr 3, maj-czerw. 50, s, 267, B5; 5 str., 1 tab,
23 poz. bibl. — Szereg zwiazkow z grupy witaminy A,
nie posiadajacych jej wlasnosci, wykazuje dziatanie
przeciwzapalne, spazmolityczne i antyallergiczne. Prze-
badano szezegdlnie citral, dwubromocitral i citronellal
oraz antyallergiczne dziatanie tych zwiazkéw w zalez-
nosci od pewnych charakterystycznych grup i ukla-
doéw wiazan podwojnych w ich czasteczce. Stwierdzo-
no, ze o aktywnos$ci dedyduja mie poszczegblne grupy,
lecz cata czasteczka i ze nawet do$¢ znaczne zmiany,
przeprowadzone w poszczegolnych czesciach czasteczki
nie wplywaja na zmiane¢ aktywnosci.

1315 x W 577.15:612.015 L. 1 — 10,51
Pietrowa A. N., Rozenfeld E. L. (iab. fiziol. chimii
Akad. Nauk SSSR, Moskwa). Badania nad fosforolaza
mieéniowa o duzej czystoSei. ,Izuczenije diejstwija
wysokoocziszezennoj  fosforozaty mysze.“. Biochimija,
Moskwa~Leningrad, 2-mies., t. 15, Nr 4 lip. sierp. 50,
s’ 309, B5, 6, 5 str., 5 tab., 9 poz. bibl. — Opracowano
metode otrzymywania fosforolazy mie$niowej o duzej
czystosci. Stosowano sorpcje przy pomocy Mg NHiPOs.
Stwierdzono, ze otrzymana fosforolaza katalizuje pro-
ces syntezy i rozkiadu wigzan a-glikozydowych 1 — 4,
przy czym rozkiad tych wigzan zachodzi tylko do
miejsc rozgatezienia, przy$piesza ona w obecnosci my-
czyny. fosforolize glikogenu migsniowego.

1316 547.453.6:577.15 L 1— 10,51
Rozenfeld E. L. (Eab. fizjol. chimii AN SSSR, Moskwa).
O rozszczepianiu niektéorych glikogenow przez fer-
menty w obecnosci bialek. ,,O rasszczepliajemosti raz-
licznych glikogenow fermentami w prisutstwii biet-
kow‘. — Biochimija, Moskwa-Leningrad, 2-mies., . 15,
Nr 3. maj-czerw. 50. s. 272, B5, 5 str., 5 tabl. 15 poz.
bibl. — Przebadano glikogeny miesni w obecnosci bia~
tek mie$ni, jako fermentu uzyto fosforolazy i a-amy-
lazy' mie$niowej. Stwierdzono, ze powstawanie kom-
pleksow glikogen-biatko przyspiesza fosforolize gliko-
genu. Glikogeny poddane dziataniu alkaliéw traca
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zdolno§é tworzenia komplekséw z bialkami. W tym
rzypadku obecno$¢ biatek nie wykazuje wplywu na
szybkos¢ ich fosforolizy,

VI. TECHNOLOGIA NIEORGANICZNA
VI. A. Kwasy, zasady, sole, chemikalia.

561.251:666.94:549.761.31 L 1 — 10,51

1317

Ewas siarkowy z anhydrytu: ,,Sulphuric acid from an-
hydrite”. Industr. Chemist, London, mies. t. 26, Nr 308,
wrze$. 50, s. 390, A4, 4,5 str., 8 fot. — Krotki opis
produkeji kwasu siarkowego i cementu z anhydrytu.
Charakterystyka: wydajnosé zakladéw ok. 100.000 ton
rocznie kwasu siarkowego (100%-go), zuzycie anhy-

drytu 1,64 t/1 t. H2SOs, przy czym otrzymuje sie ok. -

1 t cementu. Zuzycie paliwa 0,266 t/1 t. kwasu siar-
kowego. Artykul ilustrowamy fotografiami aparatury.

1318 661.482:661.659 L 1— 10,51

Heiser H.W. (Aluminium Co. of America, East St.
Louis, Ill). Produkcja kryolitu w procesie kwasu
fluoroborowego. , Froduction of cryolite by fluoro-
boric acid process. Chem. Engng. Progr., Philadel-
phia, mies.,, t. 45, Nr 3, marz. 49, s. 169, A4, 11 str,
9 rys., 1 wykr, 5 tabl, 3 poz. bibl. — Omoéwiono
produkcje kwasu fluoroborowego na podstawie reak-
_ ¢ji miedzy fluorkiem wapnia, kwasem borowym i
kwasem siarkowym w roztworze wodnym. Ofrzyma-
ny kwas (HBF4) jest cennym materiatem wyjscio-
wym do produkecji fluoroboranéw, kryolitu i innych
fluorké6w. Kryolit otrzymuje sie, dzialajac kwasem
HBF1 na uwodniony tlenek glinu i weglan sodu;

kwas borowy podlega regeneracji i jest zawracany do.

produkcji HBF4. Opis do$wiadczen.

1319 66.048.54:661.833.532 L1 — 10,51

Holland A.A. Nowy typ aparatu wyparnego. ,New
Type evaporator®., Chem. Engng, New York, mies,
t. 58, Nr 1, stycz. 51, s. 106, A4; 2 str., 2 rys. 1 wykr.
— W procesie odwadniania soli glauberskiej na bez-
wodny Na2S04, znaczng wade dotychczasowych spo-
.sobé6w prowadzenia operacji stanowi wydzielajaca sie
na wszelkich powierzchniach grzejnych w formie
twardej skorupy warstwa soli bezwodnej. Opisano
konstrukcje i dziatanie nowego typu aparatu wypar-
nego (poziomy, z rozpylaniem roztworu), zastosowa-
nego z powodzeniem do wspomnianego procesu, a na-
dajacego sie rowniez w innych podobnych przypad-
kach. Aparat ten wykazuje mnastepujace zalety: 1)
dzieki temu, Ze odparowane nastepuje z rozpylone-
g0 roztworu, unika sie tworzenia skorupy, 2) koszty
paliwa w stosunku do innych metod (suszarnia obro-
tewa) sa mniejsze o polowe, 3) wyeliminowano stra-
ty pylowe, 4) niskie koszty instalacji, 5) ekonomia
przestrzeni, 6) ekonomia pracy, 7) ciaglo$¢ operacji.

VII, TECHNOLOGIA ORGANICZNA

VII A Paliwa naturalne i syntetyczne smary

1320 x W 546.171.1:620.191:665.5 Ll .; 10,51

Gardner F.T., Clothier A.T, Coryell F. (Tulsa; Okla~-
homa)., Zabezpieczenie zbiornikéw przed korozja przy
pomocy amoniaku. ,Prevention de la corrosion des
réservoirs par l‘ammoniac’. Rev. pétroliere, Paris,

mies.,, Nr 19, 2-ga seria, Nr 908, luty 50, s. 20, A%,
3 str., 3 tab. — Omoéwiono: 1) mechanizm powstawa-
nia korozji na skutek dziatania kwasnych par z su-
rowej ropy), 2) uzycie amoniaku, jako inhibitora ko-
rozji przy zabezpieczeniu powierzchni = zbiornika,
stykajacej sie z kwasnymi parami,. 3) zastosowanie
amoniaku do tych celeéw w wurzadzeniach przemy-
stowych i wynikajgce z tego oszczednosci,

Vii. C. Masy plastyczne, guma

1321 x W 547.584:66.063.73 L1—1051

Stevenson J.K. Cheyney L.E. Baldwin M. M. (Bat-
telle Memorial Institute, Columbus, Ohio). Cztero-
chloroftalany wdualkilowe jako zmiekczacze. Ocena
w kopolimerze chlorku i octanu winylu. ,Dialkyl
tetrachloroptathalates as plaisticizers. Evaluation in a
vinyl chloride - acetate copolymer. Industr. Engng.
Chem., Easton, Pa., mies., t. 42, Nr 10, pazdz. 50, s.
2170, A4; 5,5 str., 14 wykr., 3 tab.,, 12 poz. bibl. —
Czterochloroftalany dwualkilowe sg tym lepszymi
zmiegkczaczami kopolimeréw chlorku winylu z octa~
nem winylu, im mniejsze sg ich grupy 'alkilowe.
Wplyw zmiany grup alkilowych zmiekczacza na wias-
nosci fizyczne polimeru w wypadku czterochlorofta-
lanéw jest podobny, jak w przypadku ftalanéw. Cha-
rakterystyczna cecha tych zmigkezaczy jest niepal-
nose.

1322 x W 679.579 L1 — 10,51

Bhow N.R., Fayne H.F. (Politechnic Institute of
Brogcklyn, Brooklyn, N.Y.). Kopolimery styrenu w
zywicach alkidalowych. ,Styrene copolymers in al-
kyd resins“. Industr. Engng. Chem., Easton, Pa.; t. 42,
Nr 4( kw. 50, s. 700, A4; 3,5 str.,, 2 wykr.,, 4 tab., 11
poz. bhibl. — W pracy tej kopolimeryzowano metodag
blokiowa najpilerw styren z olejami schnacymi, ma~
jacymi sprzezony ukiad wigzan nienasyconych. Po-
dano opis tej reakcji z uwzglednieniem szybkosci po-
limeryzacji w zalezno$ci od rodzaju oleju i ilosci
styrenu. Podano réwmiez metode otrzymywania zy-
wicy z tego kopolimeru, bezwodnika ftalowego i gli-
ceryny, Tego rodzaju zywice alkidalowe daja powloki
szybciej schnace i bardziej odporne chemicznie.

1323 x W 621.791.355:679.096.1 L 1— 10,51

Neumann J.A. (Amer. Agile Corp., Cleveland, Ohioy.
Spawanie materialéw plastycznych przy uzyeciu ge-
racego gazu. ,,Hot gas welding of plastics. Modern
Plastics, New York, mies., t. 28, Nr 3, list. 50, s. 97,
A4; 6 str., 9 fot, 5 rys. — Strumien obojetnego, go-
rgcego gazu, wyplywajacy z pistoletu do spawanla,
nadtapia - jednoczes$nie brzegi laczonego materiaiu
termoplastycznego i pret spawalniczy, takze termo-
plastycznego — przez doci$ni€cie powstaje trwale i wy-
trzymale zlacze. Dokladne rysunki podaja budwoe
urzadzenia do ogrzewania i kierowania gazu oraz
rozne typy szwoéw spawalniczych. Omoéwiono: sposéb
postepowania przy spawaniu, bledy spawania i ich
wykrywanie, koszty oraz zastosowanie metody.

1324 x W 614.84:667.166:679.562 L 1— 10,51

Helm strazacki z materialu impregnowanego zZywica
fenolowa. ,Phenolic — impregnated fire helmef*"
Modern Plastics, New York, mies., t. 28, Nr 3, list.
50, s. 91, A4; 1 str.,, 3 fot. — Pl6tno, nasycone zywica
fenolowa, stuzy do wyrobu helmoéw strazackich, bar-
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dzo wytrzymatych na uderzenie, przebicie elektrycz-
ne i krétkotrwale zetkniecie z plomieniem. Technika
ksztaltowania polega na wstepnym formowaniu w pra-
sie w niskiej temperaturze i nastepnym prasowaniu w
temperaturze hartowanial

1325 x W 678.053.77:679:56 L'1 — 10,51

Upiekszanie przedmiotéw z mas plastycznych, ksztal-
towanych przez prasowanie. ,,Addet beauty for mol-
ded plastics®." Modern Plastics, New York, mies., t.
28, Nr 3, list. 50, s. 71, A4; 6,5 str., 19 fot., 8 poz. bibl.
— Omoéwiono nastepujace metody dekorowania: 1)
w czasie prasowania: a. prasowanie tloczywa niewy-

mieszanego o kilku kolorach — otrzymuje sie efekty
marmuru lub stoi drzewnych; b. prasowanie wtrys-
kowe w dwu kolorach — sztuki wytloczone w jed-

nym kolorze stuza jako wkladki przy prasowaniu
wiasciwych przedmiotéw o innym kolorze, np. kla-
wisz6w do maszyn; c. wprasowywanie drukowanych
o0zdéb do wyrobéw melaminowych i mocznikowych;
d. drukowanie przetloczne w czasie prasowania. 2)
malowanie i natryskiwanie: a, malowanie reczne; b.
natryskiwanie przez szablony; 3) druk offsetowy; 4)
inne metody: a. kalkomania; b. metalizacja; c. techni-
ka rastrowa; d. znakowanie réznymi sposobami.

1326 — x W 542.952.6:547.281.679.574 L 1 — 10,51

Izard E.F. (E. I. du Pont Nemours Co Company, Inc.,
Buffalo, N.Y.) Polimer zawierajacy wolne grupy al-
dehydowe ,,Polymer containing free aldehyde groups®.
Industr. Engng. Chem., Easton, Pa., mies., t. 42, Nr
10 pazdz. 50, s. 2108, A4; 2,5 str., 1 tab., 5 poz. bibl.
— Produkt kopolimeryzacji octanu winylu z dwu-
octanem allilidenu mozna przeprowadzi¢ droga l-
koholizy w rozpuszczalny w wodzie kopolimer, posia-
dajacy wolne grupy alkoholowe i aldehydowe. Zwig-
zek ten w roztworze wodnym- stuzy do nasycania pa-
pieru i tkanin. Po-wplywem ogrzewania lub kwa-
séw staje sie on nierozpuszczalny w wodzie, nadajac
nasyconym materiatom wiasno$ci wodoodporne. Po-
dano podstawy teoretyczne, opis syntezy oraz prze-
dyskutowano budowe i mechanizm reakcji, 3

1327 x W 645.:43:679.574.004.14 Lels— 10,5'1

Stark H.J., Cizek A.W. (U. S. Pat Office, Bureau
of Ships, Dept. of the Nawvy). Elastyczne materialy
z mas plastycznych do pokrywania stolow. ,Flexible
plastic table — top materials“. Modern Plastics, New
York, mies., t. 28, Nr 2, pazdz. 50, 5. 111, A4; 8,5 str,
9 fot, 1 tab., 11 poz. bibl. — Zbadano przydatnosé
12 réznych mas plastycznych (m. in. nienasycony po-
liester, tworzywa poliwinylowe w arkuszach, kompo-
zycje z metalami oraz neopren) dla zastapienia li-
noleum przy pokrywaniu stotéw ma okretach, tj. w
warunkach, wymagajacych od materiatu lekkiej wa-
gi, wysokiego wspoélczynnika tarcia, duzej odpornosci
na S$cieranie, wgniatanie, uderzenie i silne zgiecia.
Opracowano specjalne metody badan w warunkach
zblizonych do warunkéw pracy gotowych wyrobow.
Wyniki zestawiono w obszernej tabeli. Wiekszo§é sta-

wianych wymagan najlepiej odpowiadaja arkusze
poliwinylowe.
1328 x W 678.1.023.3:621.929.1 L 1 — 10,51

Dyskusja. na temat mieszania. ,Panel discussion on
mixing®, India Rubber World, New York, mies., t.
122, Nr 2, maj 50, s. 180, A4; 3 str., 1 fot. — Dysku-
sja. mad referatem D.A. Comes‘a ,Rubber Mixing
. Machinery — the Banbury®, na Akron Rubber Group
symposium na temat aparatury i przetworstwa gu-

———

mowego 3.I1.1950. Omoéwiono warunki mieszania, w
zalezno$ci od wilasnosci mieszanek kauczukowych,
oraz kierunki rozwoju. w konsfrukcjach mieszarek

1329 x W 546.284-31.09:678.028.2:678.77 L 1 — 10,51

Allen E. M, Gage F. Ww., Wolf R, F. (Columbia Che-
mical Division, Pittsburg Plate Glass Co., Barber-
ton, O., Mieszanki otfrzymanego w niskiej tempers-
turze polimeru GR-S z nowym gatunkiem wysoce
rozdrobnionej krzemionki. ,,Compounding of low —
temperature GR-S with g mew fine — particle sili-
ca“, India Rubber World, New York, mies., t, 121,
Nr 6, marz. 50, s. 669, A4; 5 str. 5 wykr., 8 tab., 2
poz. bibl, — Mieszanki syntetycznych kauczukdw
z wysoce rozdrobniona krzemionka znacznie przewyz-
szajaca pod wzgledem wlasnoséci fizycznych wszystkie
inne o pigmentach jasnych. Podano wtasnosci fizycz-
ne stosowanej krzemionki oraz przepisy i sklad do-
datkoéw, potrzebnych do wulkanizacji. Zestawiono
wlasno$ci fizyczne i mechaniczne roéoznych wulkaniza-
torow. :

1330 x W 678.053—=681.17 L 1 — 10,51

Mills E.E. (Elmer E., Mills Corp. Chicago Ill). Pew-
ne proponowane ulepszenia wiryskarek, ,,Some sug-
gested improvements for jinjection molding machi-
nes*, India Rubber World, New York, mies., t. 122,
Nr 1, kwiec. 50, s. 64, A4; 1,5 str. — Przeprowadzono
analize poszczegdlnych czesSci wiryskarek i zapropo-
nowano pewne zmiany, ktére mogltyby zwiekszy¢ hez-
pieczenstwo pracy, lub tez upro$ci¢ niektére czyn-
nosci (np. skrocenie czasu oczyszczania komory grzej-
nej). Froponuje sie poza tym wmontowanie aparatu
chlodzacego w celu studzenia gotowych produkidw
i oziebienia oleju. Zaleca sie réwniez automatyzacje
kontroli,

1331x W 578.77.004.1:574.577.004.1:621.315.2 L 1—10,51

Schatzel R.D. (Rome Cable Ciop., Rome, N.Y.). Naj-
nowsze postepy przemyslu gumowego. Przemyst prze-
wedow i kabli. ,Recent Rubber industry develop-
ments, In the wire and cable industry®. India Rub-
ber World, New York, mies., t. 122, Nr 1, kw. 50,
s. 87, A4; 2 str, —  Omodwiono prowadzone obecnie
badania przydatnosci kauczuku syntetycznego, poli-
meryzowanego na zimno, jako materiatu izolacyjne-
go do produkeji kabli, Oméwiono zastosowanie w tej
dziedzinie meoprenu, polichlorku winylu, nylonu i po-
lietylenu.

1332 x W 542.924.5:543.8:547.245 L 1 — 10,51

Booth H.S., Freedman M.L, (Western Reserve Uni-
versity Cleveland, Ohio). Rozszczepianie silikonow za
pomoca fluorowodoru. ,,Cleavage of silicones by hy-
drogen fluoride®“.” J. amer. chem. Soc., Easton, Pa,
mies., . 172 NT - lipi 5057155 2847 A4 3 stp s 1Ry sh
6 tab., 19 poz. bibl. — Opracowano metode analitycz-
nego oznaczania silikondw. Polega ona na rozkladzie
n-alkilo-silikonéw mna alkilofluorosilany pod wply-
wem bezwodnego, cieklego fluorowodoru, w obecnos-
ci bezwodnego siarczanu miedzi, mod ci$nieniem at-
mosferycznym, Oczyszczone alkilo fluorosilany pod-
daje sie destylacji frakcjonowanej.

VIID. Pélprodukty i barwniki

1333x W 542.941:574.233:1:547.232.547,787-117.07 1L.1—10,51

Senkus - M.
Commercial Solvents Corporation).
darnianie 5-nitropentacksazolidyn.

(Research and Development Division;
Synteza i uwo-
,The preparation
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aznd the hydrogenation of 5- nitropentoxazolidines,
J. amer. chem. Soc., Easton, Pa., mies., t. 72, Nr 7, Tip.
50, s. 2967, A 4; 2 str., 2 tabl, 9 poz. bibl. — 5-mitro-
pentaoksazolidyny ofrzymano w reakcji  pomiedzy
jednym molem pierwszorzedowej aminy, trzema mo~
lami formasldehydu i jednym molem pierwszorzedo-
wego nitro-parafinu. Podczas uwodarniania kazdy
z tych nowych zwiazkéw dawal odpowiedni dwuami-
noalkohol :

547.239.292:547.582.4:547.298.3-212.024:547.787.07
1334 x W L1— 10,51

Lusskin R. M., Ritter J. J. (New York Uniwersity).
© nowych reakecjach nitryl. V. Otrzymywanie N-( 2-
chlorowee-1-etylo)-amidéw. ,,A new reaction of ni-
tryles. V. Preparation of N- (2-halo-1-ethyl) — ami-
des“. J. amer. chem. Soc.,, Easton, Pa., mies., t. 72.
Nr 12. grud. 50, s. 5577, A4; 1,5 str.,, 2 tab., 10 poz.
bibl. — Nitryle, reagujac z chlorowcoalkoholami lub
chlorowcoalkenami, daja N-(2chlorowco-1-etylo) a-
midy. Przez odciagniecie chlorowcowodoru z amidow
tych otrzymuje sie 2-oksazoliny.

1335 x W 542.943:547.551:2.024

L 1 — 10,51
Forrest J., Tucker S. H., Whalley M. (Uniwersity of
Glasgow). Utlenianie dwufenyloaminy i jej N-pechod-
nych. Cz. II. Utlenianie grupy benzylowej niekté-
rych benzyloamin i eteréw benzylowych na grupe
benzoilowa. , The oxidation of diphenylamine and
of its N- derivatives. Part II. Oxidation of the ben-
zyl group of some benzylamines and benzyl ethers to
benzol“. J. chem. Soc., London, mies., luty 51, s. 303,
B 5; 2,5 str., 2 tab., 14 poz., bibl. — Grupe benzylo-
wa w benzylodwufenyloaminach, dwubenzylotoluidy-
nach i tréjbenzyloaminie przeprowadzano w b.en;oi-
lowa, utleniajac ja nadmanganianem w érodowrsk.a
acetonu. Reakcje prowadzono réwniez w mieszaninie
acetonu i pirydyny, a takze acetonu, pirydyny i wo-
dy. 5

1336 x W 547.821-211.07:547.833-211.07:547. TL.1— 18,51

836.3-211.07:547,863:19-20.07

Leonard N. J., Boyer J. H., (Noyes Chemical Labora-
tory, University of Illinois, Urbana. Ill. V). Redukcyjna
eyklizacia amino a- ketenoestrow. Ogoélna metoda syn-
tezy eterocyklicznych zwiazkow azotowych, zawiera-
jacych skondensowane piecio- i szeScioczlonowe pier-
Scienie. ,Reductive cyclization of amino a-keto gsters.
A general method for the synthesis of nitrogen - he-
terocyclics having fused fiveand six membered rings‘.
J. amer. chem. Soc., Easton, Pa., mies., t. 72, Nr 7,
lip. 50, s. 2980, A 4; 5 str., 2 tab.,, 34 poz. l?ibl. —
Opracowanc metode otrzymywania heterocyklicznych
zwiazkéw z azotem, posiadajacych skond.ensowz?ne
pierscienie piecio i szeScioczlonowe, przez redukcyjna
cyklizacje amino -o-ketonoestrow. Estry, bedace pro-
duktami poérednimi, otrzymuje sie przez kondensac-
je szezawianu etylu ze zwiazkami zawierajacymi gru-
pe metylowa. uaktvwniong przez obecno$é grupy imi-
nowej lub nitrowej. .

1337 x W 547.722.1-211.07 i — 10,51

Paul R., Tchelitcheff S. (Société des Ubines Chimiqu-
es Rhone-Poulene. Laboratoires de Recherches de
Vitry -sur- Seine). O 2-metenylo
Zastosowanie do syntezy alkoholi § -etylenowych o
lancuchu rozgalezionym .Synteza sylwanu. -, Sur Ie

4-hydr. rofuranie. .

méthényl -2 tetrahydrofuranne. Application & la pré-
paration d‘alcools p-éthyléniques ramifiés. Synthese
du sylvanne“. Bull. Soc. chim. Fr., Paris, dwumies.,
Nr 5 — 6, maj-czerw. 50, s. 520, A4; 55 str. 2 tab,
23 poz. bibl. — 2-metyleno-4 hydrofuran powstaje
z bromku czterohydrofurfurolu dzialaniem wodoro-
tlenku potasu. Podniesiono wydajno$é; stwierdzono
powstawanie izomeru obok wym. zwigzku. Podano
reakcje charakteryzujace izomer 2-metylo -4-5-dwu-
hydrofuranu. Otrzymano szereg pochodnych chloro-
wych, alkilowych i oksyalkilowych. Dokonano syn=
tezy sylwanu (2-metylo-furanu). =

1338 x W 547.22.07 L 1— 10,51

Kiectach M. M. i Rudkowskij D. M. Otrzymywanie
chlorku .metylenu z metanu. . Poluczenje chloristowo
mietilena iz mietana“. Prik}l. Chim., mies., t. 23, Nr 2,
luty 50, s. 215, B 5; 4 str.,, 4 tab., 2 poz. bibl. — Opis
procesu otrzymywania z metanu chlorku metylenu
trzema metodami: chlorowaniem metanu, chlorowa-
niem chlorku metylu i chlorowaniem mieszaniny me-
tanu i chlorku metylu. Najwlasciwszym okazuje sie
chlorowanie metanu ‘w mieszaninie z chlorkiem me-
tylu, przyczym wydajnosé chlorku metylenu wynosi
73,6% w stosunku do uzytego chloru. Zastosowanie
katalizatoréw nie posiada specjalnych zalet w stosun-
ku do wypelnienia z pottuczonego szkia.

1339 x W 542.941.7:54'7.568.1:547.571 Ls1 — 10,51

Phillips A. P. Maggidlo A., (Wellcome Research La-
boratories Tuckahoe, N. Y.). Katalityczne uwodor-
nianie alkoholi nitrobenzylowych i nitrobenzaldechy-
déw. — ,Catalytic hydrogenation of nitrobenzyl al-
cohols and nitrobenzaldehydes“. J. org." Chem., Bal-
timoore, 2-2mies., t. 15, Nr 3, maj 50, s. 659, B5; 3 str.,
7 poz. bibl. — Przeprowadzono uwodornianie alkoho-
li m- i p-nitrobenzylowych i m- i p-nitrobenzalde-
hydéw przy wuzyciu katalizatora Adamsa. Produkty
uwodorniania wyodrebniono i wyjasniono ich budo-.
we. :

1340 x W 542.936:547.339.21024:547.388.024 I.1 — 10,51

Marvel C. S., Miller W. R., Chou L. C. (University
of Illinois, Urbana Ill). Otrzymywanie o - alkiloakry-
Tonitryli. ,/ The preparation of « - alkylacrylonitriles®.
J. amer. chem. Soc., Easton, Pa., t. 72, Nr 12, grud.
50, s. 5408, A 4; 1,5 str., 1 tab., 14 poz. bibl. — Ofrzy-
mano cztery nowe c-alkiloakrylonitrvle =z grupami
etylowa, izipropylowa, n-amylowa i n-heksylowa.
Produktami wyjSciowymi do syntezy byly oksymy
odpowiednich  a-alkiloakrolein, ktére vpoddawano
dehydratacji. Scharakteryzowano wszystkie otrzyma-
ne nowe zwigzki.

1341 x W L 1— 10,51
547:717:547.381:547.576-023:547.787-211/.214.07

Doughty J.. B.. Lazzell C. Collett A. R. (West Virgi-
nia University). Reakeje etylenoiminy z aldehvdami
i, ketonami, , Reactions of ethyleneimine with aldehy-
des and ketones“. J. amer. chem. Soc., Easton, Pa.,
mies., t. 72, Nr 7, lip. 50, s. 2866, A 4; 1,5 str., 2 tabl,
14 poz. bibl. — Podano nowa metode syntezy oksa-

_zolidyn. Otrzymano 2-etylo-, 2-propylo, 2-heksylo - i

2,2-dwumetylooksazolidyny. OKkreslono wtasnosci tvch
nieznanych dotad zwigzkow. Etvlenoimina z aldehy-
dem krotonowym, p-hydroksybenzaldehydem i m-
hydroksybenzaldehydem, daje substancje zywicowate
o nieznanej budowie.
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1342 x W L1—1051
547.435.022.3:547.568-592.1:615.782

Adamson D)}W., Barrett P.A. Wilkinson 'S. (Che-
mical. Division, Wellcome Research Laboratories,
Beckenham)., Trzeciorzedowe aminoalkilokarbonole i
ich pochodne. Cze$é IV. Spazmolityki. Fenylo- i cy-
kioheksylofenylokarbinole. ,,Aminoalkyl tertiary car-
binols and derived products. Part IV. Spasmolytics.
Phenyl- and cyclohexylphenyl-carbinols®“. J, chem.
Soc., London, mies., stycz. 51, s. 52, B5; 8 str., 4 tabl.,
16 poz. bibl. — W celu zbadania wiasnosci farmalko-
logicznych przyrzadzono pewna ilos¢ 3-amino-1-feny-
lo-l1-alkanoli i l-cykloheksylo-3-piperydyno-l-alkanoli.
Jako spazmbolitykami =zainteresowano sie amino-1-
cykloheksylo-1-fenylo-1-alkanolami, ktére otrzymy-
wano przez czeSciowe uwodornianie odpowiednich
amino-1, 1-dwufenylo-1-alkanoli.

1343 x W+ 547.539.2.09:547.864.07 L 1— 10,51

Hegedus B. (Wissenschaft Lab, der Hoffman — La
Roche et Co. A.G., Basel). Nowa synteza '1-oksy-fe-
nazyny. ,l'ber eine neue Synthese des 1-Oxy-phe-
nazins“.  Helv. chim. Acta, Basel, t. 232, Nr 3, 2 2maj
50, s. 766, A5; 6,5 str., 29 poz. bibl. — Podano no-
wa synteze 1-oksy-fenazyny wychedzac z chloroben-
zenu, poprzez: 6l potasowa Kkwasu, 2,6-dwu-nitro-
chlorobenzeno-4-sulfonowego, - 801 potasowa kwasu
2,6-dwunitro-anilino-4-sulfonowego, 2,6-dwunitroamni-
line, ktora kondensowana z o-nitro-jodo-benzenem
daje 2, 6, 2-trojnitro-dwufenyloamine. Z tej ostat-
niej przez katalityczne uwodornienie, }agodne utle-
nienie oraz energiczng hydrolize otrzymuje sie 1-oksy-
fenazyne.

1344 x W L 1— 10,51
542.953:547,315-261:547.514.71-211:547.92.07

Nazarow I:N., Tieriechowa, L.N., Bergielson L.D.
(Institut organiczeskoj chimji Akadiemji Nauk SSSR).
Pochodne acetylenu. 109. Synfeza zwiazkéw policy-
klicznych. pokrewnych sterydom. VI, Calkowita syn-
teza izomeru 15-metyloandrosten-3, 17-dionu o B
pierScieniu metylo-cyklopentanowym. , Proizwodnyje
acetilena, 109. Sintez policykliniczeskich sojedinienij,
rodstwiennych steroidam. VI. Polmyj sintez izomiera
15-metitandrosten-3, 17-diona s metitciklopentano-
wym kolcom BY Z. obszcz, Chim., Moskwa i Lenin-
grad, mies., t. 20, Nr 4, kw. 50, s. 661, B5; 9,5 str.,
6 poz. bibl, — Na drodze dienowej kondensacji 2-me-
toksy-butadienu 2z 1,3-dwumetylo- /\’ ~-cyklopenteno-
nem otfrzymano pokrewny sterydom dwuketon, beda-
cy izomerem 15-metyloandrostendionu o metylocy=

klopentanowym pierScieniu B. Zbadano produkty
przejsciowe. i
1345 x W 547.995.07 L 1— 10,51

Boon W.R. Jones W.G.M., (Imperial Chemical In-
dustr. Limited. Manchester). Pterydyny. Czesé II. Syn-
teza pewnych o-(-5-nitro-4-pirymidyloamino)-keto-
néw i ich przeprowadzenie w 7,8-dwu-hydropterydyny
i pterydyny. ,Pteridines. Part. II. The synthesis of
some a-(5-nitro~-4-pyrimidylamino)-ketones and their
conversion into 7:8 -dihydropteridines and pteridi-
nes“, J. chem. Soc.,, London, mies., luty 51, s. 591,
B5; 4,5 str.,”3 tab., 2 poz. bibl. — -a-(5-nitro-4-piry-
midylo)-ketony otrzymywano przez kondensacje 4-
chloro-5-nitropirymidyn -z a-aminoketonami. Przejs-
cia do pochodnych peterydynowych wykonano czte-
roma zasadniczymi metodami.

1346 x W 5417.655.6:615.75 L 1'— 10,51

Moser C.M., Paulshock M. (Chemical Laboratory of
Harvard University, Cambridge, Mass.). Substancje
antymalaryczne grupy naftoechinonu. XXVI. Tioetery
naftochinonéw. , Paphthoquinone antimalarials. XXVTI.
Thioetber naphthoquinones‘. J. amer. chem. Soc., Ea-
ston, Pa,, mies, t. 72, Nr 12, grud. 50, s. 5419, A4,
45 str., 1 wykr., 2 tab., 22 poz. bibl. — Otrzymano
czterdziesci 2-arylo-(alkilo)-merkaptoalkilo-3-hydro-
ksy-1,4-naftochinonéw, Niektére z nich wykazywaty
dziatanie przeciwmalaryczne in vitro. Prawdopodob-
nie jednak zwiazki te maja maly wspoélczynnik che-
moterapeutyczny.

1347 x W 547.233.02:615.9 L1— 10,51

Hall D.M., Mahboob S., Turner E. E. (University of
London, Bedford College). Budowga i aktywnos$é ame-
bobéjcza. Cz. I. Dwuaminy alifatyczne. , Structure
and amoebicidal activity. Fart, I. Aliphatic diami-
nes*. J, chem. Soc.,, London, mies., lip. 50, s. 1842
B5; 3,56 str., 1 tab., 10 poz. bibl. — Otrzymano 14 ali-
fatycznych amin typu NH: — CHR-(CH:) — CHR
— NH: -jako dwuchlorowodorki, Przy m = 3 lub 4,
zwigzki te sa aktywne przeciw Entamoeba histoly-
tica.

1348 x W L1— 1051
547.233.4,024-113:547.631.3.024-113:615,525

Wheatley W .B., Fitzgibbon W.E., Minor W.F. i inni
(Research Divigion, Bristol Laboratories, .Inc., Syra-
cuse, N.Y.). Pochodne o -benzylofenolu. VI, Czwar-
torzedowe halogenki -ameoniowe. ,,0-Benzylophenol
derivatives. VI, Quaternary ammonium . halides®. J.
amer, chem. Soc., Easton, Pa., mies.,, t. 72, Nr 12,
grud. 50, s. 5575, A4; 1,56 str., 1 tab., 7 poz. bibl. —
Otrzymano szereg halogenkéw benzylofenoksyalkilo-
tréjalkiloamoniowych drogg reakeji pomiedzy trze-
ciorzedowymi aminami a halogenkami alkilowymi.
Opierajgc si¢ mna anologii ze zblizonymi zwigzkami
o dziataniu antyhistaminowym, zbadano dziatanie fi-
zjologiczne nowootrzymanych substancji.

1349 x W 547.995.07 L 1— 10,51

Forrest H.S., Hull R., Rodda H.J., Todd A.R. (Uni-
versity, Chemical Laboratory, Cambridge). Synteza
pochodnych pterydyny podstawionych w pozycji 8.
»Synthesis of 8-substituted pteridine derivatives®. J.
chem. Soc., London, mies., stycz. 51, s. 3, B5; 5 str.,
14 poz. bibl. — Na postawie analogii ze znanymi
produktami naturalnymi, wysunieto hipoteze, ze po-
chodne pterydyn, posiadajac reszte weglowodanowa
przy atomie azotu w-pozycji 8, moga wystepowaé w
naturze. Opracowano Syntezy zwigzkow tej .grupy.
Otrzymano 5, 6, 7, 8,-tetrahydro-6-keto-2,4-dwumety-
lo-8-fenylonterydyne; 8-etylo-leukopteryne, 4-amino-
8-d-glukozylo-5, 6, 7, 8-tetrahydro-6, 7-dwuketo-me-~
tylotiopterydyne i substancje podobne,

1350 x W 542.943:547.281.2.07:547.922.07 L 1 — 10,51

Hey D.H. Honeyman J., Peal W.J, (King's College,
University of London). Seria sterydow. Czesé I. Ozo-
noliza fukesterolu i niektérych jego pochednych. ,,The
Steroid Series. Part I, The ozonolysis of fusosterol
and some of its derivatives*, J. chem. Soc., London,
mies., pazdz. 50, s. 2881; B5; 2,5 str., 11 poz. bibl. —
Na skutek ozonolizy fukosterolu otrzymano aldehyd
octowy oraz 24-ketochalesterol. Na tej podstawie
ustalono dowod budowy i sterechomie fukosterolu.



VII (1951)

161

Technologia Organiczna

1351 x W 547.04:668.7 _ 210151

Markaczewa T.M, i Lebiediewa G.N. Otrzymywanie
kwasu nikotynowego z ciezkich zasad smoly z wegla
kamiennego. , Poluczenie nikotinowoj kistoty iz tia-
zolych osnowanij kamiennougolnoj smoty*. Z. Prikl,
Chim. mies., t. 23, Nr 3, marz. 50. s. 299, B5; 7 str,,
1 wykr., 2 tab., 1 poz. bibl. — Mozliwosé otrzymy-
wania kwasu nikotynowego z waskiej frakecji 236,5
— 247° ciezkich zasad smoly poweglowej droga utle-
niania kwasem siarkowym w obecnosci selenu. Wy-
dajnos¢ kwasu nikotynowego technicznego wynosi
25 — 359, w stosunku do uzytej frakc.ji lub 5,6 —
7.5% W stosunku do otrzymywanych przy produkecji
tzw, 100-procentowych zasad.

1352 x W 547.861.1:615.771.7 L1 — 10,51

Bahner C. T., Norton L, L. (Chemical Laboratories
of Carson/Newman College, Jefferson City, Tenn).
O pewnych czwartorzedowych solach pirazyny. ,,.Some
quaternary salts of pyrazine“. J. amer. chem, Soc.
Easton, Pa., mies., t. 72, Nr 7, lip. 50, s, 2881, A4;
1, 5 str.,, 1 tab.,'5 poz., bibl, — Otrzymano szereg
czwartorzedowych soli pirazyny, waznych ze wzgledu
na ich ewentualne =zastosowanie do leczenia raka.
Sole powstawaly w reakcji pomiedzy pirazyng i odpo-
wiednig pochodng chlorowcows. Okazato sie, Ze re-
aguja jedynie dwa atomy wodoru w pirazynie.

1353 x W L 1 — 10,51
547.26-122-211:547.533-26-122:547.821.3.07:547. 821 P11-25

Fiirst H., Jelesaroff I. (Org-chem. Institut der Tech-
nischen Hochschule, Braunschweig). Estry kwasu pi-
kolinowege i wyzszych alkoholi i ich pochodne o
czynnym kationie. ,Picolinsdureester hohrer Alkohole
und ihre kationaktiven Derivate®. Arch. Pharm.,
Weinheim, kwart., t. 283, Nr 4, 50, s. 238, B5; 5, 5 str.
1 tab., 17 poz. bibl. — Otrzymano estry kwasu piko-
linowego i miektérych wyzszych alkoholi o lancuchu
normalnym, Przez dzialanie estru metylowego kwasu
toluenosulfonowego i siarczanu dwumetylu na oma-
wiane substancje otrzymano czwartorzedowe sole
amoniowe estrow kwasu pikolinowego. Substancje
poddano probom bakteriologicznym.

1354 x W 542.921.5:547.943-211.07:6159 L 1 — 10,51

Findlay S. P, Small L. F. (National Institutes of
Health, Bethseda, Md.). Otrzymywanie i degradacja
6-metylokodeiny. ,,The preparation and degradation of
6-methylcodeine J. amer. chem. Soc., Easton, Pa,
mies., t. 72, Nr 7, lip. 50, s. 3249, A4; 2, 5, str.;, 1 tab.,
10 poz. bibl. — 6-Metylokodeine otrzymywano przez
dziatanie litometylu na kodeinon. Okreslono wiasnosci
chemiczne substancji, Degradacja przebiega podobnie
do degradacji kodeiny. Proby ma myszach . wykazalty
dwukrotnie silniejsze dziatanie analgetyczne, niz w
przypadku kodeiny, natomiast toksyczno$¢ G-metylo-
kodeiny jest trzy razy wieksza, miz substancji ma-
cierzystej.

1355 x W 547.781.1-211/-213.07 L 1 — 10,51

Westfelt L. N. (Centrallaboratoriet, Astra, Sdédertilje,
Sweden). Nowe sole benzylopenicyliny z organicznymi
zasadami. ,,New salts of benzylpenicillin with organic
bases®. Acta chem. scand., Kobenhavn, 10 X rocz.,
t. 5, Nr 2, 51, s. 327, B5; 1, 5 str. 1 tab., 9 poz. bibl. —

Opracowano: synteze benzylopenicyliny z szeregiem za-
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sad organicznych. Opisano szczegélowo metode otrzy-
mywania, soli 2-propyloimidazolinowej. Podano wlas-
no$ci fizyczne, biologiczne, oraz wyniki analiz soli
2-metyloimidazolinowej, 2-etylo-4-5/ — metyloimi-

dazolinowej oraz 2-propylo-4-/5/-metyloimidazolino-
wej.
1356 x W 547.943.07 L 1— 10,51

Shepard E. R., Noth J. F. (Lilly Research Laboratories
Indianopolis, Indiana). Otrzymywanie niekitérych ho-
mologéw papaweryny. , Preparation of some homologs
of papaverine®. J. amer. chem. Soc., Easton, Pa., mies.,
t. 72, Nr 10, pazdz. 50, s. 4364, B5; 4 str.,, 3 tab,, 11
poz. bibl. — Z 16 mozliwych metoksy - etoksy homo-
logow papeweryny znane byly dotychczas, poza pa-
paweryna, jedynie 3 substancje. Otrzymano‘ 15 eto-
ksymetoksy homologéw papeweryny i zbadano ich
wilasnosci terapeutyczne. 6, 7 - dwumetoksy- i 6-eto-
ksy - 7 - metoksy - izo‘chl'noliny wykazaly lepsze
wlasnosci, niz papaweryna. Zalezno$¢ dzialania prepa-
ratu jako terapeutyku, od jego budowy jest tu bardzo
stabo zaznaczona.

1357 x W 547.869.024-466.2 L 1— 10,51

7 Dahlbom. R., Ekstrand T. (Centrallaboratoriet, A B

Astra, Sodartahe Sweden). 10-Amincacylofenotiazy-
ny. I Pochodne aminoacetylu i aminopropionylu.
,,1J0-Aminoacyl phenothiazines. I. Aminoacetyl and ami-
nopropionyl derivativet. Acta chem. scand., Koben-
havm, 100 X rocz., t. 5, Nr 1, 51, s 102, B5; 12 str,
1 wykr., 2 tab., 18 poz. bibl. — Opisano synteze 29
réznych 10-aminoacetylo- i 10-aminopropionylofeno-~
tiazyn. Synteze przeprowadzono, dziatajac na fenotia-
zyne chlorkiem chloroacetylu, bromkiem a - bromo-
propionylu, chlorkiem /j - chloropropionylu i chlor-
kiem ¢, p-dwubromopropionylu. Otrzymane chlo-
riowcoacyloiensotiﬁazymy reagowaly z pierwszo - i dru-
gorzedowymi aminami, dajac. 10-aminoacylofenotiazy-
ny. Zbadamo wkasnosci farmakologiczne otrzymanych
zwiazkéw, oraz widma absorpeyjne niektérych sposéréd
nich.

1358 x W 547.587.12.64:615.724.8 1,1 — 10,51

v. Bruchhausen F., Karbe H., Kunz W. (Pharm. Chem.
Institut der Techn. Hochschule, Braunschweig). Od-
roznienie kwasu 5-amino-salicylowege cd 4-amino-
salicylowego (PAS), oraz kilka uwag o prébach: indo-
fenclowej i viezenbeeka. ,Unterscheidung von 5-Ami-
no-sylicylsdure von 4-Aminosalizylsdure (PAS) nehbst
einigen Bemerkungen zur Indophenol - und Vlezen-
beek! - Procbe“. Arch. Pharm., Weinheim., t. 283/55,
Nr 2, 50, s. 110, B5; 6 str., 2 poz. bibl. — Podano meto-
dy otrzymywania kwasu 4-amino- i 5-aminosalicylo-
wego. Rbéznig isie temperaturami topnienia i rozkladu.
Proby: indofenolowa i Vlezenbeeka daje tylko kwas
5-amino-salicylowly. Znalzenie leczniczel w gruzlicy
posiada tylko kwas 4-amino-salicylowy.

1359 x W 547.588.11:547.582.4:615 7 L 1 — 10,51

Kindler K., Schrader K. (Institut fiir pharmazeutische
Chemie, Universitdt Hamburg). Nowa droga syntezy
cv.]a,nkow benzylowych, farmakologicznie eczynnych.
,»Uber eine neuen Weg zum Aufbau von pharmakolo-
gisch wichtigen Benzylcyaniden®. Arch.” Pharm. Wein-
heim. t. 28355, Nr 3, 50, s. 190, B5; 3 str., 1 ‘tab., 2
poz, bibl. — Z aromatycznych aldehydow otrzymano
nitryle kwasu o-karboetoksymigdalowego; z nitryli
ofrzymano nastepnie szereg cyjankow benzylu,
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2 — CH30 . CgHy . CH2CIN:
4 — CH30 . C¢Hs . CH2CN
3,4 — (CH30)2 . C¢Hs . CH2CN
3,45 — (CH30)3 . C¢H2 . CH2CN
3,4 — CH20: . C¢Hs . CH2CN
4 — CHs . C¢Hs . CH:CN

Okre$lono ich temp. wrzenig i topnienia.
VII. J. Agrochemia

1360 x W 542.951.1:547.587.51:599.32:615.9
Seidman M., Robertson D. N., Link K. P. (Dep. of Bio
che‘miwstry, University of Wisconsin). Studia nad 4-hy-
droksykumarynami. X. Acylowanie 3-(a-femylo-f-ace-
tyloetylo)-4-hydroksykumaryny. ,Studies on 4-hydro-
xycoumarins. X. Acylation of 2-(a-phenyl-f-acetyle-
thyl)-4-hydroxycoumarin®“. J. Am. Chem. Soc., Easton,
Patmiest &t =72 Nr o115 Uligt 150, 525193, - "B 5,2 str:
10 poz. bibl. — Stwierdzono, ze 4-hydroksykumaryny,
procz czynnosci przeciwskrzepowej, wykazuja takze
silne dzialanie gryzoniobdjcze. 3-(u fenylo-p-acetyloe-
tylo)-4-hydroksykumaryna wykazuje silne i szybkie
dzialanie gryzoniobdjcze. Podano ulepszong synteze te-
go zwigzku i szeregu pochodnych estrowych. Wykaza-
no budowe otrzymanych zwigzkow.

1361 x W 542.944.5:547.636-539.2
Awe W., Reinecke I. (Pharmazeutisch-chemisches In-
stitut der Technischen Hochschule, Braunschweig).
Dzialanie chloru na a, a-bis (4-chloro-fenylo)-£, f,
fp-tréjchlore-etan (DDT). , Uber die Einwirkung von
Chlor auf a, a-bis (4-chlor-phenyl A3, f, p-trichtor-
aethan (DDT)Y. Arch. Pharm., Weinheim, t. 283/55,
Nr 3; 50, s. 162, B 5; 4 str., 10 poz. bibl. — Chlorowa-
nie DDT prowadzi do otrzymania a, f, f, f-tetrachlo-
ro a, - a-bis-(4-chloro-fenylo)-etanu. Produkt ten zo-
stal okre$lony przez oznaczenie chloru, punktu topnie-
nia, oraz jego pochodnej, a mianowicie f, f-dwuchlo-
- 10, @, o-bis (4-chloro-fenylo) etylenu. Zbadano réw-
niez produkty uboczne, powstale podczas chlorowania
DDT. ; s

547.636-539.2:621.798:648.7

Nowy wyprobowany material owadobdjczy do opako-
wan. ,New Insectproof Material for Packaging®. Na-
ture (Lond.), tyg. t. 165, Nr 4186, 21 stycz. 50, s. 100,
B 5, 0,5 str. — Opakowanie, skladajace sie z kilku
cienkich warstw waty celulozowej, nasyconej DDT
powoduje $mieré owada po przebiciu pierwszej war-
stwy waty. Pomiedzy produktem zywnoSciowym
a warstwa waty jest papier ochronny przed DDT. Ten
spos6b pakowania jest juz w probach na skale han-
dlowa.

1362 x W

1363 x W 547.657.07 L1 — 10,51

Siemons J. L., Vignau M. (Laboratoires de Recherches

de la Société L‘Alimentation Equilibrée). Notatka la-
boratoryjna: nowa meteda syntezy kwasu a-naftylo-

octowego i jege estru metylowego. ,;Note de laboratoi-
re: nouvelle synthése de l‘acide a-naphtylacétique et
de son ester méthylique“. Bull. Soc. Chim. Fr., Parig,
2-mies., Nr 1—2, stycz.-luty 51, s. 90, A4; 1, 5 str,, 9
poz. bibl. — Podano pie¢ dotychczas znanych metod
otrzymywania kwasu a-naftylooctowego, oraz opisano
nowa metode, pozwalajaca ma otrzymanie produkty
koncowego z wieksza wydajnoécia. Jako produktu wyj-
$ciowego uzywano naftalenu. Produktami przejscio-'
wymi byty a-naftylometyloketon i anaftyloacetotio-
morfolid. Do syntezy zastosowano reakcje Willgerod-
ta-Kindlera.

~

1364 x W 547.592.1,09:632.9 L 1— 10,51

d‘Aguilar J. Uwagi o trwalym dzialaniu toksycznym
szeSciochlorocykloheksanu w ziemi. , Remarques sur
l‘action toxique persistante de 1‘hexachlorocyclohexane
dans le sol“ C.'r., Paris, tyg., t. 231, Nr 23, 6 grud. 50,
s. 1352, A4; 2 str.,, 1 tab.,, — Dzieki do$wiadczeniom i
obserwacjom w terenie wykazano, ze sze$ciochlorocy-
kloheksan zachowuje swoje wlasnosci toksyczne wo-
bec larw Agriotes przez przeszio 4 lata. Stezenie pro-
duktu technicznego wynosito 15—30 kg/1 ha,

1365 x W Ll —10,51
547.292-678.2-114.07:581.04:547.293-678.2-114.07

Kalopissis G., Gault H. Badania nad pochodnymi ace-
nattenu. ,Recherches dans la série de l‘acénaphténe®.
C. r., Paris, tyg., t, 231, Nr 23, 6 grud. 50, s. 1310, A4;
2 str.,, 6 poz. bibl. — Otrzymano trzy kwasy: 1) bro-
mo-5 acenafteno-l-octowy; 2) bromo-5-acenafteno-
1-propionowy; 3) acenaftoksy-5-octowy. Podano spo-
soby otrzymywania tych kwaséw oraz ich punkty
topnienia. Zbadano ich czynno§é jako fitohormondw.
Otrzymanio réwniez pochodne bromowe kilku utlenio-
nych pochodnych tych kwasow,

1

1366 x W 632.951.001.4 L 1 — 1051

Goldberg M. Aktywatory rozszerzaja stosowanie nie-
trujacych Sredkéw owadobojezych. ,,Synergists widen
seope of non - toxic insecticides”. Chem. Inds., mies.,
t. 67, Nr 4, pazdz. 50, s. 578, A4; 2, 5 str.,, 5 fot. —
Omoéwienie badan prowadzonych nad wynalezieniem
najskuteczniejszego rozpuszczalnika — alktywatora dla
pyretrum. Przedstawiono przewidywania rozwojowe.

VIII. INZYNIERIA CHEMICZNA

136/ x W 536.241:66.081 L1 — 10,51
Gamson B. W. (Great Lakes Carbon Cerp., Chicago,
Illinois). Przenoszenie ciepla i przenikanie masy.
Uklady plyn - cialo state: ,Heat and mass transfer.
Fluid-solid systems Chem. Engng. Progr., Philadel-
phia, mies., t. 47. Nr 1, stycz. 51. s. 19, A4; 10 str., 12
wykr., 16 poz. bibl. — Rozpatrzono przeplyw plynow
przez zloze mieruchome i ruchome ciata stalego (pro-
ces fluidyzacji). Podano metode korelacji wspélczynni-
kéw przenoszenia ciepla i przenikania masy, oraz
uogélnione réwnania na przenoszenie ciepla i przeno-
szenie masy miedzy powierzchnia reaktora a fluidy-
zowanym ztozem, Dane do$wiadczalne réznych auto-
réow wykazuja odchylenia rzedu * 109, od wartosci
obliczonych za pomoca rownan wspbélczynnikowych,
oraz * 20°% dla réwnan pozostatych.
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1368 x W 541.013.3:66.061.4:664.1 L 1— 10,51
Treybal R, E. (New York Uniwersity; New York).
Ekstrakcja za pomoca rozpuszczalnikéw. ,Solvent
extraction®. Industr. Engng. Chem., Easton, Pa., mies.,

t. 43, Nr 1, stycz:51, s. 79, A4; 6, 5 str., 1 tab., 235 poz.
bibl. — Glowne kierunki prac xdotyczacych ekshakcn
w latach 1949/50; okre$lenie réwnowag (szczegblnie w
ukladach trojskladnikowych), ekstrakcja w wiezach z
wypelieniem i skruberach, zastosowanie ekstrakeji
do: rozdzielania weglowodoréow aromatycznych od na-
syconych, wyodrebniania penicyliny z roztworéw po-
fermentacyjnych, cigglej hydrolizy ttuszczow. W za-
kresie ekstrakecji ukladéw cialo state - ciecz: otrzy-
mywanie olejéw z masion oleistych, gliny z bauksytu
oraz nowe konstrukeje baterii dyfuzyjnej do burakéw
cukrowych.

1369 x W 532.5:621.649:66.081 L1 — 1051
Leva M., Weintraub M. (Bureau of Mines, Bruce-
ton, Pa). Dynamika plynéw. ,Fluid dynamics“. In-
dustr. Engng. Chem., Easton, Pa., mies., t. 43, Nr 1,
stycz. 51, s. 90, Ad4; 9 str., 344 poz. bibl. — Zestawie-
nie prac za lata 1949 — 50, dotyczacych dynamiki pty-
néw, m. in.: 1) przeptywu pltyndéw przez aparature
(tarcie, przeplyw plynu a przeplyw ciepta, wuklady
dwufazowe w ruchu, hydrodynamika wypelnien); 2)

fluidyzacji (wiasnosci ukt, fluidalnego, zastosowania); -

3) wyznaczania i obliczania lepk‘oéci plynéw, pomia-
row szybkos$ci przeplywu gazu i cieczy; 4) urzadzen
mechanicznych (przewody rurowe, 1ch obliczanie i
konstrukecja, pompy, kompresory).

1370 x W 536.24:662.987.1:662.743 L 1 — 10,51

. |
Skaperdas G. T. (The M. W. ZKellog Co., New
York, N. Y). Przenikanie ciepla. ,Heat transfer*, In-

dustr. Engng. Chem., Easton, Pa., mies., t. 43, Nr 1,
stycz, 51, s. 99, A4; 3,5 str., 86 poz. bibl. — Prace z za-
kresu przenikania ciepla za lata 1950 (czeSciowo 1949)
dotycza gtownie konwekeji, wrzenia, skraplania i apa-
ratury technicznej (nowe typy wymiennikéw ciepla
dla niskich i umiarkowanych temperatur, mechanicz-
ne chemiczne oczyszczanie [powierzchni przenikania

~ ciepla w wymiennikach, apanatura cieplna w instalacji
uwodorniania wegla).

1371 x W 658.28:66.023:66.073 L1 — 10,51
Wright R. E. (Monsanto Chemical Co., St. Louis 4,
N\%)). Transport materialdéw. ,Materials handling. In-
dustr. Engng. Chem., Easton, Pa., mies. t. 43, Nr 1,
stycz. 51, s. 108, A4; 3 istr., 5 fot., 31 poz. bibl. —
Ostatnie postepy w technice transportu materiatéw
W przemysle chemicznym: pompy do cieczy unoszacej
ciata state (np. woda z burakami cukrowymi, owoca-
mi itp.), cechujace sie beztopatkowymi wirnikami,
Pompy do materiatéw potstatych, konwejery i specjal-
ne wozki uchwytowe, zbiorniki laboratoryjne do
przechowywania cieklego wodoru i helu.

1372 x W 541.012.6:621.920:663.1 L 1 — 10,51
Rushton J. H. (Illinois Instittute of Technology, IIL).
Mieszanie. ,Mixing®“, Industr, Engng. Chem., Easton,
Pa.; mies., t. 43, Nr 1, stycz. 51 s. 111, A4; 3 str., 1 fot.,
39 poz. bibl. — Zestawienie prac za rok 1950, dotycza-
cych postepdw procesu mieszania, m in, charaktery-
_styka mieszadel (zuzycie mocy a efekt mieszania, no-
we typy mieszadel), teorial procesu i stosowanie mie-
szania gaz-ciecz w przemys$le farmaceutycznym (pro-
dukcja antybiotykow).

1373 x W 66.0.48.37.001.1:66.074.511.001.1 I, 1 — 10,51
Praftt H R. C. Projektowanie absorpcyjnych i destyla-
cyjnych kolumn z wypelnieniem, Cze$é II, , The de-
sign of packed absorption and distillation columns.
Fart II¢ Industr. Chemist, London, mies., t. 26 Nr 310,
list. 50, s. 470, A4; 4, 5 str., 1 wykr, 2 tab. — Pod-
stawowe elementy projektowania kolumn absorpcyj-
nych i destylacyjnych 2z wypehieniem, podane w
czeSci I, zastosowano do obliczenia kolumn destyla-
cyjnych dla ukladow dwu- 1 wieloskiadnikowych.
Obliczanie $rednicy i wysokosci kolumny, ilosSci potek
teoretycznych i wysokosci wypelnienia.

13714 x W 66.048.32.001 L. 1 — 10,51
Cichelli M, T., Weatherford W. D., Jx., Bowman J. R.,.
i inni (Mellon Institute of Industrial Research, Pitts-.
burgh, Pa.). Dwuskladnikowa destylacja periodyczna.
,Binary batch distillation. Industr. Engng. Chem.,
Easton, Pa., mies., t. 42, Nr 12, grudz. 50, s. 2502, A4;;
9 str., 12 wykr.,, 1 tab., 4 poz. bibl. — Opracowano
rownania teoretyczne, wiazace liczbe poétek, stopiern
deflegmacji i (nowowprowadzony) wskaznik doktad-
no$ci rozdzielenia. Ré6wnania powyzsze i wykonane na
ich podstawie wykresy sa pomocne przy racjonalnym
projektowaniu kolumn i prowadzeniu procesu perio-
dycznej destylacji mieszaniny dwuskladnikowe]j, jeze-
li dany jest zadany stopien rozdzielenia. oraz sktad
sur6wki i wzgledna lotno$é sktadnikdéw,

1375 x W 536.24.083:532.542.4 L. 1 — 10,51
Leva M. (Offices of Synthetic Liquid Fuels, Bureau of
Mines, Bruceton Pa). Przenoszenie ciepla w rurach z:
wypelnieniem. ,Packed — tube heat transfer”. In-.
dustr, Engng. Chem., Easton, Pa., mies., t. 42, Nr 12
grud. 50, s. 2498, A4; 4 str., 1 rys., 7 wykr., 2 tab.,.
8 poz. bibl. — Badano przenoszenie ciepta w rurach z:
wypelnieniem, charakteryzujacych sie duzym sto—
sunkiem $rednicy wypelnienia do S$rednicy rury
(d/D > 0,35). Oznaczone wspoétczynniki przenoszenia
ciepla sg stosunkowo wysokie w pordwnaniu ze wspdi-
czynnikami, obliczonymi wedlug réwnania, wyprowa-
dzonego na podstawie wezesSniejszych doSwiadczen dla
matych d/D. Stwierdzono, ze w zakresie wykonanych
dos$wiadczen $rednica rury nie ma wplywu na wspoi-
czynnik przenoszenia ciepla. Oméwiono jakoSciowo
zjawisko efektu kanatowego podczas przeplywu plynu
w rurach wypemlmionych.

e

1376 x W 66.073.8:66.074.511.001:532.72 L:1 — 10,51
Bonilla C. F., Mottes J. R., Wolf M. (Columbia Uni=-
wersity, New York, M. Y). Wspélczynniki nawilzania,
powietrza w wiezach natryskowych. , Air humidifica—
tion coefficients in ‘spray towers“. Industr. Engng.
Chem., -Easton, Fa., mies,, t. 42, Nr 12, grud. 50, s.
2521, A4; 4, 5 str., 1 fot., 5 wykr., 2 tab., 15 poz. bibl.—
Badano prace trzech matych dyszek natryskowych, o
réznych $rednicach, przy rozpylaniu wody w powietrzu
w pustej wiezy (Srednicy 3 stopy). Wyznaczono wspoi-
czynniki przenikania masy dla ukladu powietrze-wo-
da przy réznych szybkosciach, stosowanych zwykle w
skruberach, Wyprowadzono rownania empiryczne,
okreslajace wplyw szybkosci przeplywu i wysokosci
wiezy ma wspotczynnik przenikania masy (dla’ temp.
75°F). Wyniki pracy moga byé zuzytkowane przy
projektowaniu skruberéw dla wymywania réznych ga-
z0w z powietrza za pomoca natrysku wodnego z tym
warunkiem, ze decydujacym czynnikiem procesu jest
opor warctcwln gazu.

1377 x W 66.022—932:621.929 L 1 — 1051
Jones R. W. (Monsanto Chemical Co, Springfield,
Massachussetts). Ogolna analiza graficzna reakeji
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ciagiven w serii mieszalnikéw. ,,A general graphical
analysis of continuocus reactions in series of agitated
vessels“. Chem, lngng, Progr., Philadelphia, mies.,
t. 47, Nr 1, stycz. 51, s. 46, A4; 3 str., 1 rys,, 3 wykr,
" 1€ poz. bibl. — W projektowaniu proceséw fabrycz-
nych na wiclka skale istnieje oczywista daznosé do
realizacji metody cigglej. Wyniki badahn laboratory;-
nych odnoszg sie przewaznie do sposobow periodycz-
nych prowadzenia reakcji i wykorzystanie ich do pro-
jektowania procesu ciaglego ,jest b. trudne. Metody
szacowania charakterystyki ukiadéw, zlozonych z se-
rii pracujacych w sposéb ciggly reaktoréow, zostaty
juz podane uprzednio (Mac Mullin i Weber, Broth-
man). Metody obu autoréw sg w zasadzie stosowalne,
ale wymagaja skomplikowanych obliczen dla reakeji
nieznanego rzedu. Opisano prosta, ogdélng metode gra-
ficzna analizy problemu, ktéra moze znalezé¢ szerokie
zastosowanie przy przechodzeniu od wynikow proéb
periodycznych do projektowania procesu ciaglego w
serii mieszalnikow.

1378 x W 66.048.37—5 L1 — 10,51
Kolling H., Tramm H., (Laboratorium der Ruhrche-
mie A. G., Oberhausen - Holten). Urzadzenie regu-
lacyjne pracujacych w sposéb periodyczny i ciagly
laboratoryjnych i poéltechnicznych kelumn frakcjonu-
jacych. ,Regeleinrichtungen bei diskontinuierlich und
kontinuierlich - arbeitenden Fraktionierkolonnen fiir
Laboratorium und halbtechnischen Betrieb*“. Chemie,
Ing. Techn., Heidelberg, 2-tyg., t. 21, Nr 1/2, stycz. 49,
s. 9, A4; 6 str., 1 fot., 8 rys., 7 poz. bibl. — Omédwio-
no nastepujace urzadzenia- regulacyjne [pracujgcych
w sposob periodyczny i ciggly kolumn destylacyjnych:
regulacja stopnia izolacji kolumny, ilosci pary, proz-
ni, ilo$eci wprowadzanej cieczy surowej, oraz tempe-
ratury ma gérze kolumny. Dzieki ftym wurzadzeniom
instalacja pracuje w zasadzie w sposéb automatyczny.
1379 x W 66 047.791.1 L 1 — 10,51
Marschall W., Runjr., Seltzer E. (University of Wis-
‘consin, Madison, Wisconsin; Continental Foods, Inc.,
Hoboken, N. J.). Podstawy procesu suszenia przez roz-
pylenie. Czesé¢ I. Podstawy procesu.
spray drying. Part I — Fundamentals of spray —
dryer operation®. Chem. Engng. Progr., Philadelphia,
mies., t. 46, Nr 10, pazdz. 50, s. 501, A4; 8 str., 7 fof,
2 rys., 3 wykr. — omowiono proces suszenia w stanie
rozpylonym, wymieniajac wady i zalety systemu oraz
jego podstawy. Przedyskutowano szeczegoélowo trzy
problemy: sposoby rozpylania cieczy, suszenie krope-
lek i mieszanie sie substancji rozpylonej z gazami.

To 12410551
536.66.004.14:621.1,016.4:621.43.016.4

1380 x 'W

Cubberly R. (Foster Wheeler ‘Corp., New York). Odzy-
skiwanie ciepla ma niemal nieograniczone. mozliwosci.
,Waste heat recovery has almost limit less possibi-
lities. Chem. Engng. New York, mies., t. 57, Nr 5,
maj 50, s. 140, A4; 6 str., 3 fot, 4 rys., 1 wykr. —
Omowiono czynniki okre$lajace zmniejszanie strat
cieplnych i nowoczesne urzgdzenia do odzyskiwania
_ciepta unoszonego: 1. przez gazy kominowe (ekono-
mizery, kotty parowe speciialnej konstrukeji, ognio
— wodnorurkowe, przegrzewacze); 2. przez gazy od-
lotowe (spaliny) z silnikéw wysokopreznych. Podano
przyklady odzyskiwania ciepta i materiatow (siarki)
w typowych procesach chemicznych: (fabrykacja kwa-
su siarkowego, celulozy siarczynowej, synteza amo-
niaku).

1381 x W 629.93:621.51:66.012.32:66.048.2 L1 —10,51
Kayan C. F. (Department of Mechanical Engineering,

Columbia University, New York). Mozliwosci zastoso-
wania termokompresji dla wykorzystania ciepla odlo-

,Principles of

towego. ,Heat pump expected to find use in waste
heat recovery“. Chem, Engng., New York, mies., t. 57,
Nr 5, maj 50, s. 146, A4; 2 str., 5 wykr., 8 poz. bibl,
— Ogoélny przeglad dotychczas stosowanych metod
wykorzystywania ciepta odlotowego cieczy (przede
wszystkim wody). Zastosowanie w tym wypadku ter-
mokompresji daje nowe mozliwo$ci. Omoéwiono za-

" sade dziatania tego rodzaju urzgdzenia, przeprowa-

dzono analogie z urzadzeniem chlodniczym, opisano
prace urzadzenia premystowego, podano rozwazania
termodynamiczne oraz konkretny przyktad liczbowy
zastosowania termokompresji do wykorzystania ciepla
wody odlotowej. :

1382 x W 536.2:621.181.5

Cummings G. H., West A..S. (Rohm a. Haas Compa-
ny, Fhiladelphia, Pa.). Dane przenoszenia ciepla dla
kotlow z plaszczem i wezownica. ,,Heat transfer data
for kettles with jackets and coils“ Industr. Engng.
Chem., Easton, Pa., mies., t. 42, Nr 11, list. 50, s. 2303;
A 4; 11 str, 1 rys., 9 wykr., 6 tab.,, 6 poz. bibl. —
Ogélng metode korelacji danych przenoszenia ciepla
rozszerzono na warunki konwekcji wymuszonej w
zbiornikach z mieszadlem turbinowym, zaopatrzonych
w plaszcz grzejny i wezownice, ‘W cze$ci do$wiadczal-
nej oznaczono wspodlezynniki przenoszenia ciepta dla
szeSciu cieczy o bardzo réznych wiasnosciach fizycz-
nych i termicznych (woda, toluen, alkohol izopropylo-
wy, glikol etylenowy, glicerol, olej mineralny) oraz dla
dwoch uktadow ciecz-ciato state i dwéch ukladéw
ciecz-ciecz. Otrzymane wyniki oraz dane innych auto-
row skorelowano réwnaniami empirycznymi typu
Nu=£f(Re,Pr), ktére moga stuzy¢ dla inzynieryjnych
obliczen wspoéiczynnikéw przenoszenia ciepta z do-
kladnoscia 420%, dla. podobnych aparatéw.

1383 x W 531.8:621.926.52:66.022

Chennel D. R. Dzialanie miynéw kulowych. ,, The ope-
ration of ball mills®. Industr. Chemist, London, mies.,
t. 27, Nr 313, luty 51, s..69, A 4; 5 str., 3 fot., 6 wykr.,
2 tab., 4 poz. bibl. — Zaletami mlynéw kulowych s3
m. in. mate koszty inwestycyjne, moznos¢ dostosowa-
nia do zadanych warunkéw rozdrobnienia, mozliwosé
suchego lub mokrego mielenia. Sprawno$¢ mielenia w
mlynach kulowych zalezy od szeregu czymnikow, jak:
stopien wypelnienia (zaladowania) mtyna, objetos¢ i
wielko§é kul, szybko$é obrotéw bebna, przyczepnosé
materiatu i in. Omowiono iloSciowy wplyw tych czyn-
nikéw, ilustrujge odpowiednie zalezno$ci przy po-
mocy wykresow. Wskazéwki te moga byé pomocne
przy wyborze i eksploatacji miynéw kulowych.

IX. APARATURA
IX.A. Aparatura laboratoryjna

1384 x W 663.634.1 Tl =—=1051

Holmes F. E. (Clinical Laboratory, Christ Hospital,

Cincinnati, Ohio). Aparat destylacyjny do otrzymy-

wania czystej wody. ,Distilling apparatus for produc-
tion of pure water”. Anal. Chem., Easton, Pa., mics.

t. 21, Nr 10, 15 pazdz. 49, s. 1236, A4; 2,5 str., 1 rys,

2 tab., 6 poz. bibl. — Prosty aparat destylacyjny, da-

jacy wode o duzym stopniu czystosci. Kontakt skrop- -
lin ze szklem jest zredukowany do minimum.
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Aparatura ; Z  mies., t. 41, Nr 7, lip. 49, s. 140, A 4; 3 str., 6 wykr,
5 R4 e 4 tab., 7 poz. bibl. — Zauwazono, ze sprawnos¢ skrap-
o v 2224 7 %0’51 laczy przeponowych w rafineriach mafity ulega czesto
znacznemu zmniejszeniu wskutek zarastania po-

Cooper W. Ch., Wright M. M. (Princeton University,
Princeton, N. J.). Rteciowa elektroda kropiowa. ,,Drop-
ping mercury electrode apparatus®“. Amal. Chem,
Baston, Pa., mies., t. 22, Nr 9, wrze$. 50, s. 1213, A4;
1 str., 1 rys., 8 poz. bibl. — Opisano zestaw do elek-
trody kroplowej. Zaletg zestawu jest brak jakichizol-
wiek polgczen gumowych lub innego tworzywa poza
szklem. Ustalanie poziomu rteci ma zgdanej wysoko-
$ci jest latwe i szybkie.

1386 x W 545.71 L1 — 10,51
Sphwertz F. A. (Koppers Company, Inc., Mellon In-
stitute, Pittsburgh, Pa.). Flaszka Mariotte‘a do pomia-
ru szybkosei gazéw. ,Rate - indicating Mariotte bot-
tle“. Anal, Chem., Easton, Pa., mies., t. 22, Nr 9,

wrzes. 50, s. 1214, A4; 2,5 str., 3 rys., 2 wykr. — Szkic

i_ o,p?s zmodyfikowanej flaszki Mariotte‘a, umozliwia-
jacej dokladny pomiar i dawkowanie gazu o szybko-
$ci przeplywu ponizej 100 ml gazu/min.

1387 x W 535.322.4:545.84 L1 — 10,51
Thomas G. R., O‘Konski C. T., Hurd Ch. D. {North-
western University, Ewanston, Ill). Samopiszacy re-
fraktometr przeplywowy. , Automatically and conti-
nuously recording flow refractometer®. Anal. Chem.,
Easton, Pa., mies., t. 22, Nr 9, wrzes. 50, s. 1221, A 4;
2,5 str., 3 rys., 1 wykr., 4 poz. bibl. — Opis i schemat

samopiszacego refraktometru przeptywowego, maja-
cego zastosowanie w analizie adsorpcyjnej.
1388 x W 535.417:545.71 72 L1 — 10,51

Gawritow D. W. Techniczny, przenosny interferomeir
gazowy. ,Tiechniczeskij, pierienosnyj gazowyj intier-
fieromietr*. Zawod. Lab., Mcskwa, mies., t. 16, Nr 7,
lip. 50, s. 836, B 5; 7 istr., 9 rys. — Zastosowano tech-
niczny interferometr gazowy do oznaczania stezenia
m_eta(nu, etanu, par benzyny i innych gazéw w po-
wietrzu. Przyrzad moze stuzyé réwniez do oznacza-
nia zawarto$ci innych gazéw, jak SO2, H2S, CO:, Ha,
par benzenu, gazoliny itp. Oméwiona jest budowa
przyrzadu, schemat przebiegu promieni w przyrzadzie,
dokonywanie pomiaru oraz schemat drogi analizowa-
nego gazu.

1389 x G 620.115.23:546.14.04 L1 — 10,51
}};a-slam J., Williamson A. T. Czes§é V. Aparat do ilo-
sciowego oznaczania lotnych substancji rozpuszcze-
nych. ,Part V. Apparatus for the quantitative esti-
mation of volatile solutes“. Analyst, London, mies.,
-‘t._ 75, Nr 892, lip. 50, 5. 383, B 5; 3,5 str., 2 rys., 3 poz.
bibl. — Urzadzenie do pobierania prébek rozbtwordw
wodnych, zawierajacych wolny brom. Metoda pozwala

~ unikngé strat, spowodowanych lotno$cia par bromu.

IX.C. Aparatura fabryczna

1390 x W 66.048.28:663.632.8:665.52 L1 — 10,51
Hall W. A., Weston R. F. (The Atlantic Refining
Company, Philadelphia, Pa.). Zabezpieczenie przeno-
szenia ciepla przez (chemiczne) traktowanie weody
chiodzacej. ,,Maintenance of heat transfer by cooling
water ireatment®. Industr. Engng. Chem., Easton, Pa,

wierzchni rurek wodnych szlamem, skltadajacym sie
z pewnych bakterii. Nagromadzenie szlamu w iloSci
0,68 gjstope kw. powierzchni rur (liczac na suchy
szlam) powoduje =zmniejszenie sprawnosci cieplnej
o 33%. Powstawaniu szlamu mozna zapobiec przez
chlorowanie lub fenolowanie wody chlodzgce].

1391 x W 66.02:542.2:621.51:621.892:665.511 L1 — 10,51

Rozwéj techniki. ,Technical Developments®. Petro-
leum (London) mies., t. 13, Nr 10, pazdz. 50, s. 267,
A 4; 2 str., 4 fot, 2 rys. — Omoéwiono m. in. nowy
kompresor powietrzny, wskaznik do oznaczania za-
nieczyszczen w oleju, nowe typy termometréw labo-
ratoryjnych, metode uszczelniania wiezy destylacyj-
nej, nowe smary do okretéw, aparat do badania wy-=
buchowoéci gazow, wykiadanie fibrg cisnieniowych
zbiornik6w do transportu skroplonych gazéw z ropy
naftowej.

1392 x W 66.048.37 L1 — 10,51
Oddzielanie zawiesin (w parach) przez uzycie siatek
drucianych. ,,Entrainment Separation by Use of Wire
Mesh.“ Petroleum Processing, Cleveland, mies., t. 5,
Nr 7, lip. 50, s. 719, A 4; 1 str., 2 rys. — Zastosowa-
nie tkanych siatek w wiezach destylacyjnych ponizej
i powyzej pdélek do zatrzymywania drobnych krope-
lek cieczy porywanych z parami zmniejsza straty cie=-
czy i podwyzsza sprawno$é wiezy. Krytyczne szyb-
kosci przeptywu par w wiezy.

1393 x W 66.023:66.073°621.6.02 1 — 10,51
Davis G. J. Uzycie handlowych gazéw skroplonych.
,Handling of Commercial Liquefied Gases”. Ind.
Chemist, London, mies., 1. 26, Nr 305, czerw. 50, s. 263,
A 4; 6 str., 2 fot., 2 rys., 1 wykr., 2 tab., 14 poz.
bibl. — Oméwienie techniki uzycia i magazynowania
handlowych gazéw skroplonych (amoniak, chlor, pre-
pan, dwutlenek wegla, acetylen, etylen, metan, tlen
i azot). Materiaty konstrukcyjne dla zbiornikéw:
(miekka stal traci ponizej —80°C swe wilasnosci wy-
trzymatloéciowe), stale specjalne z zawartoscia Ni, Mo.
Izolacje zbiornikéw, typy zbiornikéw statych, zbior-
niki transportowe dla gazéw skroplonych. Rurociagi
i przepompowywanie. Odparowalniki gazoéw skroplo-
nych.

1394 x W 621.365:669.04:621.35 L1 — 10,51
Rozwoj piecow elektrycznych (glownie karbidowych)
w elektrometalurgii i elektrochemii. ,L‘Evolution des
fours électriques d‘électrométallurgie et d‘électro-
chimie et principalement du four a carbure de cal-
cium*. J. Four Elec., Paris, mies., t. 59, Nr 2, marz. —
kwiec. 50, s. 35, A 4; 2 str., 2 poz. bibl. — Zalezno$¢
od gatunku produktu; udoskonalanie warunkow pra-
cy. Podano wskazniki techniczne dla piecéow réznych
wielko$ci. Piece o mocy 30.000 KW nie sg ostatnim
etapem rozwoju.

1395 x W 621.51 L1 — 10,51
Biolley A. (Gebr. Sulzer A. G., Winterthur, Schweizj.
Sprezarki tlokowe dostarczajace wolne od oleju po-

wietrze i gaz. ,,Kolbenverdichter fiir 6lfreie Forderung
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Aparatura 1400 x G 669.1:539.32:546.11 Ll — 10,51
von Luft und Gasen®. Chemie Ing. — Techn., Heidel- : 7 A
berg, 2-tyg., t. 21, Nr 3/4, luty 49, s. 67, A 4; 1 str, Bastien P, Azou P. Wplyw wodoru na elastycznos¢ i
1 rys. — Opisano s.p,rezarke tlokowa, pracujaca z nie- nieelastyczngéé zelaza i stali. ,,Influence de l‘hydroge-

smarowanym [tlokiem i dlawicami. SzczelnosS¢é osigga
sie przez zastosowanie uszczelnien labiryntowych.
Dzieki temu sprezane medium zachowuje pierwotng
czystos¢, co umozliwia zastosowanie Kkompresora
w przemysle chemicznym i spozyweczym tam, gdzie
zalezy na calkowicie czystych gazach.

IX. D. Materialy konstrukeyjne

1396 x W 620.191:669.15-194:669.292

Ll — 10,51
Fontana M. G. Korozja. ,/Corrosion“ Ind. Eng. Chem.,
Easton, Pa., mies., t. 42, Nr 10, pazdz. 50, s. 65, A 4:
1,5 str., 3 fot., 1 poz. bibl. — Stale specjalne zawie~
rajace wanad ulegaja w pewnych warunkach przy-
$pieszonej korozji przez utleniamie. Np. probki stali
chromowo-wanadowej badane w temperaturze
1650°F. wykazuja wieksza korozje, mniz zwykla stal.

1397 x W 66.023.3:666.774 L1 — 10,51
Koegel L. Ceramiczne kwasoodporne wylozenia w bej-
cowaniu. ,Revétemens céramiques antiacides dans
les décapages” Métaux et Corrosion, Saint-Germain-
en-Laye, mies., t. 25, Nr. 297, maj 50, s. 135, A 4;
8 str.,, 1 fot.,, 9 rys. — Instalacje i ich konstrukcje.
Zbiorniki, kanaty spustowe, instalacje zobojetniania,

rekuperacji, zbiorniki kwaséw. Wieze absorpcyjne,
przewody.
1398 x G 669.14.018.821 L1 — 10,51

Guitton L. Jak wybraé stal nierdzewna. ,,Comment
choisir un acier inoxydable. Métaux et Corrcsion,
Saint-Germain-en-Laye, mies., t. 25, Nr 298, czerw. 50,
s. 164, A 4; 6 str., 5 fot. — Stale dla transportu, far- -
biarstwa, przemystu lotniczego, farmacji, przemystu
spozywczego, naftowego, do stosowania na zimno i na
goraco.

1399 x G 669.15-198:669.782 L1 — 10,51
Téfébure R. Przyczynek do badania zelazokrzemow
mierdzewnych. ,,Contribution a 1‘é¢tude des ferrosili-
ciums inoxydables®. Métaux et Corrosion, Saint-
Germain-en-Laye, mies., t. 25, Nr 295, marz. 50, s. 67,
A 4; 17 str., 2 poz. bibl. — Wiasnosci fizyczne i che-
miczne oraz  odpornos¢ zelazokrzemoéw ma dziatanie
kwasu solnego, wody krolewskiej, kwasu azotowego,
siarkowego, fosforowego, octowego, zasad, roztworow

chlorkéw i siarczanéw w réznych temperaturach. Za-

stosowanie zelazokrzemow.

ne sur 1‘élasticité et l‘inélasticité du fer et de l‘acier
Métaux et Corrosion, Saint-Germain-en-Laye, mies.,
t. 25, Nr 299 — 300. lip. — sierp. 50, s. 137, A4; 1 str. —
Wplyw jest drugorzedny. Wodoér stopniowo obniza
modut elastycznosci.

1401 x W 669.245 L1 — 10,51
Teeple H. O. (The International Nickel Co., Inc., New.
York, N. Y.). Nikiel i stopy ¢ duzej zawartoSci niklu.
,Nickel and high-nickel alloys®“. Industr. Engng.
‘Chem., Easton, Pa. mies., t. 42, Nr 10, pazdz. 50, s.
1990, A4; 11 str,; 303 poz. bibl. — (Materiaty konstruk-
cyjne inzynierii chemicznej). Opracowana bibliografia
obejmuje (rok 1948—49—50) nastepujace zagadnienia:
1) Nowe stopy mniklu i ich zastosowanie w. budowie
aparatury chemicznej. 2) Wiasnos$ci stopow niklu (fi-

-zyczne, mechaniczne i antykorozyjne). 3) Stopy mniklu

spiekane z proszkéw (sktad, wlasno$ci i zastosowanie).
4) Produkcja (walcowanie, formowanie, obréobka ter-
wmiiczna). 5) Zastosowania stopéw niklu (dla wysokich
temperatur, przemystu naftowego i przemysiu chemi-
cznego).

1402 x W 669.3 L1 — 10,51
Bulow C. L. (Bridgeport Brass Co., Bridgeport, Conn.)
Miedz i jej stopy. ,,Wroucht copper and cooper-base
alloys*. Industr. Engng. Chem., Easton, Pa. mies., t. 42,
Nr 10, pazdz. 50, s. 1970 A4; 7,5 str.,, 1 fot., 158 poz.
bibl. — (Materiaty konstrukcyjne inzynierii chemicz-
nej). Zestawiona dokumentacja obejmuje: 1) Fizyczae
wilasnosci miedzi i jej stopéw (m.. w niskich tempe-
raturach). 2) Mechaniczne witasnosci miedzi i jej sto-
pow. 3) Sposoby produkcji. 4) Wiasnosci antykorozyj-
ne (mechanizm korozji miedzi, korozja stopéw miedz-
zloto oraz miedz-srebro, inhibitory korozji miedzi i jei
stopow, korozja miedzi i stopow pod wplywem pary
wodnej, kwasow tluszczowych, igazu ziemnego i gene-
ratorowego, skroplonego wodoru i azotu, wody mor-

skiej i in.).

z i

1403 x W 669.714:66.02 L1 — 10,51
Verink E. D., Jr., Fritts H. W. (Aluminium Company
of America, New Kensington, Pa.) Stopy glinowe.
»Aluminium alloys®. Industr. Engng. Chem., Eastoxn,
Pa. mies., t. 42, Nr 10, pazdz. 50, s. 1955, A4; 2 str., 2
fot., 15 poz. bibl. — (Materialy konstrukcyjne inzy-
nierii chemicznej)). Glin i jego stopy mozna istosowaé
do budowy zbiornikéw i aparatury dla: lodowatego-
kwasu octowego, bezwodnika octowego, kwaséw tiu-
szczowych, stezonego kwasu azotowego (ponad 807
HNOg3), nadtlenku wodoru, azotanu amonu, formalde-
hydu, tlenu, wody destylowanej, antybiotykéw, pro-
duktéw zywnosciowych i in. Zastosowanie glinu i jego
stopéw, jako materialu konstrukcyjnego wzrasta ze
wzgledu ma dobre wilasnos$ci antykorozyjne, nietok-
: yc\g\\rfoéé, maty ciezar wiadciwy i dostepna cene.

kopie publikacji oznaczonych przez ,x* przy ko-

lejnym numerze. Zapotrzebowania nalezy adresowac: Giéwny Instytut Dokumentacji Naukowo-Technicznej
— Warszawa, ul. Ligocka 8, lub Gléwny Instytut Chemii Przemystowej, Dzial Dokumentacji — Warszawa,
F.gcznosci 8.
‘ Publil;acje oznaczone przy kolejnym numerze przez , W znajduja sie w bibliotece Gléwnego Instytutu
Chemii Przemystowej w Warszawie, oznaczone przez ,,G¢ — w bibliotece tegoz Instytutu, Oddziat w Gli-
: wicach, Sowinskiego 11. i
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Emulsje 1 zawiesiny substancii
owadobodjczych

B. Planeta

Podano typy emulsji i zawiesin substancji owadobdjezych oraz metody ich przy-

gotowywania.

Omnmcadbl pas3Hble TUIIBI SMYJBCUII U CyCHeH3uy (urodapMalieBTUYeCKNX BeIecTB

Y METOZABI UX IIOJyYeHWUA.

Existing types of emulsions and suspensions of insecticides and methods of their

preparation has been given.

Zwigzki organiczne, stosowane jako srodki o-
wadobdjcze, sg przewaznie substancjami trud-
nolotnymi i warunkiem skutecznego ich dzia-
lania jest najwieksze rozwiniecie powierzchni.
Cel ten bywa osiaggany przez mechaniczne roz-
drobnienie i uzywanie w postaci pylow albo
przez sporzadzanie wodnych zawiesin i emulsji.

Ten ostatni sposéb, w poréwnaniu z pier-
wszym, ma szereg zalet. Najwazniejsze z nich
to latwos¢ regulowania stezen substancji czyn-
nej i wieksza trwatos¢ w stosunku do pradow
powietrza.

Emulsje sg jedng z postaci ukladow, w kto-
rym faza rozproszona i osrodek dyspersyjny sa
cieczami. Sg to ukltady mietrwale, posiadajace
pewien zapas ‘Wlod‘nej energii. Energie te mozna
okresli¢ jako prace wlozong na pokonanie sit
_ hapiecia powierzchniowego w celu uzyskania
nowej wolnej powierzchni.

Ukltady dyspersyjne daza do takiego stanu,
przy ktérym energia ta osiggnie swojg naj-
mniejszg warto$é. Odbywa sie to mna drodze
zmniejszenia powierzchni granicznej (laczenie
sie czastek rozproszonych), lub tez przez zmniej-
szenie wolnej energii miedzyfazowej wskutek
nagromadzenia na powierzchni rozdzialu pew-
nych czgstek (adsorbcja).

Tego rodzaju czagstki, posiadajace wiasnosci
gromadzenia sie na powierzchni rozdziatu i wy-

bitnego zmniejszania napiecia miedzyfazowe-
go, noszg nazwe emulgatoréw.

Emulgatorami sg przewaznie zwigzki o cha-
rakterystycznej budowie skladajace sie z cze-
$ci niepolarnej, hydrofobowej, oraz z polarnej
grupy atomoéw, ulegajacych pod wplywem wo-
dy hydratacji i posiadajgce przez to wiasciwosci
hydrofilowe. Cze$¢ hydrofobowg stanowi za-
zwyczaj alifatyczny lub alifatyczno-aromatycz-
ny rodnik o kilkunastu atomach wegla, druga
czescig hydrofilowa moze by¢ jedna lub wiecej
grup polarnych, jak; COOH, CONH;, CH20H,
SO3H, OSO3H itp.

RODZAJE EMULSJI

Istniejg dwa rodzaje emulsji: olej w wodzie,
oznaczany symbolem O/W, gdzie olej jest fa-
zg rozproszong, a woda osrodkiem dyspersyj-
nym, oraz emulsja typu woda w oleju ozna-
czona W/O, gdzie woda jest fazg rozproszong
w olejowym osrodku d_yspresyjngfr;l. Podczas
inwernsji, czyli przechodzenia emulsji jednego
typu w drugi, dwa te rodzaje moga istnie¢ obok
siebie, jako tzw. emulsja powdjna.

Pod nazwag olej malezy rozumieé¢ tu jakgkol-
wiek ciecz lub roztwér nierozpuszczalny w wo-
dzie. ;
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- Warunki tworzenia sie emulsji typu W/O
lub O/W zalezq:

1. od rodzaju emulgatora. Emulgatory roz-
puszczalne w oleju, a nierozpuszczalne w wo-
dzie, dajg przewaznie typ emulsji W/O i na-
odwré6t, emulgatory rozpuszczalne w wodzie
sprzyjaja powstawaniu emulsji typu O/W,

2. od iloSci wody. Pewne kategorie emul-
gatoréw, rozpuszczalne zaréwno w wodzie jak
i w oleju, moga dawac¢ jedna lub druga postac
emulsji. Wtedy, wobec matej ilosci wody, po-
nizej 25%, przewazaja tendencje tworzenia
sie emulsji typu W/O, a przy wiekszej ilosci
wody, powyzej 45% — typu emulsji O/W.
W obszarze poérednim miedzy 25% i 45% za-
wartosci wody, powstaje jeden lub drugi typ
emulsji zaleznie od stosunkoéw ciezaréw wiasci-
wych, lepkosci, statych dielektrycznych sktad-
nik6w i pH roztworu. (2)

Do celéw owadobojczych stosuje sie zwykle
emulsje typu O/W.

Metody otrzymywania emulsji. Emulsje mo-
ga byé otrzymywane przez zastosowanie emul-
gatoréw lub tez droga daleko posunigtego roz-
drobnienia czastek bez uzycia emulgatoréw.

W pierwszym przypadku dobieramy taki e-
mulgator, aby mapiecie miedzyfazowe zredu-
kowaé do mozliwie malej wartosci. Pomiar
napiecia mozna wykona¢, uzywajac tensjome-
tru du Nouy‘a lub stalagmometru.

Dobre emulgatory obnizajg napiecie miedzy-
fazowe do ok. 1 dyn/cm. tak np. miedzy olejem
parafinowym i 1%-owym roztworem mydia
tréjetanolooleinowego napiecie miedzyfazowe
wynosi ok. 0,5 dyn/cm, podczas gdy dla tego sa-
mego oleju z czysta wodg warto$¢ napiecia
miedzyfazowego wynosi 43,9 dyn/ecm. (). Zwy-
kle calkowita ilo§é emulgatora rozpuszcza sie
w jednej fazie i stopniowo wprowadza do niej
druga faze, stosujac intensywne mieszanie.
Szczegblnie wazny jest poczatkowy moment
tzw. ,,zawigzywania sie’“ emulsji. Nastepuje
wtedy wyraZne zgestnienie mieszaniny i mie-
sza¢ nalezy tak dlugo, az nastapi catkowite
rozdrobnienie fazy rozproszonej. Sa to opty-
malne warunki rozdrabniania, poniewaz przy
znacznej gestoSci masy nastepuje jakby rozcie-
ranie czastek. Wprowadzenie na poczatku zbyt
duzej ilosci drugiej fazy moze uniemozliwic¢
otrzymanie trwalej emulsji.

Inny sposéb polega na rozpuszczeniu calej
ilo$ci emulgatora w czesci fazy pierwszej, nas-
tepnie dodanie (stopniowo) catej ilosci drugiej
i w koncu — reszte fazy pierwszej.

Vi sy

W . pewnych przypadkach pozostawia sie
czes¢ emulsji z poprzedniej szarzy i do niej
wprowadza sie rownocze$nie oba skladniki
emulsji. (2).

Urzadzenia.

W skali laboratoryjnej stosowane sg mozdzie-
rze. Na wiekszg skale — mieszalniki z mieszad-
fami kotwicowymi lub innymi, najchetniej mie-
szadla propelerowe.

Przy dobrze dobranych emulgatorach mozna
przy pomocy recznego mieszania wiostem otrzy-
ma¢ wystarczajgco trwale emulsje.

Homogenizatory. — Sg to urzadzenia prze-
znaczone gtéownie do wyréwnywania wymia-
réw czastek fazy rozproszonej.

Emulsje otrzymane w zwykly sposéb maja
czastki réznych wymiaréw, co powoduje ich
nietrwato$é. Po przejsciu przez homogenizator,
gdzie emulsja pod znacznym ci$nieniem (kilka-
dziesigt atmosfer) przeciska sie przez bardzo
waskie szczeliny, nastepuje daleko idace roz-
drobnienie i wyréwnanie kuleczek fazy rozpro-
szonej. '

Mityny koloidalne. Znajdujg coraz szersze za-
stosowanie. Z dwoéch typoéw: uderzeniowe i tar-
ciowe — te ostatnie sg najodpowiedniejsze do
sporzadzania emulsji i zawiesin substancji owa-
dobéjczych. Zasada dzialania polega na prze-
puszczaniu skfadnikéw emulsji lub zawiesiny
miedzy wirujacymi szorstkimi powierzchniami
(obie lub jedna ruchome). Droga przeptywu jest
stosunkowo dtuga, a odleglo$¢ miedzy po-
wierzchniami rzedu 0,05 mm, obroty 1000—
2000 na minute. (6).

W odniesieniu do substancji owadobéjczych
jest to urzadzenie bardzo wlasciwe. Pozwala
wytwarza¢ np. z szescio-chloro-cykloheksanu
i wody skoncentrowane zawiesiny zawierajgce
do 20% gamma izomeru. Otrzymane emulsje s3
zupelnie frwale i przed uzyciem wymagajg je-
dynie rozprowadzenia odpowiednig ilo$cia wo-
dy. Moga by¢ w ten spos6b pominiete rozpusz-
czalniki, ktérych obecnos$é jest niepozadana dla
roslin. (3)

UltradZwieki. (System magnetostrykcyjny lub
piezokwarcowy). Urzadzenia te nie mogg by¢
jeszcze obecnie stosowane do otrzymywania ta-
nich emulsji ma skale przemystows. Jedynie
drogie preparaty lecznicze sg w ten sposob
otrzymywane.

Na uwage zastuguja metody, ktoére sa praw-
dopodobnie powigzane z dziataniem ultradzwie-
kow powstatych wskutek kawitacji. Kawitacja
nazywamy zjawisko polegajace na tworzeniu
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sie pecherzykéw pary przy gwaltownym
zmniejszeniu ci$nienia, np. podczas przeptywu
cieczy przez dysze. Wystepuje ono wtedy, gdy
cisnienie spadnie ponizej preznosci pary prze-

' plywajacej cieczy. Dalszy wzrost cisnienia po-

woduje skroplenie pecherzykéw pary czemu fo-
warzysza gwaltowne wstrzasy hydrauliczne.

7 tego powodu, np. strumien pary przegrzanej
emulguje oleje bez dodatku emulgatorow. (9).

Moglyby tu wchodzi¢ w gre réwniez miesza-
dla, powodujace kawitacje, o bardzo szybkich
obrotach i specjalnej konstrukeji. (7)

Trwalo$¢ emulsji. Nastepujace czynniki de-
cyduja o trwalosci emulsji. :

1. Lepko$§é¢ (wiskoza) ma znaczenie pod-
stawowe. Zwiekszenie lepkosci uzyskuje sie
przez:

a) daleko idgce rozdrobnienie fazy rozpro-

szonej,

b) zmniejszenie iloéci oSrodka dyspersyjnego,

¢) dodatek koloidéw ochronnych: gumy, kleje,

dekstryna, skrobia, etery celulozy (tylo-
za) itp.

Nalezy nadmieni¢, ze wigkszo$¢é emulgatoréw
posiada w znacznym stopniu wlasnoéci koloidal-
ne. ‘

2. Wymiary czgstek. Uklad posiada
tym wiekszg trwalo$¢ emulsji, im mniejsze sg
wymiary czgstek. Przy wymiarach ponizej 1 mi-
krona ladunek elektryczny powodujacy odpy-
chanie sie czastek wywoluje wartoéé potencjalu
miedzyfazowego ok. 60 mV. Wystepuja tu juz
ruchy Browna zapobiegajgce sedymentacji.

Dobre emulsje o barwie niebiesko-biatej ma-
ja wymiary czastek ok. 0,1 mikrona, emulsje o
barwie mleczno-biatej — ok. 1 mikrona.

3. Stosunek ciezaréw whadci-
wych sktadnikow emulsji.

W trwalych emulsjach stosunek ien wy-
nosi ok. 1. ,

4. Whasciwy stosunek objetosci fazy
rozproszonej i osrodka dyspersyjnego.

5. Wtasciwos$ci emulgatora — emul-
gator powinien posiada¢ odpowiednia budowe
(stosunek czesci hydrofilowej do hydrofobowej).

6. Temperatura — zwykle podwyzsze-
nie temperatury sprzyja rozbiciu emulsji
(zmniejszenie lepkofci). Zamarzanie wykazuje
przewaznie wpltyw ujemny. Kazda emulsja ma
swoje optymalne temperatury tworzenia sie
i przechowywania.

7. pH roztworu jest czynnikiem bar-
dzo waznym. Kazda emulsja ma swoje optymal-
ne pH. Pod tym wzgledem najmniej wrazliwe
s emulgatory jonowo nieczynne.

8. Elektrolity przewaznie majg wplyw
ujemny. Czastki fazy rozproszonej posiadajg ta-
dunek elektryczny, a dodatek elektrolitu pro-
wadzi do roztadowania ich i koagulacji.

Z drugiej strony, elektrolity moga chemicznie
reagowac z emulgatorem powodujac powstawa-
nie osadéw. W pewnych przypadkach niewielki
dodatek elektrolitu ma wplyw korzystny.

9. Piana. Wprowadzenie niewielkich ilosci
gazu (powietrza) wplywa na ogot korzystnie na
trwalo$é emulsji.

Nie jest jednak wyjasnione, czy pecherzyki
gazu tworzg odrebng faze, czy tez wystepuje tu
zjawisko adsorbcji.

Typy emulgatorow. Mozna je podzielié na
dwie klasy: -

1. elektrolity koloidalne anionowe, lub ka-

tionowe,

2. nieelektrolity.

Elektrolity koloidalne anionowe s3 zwigz-
kami, w ktérych grupa mniepolarna, nadajaca
wlasno$ci powierzchniowe czynne, posiada w
roztworach wodnych tadunek ujemny.

Najbardziej znanymi zwigzkami tego typu sa
zwykle mydla, — sole sodowe, potasowe, amo
nowe kwaséw ttuszczowych (wzglednie nafte-
nowych).

Do zobojetnienia kwasoéw ttuszezowych uzy-
wa sie niekiedy zasad organicznych, jak etano-
loaminy, lub guanidyne. Mydia tego rodzaju
dajg emulsje typu O/W, sg wrazliwe na twarda
wode, najlepiej dzialaja w $rodowisku stabo al-
kalicznym (pH 8-7,7), ponizej pH 7 ulegajg roz-
ktadowi.

Do tej klasy trzeba zaliczy¢ sole kwasow zy-
wicznych otrzymane przez zmydlenie kalafonii.

Spotykana w terenie woda o réznej niekiedy
wysokiej twardosci dyskwalifikuje mydla jako
emulgatory do emulsji owadobdjczych.

Mydla metali ziem alkalicznych i metali ciez-
kich (wapnia, magnezu, glinu, cynku, manganu,
chromu, miedzi, ofowiu) sg mierozpuszczalne w
wodzie lecz rozpuszczajg sie w oleju dajac
emulsje typu W/O.

Wiekszg odpornoscia na twarda wode i $rodo-
wisko kwaséne odznaczaja sie produkty sulfono-
wania kwaséw ttuszczowych, estrow, alkoholi
tluszezowych i weglowodorow.

Dzialanie kwasu siarkowego na nienasycone
wigzania kwasow ttuszeczowych lub na grupy
hydroksylowe hydroksykwaséw i alkoholow
prowadzi do otrzymania estréw kwasu siarko-
wego O—SOzH.

Jezeli w sklad czasteczki wchodzi rodnik aro-
matyczny lub stosuje sie specjalne metody sul-
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VIT (1951)

fonowania, to mozna otrzyma¢ odpowiednie
kwasy sulfonowe (grupa SOgH).

Produkty sulfonowania zobojetnia sie soda,
* lugiem sodowym, amoniakiem, rzadziej tréjeta-
nolaming.

Do tego rodzaju produktéw naleza:

1. olej turecki — produkt sulfonowania ole-

ju rycynowego,

2. sulfotrany — produkty sulfonowania tra-
néw i olejéw rybnych,

3. sulfonowane kwasy tluszczowe nienasy-
cone,

4. sulfonowane ttuszcze, jak 16j itp.,

5. sulfonowane alkohole ttuszczowe,

6. sulfonowane niepele estry kwasow tlusz-
czowych i alkoholi wielowodorotlenowych,

7. sulfiniany alkyloarylowe — sole kwasow
izopropylo lub butylo-naftalenosulfono-
wych (Nekale),

8. siarczany alkylow otrzymywane przez
chlorosulfonowanie weglowodorow alifa-
tycznych.

Zaleznie od rodzaju surowca i przebiegu pro-
cesu sulfonacyjnego otrzymuje sie w kazdej
grupie réznorodne gatunki; zachowanie Iub
niezachowanie wigzan podwéjnych, ilos¢, po-
tozenie oraz rodzaj grup hydrofilowych (estry
kwasu siarkowego czy kwasy sulfonowe) nada-
ja otrzymanym produktom rézne wlasnogci.
Jako emulgatory do $rodkéow owadobojczych
stosowane Sg najczeSciej produkty wymienione
wp. 1,2 6 1.

Zblizone do wyzej wymienionych sg produk—
ty kondensacji chlorobezwodnikéw kwasow
t'uszczowych z solami kwaséw amino (wzgl.
hydroksy) alkano-sulfonowych (np. Igepony)
lub z produktami hydrolizy ciat biatkowych
(np. Lamepony).

Tego rodzaju $rodki uzywane sg do emulsji
stosowanych w rolnictwie. Sg one niewrazliwe
na twardg wode i kwasne srodowisko natomiast
wada ich jest wysoka cena. =

Stosowane s3 w ilo$ci 0,05 — 0,075%0 w sto-
sunku do emulsji. (11).

Istnieje jeszcze wiele innych typéw emulga-
torow anionoaktywnych, ktére ze wzgledow
ekonomicznych nie sg stosowane do $rodkéw
owadobdjezych.

Kationoaktywne emulgatory — zwigzki hy-
drolizujgce odwrotnie niz mydta (na hydrofobo-
wy kation i hydrofilowy anion), rowniez nie po-
siadajq wiekszego znaczenia. Przykladem tego
rodzaju emulgatora moze byé chlorek acetylo-

dwumetylo-benzylo amonowy. (Triton K 60)
(10).

Grupa emulgatoréw jonowo-nieczynnych po-
siada duze znaczenie dla emulsji stOrsowanych
w rolnictwie. W zwiazkach tego typu nagroma-
dzenie wigkszej ilo$ci stabo hydrofilowych grup
OH pozwala zréwnowazy¢ wlasnosci hydrofobo-
we rodnikéw niepolarnych.

Jako zwigzki w roztworach wodnych niezjo-
nizowane, odznaczajg sie wybitng odpornoscig
na twardos¢ wody i sa malo wrazliwe na pH
roztworow.

Do grupy tej malezy b. wiele emulgatoréw.
Najwazniejsze typy sg nastepujace:

1. niepelne estry kwasow tluszczowych i al-
koholi wielowodorotlenowych. Uzywane sg
kwasy nasycone i nienasycone, zawieraja-
ce powyzej 12 C. Z alkoholi stosuje sie gli-
kole i poliglikole, gliceryne i poliglicery-
ny, pentaerytryt oraz alkohole otrzymy-
wane przez redukeje cukrow prostych, jak
sorbitol, mannitol i tp.

Monoestry obnizajg napiecie miedzyfazo-
we do 100 razy silniej niz dwuestry,

2. etery alkoholi tluszczowych i poliglikoli,

3. eteroestry kwasow ttuszczowych i alkoho-
li wielowodorotlenowych,

4. acetale wielowodorotlenowych olkoholi,

5. amidy otrzymywane z amin tluszczowych
i polihydroksykwasow,

6. etery alkylowanych fenoli i poliglikolow.

Ze wzgledu na deficyt surowcow tlusz-
czowych na specjalng uwage zastugujag w na-
szych warunkach emulgatory wymienione w p.
6. Otrzymuje sie je dzialaniem tlenku etylenu
na alkilowane fenole. Do grupy hydroksylowe]
przylacza sie fancuch —O—CHs —CHo—O.......
CH2CH20H, ktoérego dtugos¢ mozna dowolnie
regulowa¢, nadajac pozgdane wlasnosci otrzy-
mywanemu produktowi.

W badaniach nad doborem najodpowiedniej-
szego emulgatora do roztworéw D.D.T. w ksyle-
nie przeznaczonego do zwalczania insektéw u
zolnierzy armii amerykanskiej z iloSci ok.
50-ciu wyprébowanych réznych srodkéw zostat
zakwalifikowany jako najodpowiedniejszy Tri-
ton 100-eter alkyloarylowy glikolu pxohetyleno-
wego. (10).

Emulgatory mineralne. Subtelme rozdrobnio-
ne ciata stale jak: bentonit, siarka, wegiel, wo-
dorotlenki glinu, zelaza, cynku, otowiu, weglan
wapnia, pyt zelaza, cynku i inne, daja emulsje
typu O/W. (2).
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W literaturze nie znaleziono danych odnoénie
mozliwo$ci stosowania tego rodzaju Srodkéw
jako emulgatoréw do emulsji dla rolnictwa.

ZAWIESINY

Zawiesiny sg ukladami dyspersyjnymi ciecz-
cialo state.

W odniesieniu do emulsji owadobéjczych, fa-
za rozproszong jest cialo stale, a oSrodkiem dys-
persyjnym ciecz (woda).

Zawiesiny mozna otrzymywa¢ rozpuszczajac
produkt w odpowiednim rozpuszczalniku i po-
stepowaé, jak przy wytwarzaniu emulsji.

Mozna réwniez prowadzi¢ proces emulgowa-
nia w temperaturze wyzszej niz punkt topnienia
rozpraszanego $rodka. Po zemulgowaniu stopio-
ne czastki przejda w stan staty.

Jezeli produkt jest nierozpuszczalny w orga-
nicznych rozpuszczalnikach, mozna rozdrobnic
go w mlynie koloidalnym. W pewnych przypad-
kach produkt toksyczny wydziela si¢ z roztwo-
ru wodnego w wyniku reakeji chemicznych. Od
warunkow prowadzenia tego procesu zalezy o-
trzymanie wytragconego osadu w postaci koloi-
dalnej.

Badania emulsji.
sg nastepujgce:

Najwazniejsze oznaczenia

1. wymiary czgstek bada sie przy pomocy
mikroskopu posiadajgcego podziatke

2. trwalo$¢ ma zamarzanie bada sig¢ przez
zamrozenie i trzymanie kilka dni w nis-
kiej temperaturze

3. trwalo$¢ ma podwyzszong temperature
bada sie przechowujgc emulsje w termo-
stacie. (1)
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6-chloro-3-aminofenol
Syniezor 1 wlasnosci tuberkulostatyczne

E. Borowski

Katedra Technologii Srodkéw Leczniczych Politechniki Gdanskiej,
Kierownik Prof. Dr Zygmunt Leduchowski

Przeprowadzono synteze 6-chloro-3-aminofenolu, zwigzku analogicznego pod
wzgledem fizjologicznym do kwasu p-aminosalicylowego. Okre§lono wiasnosci tu-

berkulostatyczne wzgledem trzech szczepow saprofitycznych i

tworiczego.

jednego chorobo-

IlofaH cUHTE3 6-XJIOp-3-aMMHOMEHOJA ABJSIOIIErOCA aHaJOroM 4-aMMHOCAIMIUIIOBOMI
KIUCJIOTHI B CMBICHIE (DM3MOJIOrMYEcKOro AEACTBUA. VI3ydeHbl TyOepKyJI€30CTaTudecKue
CBOJICTBA 10 OTHOIIIEHMIO K TPEM CAanpPOMUTUIECKUM ¥ OZHOMY 60JI€3HOTBOPHOMY BUIY.

The synthesis of 6-chloro-3-aminophenol is described. Tuberculostatic properties
against saprophitic and virulent strains were examined.

Od chwili odkrycia przez Lehmanna w
r. 1946 (1) silnych wtasnosci tuberkulostatycz-
nych kwasu p-aminosalicylowego, otrzymane-
g0 po raz pierwszy przez jedng z firm niemiec-
kiego przemystu chemicznego (2) w r. 1889,
datuje sie szybki rozw6j badan w dziedzinie
wymienionego kwasu i jego pochodnych.

Prace autoréw idg w dwu kierunkach: okre-
§lenie znaczenia zwigzku w terapii gruzlicy

oraz poszukiwanie pochodnych Kkorzystniej-
szych od samego kwasu. Jak wiadomo, kw.is
p-aminosalicylowy ma pewne wady, jak: sto-
sunkowo staba czynno$é in vivo w poréwnan:u
z nadzwyczaj silng in vitro, znaczna nietrwatosé
oraz drogie i skomplikowane metody otrzymy-
wania.
zbadanych dotychezas zwigzkéw
tuberkulostatycznym okazal sie

S'p‘Owé rod
najbardziej
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sam PAS. Daja sie zauwazy¢ ciekawe zmiany
wlasnosci tuberkulostatycznych w zalezno$ci
od tego jakiego typu pochodnych uzyto. Z ioglo-
szonych prac (3) wynika — co stwierdzil Leh-
mann w roku 1946 (4), (5) — ze w przypadku
zastapienia grupy karboksylowej przez jakas
inng, elektroujemng lub elektrododatnig, wihas-
nosci tuberkulostatyczne zwigzku wybitnie

maleja.

Pomiedzy zbadanymi zwigzkami z inng niz
karboksylowa grupa elektroujemng brak od-
powiedniej pochodnej chlorowcowej. Otrzyma-
nie 6-chloro-3-aminofenolu mialto te luke za-
pelnié i stwierdzi¢ czy powyzsze przypuszcze-
nie rozcigga sie i na ten rodzaj elektroujem-
nych pochodnych. Jak sie okazalo otrzymany
chlorowcowy zwiazek wilasnosciami tuberkulo-
statycznymi odbiéga bardzo znacznie od pozo-
statych pochodnych tego typu.

Synteza 6-chloro-3-aminofenolu

6-chloro-3-aminofenol otrzymano przez re-
dukcje odpowiedniego nitrozwiagzku chlorkiem
cynowym.

Substrat otrzymano droga nastepujacych
reakcji. Przez destylacje z pieciotlenkiem fos-
foru przygotowanego wedlug Lumiere‘a i Bar-
biera (6) o-acetaminofenolu otrzymano 2-me-
tylobenzoxazol (7). Ten za§ poddano nitrowa-
niu w/g patentu niemieckiego (8). Stwierdzono
przy tym, ze podane w wymienionym patencie
warunki nitrowania sg niezgodne z rzeczywi-
stoscig. Celem przeprowadzenia reakcji nalezy
uzyé 100% kwasu azotowego, a nie o 40°Be,
jak zaleca patent.

W dalszym ciagu przez rozbicie pierscienia
heterocyklicznego (wedlug tego samego paten-
tu) otrzymano 6-amino-3-nitrofenol, ktéry to
zwigzek przez zdwuazowanie i reakcje Sand-
‘meyera przeprowadzono w 6-chloro-3-nitro-
fenol. '

Redukcje 6-chloro-3-nitrofenolu przeprowa-
~ dzono w sposob nastepujacy:

w kolbie kulistej o poj. 100 ml umieszcza sig
6,5 g 6-chloro-3-nitrofenolu i 32 ml wody.
Mieszajac, wlewa sie roztwor 26 g chlorku
cynowego w 52 ml stezonego kwasu solnego.
Caloé¢ umieszcza sie na tazni wodnej i ogrzewa

tak dlugo, az sie osad nitrozwigzku klarownie *
rozpusci. Trwa to ok. 15 min. Dla dokonczenia
reakcji ogrzewa sie roztwér przez dalsze
15 min, po czym studzi sie mieszanine, rozcien-
cza 150 ml wody i zobojetnia sproszkowanym
kwasnym weglanem sodu. Wydzielony wo-
dorotlenek cyny odsacza sie na gorgco. Z ostu-
dzonego przesaczu wypadaja Snieznobiale plat-
ki, ktéore przekrystalizowuje sie powtérnie
z wody z dodatkiem wegla zwierzecego. Wy-
dajnosé 50%.

Otrzymany produkt zostal zidentyfikowany
jako 6-chloro-3-aminofenol przez zdwuazowa-
nie grupy aminowej i przeprowadzenie zwigz-
ku droga reakcji Sandmeyera w 3, 6-dwuchlo-
rofenol.

6-chloro-3-aminofenol krystalizuje z wody
w postaci $nieznobiatych, Iénigeych platkow
o temp. topn. 152°C.

Rozpuszcza sie niezmiernie trudno w eterze,
nieco lepiej we wrzacym benzenie, miernie w
gorgcej bardzo dobrze w alkoholu
i dioksanie,

wodzie,

WiasnoSci tuberkulostatyczne

Badania, przeprowadzone przez Dr. T. Ze-

browskiego w Zakladzie Ftizjologii Akademii

Medycznej w Gdansku, in vitro na szczepach
saprofitycznych = mycobacterium  Pellegrino,
mycob. Smegmae i mycob. 279, oraz na szcze-
pie chorobotwoérczym typu ludzkiego H37RV
wykazaly, ze badany zwiazek hamuje wzrost
pratkéw saprofitycznych w rozcienczeniu rze-
du :1:10° a pratkéw chorobotwoérczych w roz-
cieficzeniu rzedu 1 :10% Cze$ciowe wstrzyma-
nie wzrostu tych ostatnich daje sie zauwazy¢
jeszcze w rozcienczeniu 1:107.
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Oftrzymywanie p-hydroksy-dwuienylu

A. Ziabicki

Opisano laboratoryjng metode otrzymywania

p-hydroksy-dwufenylu opartg na

reakeji soli benzeno-dwuazoniowej z fenolem.

Omnmcan J1abopaTOPHBIA METOJ CUHTE3a N-TUAPOKCHUAMGEHNMIIa, OCHOBAHHBIA Ha pear-
i GEeH30JI0-AMa30HUEeBO COM ¢ (PEHOJIOM.

A laboratory method of preparing p-hydroxy-diphenyl based on the reaction cf
benzene diazonium salts with phenol has been described. '

Para - hydroksy - dwufenyl (4 - fenylo - fe-
nol) jest produktem naturalnym wystepujacym
w niewielkich ilosciach we frakeji fenantrenowej
smoly pogazowej 1).

Zwigzek ten otrzymywal na drodze syntezy
Yaczinow (Petersburg 1873 r.), przez stapianie
dwufenylo-4-sulfonianu potasowego z KOH 2)
oraz rozklad zdwuazowanego p -amino - dwu-
fenylu przez gotowanie z wodg 3).

Literatura podaje caly szereg reakcji w kto-
rych powstaje p-hydroksy — dwufenyl badz
jako produkt gléwny, badz jako uboczny.

P - hydroksy - dwufenyl mozna otrzymaé¢ w
niewielkich ilo$ciach przy syntezie fenolu 4,5),
przez utlenianie chlorobenzenu 6), przez pi-
rolize {enolu 7), przez utlenianie zwigzkéw lito-
wo - dwufenylowych 8) oraz na drodze rozkta-
du kwasu p - dwufenylo - karboksylowego 9).
Techniczne metody produkeji p - hydroksy -
dwufenylu opierajg sie na katalitycznym utle-
nianiu cyklo - heksyl - fenolu 10), hydrolizie
p - chloro - dwufenylu 11, 12) oraz stosowanym
ostatnio z duzym powodzeniem sulfonowaniu
dwufenylu 13, 14).

P - hydroksy - dwufenyl znajduje zastosowa-
nie w produkcji lakieréw 15) oraz jako plasty-
fikator dla zywic poliwinylowych, - polistyre-
nu 16) i poliamiddw.

Praca nasza nastawiona byla w kierunku
opracowania laboratoryjnej metody  syntezy
p - hydroksy - dwufenylu przy zastosowaniu
mozliwie prostej aparatury i tanich, tatwych do
otrzymania surowcow.

Wyzej podane metody nie spelniaty jednak
wymaganych przez nas warunkéw, dajac badz
to zbyt niskie wydajnosci, badz wymagajac sto-
sowania skomplikowanej aparatury i drogich
surowcow, ktorymi nie rozporzadzaliSmy.

Za punkt wyjsciowy w opracowaniu dogod-
nej dla nas metody przyjelismy reakcje Hirscha

17, 18,, 19) polegajaca na reakcji soli benzeno~-

dwuazoniowej z fenolem. Pierwsze proby opar-
te na wzmiankach w literaturze nie dawaly
jednak zadawalajacej wydajno$ci. Dopiero
znaczne zmodyfikowanie metody Hirscha przez
rozpracowanie odpowiednich warunkéw, ste-
zen, a przede wszystkim przez zastosowanie
nadmiaru fenolu, podniosto ostatecznie wydaj-
no$é do ok- 30% teoretycznej (0,3 mola p - hy-

‘droksy - dwufenylu na 1 mol aniliny). Zmie-

niono réwniez techniczne rozwigzanie syntezy
przez zastosowanie wkraplania chlorku benze-
no - dwuazoniowego do gorgcego fenolu w spe-
cjalnym reaktorze.

Otrzymywanie. Ze 186 g (2mole) $wiezo
przedestylowanej aniliny i 475 g (5 moli) 38%
HCl1 przygotowuje sie chlorowodorek aniliny
(I). Chlorowodorek oziebia sie mastepnie mie-
szaning 16d/NaCl do temperatury ca 0% C, po-
czem dwuazuje wkraplajgc 138 g (2 mole) azo-
tynu sodowego w masyconym roztworze wod-
nym (II). Podczas dwuazowania utrzymuje sie
‘{emperature —2° do 0° C. Czas dwuazowania
60 do 70 min. Do dwuazowania uzywa sie ko-
ciotka ze stali kwasoodpornej z wkraplaczem,
mieszadtem o napedzie elektrycznym i plasz-
czem, okrywajacym mieszaning .oziebiajaca
(rys. 1). -

NaNO;_—1

HsNH, HCL + HaL
e

{od [NaCy| \
>
I~
~
~
7

Rys. 1, Dwuazowanie
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' Tak otrzymany roztwoér chlorku benzeno -
dwuazoniowego szybko wkrapla sie silnie mie-
szajgc do reaktora (rys. 2) zawierajgcego 329 g

80~90‘¢c

\@ St _;. & :':: :‘ @

Rys. 2. Reakcja soli dwuazoniowej z fenolem
¥, — taznia wodna; P — palnik gazowy

(3,5 mola) ogrzanego do temp. 70° C fenolu,
gdzie nastepuje utworzenie p-hydroksy - dwu-
fenylu (III). :

i
O— NHz Lo O—NHZTHCL
NH, HC -
NH, HCL N=NCL
O i HCL+NaNOz——O C+NuCL+2H20
- I
O»N:NCL
+

OH ;

Temperatura reakcji: 70 — 90 © C (ogrzewa-
nie na lazni wodnej)- Czas reakcji: ca 45 min.
Po wkropleniu catej ilosci chlorku dwuazonio-
wego utrzymuje sie jeszcze w ciggu 15 min.
temperature i miesza dalej do zakonczenia re-
akeji.

Po oziebieniu mieszanine wyladowuje sie z
reaktora i przystepuje do jej rozdzielenia i

oczyszczenia.

Oczyszczanie. Ochlodzona mieszanina za-
wiera ok. 57% wagowych cieczy poreakcyjnej
(NaCl . aq, HC1 . aq, woda, niewielkie ilo$ci

fenolu) oraz 43% ciemnej oleistej cieczy skta-
dajacej sie z p-hydroksy-dwufenylu niewiel-
kich ilosci izomeru orto—, fenolu oraz produk-
tow ubocznych. Ciecz te destyluje sie poczgtko-
wo z parg wodng celem odpedzenia o-hydroksy-
dwufenylu, czeSci fenolu, a mastepnie wygrze-

wa w temp. 110° C dla osuszenia. Pozostate .

ciezsze frakcje rozdestylowuje sie pod proéznia
6 — 18 mm Hg na aparacie stalowym (rys. 3).

hEe )
P - pluczki
V. = vacumaly rigeiowy
Ks = Kociolak dastylacyjny
©. - odblaralnik
t - tarmomelr
S - ogrienanie elekirycing

V.

2N

TN

Rys. 3. Destylacja

Aparat polgczony jest z vacuumetrem (V) i po-
siada ogrzewang rure wylotowg (S), w ktorej
moégiby krystalizowa¢ wysokowrzacy destylat.

Przy destylacji otrzymuje sie 3 frakcje ;

I t, wrzenia <90°C/9 mm Hg — czysty krystalizu-
jacy w odbieralni-
ku fenol

II t. wrzenia 100—110°C i wyzej — frakcja przej$cio-

wa, roztwor p-hy-

droksy-dwufenylu

w fenolu o zmien-

nym sktadzie pro-

centowym (przy

110°C 839 fenolu).
techniczny, krysta-
lizujacy p-hydrok-
sy-dwufenyl o za-

wartosci 85 — 909

i czystego produktu.

III t. wrzenia ok. 175°C/9 mm Hg —

Celem ostatecznego oczyszczenia produktu
rektyfikuje sie go pod préznig 3 mm Hg w apa-
racie szklanym (rys. 4). P - hydroksy - dwufeny!

52kTo Jena
Polgczania szltf

. = Kolba

N.- Nasadka
Claisena
2 tormomatntwm
it

Re.~ Auva '
chlodnicza
0. = odbueralak
Lp. - tainma
porictrang

T [do pom;
Prlﬂl eIk
[ vacumate

Rys. 4. Rektyfikacja

krystalizuje na Sciankach rury chlodniczej (Rc),
skad moze byé wytopiony do odbieralnika.
Otrzymuje sie ok. 100 g czystego produktu, co
stanowi wydajno$é ok. 30%o teoretycznej.
Wtasnosci fizyczne p - hydroksy - dwufenylu.
Oczyszezony produkt stanowi biaty krysta-
liczny proszek lub mase o charakterystycznym
zapachu. Krystalizuje w postaci waskich bla-
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szek lub plytek. Punkt topnienia 160—162° C.
Rozpuszcza sie latwo w alkoholu metylowym,
etylowym, butylowym, eterze dwuetylowym,
benzenie, toluemie, ksylenie, acetomie, cztero-
chlorku i dwusiarczku wegla, Tri, fenolu oraz
w tugach, z ktérych daje sie¢ wytraca¢ kwasami.
Na goraco rozpuszcza sie nieco w wodzie i 10%o
~ kwasie octowym. ‘

Warunki otrzymywania. Na wydajnosé reak-
cji maja wplyw przede wszystkim nastepujace
czynniki: a) temperatura i czas dwuazowania,
b) temperatura reakeji chlorku dwuazoniowego
z fenolem i ¢) nadmiar fenolu.

a) Podczas dwuazowania nalezy unika¢ prze-
kroczenia temperatury + 4° C, co zwlaszcza
przy zbyt powolnym wkraplaniu azotynu moze
wplynaé¢ bardzo ujemnie na ostateczng wydaj-
nos¢ przez przedwezesny rozkiad soli dwuazo-
niowej z wytworzeniem fenolu (IV).

[
. o
ON NEL, g : O + N+ HOL

b) Wyzsze temperatury reakcji soli dwuazo-
niowej z fenolem na ogél sprzyjajg powstawa-
niu p-hydroksy-dwufenylu, gdy nizsze przesu-
wajg rownowage w kierunku izomeru orto. Po-
nizej podany wykres (rys. ) obrazuje zaleznosé

@ e

20+

10

)

o 1 3 40 g0 60 170 80 90 t°%

Rys. 5

wydajnosci reakeji od temperatury. Najwyzsza
wydajnos¢ data synteza pmze}pfrowadzzona w
temp. 85—90°C (T), najnizsza w temp. 40°C (1).

¢) W naszych do$wiadczeniach stosowaliSmy
75—100%0 nadmiar fenolu — tj. 1,75-2,00 moli

fenolu na 1 mol amiliny. Wykonana w podob-
nych warunkach synteza poréwnawcza (4) bez
nadmiaru fenolu (1 mol fenolu na 1 mol aniliny)
data znacznie mmiejsza wydajno§é niz pozosta=
le (por. zestawienie).

Doswiad-| Tlosé Fenol w %|Temp. ° C|Wydajno$¢ g| %
czenie | moli

4 2 100 | 65—70 232 g | 689
5 4 175 65 116,0 17,6
1 1 175 40 12,0 7,0
2 2 175 50 40,0 11,8

-3 3 175 55 78,0 15,6
6 6 175 78 264,0 : 26,0
45 20 200 85 —90 1020,0 30,0

Wykonanie do§wiadczenia T w iloéci 20 moli
z wydajnoscig ok. 30% teoretycznej pokazato,
7e wyzej opisana metoda pozwala na latwg la-
boratoryjng produkcje p-hydroksy-dwufenylu.

Nalezy dodaé, ze podobne wyniki otrzymano
przez zastapienie chlorku siarczanem benzeno-
dwuazoniowym.

Prace wyzej opisang wykonalem w r. 1950 w
Panstwowej F-ce Sztucznego Widkna Nr 7 w
Jeleniej Gorze, przy znacznej pomocy kol. Sta-
nistawa Mroza.
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Zastosowanie spekirografii
w analitycznych laboratoriach
przemystowych

W. Klimecki
Gléwny In‘s‘cytutv Metalurgii

Scharakteryzowano spektroskopie, spektrografie i spektrometrie. Zalety spektro-
grafii, ktére przemawiaja za jak najszerszym wprowadzeniem tei metody do ana-
iitycznych laboratoridw przemystowych, to: prostota techniki, szybko$é, tatwosé wy-
konania i niski koszt oznaczen, a takze latwosé kontroli i dokumentarny charalcter
kliszy fotograficznej.

IIpocroTa, TeXHUKA, CKOPOCTb, JIETKOCTH JCIIOJHEHMSA M HEOOJbIIas CTOVMOCTL OIIpe-
eI, a TaKzKe BO3MOXKHOCTH KOHTPOJS ¥ JOKYMEHTaJbHBIM XapakTep dororpa-
orryeckoro HeraTyBa ABJIAIOTCA IPEMMYIECTBaMM CIeKTporpadmy, KoTopasd B BULY
9TOTO [OJIZKHA HAWTY IIMPOKOE NPUMEHEHVE B AHAINTUYECKNUX [IPOMBIIIIEHHBIX Ja-
fopaTopuax.

Spectroscopy, spectrography and spectrometry has been characterized. Advanta-
ges which favor a wide application of spectroscopy in industrial analytic labora-
tories are: simplicity, quickness, facility and low cost of determination as well as

easy control and documentary character of photographic films.

Wszystkie ciala stale, ciekle i gazowe sg

w pewnych warunkach zréditem promieniowa-

nia, ktére w zakresie widzialnym objawia sie
Swieceniem tych cial.

Rozszczepione przez pryzmat wzglednie siat-
ke dyfrakcyjng spektroskopu czy spektrografu
promieniowanie nazywamy widmem. Rozréz-
ni¢ mozna {rzy zasadnicze odmiany widm:

widma ciggle
‘widma liniowe (atomowe)
widma pasmowe (czasteczkowe)

Widmo ciagle charakteryzuje nieprzerwana
w szerokim zakresie diugodci fal emisja Swiatta
oraz brak ostrych linii czy tez pasm. Widma
ciggle wysylane sg przez rozzarzone ciata state
i ciecze jak np. wiékno zaréwki czy metal
w piecu hutniczym. Zrédlem widma cigglego
moze by¢ ponadto wyladowanie gazowe pod
ci$nieniem (lampa wodorowa), iskra w wodzie
oraz silne wyladowania elektryczne w waskich
kapilarach. Widmo ciggte nie posiada dla ana-
liz¢ spektralnej emisyjnej zadnego znaczenia
poza szkodliwym wytwarzaniem tlta na zdje-
ciach fotograficznych. Postuguje sie nim na-
tomiast, jako zrédlem sSwiatta, spektrofoto-
metria absorpcyjna oraz kolorymetria.

Widma liniowe i pasmowe sg wysylane przez
atomy wzglednie czasteczki w postaci par i ga-
zow. Atomy i czagsteczki posiadaja nagroma-
dzony w pewien sposob nadmiar energii, ktéry
oddaja w postaci emisji $wietlnej, same wra-

cajac do swego normalnego stanu. Powstajgce
w ten sposéb widma sa niekiedy bardzo ztozo-
ne. Wykazuja one grupy linii wzglednie pasm
zajmujacych pewne okreslone pozycje, ktorym
odpowiadaja okreslone diugosci fal.

Atomy sa Zrédlem widm liniowych — ato-
mowych, podczas gdy czasteczki sg zZrodlem
widm pasmowych — czasteczkowych.

Atomy kazdego spos$réd poznanych dotych-
czas pierwiastkow naturalnych czy wytworzo-
nych sztucznie posiadaja sobie wilasciwe, od-
mienne dla kazdego z nich, widma liniowe.
Widmo jest jedna z majbardziej charaktery-
stycznych cech kazdego pierwiastka.

Wzbudzenie widm atomowych mozna w
praktyce osiagnaé w rozny sposéb jak na
przyklad:

w plomieniu gazowym
w tuku elektrycznym
w iskrze elektrycznej
w rurce geisslerowskiej.

Badanie widm

Dla wykrycia obecnosci pewnego pierwiast-
ka w zrédle $wiecenia wystarcza stwierdzenie
czy charakterystyczne jego prazki wiystepuja
w widmie czy tez nie. Analizie tego rodzaju
mozna podda¢ kazdg probke o ile tylko da sie
ja pobudzi¢ do Swiecenia.

Widma wykazuja ponadto " bardzo cenng
wiadciwosé: natezenie prazkéw jest pewna
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miarg iloSci atomoéw danego rodzaju wystepu-
jacych w zrédle Swiecenia. Na tej wlasnie za-
leznosci opiera sie cata technika analiz spek-
tralnych iloSciowych bez wzgledu na rodzaj
uzytej aparatury i stosowane metody. Powazng
niedogodnoscig jest fakt, Zze przy dzisiejszym
stanie wiedzy nie mozna z goéry przewidziec
jaka bedzie intensywno$¢ widma przy danej
koncentracji. Wynika to z szeregu czynnikéw
ubocznych jakie wplywaja na intensywnos¢ —
poza warunkami wzbudzania réwniez sama
obecnos¢ i koncentracja pierwiastkow towarzy-
szacych. Stad tez metody analizy spektralncj
sg metodami poréwnawczymi, podobnie zresztg
jak szereg innych fizycznych i fizyko-chemicz-
nych metod okreslania skiadu chemicznego.

Istniejg trzy zasadnicze rodzaje spektralnej
analizy emisyjnej:

metoda spektroskopowa
metoda spektrograficzna
metoda spektrometryczna.

Metoda spektroskopowa

Spektroskopia, w wezszym tego stowa zna-
czeniu, opiera sie na obserwacji i ocenie wizu-
alnej. Jest to najprostsza i najdawniejsza me-
toda analizy spektralnej. Rozszczepione przez
pryzmat spektroskopu widmo obserwuje sie
okiem uzbrojonym jedynie w okular. Nie ma
tu zadnej mozliwosci rejestrowania zjawisk
zaobserwowanych. Ocena prazkéw co do ich
pochodzenia otraz natezenia jest subiektywna.

Najwieksze zastosowanie znalazt
skop w przemysle metalurgicznym, gdzie bywa
uzywany do oceny zawartosci sktadnikéow sto-
powych stali. Stad tez spektroskopy przystoso-
wane do potrzeb przemyslowych nosza dzi$
nazwe staloskopéw wzglednie stiloskopow (z ro-
syjskiego i angielskiego). Nazwa wskazuje na
przydatno$é do analiz stali, co jednak bynaj-
mniej nie wyklucza stosowalnosci tego instru-
mentu réwniez i do innych celéw.

Probke wzglednie przedmiot dowolnego
ksztalttu i dowolnej wielkosci wprowadza sie
w pole widzenia instrumentu. Zapala sie tuk
elektryczny pomiedzy elektrodg pomocnicza
a przedmiotem badania i obserwuje powstajace
przy tym widmo.

W polu widzenia staloskopu wystepuje sze-
reg prazkow pochodzacych od sktadnika podsta-
wowego (a wiec przy stalach — Fe). Procz nich
wystepuja prazki obce pochodzace od sktadni-
kow stopowych wzglednie zanieczyszczen. Przy

spektro--

pewnej wprawie przyuczony obserwator z ta-
twoscia wykrywa obecno$¢ tych dodatkowych
prazkoéw, rozpoznaje do jakiego pierwiastka na-
lezg, a z ich intensywno$ci moze ponadto okre-
sli¢ w przyblizeniu zawartosé danego skladni-
ka w probce.

Metoda spektroskopowa jest bardzo szybka,
prosta, urzadzenie tanie lecz stosowalnoéé dosé
ograniczona. Wynika to przede wszystkim z fak-
tu, ze pracowaé mozna jedynie w waskim za-
kresie widma widzialnego. I tak w stalach moz-
na wykrywa¢ i okre$la¢ zawartoéci Mn, Cr, Ni,
Mo, Co, V i W lecz nie da sie tego przeprowa-
dzaé odnoénie Si ,P, C i S. Wedlug danych ra-
dzieckich mozna analizowa¢ réwniez na Si L)

Metoda spektrograficzna

Metody spektrograficzne sa poézniejszg lecz
najbardziej klasyczna i najbardziej powszechng
forma analiz spektralnych jakosciowych a prze-
de wszystkim iloSciowych. ‘Widma pobudzonej
do $wiecenia probki nie obserwuje sie bezpo-
érednio, lecz rejestruje na kliszy fotograficzne;.
Dopiero tak otrzymane spektrogramy wykorzy-
stuje sie dla celéw analitycznych.

Technika fotograficzna wykazuje w stosunku
do obserwacji wizualnej szereg powaznych za-
let.

‘Oko ludzkie wykrywa promieniowanie w bar-
dzo ograniczonym zakresie diugoéci fal od oko-
o 4000 do 7500 A, podczas gdy emulsje fotogra-
ficzne obejmujg podczerwien (przy odpowied-
nim uczulaniu), czerwien (emulsje panchroma-
tyczne), oraz od zieleni poprzez fiolet caly za-
kres ultrafioletu az do okolo 2000 A (wszystkie
gatunki emulsji). Z punktu widzenia analizy-
elementarnej ultrafiolet jest najbardziej intere-
sujacym zakresem wigdma optycznego, gdyz
wiekszoéé pierwiastkéw posiada wiasnie tutaj

swoje najsilniejsze, najbardziej charaktery-
styczne prazki.
Widma na Kkliszy fotograficznej moga by¢

przedmiotem fotometrycznych pomiaréw ilos-
ciowych bez wzgledu na dlugoséé¢ fali promienio-
wania jakie wywolalo zaczernienie emulsji.

Droga przediuzania czasu na$wietlania kliszy
mozna W wysoakiin stopniu zwiekszaé czulose
analiz, uzyskujgc obrazy bardzo stabych praz-
kéw, ktérych obecnosci gotym okiem stwierdzi¢
nie mozna.

Klisza fotograficzna stanowi latwy do prze-
chowania a niemozliwy do sfalszowania doku-
ment, ktory mozna ponownie wykorzysta¢ po
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uptywie dowolnie dlugiego czasu dla ewentual-
nego sprawdzenia wynikéw analizy.

Metody spektrograficzne wykazujg jednak
i pewne wady wyplywajace z wiasnosci emulsji
fotograficznych.

Zaleznos¢ zaczernienia emulsji fotograficznej
(gestos¢ optyczna obrazu ,optical density‘) od
intensywnosci promieniowania jest funkcja
prostolinijng (w skali logarytmicznej) jedynie
w pewnym zakresie intensywnosci. Przy ma-
tych intensywnosciach emulsja reaguje nie
dos¢ silnie, przy duzych natezeniach promie-
niowania zaczernienie néwniez jest zbyt mate.
W efekcie tych zjawisk krzywa cechowania
remulsji jest linig przegieta. Niejednolity jej
ksztalt ogranicza praktyczny zakres stosowalno-
Sci materiatéw fotograficznych do prostolinij-
nego odcinka krzywej.

Krzywa cechowania charakteryzuje réwniez
pewna niestaloéé. Jej przebieg uzalezniony jest
nie tylko od gatunku emulsji lecz réwniez od
sposobu magazynowania klisz, wilgotnosci po-
wietrza w czasie naswietlania i wreszcie sposo-
bu wywolywania i utrwalania kazdej kliszy
(temperatura, stezenie i czas dzialania odczyn-
nikéw itp.).

W wyniku tych niepozadanych wilasnoéci
emulsji fotograficznych zachodzi koniecznoéé
ich cechowania przy kazdej iloSciowej analizie
spektrograficznej.

Aparatura spektrograficzna

Wyposazenie przemystowej pracowni spektro-

graficznej sklada sie z czterech podstawowsych
_instrumentéw:

spektrografu,
zrodta wzbudgenia,
spektroprojektora i
mikrofotometru.

Dobér najwlasciwszego typu i wielkoéci spek-
trografu jest tu bardzo istotny. Instrument
o nadmiernej dyspersji jest niepotrzebnym wy-
datkiem, wymaga zbyt dlugich czaséw nagwie-
tlania klisz. W pracy na nim zuzywa sie wiek-
sze ilo$ci probek, wieksze ilogci materialéw
spektralnie czystych i materialéw fotograficz-
nych a przy tym przelotnosé calego urzadzenia
jest mniejsza. Natomiast instrument zbyt maty
nie daje dostatecznej dyspersji, sasiadujgce ze
sobg prazki zlewaja sie, utrudniajge wzglednie
uniemozliwiajac ich identyfikacje i pomiar fo-
tometryczny.,

W produkowanych seryjnie spektrografach
stosowane bywaja dwojakiego rodzaju elementy
rozszczepiajace:

siatka dyfrakcyjna i
pryzmaty réznego rodzaju.

Siatki dyfrakcyjne szeroko rozpowszechnity
sie w Stanach Zjednoczonych i tam sg niemal
wylacznie stosowane. W Europie natomiast sta-
wia sie wyzej spektrografy pryzmatyczne.
Ostatnio duze postepy poczynita technika spo-
rzadzania siatek dyfrakcyjnych schodkowych
i siatek-replik.

Sposrod spektrograféw pryzmatycznych, w
analizie elementarnej / zastosowanie znajduja
instrumenty o optyce szklanej i kwarcowej.
Pryzmat szklany daje wiekszg dyspersje niz tej
samej wielkoéci pryzmat kwarcowy, widmo
przezen rozszczepione obejmuje jednak jedynie
zakres powyzej 3800 — 3500 A. Fakt ten prede-
stynuje instrumenty szklane do prac w bliskiej
podczerwieni — zakres bardzo malo interesuja-
cy dla analizy elementarnej — dalej w zakresie
widzialnym i bardzo bliskim ultrafiolecie. W
praktyce analitycznej sg to zastosowania raczej
wyjatkowe.

Najbardziej uniwersalnym narzedziem jest in-
strument o optyce kwarcowej, ktéra pozwala na
prace w ultrafiolecie do rzedu 2000 A).

Spektrografy kwarcowe budowane sg w czte-
rech roéznych wielko$ciach. Spektrografy mate
praktycznego znaczenia nie posiadaja. Spektro-
grafy posrednie, dajgce obraz calego widma na
kliszy o dtugosci 18 cm, mogg by¢ uzywane dla
analiz materiatow, ktérych glowne skiadniki
wiykazujg szczegdlnie ubogie w linie widma
(jak np. Pb, Ag, Zn, Al).

Spektrografy $rednie znajduja stosunkowo
najszersze zastosowanie dla wszelkiego rodzaju
materialéw. Obraz widma miesci sie na 24 cm
kliszy fotograficznej. Trudno$ci w uzyciu in-
strumentu $éredniego zachodzg jedynie w wy-
padku wystepowania w materialach analizowa-
nych wigkszych ilosci dwoéch lub wigcej pier-
wiastkéw posiadajgcych bardziej zlozone wid-
ma.

Na rys. 1 zaznaczono w ukladzie periodycz-
nym te pierwiastki, ktérych: widma skladajg sie
z duzej liczby linii. Nalezg tu Cr, Mn, Fe, Co,
Ni, wszystkie platynowce, W, wszystkie lanta-
nowce itd. Praktycznie biorgc, spektrograf o
$redniej dyspersji nadaje sie do analiz stali
weglowych i niskostopowych, natomiast duze
trudnosci napotyka sie, chcae stosowaé go dla
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H He
Li Be B# €N QL P Ne
Na Mg AlSSIEER S T ClE A
K Ca Sc | Ti V Cr Mn Fe Co Ni| Cu Zn Ga Ge As Se Br Kr
Rb Sr Y |Zr Nb Mo Te RuRh Pd} Ag Cd In Sn Sb Te J X
Cr Ba Ent. | Hf*Ta W RexOs Ir Pt ‘Au Hg Tl Pb Bi Po. At Rn
Fr Ra Akt.
La [Ce Pr Nd Pm Sm Eu Gd Tb Dy Ho Er Tm Yb Lu
Ac|Th Pa U Np PuAm Gn Bk Cf|

Rys. 1. Uktad periodyczny z zaznaczeniem pierwiast kow posiadajacych bogate widma, wg. Rusanowa 2).

stali wysokostopowych, chromo-niklowych czy
wolframowych. Mozna analizowaé platyne lecz
dziesiecioprocentowy stop z rodem  daje juz
widmo zbyt zlozone. Zelazo wystepujgce w ilo-
sciach ponad 10°% wnosi powazng liczbe praz-
kow. Widma rud i mineratéw czestokroé sg
rowniez bardzo bogate w linie, gdyz wystepuje
w mich szereg pierwiastkéw w wiekszych ilo-
$ciach.

W normalnej praktyce spektrograficznej in-
strument kwarcowy o $redniej dyspersji jest
najwygodniejszy a uzycie spektrografu duzego
jest konieczne raczej w wyjatkowych wypad-
kach.

W tablicy I zestawiono szereg typow spektro-
grafow europejskich. Spoéréd modeli instru-
mentéw $rednich, jakich realna mozliwosé na-
bycia istnieje w chwili obecnej, nalezy bez-
wzglednie zaleci¢ spektrograf radziecki ISP-22.
Posiada on optyke wysokiej klasy a ponadto
jest kompletnie wyposazony w optyke dodatko-
wa, statywy i uchwyty, generator tuku pradu

zmiennego i inne. Jest to szczegdlnie wazne dla
nowopowstajagcych  pracowni spektrograficz-
nych.

Spektralna wykrywalno$é pierwiastkow

Wiasciwym zréditem widm liniowych, optycz-
nych sg przemiany energetyczne zachodzace na
zewnetrznych orbitach elektronowych. Prze-
miany takie mogg mie¢ miejsce w atomach
wszystkich pierwiastkow tak naturalnych jak
i sztucznie wytworzonych. Tak wiec kazdy pier-
wiastek musi posiadaé¢ swe widmo i winien byc¢
wykrywalny przy pomocy metod spektralnej
analizy emisyjnej.

Istnieja jednak przeszkody natury technicz-
nej, ktore ograniczajg wykrywalnosé pewnych
grup pierwiastkéow. Ograniczenia te wypltywaja
ze sposobow pobudzania probek do $wiecenia
lub tez sg spowodowane ograniczonym zakre-
sem diugosci fal poddawanych badaniom w
praktyce analitycznej.

TValbilidic asel
Zestawienie modeli spektrograféw kwarcowych produkowanych w Europie.
Wielko$é instrumentéw FEiSrrmias = fmioidie 1 Kraj
Spektrogréfy mate Hilger — Small E 484 W. Brytania
Spektrografy posrednie Zeiss — Qu 12 N.R.D.
Hilger — Intermediate E 486 W. Brytania
Spektrografy $rednie ISP 22 Z SR.R.
Zeiss — Q 24 N.R.D.
Feuss 110 c N.R.D.
Hilger — Medium E 498 W. Brytania
Jobin, Yvon — ,,Nouvelle Zelande” Francja
Optica — B 2 Wiochy
Spektrografy duze Hilger — Large Littrow E 492 W. Brytania
E 478
Optika — B 3 Wiochy
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Swiecenie par potasowcéw i wapniowcéw w w postaci roztworéw (np. ze wzgledu na latwosé

stosunkowo niskich temperaturach palnika bun-
senowskiego jest zjawiskiem ogélnie znanym.

Plomien dajacy
wyzsze temperatury od palnika bunsenowskie-
go pobudza do $wiecenia ponad 30 ro6znych
pierwiastkéw. Stanowia one w ukladzie perio-
dycznym dwie zwarte grupy. Précz wspomnia-
nych potasowcéw i wapniowcoéw wchodza tutaj
technicznie wazne metale jak Cr, Mn, Fe, Co,
Ni, Cu, Zn, i Pb. Na rys. 2 zakreslono pierwiast-
ki,ktore analizowaé¢ mozna w.palniku acetyle-
nowo-tlenowym Lundegardha?). Wedlug Gil-
berta, Hawesa i Beckmana?) fotometr ptomie-
niowy wykrywa wszystkie te pierwastki z wy-
jatkiem Zn. Wykrywa on réowniez B, Se, i Sn,
natomiast przby oznaczania Al, P i Sb nie daty
rezultatow.

Plomien acetylenowo-tlenowy pali sie réwno
i nadaje sie bardzo dobrze do analiz spektral-
nych ilosciowych. Ze wzgledu na zespo6l pier-
wiastkow, ktére moga by¢ wykrywane, ten spo-
s6b wzbudzenia widm moze znalez¢ zastosowa-
nie do analiz rud i mineraléw. Palnik Lunde-
gardha nalezy stosowa¢ réwniez tam, gdzie inne
wzgledy przemawiajg za analizowaniem prébek

acetylenowo-powietrzny,

H
Li | Be
Na Mg

przyrzadzania wzorcow).

fuk elektryczny jest Zréditem wzbudzania

“ widm o daleko wigkszym znaczeniu praktycz-

nym. W tuku pradu stalego wzbudzajg sie
wszystkie pierwiastki metaliczne a z niemetali
B, C, P, Se i Te (rys. 3). Luk pradu statego jest
bardzo cenny dla analityka réwniez z uwagi na
to, ze jest najbardziej czutym zrédtem spektro-
graficznym. Do jego wad zaliczy¢ nalezy stosun-
kowo niska jego stabilnos¢ i sktonno$é do we-
drowania (szczegélnie w wypadku elektrod me-
talowych).
kladno$ci oznaczen ilo$ciowych.

Prowadzi to do zmniejszonych do-

W praktyce analitycznej tuk pradu stalego
zostal w wiekszosci wypadkéw wyparty przez
tuk pragdu zmiennego. Nadaje sie on lepiej do
oznaczen iloSciowych, wykazuje jednak nieco
nizszg czuto$¢ w wykrywaniu $§ladéw zanieczy-
szczen. Borowik®), postugujac sie specjalnym
ukladem ganeratora luku pradu zmiennego,
opracowal metode oznaczanmia S, Se, F, Cl, Br
i J. Chlorowce, z wyjatkiem fluoru, uchodzity
dotychczas za niewzbudzalne pod ci$nieniem

atmosferycznym.
He
B €N O FiNe
AlESi= eP ST EE] A

Rb

.f‘r Ra Akt.

Re=r Ca 'Sc T1V’CrMn FeCoNlCuZnGalGeAsSeBrKr
Sr Y |Zr Nb Mo Tc [Ru Rh Pd Ag Cd In
Cs Ba Lnt|HfTa W Re Os Ir Pt‘ Au Hg Tl

SnSbTe J X
Pb{Bl Po At Rn

La| Ce [Pr|Nd Pm Sm Eu|Gd Tb [Dy| Ho Er Tm Yb Lu
Ac Th Pa U Np Pu Am Gn Bk Cf

Rys. 2. Uklad periodyczny z zaznaczeniem pierwiastkéw, ktérych widma wzbudzac mozna w palnlku
Lundegardha, wg Lundegardha 3).

He

B C/N O F Ne
AlSi P|S ClA
Br Kr
I X

H

Li Be

Na Mg

K Ca Sc Ti VCr Mn Fd Co Ni Cu Zn Ga Ge As Se

Rb Sr Y Zr NbMo Tc Ru Rh Pd Ag Cd In Sn Sb el

Cs Ba Lnt. Ht Ta W Re Os Ir Pt Au Hg Tl Pb Bi Po At Rn

Fr Ra Akt.

lLa Ce Pr Nd Pm Sm Eu Gd Tb Dy Ho Er Tk Yb Lu|

AclTh\Pa\U[ Np Pu Am Gn Bk Ct

Rys.

3 Uklad periodyczny z zaznaczeniem pierwiastkéw, ktérych widma wzbudzaé mozna w }uklu pradu

stalego, wg Rusanowa 2).
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Dla uzyskania widm gazow szlachetnych, wo-
doru, tlenu i azotu konieczne jest wyladowanie
pod zmniejszonym ci$nieniem (rurka Geissle-
rowska). :

Prébki analizowane.

W wiekszo$ci wypadkéw metody spektrogra-
ficzne postuguja sie elektrycznymi sposobami
wzbudzania widm. Probki metaliczne masywne
wykazujg wowczas wyzszo$¢é nad probkami nie-
przewodzacymi pradu elektrycznego wzglednie
rozdrobnionymi, gdyz moga wprost by¢ uzywa-
ne jako elektrody. Uzycie dwéch elektrod-pro-
bek zaleca sie w zakladach, w ktorych metal
przechodzi przez stan ciekly i gdzie pobiera sig
proby wprost z pieca. Czestokro¢ celowym jest
analizowanie powierzchni plaskich przy uzyciu
odpowiedniej elektrody pomocniczej z materia-
lu obcego. W obu tych wypadkach probki wy-
magaja minimalnego nakladu pracy przygoto-
wawczej.

Analiza spektralna w tuku a w szczegdlnosci
w iskrze jest praktycznie biorgc proébg nie-
niszczaca. Po analizie pozostaje na powierzchni
metalu zoksydowana plamka a ubytek wagowy
jest rzedu kilku miligraméw. %Zuk wytapia
z prébki stalowej peretke wielkoséei glowki od
szpilki. W wypadku metali niskotopliwych i fa-
two utleniajgcych sie zuzycie probki jest nieco
wieksze. Analiza platyny w iskrze pochlania co
najwyzej 1 mg metalu.

Proébki niemetaliczne wzglednie metaliczne
rozdrobnione wymagaja uzycia elektrod po-
mocniczych z materiatu cbcego o mozliwie wy-
sokiej czystosci (wegiel, grafit, miedz). Mozna
prasowaé pastylki z materialem wiazacym badz
tez przeprowadzaé probki w roztwor. Przy ana-
lizach jako$ciowych i pétiloSciowych, orienta-
cyjnych majprosciej jest niewielkg ilo$é probki
nalozy¢ na lekko wydrazong dolng elektrode.

Roztwory, o ile nie mozna uzy¢ palnika Lun-
degardha, analizuje sie przy pomocy elektrod
pomocniczych, na ktére naklada sie odmierzo-
ng ilos¢ mikropipeta lub drucikiem platyno-
wym. Mozna rowniez elektrody impregnowac.

Gazy wymagajg zmniejszonego ciSnienia
i wyladowania wysokiej czestotliwosci.

Przy wszystkich analizach iloSciowych, bez
wzgledu na rodzaj i postaé prébek, konieczna
jest jak najdalej idgca normalizacja uktadu
elektrod oraz stanu fizycznego prébek i wzor-
coOw.

Przebieg analizy spektrograficznej

Cykl czynno$ci analitycznych zwigzanych z
przeprowadzeniem oznaczenia spektrograficzne-
go przedstawiono schematycznie na rys. 4.
Zroédlo $wiecenia a znajduje sie w osi optycznej
instrumentu. Promieniowanie skupione przez-
soczewke b pada poprzez szczeline c i kolimator
d na pryzmat e. Rozszczepione widmo skupia
soczewka kamery f w plaszczyznie kliszy foto-
graficznej g. Kaseta fotograficzna jest przesu-
wana stopniowo w kierunku pionowym co po-
zwala na zdejmowanie na jednej kliszy serii
kilkudziesieciu niezaleznych widm. Po naswie-
tleniu klisze poddaje sie normalnemu procesowi
fotograficznemu, po czym dokonuje sie pomia-
réw fotometrycznych. Odczytuje sie wychyle-
nia galwanometru A, i A: dla wybranego
prazka X pierwiastka oznaczanego (linia anali-
tyczna) i odpowiedniej linii W nalezacej do
pierwiastka podstawowego prébki (linia poréw-
nawcza). W oparciu o krzywa cechowania emul-
sji przelicza sie gestosci optyczne obrazéw foto-
graficznych Dx i D, na intensywnosci $wia-
tta I. i Iuy ktoére spowodowaly zaczernie-
nie kliszy (wykres I). Pomiedzy logarytmem
stosunku natezen a logarytmem koncentracji k
istnieje prosta proporcjonalnosé. Dla widm pro-
bek wzorcowych sporzadza sie wykres anali-
tyczny (wykres II) wyrazajacy powyzszg za-
leznoseé.

Pomierzywszy odpowiednio intensywno$ci
linij dla prébek badanych, mozna w oparciu ¢
prosty analityczng odcezytaé z wykresu koncen-
tracje danego sktadnika dla kazdej probki, kto-
rej spektrogramy uzyskano w analogicznych
warunkach i na tej samej kliszy co spektrogra-
my probek wzorcowych.

DokladnoSé oznaczen

Przy bardzo niskich zawartosciach, bliskich
granicy spektrograficznej wykrywalnosci pier-
wiastka (zazwyczaj ponizej 0,001%) blad ozna-
czen jest duzy i moze wynosié + 20%.

Dla wyzszych zawartosci, kiedy prazki wy-
kazujg wieksze natezenia, dokladnos$¢ sie po-

‘wieksza do + kilku procent. Stosunkowo naj-

lepszg powtarzalno$é uzyskuje sie przy ozna-
czeniach w iskrze skondensowanej dla zawar-
tosei od rzedu 0,01 do rzedu kilku procent. Blad
wynosi wowezas + 2 do 5%. Przy jeszcze wyz-
szych zawarto$ciach dokladno$é znowu maleje,
gdyz zalezno$¢ intensywnosci widma od zawar-
tosci sktadnika zanika. Podane liczby sa jedy-
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Rys. 4. Schematyczny przebieg

nie orientacyjne. Uwzgledniajg one obecne wa-
runki aparaturowe i materiatowe w Kraju.

Doktadnosci zaleza w duzym stopniu od nor-
malizacji warunkéw analitycznych i wszystkich
czynno$ci wykonawcy. Totez wyniki uzyski=
wane w laboratoriach przemystowych nastawio-
nych na przeprowadzanie duzych ilo$ci ozna-
czen ustalonego typu wykazywaé beda nizszy
rozrzut nawet w poréwnamiu z wynikami pra-
cowni Instytutu Badawczego, w ktorej sama
metoda zostata wypracowana.

Najpowazniejszg bolgcezky jest w chwili obec-
nej brak odpowiednich gatunkéw emulsji foto-

Rys. 5.

Wycinek ze spektrograméw serii pieciu prébek wzor-
cowych stopu cynkowego typu Znal. Zaznaczono punk-
tami szereg prazkéw kadmu, cyny i otowiu, ktére wy-
stepuja w kolejno malejacych zawarto$ciach: od 0,010
do 0,001% Cd, od 0,008 do 0,0008% Sn i od 0,011 do
0,001% Pb. Roéznice w intensywno$ciach sa widoczne
gotym okiem.

spektrograficznego oznaczania iloSciowego.

graficznych produkcji krajowej. Odbija sie to
niekorzystnie nie tylko na doktadno$ci oznaczen
spektrograficznych lecz rdéwniez na szybkosci
ich wykonywania.

SzybkoS¢ oznaczen

Rozrézni¢ nalezy dwa typy analiz:
oznaczenia kilkl pierwiastkow wykonywane
seryjnie w kilku prébkach tego samego typu,
oznaczenia ruchowe jednego lub kilku sklad-
nikéw wykonywane w pojedynczych prébkach.
W obu wypadkach konieczne jest uzycie jed-
nej kliszy fotograficznej, wykonanie na niej
serii zdje¢ prébek wzorcowych, wywotanie jej,
wykonanie pomiaréw fotometrycznych dla pro-
bek wzorcowych i sporzadzenie krzywych ana-
litycznych dla kazdego sktadnika. Dla oznacze-
nia jednego (pierwszego) skladnika w probee
o nieznanym skladzie potrzeba wykonaé¢ dodat-
kowo zdjecia (1 do 3) spektrograficzne i pomie-
rzy¢ dwie linie spektralne, analityczng i poréw-
nawczg. Po przeliczeniu z wykresu analityczne-
go otrzymuje si€ wynik w procentach. Tego sa-
mego nakladu pracy wymaga oznaczenie pierw-
szego pierwiastka w kazdej nastepnej proébce.
Natomiast oznaczanie dalszych skladnikéw W
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tychze prébkach wymaga jedynie pomiaru fo-
tometrycznego co najwyzej dwoch linii.

Jak z tego widaé realng korzysé i oszczednosc
na terenie laboratorium chemicznego uzyskuje
sie przy seryjnym oznaczaniu kilku sktadni-
ké6w w probkach tego samego typu. Analizy
pojedyncze nie sg tak ekonomiczne, jednak
znajduja szerokie zastosowanie wi warunkach
ruchowych, gdyz pozwalajg na ogdt uzyskiwac
wyniki w czasie krétszym niz normalne metody
chemiczne. W tym wypadku oszczednosci po-
wstaja nie na terenie laboratorium lecz w od-
dziatach produkcyjnych, gdzie sa one wielo-
krotnie wyzsze.

Orientacyjnie malezy przyja¢ dla obecnych
warunkow krajowych czas potrzebny na wyko-
nanie jednego oznaczenia przy pracy seryjnej
na 10 minut. Przy analizach pojedynczych czas
ten wynosi okolo 25 minut z mozliwo$cig skroé-
cenia do okolo 15 minut.

Zalety i wady metod spektrograficznych

Metody spektrograficzne cechujg nastepujace
zalety: prostota techniki analitycznej i jej uni-
wersalno$¢ (sposéb postepowania w zasadzie
nie zalezy od rodzaju pierwiastka oznaczanego,
zmienia sie jedynie diugos¢ fali prazkéw pod-
dawanych fotometrowaniu),

szybko$¢ oznaczen,

tatwo$é wykonywania oznaczen (z chwila
opracowania wlasciwej metody analitycznej
wszystkie czynnosci wykonuje przyuczona ob-
stuga),

niskie koszty oznaczen (mate zuzycie materia-
16w, niewielki koszt robocizny),

latwose kontrolowania wynikéw i sprawdza-
nia dokladnosci,

dokumentarny charakter kliszy fotograficz-
nej pozostajacej po wykonaniu analizy (klisze
tatwo przechowaé, obstluga nie ma mozliwosci
jej sfalszowania),

praktycznie nieniszczacy charakter analiz,

minimalny naklad pracy przygotowawcze],

punktowy charakter oznaczen (mozliwosci
mikroanalityczne),

tatwosé przeprowadzania analiz jakociowych
probek o zupelnie nieznanym sktadzie.

Wady metod spektrograficznych sg nastepu-
jace: ’

wysoki koszt aparatury (jednakze w prawid-
towo eksploatowanej pracowni przemyslowej
nastawionej na pewien typ oznaczen aparatura
winna sie amortyzowaé po uplywie jednego
roku), pei X

konieczno$é opracowania wzglednie przysto-
sowania najwlasciwszej w danym wypadku me-
tody analitycznej,

koniecznoéé sporzadzania wzorcéw i analizo-
wania ich innymi metodami,

punktowy charakter analiz
pewnych wypadkach).

Bolgczkami metod spektrograficzmych sa:

jakose krajowych emulsji fotograficznych,

brak spektralnie czystego wegla czy grafitu
produkcji krajowej-
. W wyniku tych wszystkich zalet i wad wska-
zanym jest stosowanie metod spektrogra-
ficznych:

przy masowych analizach ustalonego typu,

przy kontroli ruchowej, gdzie szybkos¢ wy-
konania oznaczenia mawet kosztem zmniejszo-
nej dokladnosci jest czynnikiem decydujacym,

przy analizach trudnych do przeprowadzenia
innymi metodami, wzglednie wymagajacych
duzego nakladu pracy, jak oznaczanie zniko-
mych zanieczyszczen, analizy mineraléw, rud,
zuzli, materialow ogniotrwalych, oznaczanie W,
Nb, Al i Sn w stalach itp.,

przy analizach jako$ciowych zupelnie niezna-
nych proébek.

(jest wada w

Metoda spektrometryczna

Emulsja fotograficzna nie jest idealnym ele-
mentem $Swiattoczultym. Daleko korzystniejsza
charakterystyke wykazuja fotokomoérki. Uzy-
wane one sg od dawna w fotokolorymetrach i
absorpcjometrach. W ostatnich latach wypra-
cowano typ fotokomoérek lampowych wysokie]
klasy. Sg to tzw. fotomnozniki (photomulti-
plier), komorki czule réwniez na ultrafiolet, da-
jace przy dziewieciostopniowym wzmocnieniu
sygnatu juz wewnatrz samej komoérki amplifi-
kacje 106. Nadaja sie one doskonale do celow
spektralnej analizy emisyjnej totez w krotkim
czasie doprowadzity do rozwoju t. zw. spektro-
metrii bezposredniej.

W chwili obecnej dwie czy trzy firmy ame-
rykanskie produkujg kilka typéw spektrome-
tréw zwanych niekiedy kwantometrami.

Instrument taki jest zmodyfikowang formg
spektrografu, w ktéorym w miejsce kasety fo-
tograficznej wbudowano szereg fotomnoznikéw.
Kazdy z nich posiada szczeling dopuszczajacy
do wnetrza jedynie promieniowanie pochodza-
ce od jednego wybranego prazka. Kazdy po-
wielacz rejestruje natezenie linii innego sklad-
nika czy zanieczyszczenia, jeden z mich nasta-
‘wiony jest na prazek poréwnawczy skladnika
podstawowego. W ten sposéb instrument wypo-
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sazony w 12 fotomnoznikéw pozwala na réw-
noczesne analizowanie probek na 11 skladni-
kéw. Calosé urzadzenia jest calkowicie zmecha-
nizowana. Obstuge stanowi jeden czlowiek a
pelna analiza trwa kilka minut.

Przemystowe urzadzenia tego rodzaju zdaty
calkowicie egzamin. Précz zwigkszonej szybko-
Sci analiz uzyskano réwniez wyzsze doktadno-
Sci oznaczen. Spektrometria bezposrednia jest
wiec metodg bardzo interesujgcg i wazng. Nie
spos6b jednak rozwazac¢ jej w oderwaniu od
probleméw gospodarczych.

Kompletny spektrometr amerykanski kosztu-
je okoto 40.000 dolaréw. Jest to wydatek bar-
dzo powazny i uzasadniony jedynie w wypad-
ku bardzo duzych zakladéw przemystowych,
wymagajacych wykonywania wielu setek ozna-
czen dziennie.

Zastosowanie spektrometru zagramicznego
kryje w sobie bardzo powazne niebezpieczen-
stwa. Aparatura jest bowiem nader prosta
w uzyciu, lecz bardzo skomplikowana w budo-
wie i wymagajaca troskliwej opieki i fachowej
konserwacji. Jej czesci zamienne, 2 w szczeg6l-
nosci fotomnozniki i-lampy radiowe naleza do
typ6w u mas nieprodukowanych i malo znanych
tak, ze nawet chwilowy ich brak bylby réwno-
znaczny z kompletnym zatrzymaniem analiz.
Urzgdzenie takie zainstalowane w duzym za-
ktadzie przemystowym musi jednak wykazy-
wa¢é calkowity pewnosé i niezawodno$é dziata-
nia. Trzymanie rezerwy w postaci drugiej iden-
tycznej aparatury czy tez pracowni chemicznej

VIT (1951)

z odpowiednio duzym zastepem laborantéw
jest ze zrozumiatych wzgledéw mie do przyjecia,
Z drugiej strony z mozliwo$ciami budowania
fotomnoznikow w kraju nie nalezy sie liczyé
przynajmniej w ciggu najblizszych kilku lat,

Analiza spektralna zastosowana wladciwie
jest nielatwym do opanowania lecz cennym
narzedziem w reku Swiadomego analityka. Od-
cigza go przy analizach masowych a przy tym
daje nowe mozliwosci kontrolne. Pozwala na
szybsze rozwigzywanie zagadnien, ktére wy-
magaly dotychczas zmudnej pracy — jesli byly
w ogole mozliwe do wykonania.

Szczegblnie metody spektrograficzne dojrzaty
do zastosowania przemystowego. Posiadamy po-
wazng ilosé spektrograféw i urzadzen pomocni-
czych. Caty szereg iloSciowych metod analitycz-
nych zostal opanowany, inne sg w trakcie roz-
pracowywania. Podkresli¢ przy tym nalezy, ze
to co jest do wykonania w pracowni Instytutu
Badawczego, w ktérym réznorodno$é zagadnien
jest wielka, to samo wyspecjalizowana pracow-
nia przemystowa przeprowadzi taniej, szybciej
i lepiej-
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omola weglowa jako produkt
lermicznego rozkladu prasmotly

J. Nadziakiewicz

Omoéwiono zalezno$é skladu smoty weglowej od temperatury procesu koksowania
wegla, a w szezegb6lncsci od temperatury $cian komoér i przestrzeni podsklepienic-
wej. Wskazano pokrétce mozliwosei zastosowania §rodkow zaradezych przeciw zbyt
wysokiej temperaturze przy krakowaniu polskich smoét weglowych.

PaccMoTpeHa 3aBMCUMOCTH COCTaBa YrOJIBHOV CMOJIBI OT TEMIIEPAaTyphl ITpoIjecca KOK-
COBaHMA YIVIA ¥ IPEKAE BCErO OT TEMIEPATYPhLI CTEHOK ITE€YHBLIX KaMep M IIPOCTPaH-
CTBa MEIKIy CBOJIOM ¥ KOKRCUPYEMBIM yIJIeM. KpaTKO ITOAaHLI BO3MOKHOCTM IIpUMe-
HEHUS CPEeNCTB YCTPAHEHMA CJMIIKOM BBICOKOJ TEMIIEPaATypPhl KPErMHIa IOJIbCKIUX
YTONBHBIX CMOJI.

The influence on the coke tar composition of the temperature of coke formation
process, especially the temperature of chamber walls and vault space has been
discussed. Means to prevent too high temperature of cracking Polish coal tar have
been suggested.

W okresie ubieglej wojny i w latach biezg-
cych po jej zakonczeniu obserwujemy ogromny
wzrost zainteresowania wysokotempératurowsq

smoty weglowa, jako 2Zroédia wielu poipro-
duktéw i produktéw dla nowoczesnego prze-
mystu chemicznego.
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Asortyment zwigzkéw chemicznych wy-
odrebnianych ze smoty i majacych zastosowa-
nie w roéznych gateziach przemystu rozszerzy?
sie znacznie, wzroslo rowniez zapotrzebowanie
na takie zwigzki jak fenole (do produkcji mas
plastycznych, plastyfikatoréw, érodkéw dezyn-
fekcyjnych i leczniczych, olejéow flotacyjnych,
inhibitoré6w w przemysle naftowym, selektyw-
nych rozpuszeczalnikéw itp.) oraz naftalen (do
produkeji $rodkéw owadobojezych, chloropo-
chodnych — do produkecji woskéw i lakieréw
kwaso i ognioodpornych, izolacji itp., tetraliny,
dekaliny i in.).

Zwigzki. chemiczne wyodrebniane ze smoty
koksowniczej obejmujg miedzy innymi takie
produkty jak: antracen (do stabilizacji paliw
ptynnych, jako péiprodukt do fabrykacji sze-
regu zwigzkow), fenantren i fenantrochinon
(jako stabilizatory materiatéw wybuchowych,
do produkecji preparatow farmaceutycznych),
karbazol (do produkcji imaterialéw wybucho-
wych), acenaften (masy plastyczne i in.), flu-
oren (preparaty farmaceutyczne), chryzen (pig-
menty), pyren (barwniki), akrydyna (preparaty
farmaceutyczne).

Réwnolegle ze wzrostem zapotrzebowania na
smole do przerobki chemicznej wzrasta ilos¢
badan nad smotg w ogélnosci, a nad jej skla-
dem chemicznym w zaleznosci od warunkéw
otrzymywania — w szczegdlnosci.

W procesie koksowania smota tworzy sie ja-
ko produkt nisko- wzglednie $redniotempera-
turowego rozktadu wegla. W chwili powsta-
wania ma ona zatem charakter zblizony do
prasmoty, nie zawiera wiec wcale benzolu i je-
go homologéw oraz statych zwigzkéw aroma-
tycznych, natomiast w sktad jej wchodza zwigz-
ki nienasycone, nafteny, parafiny, fenole, za-
sady smotowe itp-

Dopiero wtorny rozklad termiczny par smo-
towych, wydzielajacych sie w czasie rozkiadu
wegla glownie w  zakresie temperatur 350 —
550° decyduje o aromatycznym charakterze
smoty koksowniczej.

Wiekszosé wydzielajacych sie z wegla w pro-
cesie koksowania par i gazow przenika przez
utworzony goracy potkoks i koks ku S$cianom
komory i przedostaje sie przez szczeliny w roz-
zarzonym koksie i wzdtuz tych Scian do prze-
strzeni podsklepieniowej komory, ulegajac po
drodze termicznemu rozkladowi, ktérego sto-
pien uzalezniony jest od iemperatury i czasu

zetkniecia sie tych par z gorgcymi $cianami
komory i goragcym koksem.

Mniejsza cze$¢ par i gazéw przenika wprost
przez warstwe nieskoksowanego jeszcze wegla
wewnatrz wsadu do przestrzeni podsklepienio-
wej i tu dopiero ulega krakingowi w warun-
kach iznacznie lagodniejszych. Jak wykazaty
badania Stéckela i Lorenzena 2) okoto 2/s ogél-
nej iloSci oleju lekkiego uzyskiwanego w cza-
sie procesu koksowania pochodzi z rozkladu
par i gazéw zachodzacego przy $cianach ko-
mory a tylko !/s z rozkladu gazu tzw. we-
wnetrznego, w przestrzeni ‘podsklepieniowej
komory.

Nie uogélniajac jednak tego stosunku dla
wszystkich gatunkéw wegla i warunkéw pro-
wadzenia procesu koksowania nalezy przyjac,
ze o charakterze smoty koksowniczej decyduje
zaréwno wysokosé temperatury S$cian komdr,
jak i temperatura przestrzeni podsklepienio-
wych.

W procesie przemian jakim ulegajg wydzie-
lajace sie z wegla pary i gazy zachodzg zaréw-
no: reakcje depolimeryzacji jak i reakcje poli-
meryzacji zwigzkéw. Wedlug Bunte-Briickne-
ra3) plynne produkty smolowe w chwili pow-
stawania w czasie ogrzewania wegla zawieraja
przy weglach koksujacych 15—25% fenoli wie-
lokrotnie metylowanych i etylowanych. W tem-
peraturach 700 do 850° zwigzki te ulegajg od-
alkilowaniu i redukeji do weglowodoréw ben-
zolowych, ktére w temperaturach wyzszych
(okoto 1000°C) po dalszym odalkilowaniu daja
benzen. Weglowodory parafinowe zawarte
w produktach smolowycl: i gazie przechodza
w temperaturze 700 do 900°C proces rozpadu
endotermicznego i odwodornienia, dajac w wy-
niku weglowodory nienasycone:

CuHon2 = C.—3 Hon—2 + CHy (rozpad)
CuHon 4 2 CuHon + Hs (odwodornienie)

Z kolei weglowodory nienasycone ulegajg
w reakeji egzotermicznej dalszej redukeji, two-
rzac poprzez acetylen weglowodory cykliczne:

CoHy = CoHp + Hp
3CoHs = CgHg

- Réwnocze$nie jednak w temperaturze powy-
zej 700°C weglowodory nienasycone ulegaja
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rozpadowi tworzac pierwiastkowy wegiel i wo-
dér lub metan:

CoHy = 2C + 2H
CoHy = CHy + C

Zaréwno metan jak i acetylen w temperatu-
rze okolo 1000°C przy dostatecznie diugim
ogrzewaniu moga dalej rozpadaé sie:

2CHy = CoHs + 3H»
CsHy = 2C 4 Hp

Jest to juz ostateczna faza tych przemian.

Przy duzych szybkos$ciach ogrzewania, zalez-
nie zresztq od konstrukeji komory i tempera-
tury jej Scian, od wysoko$ci naboju weglowego
w komorze, od zawartosci wody w weglu itp.
czynnikéw, proces ten nie przebiega az do wy-
dzielenia sie wolnego C i Hp. Z weglowodoréw
nienasyconych moga réwniez wytworzyé sie
weglowodory cykliczne i pochodne benzenu,
naftalenu, antracenu, pyrenu itp.

Im nizsza jest temperatura $cian komér, tym
wiecej jest etylenu i acetylenu w gazie i tym
wieksze sg mozliwosci utworzenia sie weglo-
wodoréw cyklicznych np. metylowanych ' po-
chodnych benzenu.

2CoHy + 2CoHy = CgHy(CHs)e + Hp

W temperaturach 750 do 850°C w miare

wzrostu cisnienia czgstkowego benzenu poja- -

wiaja sie i wzrastajg ciggle ilo$ci produktéw
kondensacji benzenu: dwufenyl, dwufenylo-
benzol i in- Powstaja one wylacznie z gotowych
juz rdzeni benzenowych, podczas gdy weglo-
wodory naftalenowe i antracenowe powstajg
wprost z acetylenu.

W warunkach koksowania, w zaleznosci od
wspomnianych juz czynnikéw majacych wiek-
szy lub mniejszy wplyw na termiczne warunki
rozkladu, ustala sie pewien stan réwnowagi,
wynikiem ktérego jest pewien skiad chemiczny
smoty koksowniczej, zmienny w stosunkowo
waskich granicach w zaleznos$ci od warunkéw
lokalnych.

IloSciowym badaniom sktadu chemicznego
smoly w zaleznos$ci od termicznych warunkéw
destylacji wegla poswiecono bardzo wiele pra-
o :

Nalezy zaznaczy¢, ze prowadzenie tego ro-
“dzaju badan w warunkach ruchowych napoty-
ka na bardzo powazne trudnoici przy definio-

waniu warunkéw z jakimi ma sie do czynienia
w przemystowym piecu. Pod pojeciem tempe-
ratury koksowania rozumie sie potocznie tem-
peratury Scian komory przy koncu koksowa-
nia, co okres§la wprawdzie warunek termiczny
krakingu, nic nie méwi jednakze o jego czasie
trwania. Czas ten okreslany jest wieloma czyn-
nikami wymykajacymi sie catkowicie spod kon-
troli, jak skurcz wegla i szczelinowato$é koksu.
Z kolei cytowany juz!) stosunek ilosciowy ga-
z0w i par przenikajacych przez warstwe poél-
koksu i koksu ku $cianom komory, a wiec ku
przestrzeni krakingowej o wysokiej tempera-
turze, do iloSci gazéw i par wedrujgcych
wprost przez wegiel ku przestrzeni podskle-
pieniowej o nizszej o okolo 200—300°C tem-
peraturze krakingu, z cala pewnoscig nie jest
jednakowy dla wszystkich gatunkéw koksowa-
nego wegla, gdyz zalezy on w duzym stopniu
od wiskozy i grubosci warstwy plastycznej
wegla, od przebiegu zjawisk zachodzacych
w strefie krytycznej itp.

Mozliwosé celowej i $wiadomej, kontrolowa-
nej regulacji tych wszystkich czynnikéw w pro-
cesie przemyslowym jest znikoma, a zakres
temperatur, ktérymi mozna operowaé bardzo
waski.

Dlatego tez lepsze i bardziej Sciste pojecie
o zaleznosci sktadu chemicznego smoty od
»temperatury koksowania‘“ dajg wyniki badan
przeprowadzane w skali laboratoryjnej, gdzie
istnieje wieksza mozliwos¢ zachowania i kon-
troli warunkow doswiadczenia.

Sposrod wielu badan tego rodzaju przytoczy-
my wyniki uzyskane przez Bureau of Mines 4).
~ W tablicy 1 podano sklad chemiczny smoty
w zalezno$ci od temperatury koksowania.

Jak wida¢ z tablicy, w miare wzrostu tem-
peratury koksowania charakter smoty zmienia
sie w sposéb ciagly. Jako najmniej trwate
w wyzszych temperaturach rozktadajg sie juz
pomiedzy 500 a 600°C parafiny i nafteny
z wytworzeniem paku, nieznacznych ilosci aro-
matéw i olefin.

W przedziale temperatur 600 — 700°C naste-
puje jeszcze intensywniejszy rozklad parafin
i naftenéw a rozpoczyna sie nieznaczny rozktad
kwaséw smotowych, wystepuje rowniez dalszy
nieznaczny przyrost aromatéw i paku.

Pomiedzy 700 a 800°C zaznacza sie szybszy
rozktad kwaséw podczas gdy rozktad parafin
i naftenéw ulega zahamowaniu, obserwuje si¢
bardzo nieznaczny przyrost aromatéw i paku.
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Zalezno$¢ skladu chemicznego smoty od temperatury koksowania

. : Destylat do 3500 | Powyzej 350°
emperatura AT
ek W % objetoéciowych
w °C Zasady Kwasy Olefiny Parafiny Avornaty Pak (pozqstalosc
i nafteny powyzej 3507)
500 14 17,1 4,3 18,9 20,0 53 38,3
600 1,3 16,2 4.7 14,5 20,4 42,9
700 1,6 15,3 3,8 6,2 22,2 48,9
800 1.7, 9,1 3,7 2,2 26,0 57,3
900 1,8 5,4 4,1 1,4 29,1 58,2
1000 15 3,4 3,9 0,9 27,9 62,4
1100 1,1 2,3 47 0,8 22,8 68,3

Przy dalszym wzroScie temperatury kokso-
wania, pomiedzy 800 a 900°C wystepuje dalszy
rozktad parafin, naftenéw i kwaséw za§ smota
osigga w tym okresie maksimum zawartosci
aromatow. - Wzrost zawartosci paku utrzymuje
sie w dalszym ciggu.

W zakresie 900 — 1000°C, poza dalszym roz-
ktadem parafin, naftenéw i kwaséw obserwuje
sie spadek zawartosci aromatéw i zasad smoto-
wych oraz dalszy wzrost zawartoéci paku.

Wreszcie w temperaturze 1000 — 1100°C
wzrasta jedynie zawartos¢ paku w smole kosz-
tem wszystkich innych jej sktadnikow.

Jak z powyzszego wida¢ im wyzsza jest tem-
peratura koksowania, 'tym wyzsza jest zawar-
tos¢ paku w smole a zawartos¢ aromatéw
osigga swoje maksimum w temperaturze ko-
ksowania okoto 900°C. Zawartosé kwasoéw smo-
towych obniza sie szybko poczawszy od tempe-
ratury okolo 700°C. Zawartosé olefinéw i za-
sad smotowych utrzymuje sie prawie bez zmian
az do temperatury okolo 900°C po czym obniza
sie.

Jak stwierdzono réwniez, naftalen i antra-
cen pojawiaja sie w smole poczawszy od tem-
peratury okoto 700 do 800°C. W miare wzro-
stu temperatury ilo§¢ naftalenu i antracenu
wzrasta i osigga swoje maksimum przy tempe-
raturze okoto 1000°C, po czym znowu maleje.

W miare wzrostu temperatury koksowania,
maleje réwniez procentowa wydajnos¢ produk-
tow destylacji smoty na korzysé wzrastajg-
cych ciggle ilo$ci paku. Jak wida¢ z rys. 1
w temperaturze 1000°C nastepuje zalamanie
sie krzywych spadku wydajno$ci i ich ponow-
ny nieznaczny wzrost 9).

Jak juz wspomniano na wstepie, znaczny
wplyw na skltad chemiczny smoty koksowni-
czej ma réwniez kraking lotnych produktéw
koksowania jaki ‘zachodzi w przestrzeni pod-
sklepieniowej komoér koksowniczych. Charak-

ter tych przemian zgodny jest w zasadzie z tym
co przytoczono powyzej dla wplywu tempera-
tury koksowania. Temperatura przestrzeni
podsklepieniowych komér koksowych powinna
wynosi¢ wedtug danych niemieckich 720—760°
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Rys. 1. Wydajnosé produktéow destylacji smoiy ofrzy-
manej w réznych temperaturach koksowania

a w zadnym razie nie powinna przekracza¢
temperatury 800°C. W ZSRR za optymalng
uwaza sie temperature 700—750°C. Podwyz-
szenie tej temperatury na skutek np. zbyt nis-
kiego tadunku weglowego powoduje wyrazne
zmiany w charakterze smotly. Ponizej podaje-
my dane uzyskane w dos$wiadczeniach wyko-
nanych w Charkowskim Instytucie Weglowo-
Chemicznym 6), w ktérych celowo obnizano
wysoko$é tadunku komory w celu podwyzsze-
nia temperatury przestrzeni podsklepieniowej
i przedtuzenie czasu przebywania w niej gazéw
i par.
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- Wychod Gestosé Wolny wegiel | Naftalen Temperatura prze-
smoty w smole w smole strzeni podsklepie-
g/m? Bl w9/ w niowej w °C
¥.adunek normalny 43,3 1,143 3,9 6,2 690
Niedotadowanie
0,5 t wegla 41,0 1,165 45 8,8 720
1,0 t 5 40,4 1,170 5;3 757 740
3,0 ¢t 5 35,3 1,191 13,1 14,6 780

W miare wzrostu temperatury rozkladu w
podanym w tablicy niewielkim zakresie wzra-
sta zawarto$¢ naftalenu w smole wraz z réw-
noleglym wzrostem zawartosci wolnego wegla.
Stwierdzono réwniez réwnolegly spadek za-
wartosci fenolu w smole w tych warunkach.

Zalezno$¢ wydajnosci produktéow destylacji
smoly oraz jej skladnikéw od temperatury
przestrzeni podsklepieniowej ilustruje poniz-
szy wyciag z pracy Nettlenbuscha 7), w ktorej
obnizenie temperatury przestrzeni podsklepie-
niowej osiggnieto przez zastosowanie podwoj-
nego odbieralnika:

Czas koksowania 21 godzin

Temperatura $cian komory 9C 1061 | 1049

Temperatura przestrzeni podsklepienio-

wej °C 860 623

Sktadniki smoty:

do 130°C 9 1,3 2.3

180 do 230°C 9 3,3 5,6
230 do 270°C . 8,0 9,2
270 do paku 9 26,2 |26.4
zawartos¢ oleju % 38,8 (42,5
zawarto$é paku (t. m. 67°C) ¢ 56,2 52,5
zawart6$¢é fenolu w-smole ¢ 0,209 | 0,358
zawarto$¢ krezolu w smole ¢ 0,367 | 1264

Jak z powyzszego widaé, termiczne warunki

procesu koksowania majg decydujgcy wplyw
na skitad chemiczny smoty koksownicze].
- Oczywiscie brak punktu odniesienia jakim
musialyby by¢ $ciSle okre$lone warunki ter-
micznego rozkladu produktéw suchej destyla-
cji wegla nie pozwala na poréwnawcze prze-
ciwstawienie przytoczonych liczb, danym uzy-
skiwanym dla produkcyjnej smoty koksowni-
czej. Jednakze liczby te mogg by¢ cennym
materialem orientacyjnym dla oceny warunkow
w jakich otrzymano smole o danym -sktadzie
iloSciowym w poréwnaniu ze smotg o innej za-
wartosci poszczegbélnych zwigzkow.

Dla stosunkéw polskich mozna stwierdzié, ze
warunki koksowania sg pod wzgledem tempe-
ratury Scian komoér i wysokosci tadunku wegla
w - komorze na wiekszo$ei naszych koksowni
bardzo zblizone i mogg byé uwazane raczej za

wysokie. W pomiarach przeprowadzonych przez
Zaktad Chemicznej Przerobki GIG na kilky
naszych koksowniach stwierdzono do$¢ znaczne
roznice temperatur ' przestrzeni podsklepienio-
wych poszczegélnych baterii, wahajgce sie
w granicach 725 do 1080°C.’

Dla przyktadu podajemy wyniki analiz smo-
ly produkowanej przez dwie nasze koksownie.
Sa to przyklady skrajne, wybrane z analiz bie-
zacych:

Koksownia A B

Gestosé w 20°C 1,170 | 1,232
Czesci nierozpuszczalne w benzolu 0/, 6,8 18,4

Destylacja:

do 170°C 0/ 1,0 0,0
170 do 230°C %0 12,1 2,9
230 do 270°C %o 12,7 8,2
270 do 350°C 0/o 22,8 19,3
pozostatosé (t.m.70°C) /o 50,6 68,9
Oleje kwasne U 3,0 0,4
Naftalen surowy /o 8,3 4,8
Antracen surowy /o 2,0 2,4

Poréwnanie wynikéw analizy smoty A i smo-
ty B wskazuje na to, ze w przypadku smoty B
mamy do czynienia ze zbyt daleko posunietym
rozkladem smoly, przekraczajagcym nawet wa-
runki maksymalnej wydajnosci naftalenu. Ob-
nizenie zawartosci fenoli i wydajnosci frakcji
olejowych idzie w parze z powiekszeniem ge-
stosci 1 wydajnosci paku i zawartosci w smole
cze$ci nierozpuszczalnych.

Oprécz warunkéw termicznego rozkladu na
sktad smoly koksowniczej mogg mie¢ wplyw
rowniez inne pominiete tu czynniki, jak sklad
chemiczny i wlasnosci koksowanego wegla.
Jest rzeczg znang, ze na charakter smoty nis-
kotemperaturowej, jako materiatu, z ktérego
tworzy sie w procesie krakingowym smota wy-
sokotemperaturowa, ma do$¢ znaczny wplyw
sktad wegla a w szczeg6lnosci stosunek zawar-
tosci tlenu i wodoru. Prasmola z wegli gene-
tycznie mlodszych zawiera wiecej fenoli niz
prasmota z wegli starszych:
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prasmola z wegli plomien., mlod. — 35—45% fenoli
— 25—35% ,,

— 15—25%

gazowych

5 55 koksowych

Jednakze w koksownictwie wchodzg w gre
wegle o stosunkowo waskim zakresie uwegle-
nia a wiec i o zbliZonym sktadzie pierwiastko-
wym a sam proces termicznego rozktadu pra-
smoly w czasie koksowania siega tak gleboko,
ze stusznym wydaje sie przypuszczenie, iz ja-
kos$¢ wegla nie ma zbyt wielkiego wplywu na
charakter smoly koksowniczej. Znaczniejszy
wplyw moze mieé¢ natomiast obecno$é w ko-
ksowanym weglu wiekszych ilosci pylu boga-
tego w fuzyt. Stwierdzono mianowicie niejed-
nokrotnie, ze uzysk smoty z takiej mieszanki
jest anormalnie niski co moznaby ttumaczyé
zjawiskiem adsorpcji par smoly na rozwinietej
powierzchni pytu i przedtuzeniem wskutek te-
go czasu dzialania na smote wysokich tempera-
tur, co pociaga 'za sobg jej wiekszy rozklad.
Brak niestety danych co do uzysku innych
produktéw koksowania takich mieszanek, jak
rowniez charakteru i skladu chemicznego smo-
ly. Dluzej trwajacy kraking powinien niewagt-
pliwie wplyna¢ na charakter smoty w takim
przypadku.

Jest rzecza prawdopodbbna, ze wiasnosci
koksownicze oraz stopien rozdrobnienia i ubi-
cie mieszanki moga réwniez mie¢ pewne zna-
czenie w procesie rozkiladu smoty, gdyz jak
wiadomo od tych czynnikéw zalezy w znacz-
nym stopniu fizyczna struktura koksu, jego
kawalkowos¢, szczelinowatos$é i porowatose. Od
tej struktury koksu w komorze zalezy wielkosé
powierzchni zetkniecia sie par smoty z gorg-
cym koksem, jak rowniez diugosé drogi jaka
muszg przeby¢ te pary a zatem i czas trwania
krakingu.

Pewien wplyw na charakter smoty moze
mie¢ rowniez stan techniczny baterii kokso-
wniczej. W starych i zuzytych urzadzeniach
piecowych (nie nalezacych u nas do wyjatkéw)
zachodzié moze zasysanie powietrza lub spalin
zawierajgcych tlen do komér koksowniczych,
wskutek czego moze nastepowaé wypalanie sie
niektérych sktadnikéw smoty z wytworzeniem
sadzy. :

Jak wynika z tego kroétkiego szkicu, charak-
ter i sktad chemiczny smoty koksowniczej za-
lezy przede wszystkim od temperaturowych
warunk6w procesu 'kbksowania, tzn. od tempe-

ratury Scian komor i temperatury przestrzeni
podsklepieniowej. Szereg innych czynnikéw
moze jednak réwniez wywieraé znaczny wplyw
na charakter smoty tak, ze wniosek ten moze
by¢ stuszny jedynie przy zachowaniu wszyst-
kich innych warunkéw tego procesu w grani-
cach normalnych. Konkretne przypadki odchy-
len od skladu smoly uwazanego za normalny
i prawidlowy wymagaja wziecia pod uwage
wszystkich mozliwych czynnik6w majacych
znaczenie w skomplikowanym procesie kokso-
wania.

W swietle tego, co wyzej zostalo powiedzia-
ne, mozna by jeszcze rozpatrzyé mozliwos$é ce-
lowego wplywania na charakter smoly kokso-
whiczej przez odpowiedni dob6r warunkéw ko-
ksowania. Ogo6lnie biorgec charakter polskich
smoét koksowniczych na przestrzeni lat powo-
jennych w poréwnaniu z rokiem 1938 ulegt
zmianie w kierunku powiekszenia wydajnosci
paku i zmniejszenia wydajnosci fenoli i frakceji
olejowych. Zjawisko to wystapilo najwyrazniej
w pierwszych latach po ukoneczeniu wojny i mo-
ze by¢ wytlumaczone ztym stanem baterii ko-
odziedziczonych po okupantach.
Po roku 1946 nastepuje pewna poprawa pod

ksowniczych,

tym wzgledem, jednak w poréwnaniu z rokiem
1938 produkowane obecnie smoly maja wyzszg
wydajnos¢ paku i antracenu, zmniejszong za-
wartoé¢ fenoli i wydajno$¢ frakeji olejowych,
co wskazywaloby na nieco zbyt wysokie tem-
peratury krakingu smoty w piecach koksowni-
czych pracujacych w obecnych warunkach.
Zastosowanie jako $rodka zaradczego obni-
zenia temperatury $cian komoér pociggnetoby
za sobg obnizenie zdolnosci przerébcezej baterii.
Pewne warunkéw termicznego
rozktadu mozna by réwniez osiggnaé przez pod-
wyzszenie zawartoéci wody we wsadzie, co jest

zlagodzenie

jednak tez réwnoznaczne z obnizeniem zdolno-
Sci przerdbezej. Jedynie podwyzszenie wysoko-
$ci tadunku w komorze, o ile w naszych warun-
kach byloby jeszcze mozliwe, daloby obnizenie
temperatury krakingu w przestrzeni podskle-
pieniowej
podwyzszeniu zdolnosci przerdbezej baterii.

przy roéwnoczesnym hieznacznym

Zastosowanie takich
jak: podwodjne odbieralniki, odsysanie gazu z
komoér, wprowadzanie gazu koncowego do prze-
strzeni podsklepieniowych itp. wymagaja do-
datkowych inwestycji.

$rodkéw zaradeczych,
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Nalezy przypuszczaé, ze polepszenie stopnia
przemiatu wegla i jego czystosci wplynie do-
datnio na przebieg procesu koksowania K pod-
niesie w efekcie jako$¢ koksu i posrednio réw-
niez jako$¢ smoly. Zastgpienie starych zuzy-
tych baterii koksowniczych nowymi pozwoli
réowniez usungé przyczyny nadmiernego rozkia-
du smoty wynikajace z nieszczelnosci komor.
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Destylacja ciagla smoly wegla
kamiennego

T. Niewiadomski

Naszkicowano rozwdéj aparatury do destylacji smoly z wegla kamiennego. Omo-
wiono destylacje stopniowa przeprowadzong w sposéb periodyczny lub cigglty, de-
stylacje cigglg oparta ma rzutowym odparowaniu, destylacje ciggla w prozni i z pa-
ra wodna oraz podano opis pieca rurowego.

OmicaHo pa3BUTHME anmaparTypbl AAA AUCTUIIALVMA YTOJABHOM CMOJIBL
JVCTUNNALMA IIepyoauyecKas M HEIpPepbIBHAA, HENPEPbIBHAS AMCTUIIJIAILIA,

PaccmoTpeHsbI:
OCHO-

BaHHAsg Ha BbIIAPMBAHWY B HECKOJBKUX IIpMEMaX, HENpPepbIBHASA AUCTMIIAIMSA B Ba-
KyyMe ¥ C BOAAHBIM mapoM. OrmmcaH TPyOHOI IEPEeroHHbLI ammapar.

The development of plants for coal tar distillation has been outlined. The step-
wise distillation carried out periodically or continuously, the continous distillation

based on spray evaporation, the continuous

vacuum distillation and continuous

steam distillation have been discussed and the pipe-still description is given.

Przer6éb smoty wegla kamiennego, zapoczgt-
kowany okoto sto lat temu, przechodzil rézne
koleje zalezne od koniunktury zapotrzebowania
na produkty otrzymywane z tej smoty.

Gliéwne skladniki smoty — pak i oleje — mia-
ty w tym okresie zmienne zapotrzebowania.
Warunki zbytu zmuszaty nawet do zwiekszenia
ilodci paku w smole przez sztuczng jego pro-
dukcje, kosztem zmniejszenia produkcji oleju
antracenowego. Z biegiem czasu zwyciezyt po-
glad o przerobie smoty z otrzymywaniem naj-
wiekszej wydajnosci olejow, ktére stanowiag
podstawe otrzymywania wielu cennych pro-
duktéw i zwigzkéw chemicznych. Metody prze-
robu oparto przede wszystkim na procesach
destylacyjnych, gdyz procesy te nadaja sie naj-
lepiej do masowego przerobu, ze wzgledu na
niskie koszty eksploatacji. Sposéb
przerobu polegajacy na destylacji czasteczko-
wej, czyli frakcjonowaniu, to jest na otrzymy-

Przyjeto

waniu szeregu produktéw ztozonych z substan-
cji zblizonych pod wzgledem wlasnoscei fizycz-
nych a czes$ciowo i chemicznych.

Ze wzgledu jednak na zlozony sklad smoty,
frakcjonowanie ma charakter procesu niepre-
cyzyjnego, smole rozdziela sie z grubsza na
cztery do siedmiu frakcji, o coraz wyzszych
ciezarach wiasciwych i temperaturach wrzenia
oraz na pozostalos$¢ destylacyjng —pak. Frak-
cje te nosza nazwe olejow smolowych, ktére z
kolei stuzg do wydobywania z nich bardziej
jednolitych grup zwiagzkéw, wzglednie mniej
lub wiecej czystych zwigzkéw chemicznych.

Rozw¢j aparatury (przetwoérczej postepowat
wolniej od wustalenia metod przerobu. Smota
jako mieszanina wieloskladnikowa, o do$é
znacznej wiskozie, a ponadto wrazliwa na dzia-
fanie ‘wyzszych temperatur, sprawiata wiele
trudnosci konstruktorom aparatur destylacyj-
nych.

Zapozyczono urzadzenia z przerobu ropy naf-
towej, ktérych konstrukcja byla bardziej za-
awansowana. Lecz i ten przemyst zaczal do-
piero na przelomie wieku XIX stosowaé me-
tode udoskonalong — cigglty destylacje. Mimo,
ze przy otrzymywaniu alkoholu wysokoprocen-
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towego uzywano juz znacznie wczes$niej cigg-
tych metod destylacyjnych, lata cate destylo-
wano rope w periodycznych retortach, nawet
wtedy, gdy ilos¢ przerobu byla tak wielka, ze
pracowaty baterie po 100 retort.

Dopiero wynalazek Francuza Lenard — piec
rurowy, wprowadzit gwattowng zmiane w tech-
nice destylacyjnej i umozliwit zastosowanie
ciaglej destylacji dla przerobu ropy naftowej.
Przystosowanie jednak tej metody pracy do
znacznie wolniej rozwijajgcego sie przemystu
przerobu smoly natrafialo na powazne trud-
nosci. Rozw6j teorii przerobu smoly surowej
postepowal zbyt wolno, aby daé konstrukto-
rom podstawe do opracowania znacznie trud-
niejszej destylacji skomplikowanej mieszaniny,
jaka jest smota weglowa.

Zastosowanie pieca rurowego do destylacji
smoly nastgpilo dopiero okolo 1935 r., a to
dzieki zastosowaniu ogrzewania smoty w tym
piecu w dwoch etapach, z czesciowym odparo-
waniem jej po pierwszym ogrzewaniu.

Rozwoj, ktory przechodzila aparatura desty-
lacyjna przerobu smoty, oparty byt wylacznie
na trzech zasadniczych wytycznych:

a) przeprowadzenie destylacji smoty przy
mozliwie najmniejszym rozkladzie - ter-
micznym, uzyskujac w ten sposéb wiecej
cennych olejow, oraz unikanie tworzenia
sie paku spowodowane szkodliwymi pro-
cesami rozkladu termicznego,

b) uzyskanie mozliwie zwartych frakcji de-
stylatow,

c) obnizenie kosztow przerobu przez zmniej-
szenie obstugi, obnizenie zuzycia ciepla
oraz unikanie redestylacji, koniecznych
przy periodycznych procesach destylacji.

Destylacja periodyczna w retortach czy w
kottach odbywa sie w ten sposob, ze napelnio-
ng smolg retorte ogrzewa sie mad paleniskiem
weglowym lub gazowym. W miare podwyzsza-
nia temperatury oddestylowuja poszczeg6lne
frakcje az do pozostatoSei w retorcie to znaczy
do paku. Pary destylatow przechodza przez ko-
lumne, albo wprost przez chtodnice do odpo-
wiednich odbieralnik6w. Stosowane sg retorty
o pojemnoéci od 15 — 50 ton- Proces destylacji
czyli tzw. cykl trwa od kilkunastu do kilku-
dziesieciu godzin, zaleznie od urzadzenia. Pod-
czas catego czasu trwania destylacji smota jest
stale silnie nagrzewana, co powoduje jej ter-
miczny rozklad. Stosuje sie wprawdzie dla ob-
nizenia destylacji préznie, lecz ta chroni racze]
aparature od przekroczenia temperatury 400°C,

a na zmniejszenie rozkladu smoty i paku wpty-
wa tylko nieznacznie. Destylacja w retortach
stwarza zawsze duze niebezpieczenstwo pozaru
w razie ich nieszczelno$ci, gdyz cata ilosé smo-
ty znajduje sie nad ogniem. Destylacja tego ro-
dzaju jest stosunkowo malo wydajna, ze
wzgledu na znaczne przerwy w ruchu, potrzeb-
ne dla oprézniania, 'stygniecia i napelniania
retort. Wprawdzie mozna przez wielokrotng de-
stylacje i odpowiednie mieszanie wydzielié
zwigzki o wysokiej technicznej czystosci, nawet
z tak skomplikowanej mieszaniny jaka jest
smota, lecz wymaga to bardzo duzego naktadu
czasu, energii i wielu urzagdzen.

Przechodzac obecnie do rozwazahn na temat
ciggtej destylacji, nalezy najpierw wyjasnié po-
jecie destylacji stopniowej i rzutowej. Pod po-
jeciem destylacji stopniowej rozumie sie stop-
niowe odparowanie miskowrzgcych skladnikéw
z roztworu, przy czym skladnik juz odparowa-
ny jest stale usuwany i nie styka sie z pozosta-
toscia. :

Ten proces powoduje stale usuwanie z de-
stylowanego roztworu skitadnikéw lzejszych, a
w konsekwencji staly wzrost temperatury de-
stylacyjnej. Natomiast przez destylacje rzuto-
wa rozumie sie gwattowne przejscie catej ilosci
roztworu w stan pary oprécz niewielkiej pozo-
statosci. Catkowita ilo$¢ par znajduje sie przy
tym w zetknieciu z pozostato$cig.

Destylacje stopniowg na skale techniczng
mozna przeprowadzi¢ z retort — periodycznie,
lub z kolumn odpedowych — ciaggle. Metoda ta
daje doktadne oddzielanie frakcji od pozosta-
losci. Odparowanie rzutowe spotyka sie tylko
w ciggtej destylacji i uzyskuje 'sie przez pod-
grzewanie smoly w piecach rurowych i roz-
prezanie par w nastepnej kolumnie. Rzutowe
oddzielanie catkowitej ilosci par od pozosta-
Tosci nastepuje przewaznie bez rektyfikacji, mo-
ze ono jednak przez =zastosowanie pewnych
sposobow byé zintensyfikowane. Wydzielajace
sie pary, w zaleznos$ci do potrzeby, poddaje sie
rektyfikacji w -jednej lub wiecej kolumnach.
Zasada rzutowego odparowania jest w caloSci
przeprowadzana tylko wtedy, gdy do kolumny
rektyfikacyjnej nie doprowadza sie ciepla z ze-
wnatrz a wiec nie nastepuje zadne dodatko-
we odparowanie.

Najwazniejszg zaleta rzutowego odparowania
jest mozliwo$¢ przerobu wielkich ilosci surowca
przy , obnizonej temperaturze destylacyjnej
i przy bardzo krétkim czasie ogrzewania. Daje
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to duze mozliwos$ci przy przerobie zwigzkow
tak wrazliwych na ogrzewanie jak smola.

Wyzszo$é urzadzen do przerobu smoty z pie-
cami rurowymi i kolumnami do frakcjonowanej
kondensacji par polega na tym, ze dajg one moz-
nose:

1) Otrzymywaé mniejszg iloé¢ paku i odpo-
wiednio wiekszg wydajnos¢ frakeji, dzieki
krotszemu okresowi nagrzewania smoly
W piecu rurowym w poréwnaniu z okre-
sem nagrzewania jej w retortach a przez
to dzieki mniejszemu rozkladowi frakecji.

2) Odbioru frakcji w wezszych granicach
wrzenia i bardziej doktadnie, w zwigzku
z czym odpada konieczno$¢ redestylacji tj.
powtornego przerobu frakcji. Daje to
znaczng oszczednosé w zuzyciu ciepla i po-
woduje zmniejszenie produkcyjnej ' po-
wierzchni na budowe urzadzen.

3) Maksymalnego wykorzystania ciepta wy-
chodzacych goracych produktéw dla na-
grzewania smoty surowej, co podwyzsza
“wspotezynnik termicznego wykorzystania
ciepta tego urzadzenia.

4) W piecach rurowych znajduje sie zawsze
stosunkowo  niewielka ilo§¢  smoty,
w zwigzku z czym zmniejsza si¢ znacznie
niebezpieczenstwo pozarowe. |

5) Szerokiego stosowania aparatury kontrol-
nej i automatycznej do regulacji'urzadzer’l
co obniza naktady na ich obsluge.

Destylacja ciaggla smoty oparta na rzﬁtowym
odparowaniu, moze sie odbywaé¢ wedtug dwoch
zasadniczych systemoéw:

System pierwszy polega na cigglym rozdzie-
laniu smoty na pak i oleje, ktore ulegaja dalsze;]
przerobce w sposob ciagty lub nie.

System drugi polega na réwnoczesnym od-
dzielaniu paku i rozbiciu olejow na Sciste
frakcje.

Przy budowie nowoczesnych aparatow desty-
lacyjnych przyjat sie system drugi, lecz i tu
zachodzi caty szereg odmian zaleznych od spo-
sobu rozwigzania aparatury 1 jej uktadu ter-
micznego.

Zasadniczo, niezaleznie od szeregu mozliwych
rozwigzan, \jak jedna czy wiele kolumn do
frakcjonowanej kondensacji, sposobu uktadu
rekuperacji ciepta itp. rozréznia sie dwa zasad-
nicze uklady polegajace na obnizeniu tempera-
tury rzutowego odparowania i rektyfikacji —
~destylacje w prézni i destylacje z parg wodna,
wzglednie stosowanie obu: czynmkow rOWnNo-
CZeSTie e R RE Rniat i SRy

Destylacja w prézni ma szereg wad, z ktérych
najwazniejsze sg: techniczna trudno$é¢ utrzyma-
nia w aparacie destylacyjnym ci$nienia rzeczy-
wistego dostatecznie niskiego dla wydajnego
obnizenia temperatury destylacji (wynika to
z nieuniknionych nieszczelno$ci aparatury oraz
z wysokiej preznosci par niektérych skZadnikéw
smoty) oraz — niemozliwos¢ utrzymania ni-
skiego ci$nienia na staltym poziomie; co jest nie-
odzownym warunkiem otrzymania $ci$le roz-
dzielonych frakeji. 1

Ma ona tez i swoje zalety, przede wszystkim
bardzo niskie zuzycie ciepla, a przy dobrych
rozwigzaniach i dobrym montazu uzyskuje sie
na takich aparaturach réwniez dobre wyniki.

Znacznie bardziej przyjal sie system desty-
lacji cigglej z parg wodng. Jest to proces
w zasadzie przypominajacy destylacje z ga-
zem cobojetnym, polegajacy mna zjawisku
analogicznym do destylacji w proézni. Miano-
wicie: jezeli przez cialo, znajdujace sie w tem-
peraturze dajgcej mu prezno$é par nizszy
niz ci$nienie zewnetrzne, przepuszczaé banki
gazu, to gaz ten bedzie sie nasycal parami ciata.
Stosunek objetosci gazu. do objetosci par, gaz
ten nasycajacych, zalezy wylacznie od preznosei
par tego ciala w danej temperaturze (pod wa-
runkiem, ze gaz jest ,obojetny*, to znaczy, ze
nie rozpuszcza sie w ciele, przez ktére sie go
przepuszcza).

Zastosowanie przegrzanej pary wodnej za-
miast gazu ma te wyzszo$¢ nad gazem wiasci-
wym, ze ten ostatni nieznacznie tylko zmienia
swa objetosé przy ochtadzaniu, powodujgc skut-
kiem tego pewne trudnosci w aparatach kon-
densujgcych. Natomiast para. wodna skrapla sie
calkowicie, dzieki czemu unika sie wszystkich
komplikacji i strat. W zasadzie, nie wchodzac
w szczegoly poszczegblnych rozwigzan, schemat
cigglej destylacji smoty wyglada nastepujaco:
smote surowsq ze skladu przettacza sie pompami
do zbiornikéw przejsciowych polozonych w po-
blizu aparatury do destylacji. Pojemno$¢ tych
zbiornik6w powinna by¢ przewidziana ina 24
godziny przerobu danej instalacji. Temperature
smoty w zbiornikach przejéciowych utrzymuje
sie na poziomie 60 — 80°C, co sprzyja czescio-
wemu wydzielaniu sie wody zawartej w smole.
Smole ze zbiornika przejsciowego przetlacza sie
pompa (patfz rys. 1) do rur ogrzewczych,
umieszezonych w czesci konwekeyjnej pieca ru-
rowego, gdzie ogrzewa sie ja do 120 — 150°C
przy ci$nieniu 2 — 3 atm., zaleznie zreszta od

systemu destylacji. Piec rurowy ogrzewa sie ga-
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zem, weglem, wzgl. olejem opalowym. Smota
podgrzana w czeSci konwekcyjnej pieca gazami
spalinowymi, wychodzacymi z zasadniczej ko-
mory pieca — przechodzi do kolumny odwad-
niajacej, gdzie oddaje wode i olej lekki. Olej
lekki, po ochlodzeniu i oddzieleniu od wody
amoniakalnej, stuzy do deflegmowania oleju
karbolowego.

Smole pozbawiong wody pompa przettacza na-
stepnie przez rury umieszczone w czesci radia-
cyjnej pieca rurowego, gdzie nastepuje ogrzanie
jej przez promieniowanie od plomienia do tem-
peratury 360 — 380°C.

Tak podgrzana smota wraz z wytworzonymi
parami frakeji przechodzi do nastepnej kolum-
ny wzgl. kotla pod ci$nieniem ok 6 atm., w kt6-
rym nastepuje rozprezenie i rzutowe odparowa-
nie wszystkich olejéw z catkowitym wydziele-
niem paku. W zaleznosci od systemu, w miejscu
tym wdmuchuje sie pare wodng przegrzang
w piecu rurowym, ktéra pomaga wydzielaniu
clejow z paku i obniza temperature rzutowego
odparowania-

Mieszanina par wzgl. same pary olejowe pod-
daje sie frakcjonowanej kondensacji czesciowo
w tej samej kolumnie albo w oddzielnej, wresz-
cie w kilku kolumnach.

Kolejnos¢ odbioru frakeji z odpowiednich po-
tek kolumny wzgl. kolumn jest nastepujaca
(liczac od dolu kolumny): olej antracenowy II
wzgl. olej chryzenowy, olej antracenowy I, olej
pluczkowy, olej naftalenowy i olej karbolowy.
Olejem deflegmujacym bedzie zawsze olej od-
chodzacy z dotu nastepnej kolumny, a na ostat-
niej kolumnie, jak juz powiedziano — olej lek-
ki. Ze spodu pierwszej kolumny tak zwanej pa-
kowej, wzgl. z oddzielnego oddzielacza czy ko-
tla, Scieka pak, ktérego temperature mieknie-
nia reguluje sie przez temperature i ilosé do-
dawanej pary wodnej. Wszystkie frakcje od-
biera sie w postaci ptynnej; sciekajg one do od-
biornikéw i oddaja swoje cieplo w wymienni-
kach i chtodnicach.

Nalezy tu podkreéli¢, ze stosowanie wymien-
nikéw ciepta zaczyna zanikaé przy najnowszych
rozwigzaniach aparatur destylacyjnych, uprasz-
cza sie przez to znacznie cato$¢ urzadzenia.

Przy aparaturze dobrze obliczonej i wyregu-
lowanej otrzymuje sie oleje ,,pokrywajace sig*
najwyzej w 5%. Znaczy to, ze jezeli obierze sie
np. temperature wrzenia 280°C (jako rozdziat
dwéch frakeji, frakcja lzejsza bedzie zawierala
najwyzej 5% olejéw wrzacych powyzej 280°C,
frakcja za$ ciezsza najwyzej 5% wrzacych po-
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nizej tej temperatury. Mozliwy jest jeszcze
§cislejszy rozdzial, lecz nie optaca sie.

Frakcje powinny wykazywaé zupelng statosé
cech. Wreszcie frakcje czysto olejowe nie po-
winny dawaé¢ osadu na zimno - nie zawieraé
praktycznie
a rownoczesnie te frakcje, ktore. krystalizujg,
powinny by¢ odbierane w stosunkowo waskich

ani naftalenu, ani antracenu,

granicach, co zmniejsza pojemno$¢ krystaliza-
torow oraz wydatek ciepla na utrzymanie olejéw
plynnymi.

Dla normalnej pracy takich urzadzen do prze-
robu smoty i dla zagwarantowania wilasciwe]j
jakosci otrzymywanych frakeji, muszg by¢ za-
chowane nastepujace warunki wg K. A. Bie-
lowa:l).

1) Doktadne sprawdzenie temperatur wycho-
dzacych z kolumny par; w tym celu nalezy
przewidzie¢ samoczynng regulacje tych
temperatur przez.zmiane ilosci flegmy po-
dawanej na kolumne.

2) Rownomierne podawanie do aparatury
smoty tej samej jakos$ci, gtéwnie zawartosce
wody w smole powinna by¢ utrzymana na
tym samym poziomie.

3) Zabezpieczenie roéwnomiernego podawa-
nia gazu do palnikéw piecowych, aby
w miare mozliwosci utrzymaéc statg tem-
perature smoty idacej z pieca do kolumny
rzutowego odparowania.

4) Zabezpieczenie rownomiernej dostawy pa-
ry wodnej do kolumny rzutowego odpa-
rowania wzgl. do innych waznych miejsc
aparatury.

Na zalgczonym schemacie teoretycznym cigg-
tej destylacji smoty (rys. 1) umieszczono dla
uproszczenia jedng kolumne oraz zalgczono ta-
bele Nr 1, ktéra obejmuje wazniejsze systemy
takich aparatur z podaniem réznic technologicz~-
nych. Odnosnie znakowania poszczegdlnych ele-
mentéw aparatury na schemacie odpowiadajag
tym samym oznaczeniom w tabeli.

Wszystkie te systemy dajg produkty wysokiej
jakosci zaleznie od zatozen, dla ktorych zostaty
zbudowane pod warunkiem, ze dotrzymane beda
warunki pracy i temperatur. v

Aparatury te, pracujgc prawie automatycznie,
wymagajg stosunkowo znacznie mniejszej obstu-
gi w poréwnaniu z bateriami periodycznie pra-

cujacych retort. Przerob na tych instalacjach
wynosi 100 — 250 ton na dobe. Spotyka sie row-
niez instalacje na przer6b 400 t na dobe, ale
wielkos$¢ ta jest rzadziej stosowana.

Przer6b na takich instalacjach kosztuje znacz-
nie taniej, tym bardziej, ze odpada jeszcze rede-
stylacja frakeji, ktoérg z reguty przeprowadza sie
przy stosowaniu destylacji periodycznej.

Znajomos$¢ Scistych danych  teoretycznych,
dotyczacych pracy ciagltych destylacji, jest ko-
nieczna zaréwno dla ruchowcéw, jak i dla kon-
struktoréw.

Dla przykladu przytocze w daleko idacym
skrécie niektére dane teoretyczne podane przez
W. Fischera 2), ktére zostaty sprawdzone dla no-
wo opracowane]j aparatury systemu Teerver-
wertung - Koppers, pracujacej pod proznig bez
dodatku pary wodnej. Wszelkie obliczenia biy-
ty zgodne z otrzymanymi wynikami pracujacej
instalacji. Oznaczenie temperatury rzutowego
odparowania dla wielosktadnikowych miesza-
nin jest tylko mozliwe na drodze do$wiadczalnej
w laboratoryjnej aparaturze do cigglej destyla-
cji. Istnieje caly szereg takich urzadzen z ogrze-
waniem elektrycznym lub w !azni olowianej
z kolumna bez rektyfikacji.

Mozna réwniez graficznie okresli¢ temperatu-
re odparowania przy destylacji rzutowej. Meto-
de takiego okreSlenia opracowali: Piromoov
i Beiswenger 3). Okre§lili oni empiryczng zalez-
no$¢ pomiedzy srednim wskaznikiem temperatu-
ry analizy wrzenia (przy stopniu odparowania
a = 0,5, w analizie wg Englera) i rzutowym
odparowaniem a = 0,5. Poza tym zaleznos¢ po-
miedzy pochyleniem krzywej wskaznika tempe-
ratury i krzywej rzutowego odparowania.

Wykresy (rys. 2a i 2b) podajg te zaleznosci,
przy czym dla krzywej wskaznika temperatury

odpowiadaja:
t — temperatura wrzenia "C
a — stopien odparowania poczatkowo za-

wartej ilosci w wetorcie, wyrazony
liczbg dziesietng

At : ; :
7 — nachylenie krzywej wrzenia
a L
a dla krzywej rzutowego odparowania:
ts' — temperatura rzutowego odparowania
At : :
Bganl = nachylenie krzywej rzutowego odpa-
a . :

rowania.
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Stabo nachylone krzywe wykazuja przy od-
parowaniu a = 0,5 t 2t, , przy wiekszym na-
chyleniu t; << t. Nachylenie krzywej rzutowe-
go odparowania jest zawsze mniejsze od krzy-
wej wskaznika temperatury analizy wrzenia.

Na podstawie wspomnianej metody otrzymuje
sie np. krzywe dla odwodnionej smoty, przed-
stawione na rys. 3. Wskutek stabszego nachy-
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lenia krzywej rzutowego odparowania, nastepu-
je przeciecie krzywej wskaznika temperatury
przy a = 0,25. Temperatura rzutowego odparo-
wania jest zatem powyzej tej wartoSci nizsza
od temperatury wrzenia, oznaczonej analizg
wrzenia. Jezeli dla przyktadu oddestylowuje sie
ze smoty 50°%0, to temperatura rzutowego od-
parowania bedzie okolo 25°C nizsza od konco-
wej temperatury przy destylacji retortowej. Pod
tg temperaturg nalezy zawsze rozumieé¢ tempe-
rature odchodzacych par z retorty, gdyz pozo-
stato$¢ moze by¢ czesto przegrzana. W wypad-
ku rzutowego odparowania temperatura ts jest

zawsze rowna dla cieczy i pary. Poniewaz tem-
peratura rzutowego odparowania jest zasadniczg
temperaturg rownowagi przy danym odparowa-
niu i ci$nieniu, moze ona by¢ oznaczona dla roz-
nych ci$nien.

Destylacja pod zmniejszonym ciSnieniem,

Stosowanie zmniejszonego ci$nienia przy de-
stylacji wysokowrzgcych mieszanin, jak np.
smota, jest uzasadmione tym, Ze nie przekra-
cza sie zakresu temperatur do 350°C, wygod-
nych ze wzgledu na aparéture.

Zachodzi pytanie, czy przy cisnieniach odbie-
gajacych od cisnienia atmosferycznego, rozdzie-
lanie skladnikéw mieszaniny jest ulatwione, czy
utrudnione. Dotyczy to przede wszystkim de-
stylacji prozniowe;j.

Odlegtosé punktow wrzenia dwdéch zwigzkow
przy ci$nieniu 760 mm Hg w poréwnaniu do od-
leglo$ci punktéw wrzenia przy innym ci$nieniu
nie wyjasnia tego zagadnienia, Konieczna jest
raczej znajomo$¢ preznosci par poszczegblnych
sktadnikow przy odpowiednich temperaturach
destylacji.

Na podstawie prawa Raoult‘a wzgl. Henri‘ego

: : 5z . B
mozna wykazaé, ze latwosé rozdestylowania -
jest miarg réznicy fatwosci rozdestylowania suby-
stancji x w stosunku do substancji y, gdzie P
oznacza preznos¢ par tych substancji w tempe-
raturze destylacji. :

Jezeli stosunek ten ro$nie z malejgcy tempe-
ratura, wzgl. malejagcym ciénieniem, to rozdzie-
lenie tych substancji bedzie latwiejsze przy de-
stylacji prézniowej. Wykres (rys. 4) wskazuje
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zaleznoéé wzglednej latwosci rozdestylowania
b, B '

PpE
niektérych weglowodoréw. Z wykresu tego wy-
nika, ze nie tak latwo przedstawia sie sprawa dla

od temperatury odparowania dla
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weglowodoréw zawartych w smole koksowni-

czej, gdyz dla jednych zwigzkéw wspolczynnik
ten wzrasta, a dla innych maleje z obnizeniein
temperatury wrzenia. Wida¢ z niego charakte-
rystyczny fakt, ze wzgledna tatwos¢ rozdestylo-
wania naftalenu z fenolem i krezolami maleje,
natomiast z 1, 3, 5-ksylenolem wzrasta. Benzen-
toluen i naftalen - dwufenyl wskazujg normal-
ny wzrost przy nizszych temperaturach. Z po-
wyzszego wynika, ze w praktyce destylacyjne]
trudno rozdzieli¢ naftalen od homologéw feno-
lu, gdyz zaleznie od temperatury wykazuje on
wiecej sktonnosci do wyzej lub do nizej wrzg-
cych fenoli.

Poniewaz jednak wiekszo$¢ zwigzkéw zawar-
tych w smole wykazuje wzrastajacg tatwoseé
rozdestylowania przy temperaturach nizszych,
rozdzielenie ich jest jednak korzystniejsze
w prézni. :

W smole koksowniczej znajduje sie réwniez
wiele zwigzkéw, ktére nie destyluja zgodnie
z prawem Raoult‘a wzgl. Henri‘ego, a wiec two-
rza mieszaniny azeotropowe. W tym wypadku
nielatwo jest przewidzie¢ wplyw cisnienia na
destylacje, nizej wrzace zwiazki wchodza naj-
czeéciej do wyzej wrzacych frakeji, gdzie sie ich
zupelnie nie spodziewamy. Prace nad tymi za-
gadnieniami sg prowadzone w Polsce pod kie
runkiem profesora Dr. W. Swietostawskiego.

Piec rurowy.

Jak juz powiedziano, dla przeniesienia ciepla
potrzebnego dla destylacji ciaglej, stosuje sie
piec rurowy. Caly szereg publikacji zajmuje sie
technicznym rozwigzaniem pieca rurowego, je-
go budowsa i slpoisobem przenoszenia ciepla ?)

Przy cigglych destylacjach smoly stosuje sie
tylko te konstrukcje, ktérych ogrzewanie nie
powoduje rozkladu i koksowania wrazliwej na
wysokie temperatury smoty. Wszystkie syste-
my piecow rurowych stosujg dlatego ogrzewa-
nie smoty w dwu stadiach. Thormann wyjasnit
dokladnie procesy termodynamiczne w piecu
rurowym. Wzdluz przeplywu smoty przez rury
~ pileca wzrasta jej ‘pojemno$é cieplna i tempera-
tura, a ciénienie spada, poza tym w miare spad-
ku ci$nienia nastepuje juz w rurach stopniowe
odparowanie tak, ze piec opuszcza mieszanina
par i roztworu. Wykres (rys. 5) wskazuje po-
miary ciénien i temperatur pieca rurowego dla
smoty, do ktérego wlaczona jest aparatura de-
stylacyjna prozniowa. Cisnienie przy wyjsciu
z pieca spada ponizej 1 atm., na skutek czego
nastepuje gwaltowne odparowanie ,a‘.
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Dla konstruktora waznym jest ustalenie z go-
ry ci$nienia i przebiegu temperatur w piecu ru-
rowym. Moze do tego celu postuzyé diagram,
opracowany przez W. Fischera 8), uwidoczniony
na wykresie (rys. 6). Wskazuje on jak zachowu-
ja sie wzgledem siebie warto$ci ci$nienia i tem-
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peratury dla rzutowych odparowan. Poniewaz
odparowania sg rowniez odznaczone, mozna wy-
znaczy¢ ci$nienia, odpowiadajace wiasciwym
temperaturom i punkty te polaczyé¢, otrzymujac
izobary. Ilos¢ ciepta potrzebna do destylacji bez
ciepta dla rektyfikacji, ktéra ma by¢ przez piec
oddana, mozna odezytaé¢ bezposrednio z wykre-
su, znajac stopien i temperature rzutowego od-
parowania. Przy znajomo$ci spadku cisnienia
wzgl. utraty cisnienia wzdluz rur pieca, ktoére
mozna obliczy¢é znanymi sposobami, istnieje
mozliwos¢ dokladnego obliczenia calego prze-
biegu nagrzewania smoly w piecu rurowym i
ustalenia potrzebnej ilosci ciepta.
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Ciagla rektyfikacja.

Ciggla destylacja jest wtedy catkowita, gdy
rzutowe odparowanie zostanie we wiasciwy spo-
so6b polaczone z ciagly rektyfikacja, ktora roz-
dziela czes$ci lotne otrzymane przy rzutowym
odparowaniu. Rozdziat frakcji powinien by¢ do
tego stopnia doprowadzony, azeby zbedna byla
powtérna destylacja tych frakcji. Rektyfikacja
dwuskladnikowej mieszaniny zostala w ostat-
nich latach przez wielu autoréw rozpracowana
i wyjasniona, jak np. przez Kirschbauma, a
ostatnio przez Kasatkina. 9'19)

Na podstawie tych prac mozna z catg doklad-
noscig obliczy¢ teoretyczng ilos¢ potek dla da-
nego efektu rozdziatu. Opracowano réwniez me-
tody obliczen teoretycznej ilosci poétek dla mie-
szanin wieloskladnikowych 1:1%), lecz wyma-
ga to znacznie bardziej zawilych obliczen.

W ramach niniejszego artykulu nie moga
byé podane szczegdtowo metody tych obliczen,
ale wydaje sie celowe zalgczenie wykresu
otrzymanego na Ipodstawie takiich obliczen
i wskazanie na niektére wnioski.

Na wykresie (rys.“ 7) na osi odcietych ozna-
czono ilo$é pdlek rzeczywistych. Wartose ta
wynika z iloSci potek teoretycznych, podzielo-

100 ;
7 idol_| _
0
N
\E 90—_411"_21 \\:
e N
3 R IRN 7] —
LB S eSS S e e S
g, r .\\ \,”'7 A, N
@ [ Xdo2 __}'3‘599__\_._ '3
o N
£ R e,
8 NN N e
> 6ol UANG BN
& i \J—-'?q: |
1 (W
: jtiki rzeczywisle ¥
gora e det

Rys. T.

nych przez wspoélezynnik, ktéry okresla, jaki
jest stosunek.po6iki teoretycznej do rzeczywi-
stej. Na osi rzednych zaznaczono procentows
zawartos¢ skladnika lotniejszego w parach
wzdluz kolumny rektyfikacyjnej. Jezeli wiec
zawartos¢ skladnika lotniejszego w gltowie ko-
lumny wynosi Xao to przy stosunku flegmy
V = 1 nastepuje spadek zawartosci tego sktad-
nika wedlug krzywej. Azeby speili¢ zadany
warunek poprawy zawartosSci sktadnika lot-
niejszego wzdiuz kolumny z Xau na Xadol, pPrzy
stosunku flegmy V = 1, nalezaloby uzy¢ nie-
skonczenie wiele potek. Natomiast przy zwiek-

szeniu stosunku flegmy do V =1,6 otrzymuje
sie w punkcie B ilo§¢ podtek do zabudowania,
Przy dalszym zwiekszaniu stosunku flegmy
na V =25 mozna jeszcze dalej zmniejszyé
ilos¢ potek, co odpowiada punktowi A.

Jezeli natomiast produkt w glowie kolumny
mialtby zawiera¢ skladnika lotniejszego tylko
Xaog, to uklad ten wyrazajg krzywe nizej po-
lozone. Zgdany efekt rozdziatu- z Xauwz na Xaep
mozna uzyska¢ przez ilo§¢ poélek wyrazong
w punkcie E. Powiegkszajgc stosunek flegmy,
mozna dalej obnizaé¢ ilos¢ poétek, co odpowiada
punktom D i C.

Dalszego zmniejszenia ilosci potek nie mozna
osiggnag¢ nawet przez zwiekszenie stosunku
fflegmy do nieskonczono$ci, jak to wskazuje
krzywa kreskowana. Wynika z powyzszego, ze
mozna sie obejs¢ malg iloScig poélek przy zna-
cznym. zwiekszeniu stosunku flegmy, wzgled-
nie rozdzial moze by¢ polepszony przy tej sa-
mej ilosci poélek. Drziatania te majg jednakze
swoje granice. Zalezg one od nasycenia pro-
duktu lotniejszego w glowie i w spodzie ko-
lumny, od mieszaniny, ktorg sie rozdziela i od
praktycznej mozliwosci dziatania kolumny.
Wreszcie od dos$wiadczenia konstruktora zale-
zy wybranie wlasciwej drogi rozwigzania po-
miedzy powiekszeniem flegmy, jco zuzywa
znacznie wiecej ciepla, a powiekszeniem apa-
ratury, co wymaga wiecej materialu konstruk-
cyjnego i podraza aparature.

Na koncu zaznaczy¢ nalezy, ze dla wielo-
sktadnikowych mieszanin podane rozwazania
i obliczenia moga stuzy¢ raczej tylko jako
orientacyjne.

Zapotrzebowanie ciepla

Niemniej istotnym niz osiggniecie dobrej
rektyfikacji jest przy destylacji wielosktadni-
kowej mieszaniny wycenienie wiasciwej ilosci
ciepla. Poniewaz nie sg znane wszystkie zwigz-
ki mieszaniny wielosktadnikowej, obliczenie
ciepla wlasciwego plynu i jego ciepta parowa-
nia z wartosci poszczegélnych skladnikéow jest
niemozliwe. Nie wchodzac znowu w szczegb6lo-
we obliczenia, ktére mozna znalezé w cytowa-
nej pracy W. Fischer‘a, obliczenia teoretyczne]
iloéci ciepla mozna dokonaé przez sporzadze-
nie poréwnawczych zestawien destylacji reto-
rtowej i destylacji rzutowej. 2

Na wykresie (rys. 8) uwidocznione sg teore-
tyczne zapotrzebowania ciepla przy rdéznych
ci$nieniach destylacyjnych oraz dla destylacji
z dodatkiem 2,5 i 10% pary wodnej. Dodatek
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pary wodnej obniza temperature destylacji,
ale pochlania dodatkowe ilosci ciepia, gdyz
przy poézniejszym kondensowaniu par tylko
cze$¢ ciepla moze byé¢ odzyskana. Wykres jest
sporzadzony dla smoly koksowniczej odwod-
nionej o temperaturze 100°C przy destylacji
do normalnego paku, bez kolumny rektyfika-
cyjnej. Temperaturze rzutowego odparowania
odpowiada cieplo podane w Kcal/kg smoty.
Wartosci o tym samym ciénieniu destylacji
zostaly polaczone, dajac krzywe izobarowe.
Dla przykitadu sa wprowadzone wartosci zuzy-
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cia ciepla przy destylacji retortowej’ dla kon-
cowych temperatur i na przesunietej skali tak,
ze izobary stosuja sie i do tej destylacji. Dla
przykiadu oznaczono punkty odpowiadajgce
destylacji retortowej przy 760 i 100 mm Hg,
na osi odcietych mozna odczyta¢ odpowiednie
temperatury koncowe destylacji,
rzednych potrzebng
temperatury i zuzycie ciepla dla ciaglej desty-
lacji z dodatkiem: 2% pary wodnej i rzutowa
destylacje bez pary wodnej przy 760 i 90 mm
Hg ci$nienia.

a  nas osi

ilo$¢ ciepta; poza tym

Zupelnie wyraznie wynika z powyzszego, ze
rzutowe odparowanie przy dobrej prézni
(90 mm Hg) tak pod wzgledem temperatury
jak i zuzycia ciepta daje najlepsze wyniki w
stosunku do wszystkich innych mozliwosci po- -
danych w wiykresie.

Krotki ten referat nie mial na celu wyczer-
pac obszernego tematu, lecz chodzito o zainte-
resowanie tym zagadnieniem i wskazanie od-
powiedniej — mniestety do$¢ szczuplej — lite-
ratury.

Przerob smoly wegla kamiennego osiggnie
w okresie 6-letniego planu powazny zakres.
Pedzie sie wprowadzaé coraz wiecej aparatur
do ciggtej destylacji i wyrugowywac¢ przesta-
rzate metody destylacji retortowych. Uzyska
sie tym samym wiecej cennych produktéw
i obnizy sie znacznie koszty produkcyjne.
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aparaty

Racjonalne projekiowanie laboratoriow
chemicznych

J. Minczewski i K. Tuszynski

Politechnika Warszawska, Gléwny Instytut Chemii Przemyslowej

Po zapoznaniu sie z artykutem kol. inz. Hen-
nela cennym zaréwno ze wzgledu na zawarte
w nim my$li jak i na rozpoczecie dyskusji na te-
maty tak wazne, jak sprawa racjonalnej budo-
wy laboratoriéw chemicznych oraz odpowiada-
jac na wezwanie Redakeji ,,Przemystu Chemicz-
nego* postanowiliSmy podzielic sie pewna su-
mg do$wiadczen, zdobytych przy pracy nad

odbudowsg Gmachu Chemii Politechniki War-
szawskiej 1 rozbudowa Gléwnego Instytutu
Chemii Przemystowej.

Artykut inz. Hennela podaje dwie wazne za-
sady, ulatwiajgce w duzej mierze prace projek-
tanta, daleki jest jednak od wiyczerpania tema-
tu. I wydaje sie, ze kazdy z nastepnych artyku-
16w bedzie rownie daleki, gdyz temat ten jest
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tak rozlegly, a warianty dobrych rozwigzan
w zaleznosci od lokalnych warunkéw indywi-
dualnych tak liczne, ze spraw tych nie roz-
strzygna ani dziesigtki artykuléw, ani nawet
podrecznik, o ile zabraknie przy rozwigzywa-
niu konkretnych zagadnien praktycznego po-
dejscia.

Wiydaje sie, ze najwlasciwsza droga jest pro-
pozycja Redakcji, zachecajgca szereg os6b do
wziecia udziatu w dyskusji ale z nastepujacym
dodatkiem: wzywamy rowniez te wszystkie oso-
by, ktére pracowalty przy projektowaniu labo-
ratoriow, sprzetu laboratoryjnego itp. aby dzie-
lity sie” swoimi spostrzezeniami i usprawnie-
niami z kolegami chemikami na lamach ,,Prze-
mystu Chemicznego. Z tych zalozen wycho-
dzac chcemy podaé szereg uwag oraz spostrze-
zen, moze nawet nie zawsze calkiem stusznych,
ktérych celem ma byé sprowokowanie dysku-
sji na te tematy.

Nawigzujac do artykutu inz. Hennela, nale-
zy zauwazy¢, ze podejécie autora do sprawy
modulu pozostato nieskrystalizowane, a wyda-
je sie, ze nalezaloby przede wszystkim te spra-
we rozstrzygnaé. Nie 'nalneiy zapominaé, ze po-
mieszczenie laboratoryjne jest pewng budow-
la, ktoéra, badz ze wzgledow konstrukcyjnych
(zelbetowe stupy nosne, powtarzajace sie
w pewnych okreslonych odlegtosciach), badz
tez ze wzgledéw elewacyjnych (rytmiczny po-
dzial plaszczyzny $ciany oknami), da sie po-
dzieli¢ na pewng ilo§é jednostek przestrzen-
nych, potozonych na réznych poziomach. Kaz-
dy poziom zawiera okreslong ilo§é takich jed-
nostek, zwanych modutami, nie liczac po-
wierzchni uslugowej (korytarze, umywalnie,
klatki schodowe itp.).

(Nazywanie modutem grupy ludzkiej nie jest
szczesliwe i nalezaloby jg nazwaé raczej zespo-
fem roboczym).

Zdefiniowanie wiec modutu pod katem widze-
nia struktury budynku wydaje sie nie budzié
watpliwos$ci, a ustalenie znaczenia tego terminu
odda niewatpliwie ustugi w dalszej dyskusji.
W identyczny sposéb omawia sprawe modutéw
nie zacytowany w artykule podrecznik ra-
dziecki *). fatiloal

Powstaje pytanie, czy mozna znormalizowaé
wymiary modutu? Wydaje sie, ze nie, najwy-
zej moze by¢ mowa o pewnych granicznych
~wymiarach. Ksztalt modutlu jest prostokatny,
z tym, ze otwor okienny znajduje sie w krot-
szej Scianie. W ten sposéb dlugosé modutu wa-

* Winogradow. Organizacja zawodskich aboratorij
w chimiczeskoj promyszlennosti.

ha sie w granicach 5 — 7 m, z tym, ze gorna
granica jest funkcjg wysokosci modulu, wyso-
koséci okna, zabudowy terenu od strony okna
itp.: chodzi tu o dobre os$wietlenie calego po-
mieszczenia Swiattem dziennym. Szerokoge
modutu powinna wynosi¢ 3 do 3,56 m w Swie-
tle: wymiar ten zezwala na- ustawienie dwéch
stolow (prostopadle do okna) o szerokosci
90 cm, pozostawiajgc jeszcze ok. 1,5 m na
przejscie i stanowiska pracujacych. Takie wiy-
miary modulu dajg réwniez pewne ekono-
miczne optimum wykorzystania kubatury bu-
dynku.

Oddzielnym zagadnieniem jest kwestia wy-
soko$ci modutu. Ze wzgledéw zasadniczych
musi ona by¢ wieksza niz w pomieszczeniach
biurowych lub mieszkalnych; réwniez inng
wysokos¢ bedg mialty moduly laboratorium
analitycznego, inng laboratorium badawczego
w skali p6t — a moze nawet ¢wier¢ technicz-
nej; jedyna ‘ewentualnie réznicg miedzy mo-
dutami tych typow pracowni jest wysokosé,
gdyz inne wymiary moga pozosta¢ te same.
Nie méwimy tu oczywiscie o duzych instala-
cjach prébnych, ktéore montuje sie z reguly na
halach i co stanowi odrebne zagadnienie.

Podane wymiary przecietnego modulu mo-
ga sie w konkretnych przypadkach roézni¢, jed-
nak roéznice te bedg zawsze nieznaczne. Operu-
jac takimi modutami i laczac je po kilka ra-
zem, bez $cian dzialowych, otrzymujemy sale
o dowolnej szerokosci (wielokrotnos¢ szeroko-
$ci pojedynczego modutu), mogace zaspokoic
wymagania kazdego laboratorium analityczne-
go, badawczego czy tez dydaktycznego, a nie-
watpliwie takie postawienie zagadnienia upro-
$ci znacznie prace architekta.

Sprawa nastepna zostala wprawdzie poruszo-
na przez inz. Hennela, ale ze wzgledu na jej
waznos¢, wymaga usystematyzowania.

Racjonalne projektowanie laboratorium che-
micznego powinno przechodzi¢ przez nastepu-
jace etapy:

1. ustalenie charakteru i rozmiaréow (iloéc¢
dzialéw, pracownikéw itp.),

2. ustalenie wymiaru modutu,

3. ustalenie iloSci pomieszczen i okreflenie
wielkosci kazdego pomieszczenia ilosciag mo-
duléw (jeden lub wiecej),

4. funkcjonalne powiigzanie poszczegdl-
nych pomieszczen, ew. rozdzial na poszczeg6l-
ne poziomy w wiekszych obiektach,

5, dokladne, jezeli to mozliwe, podanie
umeblowania oraz uzbrojenia pomieszczen.
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Punkt pierwszy jest jasny. Etap drugi —
wielkos¢ modulu — oméwiono powyzej. Punkt
trzeci zalezy od rozmiaréw planowanego la-
boratorium, oraz jego charakteru: placéwka
" naukowo - badawcza kieruje sie stworzeniem
wiekszej ilosci jednomodutowych pomieszczen,
podczas gdy laboratoria fabryczne i dydak-
tyczne beda mialy charakter salowy, utatwia-
jacy kontrole i opieke nad niewykwalifikowa-
nym personelem. Ogélng zasada jest, aby jed-
no pomieszczenie obejmowalo caty zesp6t ro-
boczy. Pomocnym jest sposéb budowania Scian
oszklonych, ulatwiajacych kontrole, a jedno-
czesnie zapewniajacych spokojng prace.

Wazny jest etap czwarty. Nalezy sie tu kie-
rowa¢ zasadami, podanymi przez inz. Henne-
la (koncentracji urzadzen i zasady kolejnosci),
nie zapominajgc, ze sa przypadki, gdy zasady
te sg mniej wazne od pewnych indywidual-
nych cech charakterystycznych danego labo-
ratorium. Bardzo pomocna bedzie zasagla zdro-
wego rozsadku, jak np. wybor pomieszczen
poinocnych na sprzet, odseparowanie sprzetu
pomiarowego od sal laboratoryjnych, uzycie
podziemi na ciemnie, natryski itp., a wiec na
takie pomieszczenia, ktéore zajmowalyby nie-
potrzebne miejsce na poziomach przeznaczo-
nych do statej pracy i caly szereg innych przy-
padkéw, nie dajacych sie uja¢ konkretnymi
zasadami. \

Bardzo wazny jest punkt ostatni, gdyz daje
niezbedne informacje, gdzie bedg potrzebne
kanaty wentylacyjne, piony kanalizacyjne,
wodociggowe, sita $wiatta, centralna para,
nadmuch, préznia itp. Oczywiscie chemik musi
braé¢ udziat tak w etapie projektowania, jak
i wykonania oraz realizacji plandéw, tak bu-
dowlanych jak i instalacyjnych.

Nalezy podkre$li¢, ze nawet przy tak opra-
cowanym planie, nie da sie nigdy unikna¢
pewnych zmian w trakcie budowy, chodzi
jednak o to, zeby ewentualne zmiany mialty
charakter jedynie drobnych poprawek. Duzg
pomocg przy budowie wiekszych obiektéw,
pozwalajgca na duze zmiany poczatkowych
- planéw, jest stosowanie specjalnych stropéw
pustych, budowanych z prefabrykowanych ele-
mentéw i umozliwiajacych prowadzenie calego
zbrojenia pod podloga, przez co mozna w do-
wolnym miejscu pomieszczenia wychodzi¢ z
miejscami czerpalnymi ponad poziom podiogi.

Odmiang tego systemu jest system kanato-
wy, polegajacy na przeprowadzeniu przez
wszystkie moduly kanalu o takiej glebokosci
1 szerokoéci, aby pomiescil cale uzbrojenie

i umozliwit dokonywanie poprawek i przerd-
bek. Jednak system ten jest mniej elastyczny
od systemu pierwszego.

W przypadku matych obiektow i ewentual-
nej adaptacji istniejacych budynkéw, gdy nie
ma mozliwosci zastosowania tych systemoéw,
cale uzbrojenie nalezy prowadzi¢ na tynku. Po-
malowanie przewodoéw na znormalizowane ko-
lory zwiekszy estetyke, a wygody uzyskanej
przez latwy dostep do wszelkich przewodow
nie obali zaden kontrargument.

Bardzo pomocny w pracy rozplanowania
laboratorium jest podziat moduléw na pewne
charakterystyczne grupy i operowanie nimi
przez odpowiednie zestawienie iloSciowe i ja-
kosciowe. Przy projektowaniu duzych jedno-
stek jest to system jedyny.

Gléwnymi grupami charakterystycznymi sg:

a) uniwersalny modul analityczny (prepa-

ratywny)

b) uniwersalny modut badawczy (technolo-

giczny)

c) pomocniczy modul specjalny.

Uniwersalny modut analityczny ma wyposa-
zenie laboratorium chemicznego w najpopu-
larniejszym tego stowa znaczeniu: st6t labora-
toryjny z potkg na odczynniki oraz typowy
wiycigg. Stot musi byé zaopatrzony w gaz (czte-
ry punkty na jeden m. b:), wode, prad elek-
tryczny jednofazowy. Modul taki dla prepara-
tyki organicznej nie rézni sie¢ w zasadzie ni-
czym od -analitycznego. Prostopadle, jako
jedynie stuszne, ustawienie stoléw do okna
rozstrzyga o wydiuzonym. ksztalcie modulu —
dlatego tez wyciag, ktéry wewnatrz i tak jest
o$wietlony i praca w nim nie wymaga stalej
kontroli, moze by¢ umieszczony dalej od okna
w glab modutu: badz na $cianie przeciwleglej
do okna, ktéra jest jednoczesnie na og6t Sciang
korytarzows, obok drzwi wejsciowych, badz
tez jako przedluzenie stolu laboratoryjnego,
co w wielu przypadkach jest bardzo wygodne.

Uniwersalny modul badawczy, czy tez tech-
nologiczny nie rozni sie wielkoscig od modulu
analitycznego — najwyzej czasami posiada
wiekszg wysokosé. Mowimy tu oczywiscie, jak
to juz zaznaczono wyzej, o badaniach na skale
¢wier¢ techniczng (skala laboratorium technicz-
nego), jezeli chodzi o technologie nieorganiczng,
inzynierie chemiczng, co moze odpowiada¢ np.
poéttechnice farmaceutycznej, jezeli chodzi o
skale aparatury. Gléwne réznice wystepujg w
umeblowaniu: potrzebne sg inne typy stotow,
uzbrojenie bogatsze (nadmuch, sita tréjfazowa,
centralna para), wyzsze wyciagi, wieksze prze-
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kroje przewodnikéw, gdyz czesto prad elek-
tryczny jest zrédiem energii cieplnej.

Wreszcie ostatnia grupa moduléw obejmuje
sobg takie pomieszczenia specjalne, jak np. po-
kéj wagowy, poké6j do spalan, pokdj pomiarow
optycznych, pokdj siarkowodorowy itp. Kazdy
z tych moduléw wymaga innego umeblowania
(konsola ognioodporna, podstawy betonowe od-
porne na wstrzasy itp.), jednak i tu mozna prze-
widzie¢ pewne typowe elementy.

Osobno nalezatoby omoéwi¢ jeden modul spe-
cjalny, ze wzgledu na jego przydatno$é i zara-
zem male u nas rozpowszechnienie. Chodzi tu
¢ pomieszczenie do pracy nocnej bez nadzoru.
Pomieszczenie takie jest umieszczane w pod-
ziemiu, jest cate z betonu, okno i drzwi z blach
zelaznych. Bezpieczniki pradu elektrycznego na
zewnagtrz. W pomieszczeniu takim mozna pozo-
stawié destylacje, czy tez jaki$ inny zestaw apa-
raturowy nawet z latwo palng substancjg: w
przypadku pozaru ogien sie lokalizuje i nie ma
mozliwosei rozprzestrzeniania sie na caty bu-
dynek. Zaoszczedza to bardzo duzo cennego cza-
su, a przy Wlaéciwym przemysleniu pozostawio-
nych na noc zestawéw, ewentualne niebezpie-
czenstwo pozaru mozna zmniejszy¢ do mini-
mum. ey

Odrebnym zupelnie zagadnieniem jest kwe-
stia mebli laboratoryjnych: stanowig one czesé
catosci, ktérej projektowanie powinno byé¢ do-
skonale zsynchronizowane w czasie z wymienio-
nymi zagadnieniami. Wielko$¢ i rozmieszczenie
zostaja wlasciwie zafiksowane juz w momencie
zdecydowania wielkosci modutu, muszg sie bo-
wiem tak zmiesci¢, aby pracownik mial swo-
bode ruchéw, latwy dostep do aparatury
1 wszystkie stale uzytkowane przedmioty pod
reka.

Meble laboratorium analitycznego, ze wzgle-
du na typ pracy réznig sie zasadniczo od mebli
laboratorium technologiczno-badawczego i nie
nalezy ze wzgledéw oszczednosciowych za da-
leko posuwajac normalizacje, dazy¢ koniecznie
do jednolitego typu mebli we wszystkich ty-
pach pracowni. Miejsce pracy analityka w la-
boratorium fabrycznym musi stanowié 3,0 —
4 m biezagcych stolu oraz 1—1,5 m. b. wy-
ciggu. Ten ostatni zalezy bardzo od jakosci ana-
liz i czesto mozna go zastapi¢ specjalnym typem
tazni z wyciggiem, o czym bedzie mowa da-
lej.

Stét do prac analitycznych powinien byé tak
pomyslany, aby umozliwial prace w pozycji sie-
dzacej, co wymaga cofniecia szafek w stosunku
do przedniej krawedzi blatu.

W laboratoriach fabrycznych stosunkowo
rzadko spotykamy sie ze stolami drewnianymi:
przewaznie buduje sie blaty ceramiczne (klin-
kierowe, z cegly lub plytek kwasoodpornych).
Zagadnieniem do dyskusji jest sprawa, ktéry
z tych typow jest lepszy. Wydaje sie, ze typ
,ceramiczny‘ poza jedng strong dodatnig —
mozliwo$cig ustawienia wbudowanych w stot
zlewow i latwiejszym przez to zachowaniem
czystosci, a moze réowniez i nizszym kosztem
budowy — nie ma innych decydujacych zalet.
Kwestia zniszczenia blatow nie odgrywa w sto-
tach drewnianych duzej roli, pamietamy bowiem
stoty laboratoryjne w Politechnice Warszaw-
skiej, majgce po kilkadziesigt lat, a niektoére
z nich przetrwaly nawet wojne i dzi§ jeszcze
pracuja na nich studenci. Blaty drewniane, po
strgceniu w wibknie drewna czerni anilinowej
i po zapokostowaniu oraz odpowiedniej konser-
wacji, sg odporne na czynniki chemiczne i dosé
latwe do zachowania czystosci. Maja natomiast
te zalete w stosunku do stolow ,,ceramicznych,
ze sg elastyczniejsze i przez to jest duzo mniej-
sza iloé¢ sttuczonych naczyn szklanych.

Omawiajac te dwa typy stoléw nie bierzemy
pod uwage najnowszych zdobyczy w dziedzinie
sztucznych tworzyw — przypuszczamy ze
mozliwosci te sg bardzo duze, ale beda mogtly
doczeka¢ sie realizacji dopiero w przysztosci.

Meble laboratorium technologicznego réznig
sie od analitycznych wiekszg dlugoscig stanowi-
ska roboczego, powinny réwniez dawa¢ wigksze
mozliwosci w sposobach ustawienia aparatury,
szczegblnie jezeli chodzi o wielopoziomowosce.
W zwigzku z na ogél bogatszym uzbrojeniem
stotow, poétki r6znig sie od poétek analitycznych.

Wiyciaggi w takim laboratorium powinny
réwniez ro6zni¢ sie od wyciaggow w laboratorium
analitycznym, o czym zreszta bedzie mowa
przy oméwieniu wentylacji laboratoriow.

Na rysunku 1 pokazane 'sa wymiary gaba-
rytowe i cechy charakterystyczne drewniane-
go stolu laboratoryjnego.

Stot ten ma szuflady, szafke pojedynczg
i podwojng oraz cze$é sluzacg do wygodneJ
pracy w pozycji siedzacej.

Rys. 1.
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W razie potrzeby wysuwana poétka stuzy do
robienia notatek. Sté6! ma 2 m dlugosci. Ze-
stawienie dwoch takich stoléw daje jedno sta-
nowisko analityczne.

Drugi typ stolu (rys. 2) o diugoéci 1,5 m
sktada sie z 2-ch szafek: pojedynczej i podwdj-
nej. Jezeli miedzy dwa takie stoty wstawimy

T

Rys. 2

dwa ustawione na sobie stoly zwykle (gérny
moze by¢ ewentualnie dzielony) otrzymamy
bardzo wygodne stanowisko technologiczne
(rys. 3)

!
,.

===

B

J

Rys. 3.

Przyklad poétki podajemy na rys. 4 i 5. Od-
powiednie zestawienie wymienionych elemen-
téw naprawde moze zaspokoié wymagania dogé
réznorodne. Dlugodei stoléw 1,56 m, 2 m, 3 m,
3,5 m itd., sg tatwe do uzyskania.
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Rys. 4

Jedynymi warunkami powodzenia takich ze-
stawow sg: : :
1. dokladnie ta sama wysoko$¢ stolow
i pilerwszego poziomu poétki (najlepiej
90 cm).
2. dlugosci pdtki musza dokiadnie kry¢ diu-
goScl zestawionych stotow.

4 -
woddq
::\E;
i e j
Rys. 5.

Bardzo waznym warunkiem jest przygoto-
wanie poélek przed prowadzeniem instalacji w
pomieszczeniach: pétki montuje sie do $cian,
nastepnie przeprowadza sie uzbrojenie i wy-
kancza pokéj. Po zakonczeniu prac ustawia sie
stoty laboratoryjne. Roboty budowlane i me-
blowe musza byé¢ korelowane w czasie i niedo-
trzymanie jednego terminu powoduje z Kkolei
wstrzymanie rob6t nastepnych.

Niestychanie waznym elementem w budowie
laboratorium jest. jego polozenie na terenie
zakladu. Oczywiscie rozwigzanie sprawy ulo-
kowania laboratorium zalezy od wielu czyn-
nikéw, a przede wszystkim od wielkosci zakla-
du, a wiec co za tym idzie — od wielkos$ci sa-
mego laboratorium. Inaczej ulokujemy. je, gdy
mamy maly zaklad o powierzchni uzytkowej
kilkuset metréw kwadratowych, inaczej cen-
tralne laboratorium analityczne duzego kombi-
natu  chemicznego, prawie zawsze w takim
przypadku polgczone z odpowiednim Central-
nym Laboratorium Do$wiadczalnym. Rozpa-
trzmy zalozenia obowigzujace dla wszystkich
przypadkow.

Bardzo waznym momentem malo albo zu-
pelnie niedocenianym przez projektantéw jest.
potozenie budynku. laboratoryjnego wzgledem
stron §wiata. Pewne moduly laboratorium ana-
litycznego maja swoje specyficzne wymagania
pod tym wzgledem, poké6j wagowy i pokoje
z aparaturg precyzyjng nie powinny miec
o$wietlenia potudniowego, gdyz wplywa to
ujemnie na aparatury i utrudnia a wilasciwie
uniemozliwia utrzymanie chociazby w przybli-
zeniu roéwnej temperatury w pomieszczeniu,
Rownie niekorzystne sg poludniowe sale labo-

“ ratoryjne, albo pomieszczenia do spalan orga-

nicznych, ktére w lecie przy operacji stonecz-
nej i nagrzaniu przez palniki aparatury staja
sie wrecz niemozliwe do pracy. Nie ‘trzeba
rowniez specjalnie ' podkresla¢  szkodliwego
wplywu $wiatla i ciepla na-magazyny odczyn-
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nikowe. Sumujac powyzsze, dochodzimy do
wniosku, ze orientacja pomieszczen laborato-
ryjnych potudnie-péinoc nie jest korzystna.
Wprawdzie péinocne pokoje sg dobre do nie-
ktorych prac, do wiekszosci jednak bedag za
ciemne — potudniowe sg réwniez niewygodne,
pozostaje wiec orientacja pomieszczen wschod-
zachéd, z tym, ze $ciany poéinocna i poludniowa
pozostaja $lepe, co umozliwia ulokowanie przy
nich. takich pomieszczen, jak ciemnia, czy ma-
gazyn podreczny. Przy =zalozeniu kwadrato-
wym budynku pokoje te sa z oknami, ale
stabiej oswietlone od pozostatych.

Drugim elementem decydujacym o umiesz-
czeniu laboratorium jest komunikacja z po-
szczegblnymi dziatami Zakladu, przede wszy-
stkim produkecyjnym, magazynem Surowcow
i magazynem produktéw. Laboratorium po-
winno byé potozone mozliwie centralnie, bo-
wiem nalezy przewidywaé stale wedréwki
prébkarzy z miejsc pobierania prébek do labo-
ratorium. Tu powinna obowigzywac, podana
przez inz. Hennela, zasada ,,ekonomii ruchow*.

Element -ten nie moze jednak przewazy¢
nastepnego, réwniez bardzo waznego momentu
szczegblnie dla laboratoriéw postugujacych sie
precyzyjna aparaturg czynnika spokoju.
Pokoje wagowe i aparaturowe nie znoszg
wstrzaséw, stad bardzo dobre nieraz z po-

przedniego punktu widzenia usytuowanie labo--

ratorium (szczegblnie przy zwartym jednostko-
wym zakladzie np. cukrowni) wprost w giow-
nym budynku produkcyjnym, moze sie okaza¢
zgubne w skutkach, moze uniemozliwi¢ postu-
giwanie sie precyzyjnag aparaturg, np. wyposa-
zong w galwanometry lusterkowe.

Sprawa posiadania w laboratorium odpo-
wiednich spokojnych pomieszczen na apara-
ture jest sprawa zasadnicza. Waga analityczna
musi mie¢ spokojne miejsce izolowane od
wstrzaséw, to samo dotyczy na przyktad polaro-
grafu Heyrowsky‘ego czy tez potencjometrow.
Musimy rozporzadza¢ w laboratorium Scianami
konstrukeyjnymi, Izolowanymi mozliwie od
wstrzasow; S$ciany te stanowig podstawe do
zamontowania konsol pod precyzyjng apara-
ture. Tego rodzaju mozliwosci nie znajdujemy
nigdy w budynku produkcyjnym, drzacym od
wstrzaséw spowodowanych pracg
pedni itp.

Nalezy réwniez zwrécié uwage na bocznice
kolejowe, ktore sa tez zrodlem wstrzaséw
i potrafla wywola¢ takie drgania budynku
laboratoryjnego, Ze uniemozliwiaja nawet usta-

silnikow, °

wienie punktu zerowego bardziej precyzyjnej
wagi. ;

Z podobnych wzgledéw nie jest korzystnym
miejscem na urzgdzenie laboratorium budynek
administracyjny, stojacy zazwyczaj blisko ulicy
lub szosy.

Jak widzimy te trzy zasadnicze elementy w
dostateczny spos6b " utrudniajg nam wybor
miejsca pod przyszte laboratorium. Oczywiste
jest, ze nie zawsze jesteSmy w tej sytuacji, by
moéc wybra¢ miejsce odpowiadajace idealnie
wszystkim wymienionym wymaganiom; jest to
szczegolnie trudne w malych zakladach, w kté-
rych male laboratorium nie znajduje pomie-
szczenia w osobnym budynku, specjalnie dlan
budowanym, lecz musi by¢ z koniecznosci
umieszczone w istniejgcym obiekcie: musimy
wtedy pamieta¢ o konsekwencjach, jakie po-
cigga niedotrzymanie jednego z wymienionych
warunkéw. Nalezy sie w tym wypadku kiero-
wac zasadg najmniejszego zla. Trzeba roéwniez
pamietaé, ze czesto w takich przypadkach zle
zrozumiana oszczedno$é (np. wykorzystanie
istniejacych muréw zewnetrznych i fundamen-
téw na budynek laboratoryjny) moze w decy-
dujaco ujemny sposdb wplynaé¢ na calo$¢ prac
w laboratorium na diugie lata.

Bardzo wazng sprawg w budowie labora-
toriow jest wentylacja, ktorej zte rozwigzanie
uniemozliwi prawidlowsg prace calego labora-
torium, stwarzajac warunki sprzeczne z tak .
bardzo dzi$§ ostro przestrzeganymi wymagania-
mi BHP (bezpieczenstwa i higieny pracy). Nie
mamy zamiaru omawia¢ technicznej strony
zagadnienia — gdyz powoltani sg do tego spe-
cjalisci, bardzo zresztg mnieliczni w Polsce —
musimy jednak wspomnie¢ ogélnie, ze do za-
gadnienia wentylacji laboratoriow nalezy pod-
chodzi¢ zupelnie inaczej, niz przy projektowa-
niu wentylacji pomieszczen mieszkalnych lub
biurowych. ' 3

Na podstawie doswiadczenia nabytego przy
budowie laboratoriow w ostatnich latach twier-
dzimy, ze specjaliSci od wentylacji normalnych
pomieszczen nie wyczuwajg i nie potrafig obli-
czyt skali koniecznej przy wentylacji sal labo-
ratoryjnych, a szczeg6lnie szaf wyciggowych.
Obowigzujace w normalnych pomieszczeniach
normy wentylacji, wyrazajace sie liczbami
kilku lub co najwyzej kilkunastokrotnej wy-
miany (wymiana dwukrotna oznacza, ze po-
wietrze danego pomieszczenia zostaje catkowi-
cie wymienione dwa razy na godzineg), nie
wystarczaja jezeli chodzi o pomieszczenia
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laboratoryjne, a jui‘ catkowicie zawodzg przy
szafach ‘wyciggowych, czy t. zw. pokojach
siarkowodorowych. W tych ostatnich przy-
padkach wymiary trzeba odnosi¢ do minuty
a nie godziny i wtedy dopiero uzyska sie wta-
Sciwy rzad wielkosci. Z praktyki wydaje sie,
ze dobrze dzialajacy wyciag powinien mieé
catkowita wymiane 2—4 razy na minute.

Jedynym rozwigzaniem wentylacji jest in-
stalacja nawiewno-wyciagowa, czyli polaczenie
centralnego nadmuchu powietrza, ogrzewane-
go w zimie z instalacjg wyciggowa. Dobrze
zaprojektowana instalacja pozwala przez do-
branie odpowiedniego stosunku nadmuchu do
wyciagu stosowanie podcisnien dla np. poko-
jow siarkowodorowych, przez co utrudnia sie
przenikanie zapachéw do budynku, lub tez
nadci$nieA np. dla pomieszczen wagowych,
przez co utrudnia sie penetracje korodujacej
atmosfery do pomieszczenia. Jest to jednak
rozwigzanie kosztowne, ktére szczegélnie w
matych laboratoriach przemystowych chwilo-
wo zastosowania nie znajdzie.

W praktyce obok ogdlnej wentylacji sal
laboratoryjnych, musimy zwrécié szczeg6lng
uwage na wyciggi i pokoje do pracy z sub-
stancjami trujgcymi, np. siarkowodorem  itp.
Sprawe wyciggébw rozwigzuje si¢ w r6zny
sposéb, chcemy jednak wspomnie¢ o dwoch
zasadniczych typach: pierwszym jest duza sza-
fa wyciggowa, pod ktérg mozna ustawic¢ caly
zestaw aparatury, z tym, ze w laboratoriach
analitycznych umieszcza sie jg na normalnym
pdziomie ok. 90 cm, natomiast w pracowniach
technologicznych na niZzszym poziomie, nawet
nad samg podloga (zyskuje sie w ten sposéb na
wysokoéci szafy oraz ulatwione jest ustawianie
ciezszych aparatow). :

Drugim typem wyciggu sa bardzo uzyteczne
i czesto w laboratoriach kontrolnych spotyka-
ne szafki wyciggowe stanowigce od razu laznie,
wodne czy piaskowe, obliczone wylacznie na
odparowywanie roztworow, czy tez rozpuszcza-
nie w stezonych kwasach. W laboratorium
analitycznym zakladu metalurgicznego szafki
tego rodzaju moga zastapié¢ calkowicie wyciagi
normalne, co daje w rezultacie duza oszcze-
dno$¢ miejsca.

Tego rodzaju urzadzenia nie wymagaja
na og6t wentylacji mechanicznej i dziatajg
dobrze na zasadzie ciggu naturalnego, gdy sa
wyposazone w dostatecznie dtugi kanat lub ko-
min.

Wracajagc do ogélnego zagadnienia wenty-
lacji, pozostaje do wyjasnienia pytanie — czy

stosowaé wentylacje mechaniczng, czy tez opar-
ta na ciggu cieplnym, przez stosowanie palgce-
go sie palnika gazowego. Konserwatyzm i przy-
zwyczajenie do stalych urzadzen (a zdarzajg sie
w fabrykach wyciagi, w ktérych cigg wywotuje
palenisko na wegiel) ciagle powodujg takie
nonsensy, ze w laboratoriach organicznych bu-
duje sie wyciagi z palnikami gazowymi, eo urg-
ga wszelkim zasadom bezpieczenstwa.

Wydaje sig, ze wentylacja mechaniczna z
wentylatorem umieszczonym na strychu, czy
dachu jest jedynym stusznym rozwigzaniem
zagadnienia wentylacji. Nalezy podkresli¢, ze
wentylator powinien ssaé gazy z pomieszcze-
nia, czy wiyciggu przez kanal, a nie ttoczy¢ po-
wietrze do kanalu — powdd tego zastrzezenia
jest dostatecznie jasny. Roéwniez nie nalezy
zapomina¢, ze kanal wyciggowy winien kon-
czy¢ sie w wyciggu w dwoéch miejscach zakry-
wanych klapami: nad blatem wyciggu do usu-
wania gazéw ciezszych od powietrza oraz pod
oszklonym sufitem — do gazow lzejszych od
powietrza. W danym momencie jest czynny
tylko jeden z otwordw.

Gaz, woda, prad elektryczny — uzywane
pod wyciggiem| muszg by¢ sterowane indywi-
dualnie z zewnatrz.

Pozostataby do zdecydowania kwestia, czy
nalezy stosowaé wentylacje centralng (jeden
duzy wentylator na kilkanascie czy kilkadzie-
sigt miejsc wentylowanych), czy tez indywidu-
alng. Wydaje sie, ze stuszniejszy jest system
wentylatorow indywidualnych: jest to rozwig-
zanie ekonomiczniejsze (wyciag pracuje w przy-
padku rzeczywistej potrzeby), jak réwniez i
pewniejsze — centralny wycigg nasuwa zawsze
watpliwosci co do réwnomiernej obstugi wszy-
stkich podigczonych miejsc. Wydaje sie réow-
niez, ze w wypadku systeméw posrednich, jeden
wentylator powinien obstugiwaé pare punktéw
z jednego poziomu raczej, niz kilka punktéw
lézagcych w jednym pionie. Chodzi tu o wzgledy
wygody pracujacych. Temat ten jest zreszty
polem do wypowiedzenia sie fachowcéw.

' Na zakonczenie rozwazah o wentylacji na-
lezy podkre§lié jeszcze raz istnienie pomie-
szczen specjalnych (siarkowodor, zwigzki tok-
syczne itp.), ktére poleca sie opiece fachowcow.

Przechodzac do nastepnego zagadnienia, w
paru stowach chcemy oméwié sprawe instalacji
w laboratorium. Rozmiar poszczegdlnych urza-
dzen zalezy bardzo od charakteru laboratorium
(ceramiczne — duza ilo$¢ pradu zuzywanego do
celéw grzejacych, analityczne — duza ilo$¢ pal-
nikéw gazowych, technologiczne — duza ilo&¢
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punktéw  odbioru tréjfazowej . sity itp.) a to
przedtuzyloby i tak do&¢ obszerny artykut.
Chcemy tylko zwréci¢é uwage na nastepujace
urzadzenia: centralny nadmuch o nadci$nieniu
ok. 1 atm. — zastosowanie sprezonego po-
wietrza jest b. réznorodne i doprowadzenie do
kazdego pomieszczenia przewodu utatwi bardzo
wiele czynnos$ci laboratoryjnych. W labora-
toriach organicznych bardzo pomocng w pracy
jest centralna para, jednak instalacja taka musi
by¢ bardzo dobrze zaprojektowana, aby spel-
nita swoje zadanie, w przeciwnym wypadku
stanie si¢ zrédlem statego klopotu i niepo-
trzebnego wydatku. Wreszcie chcemy poruszyé
sprawe centralnej prézni: wydaje sie nam, ze
W przypadku prac seryjnych i stalych taka
préznia stanowi duzg pomoc w pracy, jednak
w laboratorium badawczym o stale zmieniajg-
cym sie zakresie prac, lepsza jest proznia indy-
widualna ze wzgledu na bezpieczenstwo pracy.
Oczywiscie technika otrzymywania wspo6lnej
prozni musi by¢ stosowana tylko indywidualnie.

Pozostala do rozpatrzenia sprawa pominicta
w artykule inz. Hennela,
Czgéciowo omoéwiliSmy te sprawe przy zagad-
nieniach wentylacyjnych.

Kazde laboratorium, a przede wszystkim te,
- w ktérych mamy do czynienia z substancjami
latwo palnymi, musi mie¢ dobrze rozbudowang
sie¢ urzadzen przeciwpozarowych. Hydranty
wodne, gasnice ch~enii.czn-e, bombki z cztero-
chlorkiem wegla, piasek, a jako ochrona indy-
widualna — koce i natryski wodne — sg to
¢rodki, ktére powinny byé stosowane réwno-
legle i w wystarczajacej iloéci, a nie tylko je-
den z nich i to tylko ,pro forma‘.

Jednoczesnie nalezy przewidzieg,
mozliwosci,

W miare
dla kazdego pomieszczenia dwa

mianowicie BHP.
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wyjscia, dwie klatki schodowe, dwa wyjscia
z budynku w przeciwleglych koncach, nalezy
rowniez unikaé¢ kratowania okien prowadzacych
do pomieszczen pracy w podziemiach czy na
parterze: utatwienia w ochronie terenu nie
moga byé robione kosztem lekcewazenia bez-
pieczenstwa pracy, gdyz w przypadku pozaru
okno jest czasami jedynym sposobem ucieczki.

Réwniez wzgledy bezpieczefistwa pracy wy-
magaja, zeby cala instalacja gazu i pradu
elektrycznego mogta by¢ wylaczona dla catego
pomieszczenia z korytarza przy pomocy jednego
kranu przelotowego i wylacznika, to samo do-
tyczy instalacji na jednym poziomie budynku.

Nalezy pamieta¢, ze zadne urzgdzenia w
dziedzinie bezpieczenstwa pracy nie bedg prze-
sada, a koszty niewagtpliwie w ogélnym rachun-
ku sie zamortyzuja.

Jezeli chodzi o higiene pracy to nalezy pa—
mietaé, ze statystyka wykazuje, iz najkrécej -
zyja chemicy i tutaj zadne koszty nie bedg zbyt
wysokie: wentylacja, os$wietlenie lampami ja-
rzeniowymi, wygodne narzedzia pracy, a wiec
stél, taborety, odziez ochronna, maski pylowe
czy tez adsorpcyjne — o wszystkich tych kwe-
stiach trzeba réwniez pamieta¢, gdyz czlowiek
jest w calym zagadnieniu wartoscig najwieksza.
Kazdy ma do dyspozycji tylko jedno zycie, kt6-
rego nie ma potrzeby poswiecaé¢ z winy czy
niedopatrzenia swojego kolegi, przelozonego
czy tez projektodawcy laboratorium.

Artykul ten daleki jest od roszczenia sobie
pretensji do wyczerpania zagadnienia. Mamy
wrazenie, ze rozszerzyliémy tylko zakres spraw
zwigzanych z racjonalnym projektowaniem la-
boratoriow chemicznych, a postawienie pew-
nych zagadnien — jest pierwszym etapem do
ich rozwigzania.

micznego‘.

>

KURS KORESPONDENCYJNY DLA RUCHOWCOW
organizowany przez SIT Przem. Chem.

Obejmuje zagadnienia interesujgce nie tylko poszczegoélne gatezie prze-
mystu chemicznego, ale i przemysty pokrewne, jak: gazéw technicznych,
papierniczy, farmaceutyczny, koksochemiczny, ttuszezowy, materiatéw bu-
dowlanych, cukrowniczy, naftowy itp.

Szczegoly o Kursie podano w poprzednich numerach ,,Przemyslu Che-

Zgloszenlé nalezy adresowac Redakcja Czasopisma ,,PRZEMYSE CHE-
MICZNY*, Warszawa, ul. Mysia 3 (Pokéj Nr 38).
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O racjonalnym sposobie przyrzadzania
mieszaniny benzenowo-benzynowej
do odwadniania spirytusu

W. Swietoslawski, K. Zieborak i T. Gruberski
541.12.017.3 : 663.415

1. W oparciu o prace nad warunkami tworzenia sie azeotropéw czterosktadniko-
wych benzen-etanol-woda i pewnej serii weglowodoréow ttuszczowych i naftenowy'ch
wykazano, jakie weglowodory powinny wchodzi¢ w sklad mieszaniny benzonowo-
benzynowej, uzywanej do odwadniania spirytusu. 2. Podano opis racjonalnego
przyrzadzania mieszaniny benzenu i weglowodoréow zdatnych do odwadniania spi-
rytusu.

ViccnenoBaHuA IIOKa3any, YTO [AeruapaTanysa CIMpTa IIPY I[IOMOilM cMecy GeHsosa
M COOTBeTCTByIomEell dpariyy OeH3MHa NPOMCXOoAUT Oraronaps 00pa3oBaHMIO HYEThbI-
DPEXKOMIIOHEHTHBIX aszeorpormoB Tuma (B, E, W, Hi), rne B o6o3HauaeT OEH30I,
E — sranon, W — Bogy m Hi — omMH 3 YIJIEBOZOPOZOB CIIOCOGHBIX 00pa3oBaThb
a3€0TPOIl COCTOANMI M3 YeThIPeX KOMMIOHEHTOB. OmMcaH MeTOJ DPalyOHAJbHOIO NP~
TOTOBJICHNS GEeH30/10-0eH3MHOBOM cMecn. A 9TOV L€V MPUTOTOBJAIOT CMech GeH-
30/Ia ¢ GEeH3MHOM AMCTMIIMPYIOLMMCA 10 DHIJIepy B rpammmax 80 —1200. Ecin
nporopimsa 6en3mHa ¥ OeH3oJsa BbhIOpaHA NPaBUILHO, TO HA KOJJIOHHE HEIIPEPBIBHOTO
JIeJICTBYMA IIOJIYYAIOT B AMCTUAJLIATE TOTOBYIO GEH300-0E€H3MHOBYIO CMeCh, U3 KOTOPOM
HYZKHO YJaJIUTh BOAY M STAaHOJ. IIPOAYKT COOMpPAEeMblii B HMZKHEN 4YacTV KOJIOHHBI
ABJIAETCA CMEChI0 YIJIEBOJOPOAOB HECHOCOOHBIX oOpa3oBaTbh € OEH30JIOM, . STAHOJIOM
¥ BOZOJ 4YEeTBIPEXKOMIIOHEHTHBIX a3€0TPOIIOB.

1. Direct investigations have proved that the dehydration of ethanol by a mixtu-
re of benzene and a certain fraction of gasoline consists in the formaticn of quater-
nary azeotropes composed of benzene, ethanol, water and one of the series of hy-
drocarbons characterized by the boiling points varying in the range from 66 to
98°C. 2. A method for preparation of a dehydrating mixture has been desribed. It
consists in passing throuh a continuous distilling column an appropriate mixture
of 'benzene, ethanol, water and fraction of gazoline characterized by the boiling
temperature range from 80 to 120°C. If the proportions are correspondingly cho-

_ sen, the fraction collected would consist of two phase system, the upper phase of
which is the adequately selected azeotrof)ic mixture. The bottom product consists
of hydrocarbons which do mnot form quaternary azeotropes with benzene, ethanol
and water.

na ktorych nalezy oprze¢ wybor
benzenu z odpowiednia frakcjg benzyny, zglo-
szony patent Guinota nie méglby sie w ogdle
utrzymaé. Przede wszystkim nie wiedziano, ze
chodzi tu o taki wybor weglowodoréw *parafi-
nowych i naftenowych, ktéory umozliwia two-
czteroskladnikowych azeotropow

1. Obecny stan zagadnienia mieszaniny

W historii azeotropowego odwadniania spi-
rytusu powaznym momentem byto zapropo-
nowanie w r. 1924 przez Guinota uzycia zamiast
benzenu mieszaniny benzenowo-benzynowe;j.
Zmiana ta byla korzystna ze wzgledu na lepsze

rozwarstwianie sie fazy ciezszej i lzejszej Tzenie sig

heteroazeotropu. W mys$l zgloszonego przez
‘Guinota patentu nalezalo miesza¢ z benzenem
frakcje benzyny zbieranej w granicach 101—
1022C.

Gdyby 6wczesna wiedza o punktach wrze-
nia i innych wtasnosciach weglowodorow wy-
stepujacych w ropie naftowej stala wyzej oraz
gdyby znano wowczas podstawy teoretycane,

tych weglowodorow z etanolem, benzenem i
wodg. Poza tym nie wiedziano wowczas, ze W
przedziale 101—102°C znany jeést tylko jeden
weglowodor naftenowy, mianowicie metylo-
cykloheksan, ktéry nie nadaje sie do przyrza-
dzenia mieszaniny odwadniajgcej. Istotnie
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metylocykloheksan nie tworzy z trzema wy-

mienionymi substancjami azeotropu cztero-
sktadnikowego.
Badania wykonane w Zakladzie Chemii

Fizycznej Uniwersytetu Warszawskiego, odpo- -

wiedniej pracowni Gléwnego Instytutu Chemii
Przemystowej - oraz w Zakladzie Chemii Fi-
zycznej Stosowanej Politechniki doprowadzity
po pierwsze do wykrycia azeotropow cztero-
sktadnikowych (K. Zieborak)!) oraz do ustale-
nia metody badania ukladéw poliazeotropo-
wych (A. Orszagh)?). Na tej podstawie mozna
bylo opracowaé system Kklasyfikacyjny azeo-
tropow?) i wysSwietli¢ ostatecznie jakie skta-
dniki benzyny nadaja sie do przyrzadzania
mieszanin zdatnych do odwadniania spirytusu.
Od czystej tez empirii mozna bylo przejsé do
racjonalnego otrzymywania mieszanin benze-
no-benzynowych, odpowiadajgcych najlepiej
swemu przeznaczeniu. :

Nalezy wspomnie¢, ze przed ostatecznym wy-
jasnieniem teoretycznym zagadnienia do od-
wadniania spirytusu uzywano benzyny wasko-
frakcyjnej, ktéra nigdy mnie odpowiadata
warunkom stawianym przez Guinota. Po wojnie
z konieczno$ci stosowano benzyne, zawierajaca
pewng ilo$¢ skladnikéw nienadajacych sie do
odwadniania.

Wyjasniono'), ze przy nowym puszczaniu
w ruch produkcji, a wiec gdy sie wprowadza
po raz pierwszy do obiegu znaczng ilo$é
Swiezo przygotowanej mieszaminy benzeno-
benzynowej, otrzymuje sie z reguly bezwodny
alkohol do$¢é =znacznie zanieczyszczony tolu-
enem i innymi weglowodorami, posiadajgcymi
temperature wrzenia zbyt wysoka, aby moc

" utworzyé z benzenem, etanolem i woda azeo- -

trop czteroskladnikowy. Jednakze w czasie
dalszego zawracania tej mieszaniny do obiegu
ulega ona stopniowemu uszlachetnianiu sie, i
po pewnym czasie alkohol zawiera mate ilosci
zanieczyszczen pochodzacych wylacznie z tej
-mieszaniny benzeno-benzynowej, ktérg uzu-
pelnia sie straty. W tych warunkach zazwy-
czaj alkohol bezwodny odpowiada wymaganym
normom czystosci.

2. Teoretyczne podstawy
przyrzqdzania mieszaniny odwadniajgcej

Wyzej wspommniano, ze udzial w odwadnia-

niu spirytusu biora azeotropy czterosktadniko-
we typu (B, E, W, H; ), gdzie B oznacza benzen,
E etanol a W wode. H; jest jednym z weglo-
wodoréw parafinowych lub naftenowych
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zdolnych do tworzenia azeotropéw cztero-
skladnikowych. Na rys. 1 przedstawiona jest
krzywa destylacji (t, V), ktérg by sie otrzyma-
fo, gdyby zmieszano nadmiary etanolu, wody
i benzenu z taka benzyng, ktéra zawiera wy-
lgcznie réwnowaznikowe ilosci tych parafinéw
i naftendow, ktore tworzg azeotropy cztero-
sktadnikowe =z etalonem, benzenem i woda.
Stwierdzono, ze n-heptan i izooktan sg tymi
weglowodorami, ktére znajdujg sie na gornej
granicy zasiegu azeotropowego®) azeotropu
tréjsktadnikowego (B, E, W). Dolna granica
tego zasiegu nie zostala dotychczas dokladnie
wyznaczona. Weglowodor, ktéry te granice wy-
znacza, powinien mie¢ temperature wrzenia ok.
66°C, tworzyé powinien azeotrop czteroskladni-
kowy prawie styczny, to znaczy, ze izobara
mieszaniny azeotropéw (B, E, W) i (H, E, W)
jest styczna lub prawie styczna do poziomej
przeprowadzonej przez punkt Iy, g w. Tem-
peratura wrzenia azeotropu H,. E, W, powinna
sie r6zni¢ mato od 56—58° C (He w wymie=
nionych wzorach odpowiada temu weglowodo-
rowi, ktory spelnia wyzej oméwione warunki).

Gdybyémy zatem przeprowadzili staranng
rektyfikacje na  wielopélkowej  kolumnie,
otrzymaliby$my wykres przedstawiony na

rys. 1.
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Krzywa destylacji (t,v) azeotropéw czterosktadniko-

wych (B, E, W, Hi). Punkt A odpowiada temperaturze

wrzenia azeotropu trojskladnikowego (He, E, W) granicz-

nego. W punkcie O krzywa ACO zlewa si¢ z poziomg

B,E,w odpowiadajaca temperaturze wrzenia azeo-
tropu trojsktadnikowego (B, E, W).

Destylacja zaczelaby sie w chwili, gdybysmy
zaczeli zbieraé miemal czysty azeotrop troj-
skladnikowy He, E, W. Nastepnie destylowaty-
by sie azeotropy czteroskladnikowe typu (B, E,
W, Hi) i obserwowanoby temperatury konden-
sacji, zmieniajgce sie tak, jak to wskazuje krzy-
wa AOC. W punkcie O osiggnietoby tzw. gérny
pulap azeotropu cztereskladnikowego, a wiec
temperature wrzenia azeotropu tréjskiadniko-
wego (B, E, W). Istotnie, poniewaz uzyliSmy
nadmiaru benzenu, etanolu i wody, dlatego po
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oddestylowaniu czteroskladnikowych azeotro-
pow, zacznie si¢ oddestylowywaé azeotrop tréj-
skladnikowy (B,E,W) w stalej temperaturze
s, &, w. Powstaje  wiec teraz pytanie, jaki
skiad mieszaniny azeotropujacej nalezy wyb-
ra¢, aby mie¢ optymalne warunki odwadniania
spirytusu. W zasadzie mozliwe sg cztery roz-
wigzania. Po pierwsze, mozna uzy¢ benzyny o
sktadzie najbardziej przypominajacym ten, o
ktérym wspominali§my omawiajac rys. 1. W
tym przypadku benzyna zawieralaby wylgcznie
weglowodory wchodzace w sktad azeotropow
czterosktadnikowych (B, E, W, H;). Do tej ben-
zyny nalezatoby doda¢ takiej ilosci benzenu, ja-
ka jest potrzebna do utworzenia wszystkich
czteroskltadnikowych azeotropéw. Uzywajac ta-
kiej mieszaniny odwadniajacej reprodukowalis-
my na kolumnie niecigglej calo$é¢ odcinka krzy-
wej ACO, przedstawionej na rys. 1 w granicach
temperatur A ti.

Drugim rozwigzaniem  byloby  uzycie
wickszej iloSci benzenu. W tym przypadku
odwadnianie spirytusu na kolumnie periodycz-
nej zachodzitoby dzieki dziatamiu dwoéch czyn-
nikéw: 1) serii azeotropéw czterosktadmiko-
wych (B, E, W, Hi). i 2) azeotropu tr6jsktadni-
kowego (B, E, W), dzieki benzenowi uzytemu w
nadmiarze. Destylacja przebiegalaby poczatko-
wo reprodukujgc punkty krzywej ACO, a na-
stepnie ma odcinku CD zachodzitaby w statej
temperaturze s, 5. w. Granica skrajnych
temperatur pozostawalaby tym razem taka
sama (O t1).

Trzecim rozwigzaniem byltoby uzycie frakeji
benzyny zawierajacej weglowodory wrzace
w przedziale od tu, do ty, . Benzyna taka nie
zawieralaby zatem nizej wrzacych weglowo-
doréw zdolnych do tworzenia czterosktadniko-
wych azeotropow. Postepowanie takie byloby
podyktowane nastepujacymi wzgledami: 1) cho-
dziloby o zmniejszenie ilo$ci czteroskladmiko-
wych azeotropéow zawierajacych nieco mniej-
sze iloSci wody, oraz 2) mianoby na wzgledzie
zawezenie granicy temperatur wrzenia skraj-
nych cztonéw z At na Ati.

Wreszcie, czwartym mozliwym rozwigzaniem
bytoby polgczenie sposobu drugiego i trzeciego,
a wiec polegatoby na uzyciu benzyny, zawiera-
jacej cze$¢ weglowodorow wyzej wrzacych
zdolnych do tworzenia azeotropéw cztero-
sktadnikowych (B, E, W, Hi) i pewnego nad-
miaru benzenu.

Rzecz prosta nie wszystkie wspomniane
rozwigzania sg macjonalne. Pierwsze i drugie
z podanych rozwigzan odpadaja ze wzgledu na

to, ze nizej wrzace weglowodory (w naszym
przypadku od H. do H.) zawieraja zbyt mate
iloSci wody. Rozwigzanie trzecie malezy uznaé
za najlepsze, pozostaje jednak okresli¢ jaki
weglowodoér najnizej wrzacy uznaé nalezy za-
jeszcze dopuszezalny. Do$wiadczenia bezpo-
$rednie wykazaly, ze dogodnie jest wybra¢ taki
najnizej wrzacy weglowodér Hyp, ktéry Igcznie
z wyzej wrzacymi daje na kolummie cigglej
$rednig temperature wrzenia o jeden do poétto-
ra stopnia nizszg anizeli temperatura wrzenia
64, 85°C azeotropu tréjsktadnikowego: benzen,
etanol, woda.

Powstaje wiec tylko do oméwienia rozwigza-
nie czwarte, polegajace na tym, ze do benzyny
dodaje sie troche wiecej benzenu, anizeli to
jest potrzebne do utworzenia wszystkich mozli-
wych azeotropéw czteroskladnikowych.

Jest rzeczg godng uwagi, ze kierownicy wy-
twérni odwadniajacych spirytus mniejedno-
krotnie stosowali mniejsze lub wiegksze ilo$ci
benzenu powodujac sie jedynie obserwacja
wynikéw odwodnienia spirytusu, ilo$cig za-
wartych w etanolu  weglowodoréw oraz
latwoscig oddzielania fazy dolnej od gornej
destylatu. Gdy obecnie wiemy na czym polega
istota dziatania mieszaniny benzenowo-benzy-
nowej mozemy, opierajgc sie na schemacie
przedstawionym mna rys. 1, wypowiedzie¢ na-
stepujace twierdzenie: benzen uzyty by¢ musi w
takiej ilo$ci, aby sie mogly potworzyé¢ wszyst-
kie azeotropy typu (B, E, W, Hi). Nadmiar
benzenu nie wplywa ujemnie na przebieg od-
wadniania spirytusu, dlatego tez pewien- jego
nadmiar nie szkodzi, o ile rozwarstwianie i od-
dzielanie fazy wodnej od benzenowej mie ma-
strecza zadnych trudnosci. Niewielki nadmiar
benzenu nie wplywa praktycznie na wzrost
$redniej temperatury kondensacji destylatu i z
tego powodu nie ma szkodliwego wplywu na
przebieg procesu odwadniania.

3. Racjonalny sposéb
przyrzqdzania mieszaniny odwadniajgce]

Pomijajac szczeg6ly, nizej przytoczony jest
schemat przyrzadzania mieszaniny odwadnia-
jacej na instalacji, na ktérej sie zwykle odwa-
dnianie spirytusu odbywa.

Przypuéémy, ze do tego celu uzyjemy frakcji
benzyny destylujacej sie na Englerze w grani-
cach 80—120°C. Mieszamy te frakcje z
pewnym nadmiarem benzenu, etanolu i wody
i sycimy ta mieszaning kolumne o dzialaniu
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ciggtym. Gdy na kolumnie ustali sie rownowa-
ga, w zalezno$ci od wlasnosci frakcji benzyno-
wej, zaobserwujemy jeden z dwoch przy-
‘padkéw, albo temperatura kondensacji lezeé
‘bedzie w granicach od 63,2 do 64,9°C, i wowczas
zbiera¢ bedziemy w odbieralniku destylat,
ktory po rozwarstwieniu zdatny bedzie od razu
do zawracania do obiegu jako mieszanina od-
wadniajgca, albo temperatura leze¢ bedzie po-
nizej 63,2°C, co wskazywaé bedzie, ze we frak-
cji benzynowej 'znatjddja sie weglowodory zbyt
nisko wrzace. W tym przypadku mozna by je
oddzieli¢ za pcmocg kolumny metanolowej.

U dotu kolumny usuwac¢ bedziemy weglowo-
dory wrzace zbyt wysoko, aby moglty tworzyé
azeotropy  czteroskladnikowe 2z benzenem,
etanolem i wodg. Jezeli uzyliSmy zbyt wielkie]
ilosci etanolu i wody, trzeba je usunaé przez
wyplukanie woda.

Aby nalezycie zadawkowaé¢ benzen, nalezy
wykonaé proby laboratoryjne na kolumnie nie-
cigglej, aby oznaczy¢, jakiej iloéci benzenu na-
lezy uzyé¢, aby uzyskaé¢ nalezyte rozwarstwia-
nie sie faz w odbioralniku. ;

Gdyby sie uzylo nizej wrzacej benzyny, mo-
sna by bylo natrafi¢ na trudnosci z usunieciem

po przez deflegmator zbyt wielkich ilosci aze-
otropoéw tréjsktadnikowych (Hi, E, W) i cztero-
skladnikowych (B, E, W, Ht). Nadmiar wyzej
wrzacych weglowodoré6w nie powinien stwa-
rza¢ specjalnych kiopotéw, gdyz weglowodory
te usuwane bedag w dolnej czes$ci kolumny.

Uzupelniajgce doswiadczenia wykonane na
kolumnach laboratoryjnych mogg dostarczyé
bezposrednich danych, umozliwiajacych spo-
rzadzenie takiej mieszaniny benzyny, benzenu,
etanolu i wody, kéora doprowadza odrazu do
otrzymania w odbieralniku mieszaniny odwa-
dniajgcej (po rozwarstwieniu faz), i do zebra-
nia u dotu kolumny weglowodoréw nie tworza-
cych czteroskladnikowych azeotropéw, nie za-
wierajgcych praktycznie ani etanolu, ani wody,
ani tez benzenu. Mieszanina ta moze by¢ uzyta
jako benzyna automobilowa.
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Wplyw warunkoéow przygotowywania
kontakidéw cynkowo-manganowych
na czas cyklu ich pracy w syniezie
acetonu z acetylenu 1 pary wodnej

E. Treszczanowicz i I. Jaworska
542.974 : 546.47.31.09 : 546.712 — 31.09 : 547.284.3.07,

W procesie otrzymywania acetonu z acetylenu i pary wodnej zbadano wplyw na

aktywnos$é kontaktu cynkowo-manganowego nastepujacych czynnikéw: tempe-
ratury stracania skladnikéw kontaktu, kolejnosci wytracania skiadnikow, steze-
nia jonéw wodorowych, stezenia roztwordéw, jekoSci nosnika, redukcji wodorem
i sktadnika aktywujacego.
B rmporiecce IoJydeHMsS aneroHa M3 aleTuyieHa ¥ BOJAAHOTO IIapa M3Yy4YeHO BIVAHNE
crenyoumx (hakTOPOB HAa aKTMBHOCTH IIMHKO-MAapTaHIIOBOIO KOHTAKTa: TEMIIEPATyPbI
oCazKIeHNsA, KOMIIOHEHTOB KOHTAKTa, II0CJHEJOBATEJILHOTO OCaXKIAEHMUs KOMIIOHEHTOB,
KOHI[EHTPAIMY BOJOPOAHBLIX MOHOB, KOHIIEHTPAIM PAaCTBOPCB, KadecTBa HOCHTEN,
BOCCTAHOBJIEHMSA BOLOPOZOM M aKTUBMPYIOIIEr0 KOMIIOHEHTA.

The influence of following factors on the activity of mixed zinc-manganese con-
tact in the process of acetone preparing from acetylene and water vapour has
been investigated: the temperature of precipitation, the hydrogen ions concentra-
tion, the concentration of solutions, the quality of contact carrier, the reduction by
hydrogen and the activation compound.

Kontakty cynkowo-manganowe byly bada-
ne dos$¢ obszernie w reakcji syntezy acetonu,
przebiegajacej wedlug nastepujacego ogélnego
schematu:

2C:Hs + 3H50@ = CHs €O CHy & 2Ho =
+:C0O 89,5 keal.

Prace Zielinskiego, Michajlowa, Uszakowa,
Arbuzowa '), Rozengarta?). D. Cozzi i inn.?)
nie wyszly jednak poza skale laboratoryjna.
Autorzy ci prowadzili dos§wiadczenia z matymi
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iloSciami kontaktu, w szklanej aparaturze (rura
¢ ok. 2 cm).

Nie byly np. opublikowane wyniki badan
nad wplywem wielkosci obcigzenn kontaktu
cynkowo-zelazowego substratami oraz nad
wplywem tworzywa reaktora na przebieg pro-
cesu ketonizacji, nad okresleniem czasu cyklu
pracy kontaktu itp.

W chwili rozpoczynania referowanej pracy
w literaturze nie napotkano zadnych wzmia-
nek na temat prac na wiekszg skale. Dopiero
w latach pdzniejszych, juz po zakonhczeniu
pracy ukazaly sie w literaturze wiadomosci
o probach realizacji tej syntezy w skali pol-
technicznej i technicznej, w obecnosci kontak-
tow cynkowo-zelazowych 7).

Jak wykazaly badania, kontakty mieszane
dawaly lepsze wyniki niz sam tlenek cynku.
Jako aktywatory stosowano tlenki zelaza,!:2%9)
chromu®?»), manganu®35) i wanadu?8).

Przygotowywano je przez wytracanie wodo-
rotlenkéw w rdéznych temperaturach z mie-
szaniny soli przewaznie azotanéw przy pomocy
amoniaku.

W pracach dotychczasowych stosowano da-

jacy dobre wyniki kontakt cynkowo-manga-
nowy??) o sktadzie odpdwiadajacym stosunko-
wi 4:1. ; ;

Stwierdzono jednak, ze zmiana w szerokim
zakresie zawartosci MnO nie wplywa na prze-
bieg reakcji tak, ze ilos¢ tego tlenku moze byc¢
nawet znacznie obnizona®?).

W pracach prowadzonych dotychczas nie
zwrocono w dostatecznej mierze uwagi na wa-
runki przygotowywania katalizatora, a miano-
wicie na wplyw kolejnoséci strgcania skladni-
kéw kontaktu mieszanego, na aktywnos¢ kon-
taktu oraz nie uwzgledniano réznic wiasci-
wosci wodorotlenk6w, stracanychi przy réz-
nych pH.

Wielkos¢é i wilasnosci czasteczek zelu po-
szczegblnych wodorotlenk6w byly rozne, gdy
stragcano je przy'zmieniajacym sie w sposoéb
ciggly stezeniu jonéw wodorowych.

Jak wykazaly nasze doswiadczenia w wa-
runkach stosowanych przez wymienionych
autoré6w wytracal sie najpierw cynk przy
pH =15, nastepnie mangan przy pH =09;
przy tym ostatnim pH cynk ulegal juz czeScio-
wemu rozpuszezeniu tworzac s6l zespolong
z amoniakiem. :

Wskutek tego stosunek skladnikéow w rze-
czywistoéci nigdy nie odpowiadal zalozeniu,

a wilasnosci wytraconych wodorotlenkow byty
rézne. Dlatego w pracy naszej zwrécono uwage
na stalo§¢ warunkoéw stracania poszczegdlnych
skladnikéw kontaktu mieszanego: na stezenie
roztworéw, stezenie jonéw wodorowych, tem-
perature przy strgcaniu, sposéb wymywania
elektrolitow itp.

Przy tym zbadano wplyw oddzielnego stra-
cania skladnikéw katalizatora na jego aktyw-
nos¢. Korzystajac ze znanego zjawiska adsorp-
cji soli przez Swiezo strgcone i przemyte wo-
dorotlenki, zbadano wplyw kolejnego wiytra-
cania jednego skladnika na drugim.

W pierwszej czesci pracy wodorotlenki wy-
tragcano oddzielnie z roztworéw azotanéw cynku
i manganu o stezeniu 5%. Na podstawie do-
Swiadczen wilasnych ustalono dla cynku temp.

strgcania 70° i pH = 17,5, dla manganu za$ 20°

i pH = 9. Otrzymane osady przemywano wodg
destylowang do zaniku reakeji na jony NO’s co
stwierdzano przy pomocy dwufenyloaminy. Oba
wodorotlenki po odciénieciu na lejku Biichnera,
po wymieszaniu 1 wugnieceniu formowano
w ksztaltki i suszono najpierw na powietrzu,
pbézniej w suszarce w temp. 110°.

tadowano je nastepnie do rury reakcyjnej
i ogrzewano w temperaturze ok. 500° w ciggu
4 godz.,, przepuszczajac powietrze z azotem
(1:3) i pare wodng dla usuniecia resztek azo-
tanu amonu. Juz wstepne préby wykazaty, ze
obecnosé wiyzszych tlenkow manganu wywiera
niekorzystny wplyw na czas cyklu pracy i ak-
tywnos¢ kontaktu. Dlatego tez przed rozpo-
czeciem doswiadczen przepuszczano nad kata-
lizatorem wodér w temperaturze 480°—500°,
w celu zredukowania wyzszych tlenkéw man-
ganu wytworzonych podczas przygotowania
kontaktu. Réwniez obecno$¢ azotanu amonu,
znajdujacego sie w katalizatorze na skutek
niedostatecznego przemycia, powodowata obni-
zenie jego aktywnosci, wobec czego zwracano
baczng uwage na dokladne przemycie strgco-
nego osadu.

Doswiadczenia prowadzono w aparaturze
metalowej i w reaktorze rurowym (rura kotlo-

‘wa @ 65 mm i dlug. 1000 mm).

Dla zabezpieczenia sie przed szkodliwym
wplywem Scianek zelaznych poddano je rdza-
wieniu oraz pokryto dodatkowo warstewks ka-
talizatora (przeptukanie rury zawiesing katali-
zatora w wodzie).
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Sposob prowadzenia doswiadczen

Do rury tadowano 0,5—1,5 1 katalizatora.
Przeplyw acetylenu mierzono przy pomocy ro-
tametru; pare wodna dozowano wysycajac ace-
tylen w stalej temperaturze przy uzyciu bet-
kotki. Temperature katalizatora mierzono przy
pomocy termopary przesuwanej na calej diu-
gosci warstwy katalizatora.

Badania przeprowadzono utrzymujac staky

stosunek - sktadnikéw w Kkatalizatorze ZnO :
+MnO = 2,8 1.
Doéwiadczenie prowadzono w ustalonych

uprzednio optymalnych warunkach, a miano-
wicie przy przeplywie acetylenu ok. 100 1 (na
godz.) na litr katalizatora, przy stosunku obje-
toSciowym acetylenu do pary wodnej, wyno-
noszacym 1:10 i w temperaturze 480° dla po-
czatkowych godzin cyklu pracy. Temperature
podnoszono stopniowo do 500°. W tablicach
zamieszczonych nizej podawano stosowane
temperatury maksymalne w warstwie kon-
taktu. : ;

Zbadano juz na poczatku pracy wplyw prze-
grzewania miejscowego na zmniejszenie czasu
cyklu pracy kontaktu. Temperature badano
bardzo starannie podnoszac stopniowo obcigze-
nia kontaktu substratami i wylaczajac prawie
catkowicie ogrzewanie przy doj$ciu do uprzed-
nio wyznaczonych warunkow optymalnych.

O niekorzystnym wplywie przegrzan kon-
taktu przekonano sie w doswiadezeniach
7, 12, 16 (tab. 1) prowadzgc reakcje w ciggu
kilku godzin specjalnie w temperaturach wyz-
szych od maksymalnie stosowanych; po czym
temperature obnizano do maksymalnej i pro-
wadzono w ciggu 1 godziny prébe kontrolna
aktywnosci kontaktu. Jak wynika z tych do-
Swiadczen, kontakt ZnO — MnO w takich wa-
runkach ulegt zablokowaniu sadzg juz po 12 go-
dzinach i do dalszej pracy nalezalo go zregene-
rowac¢ powietrzem i parg wodng.

Aktywacja wodorem

Stwierdzono, ze katalizatory poddane po
normalnej regeneracji powietrzem dodatko-
wemu dziataniu redukujgcemu wodorem w
temperaturze ok. 500° C wykazywaly okoto
2 razy diuzszy cykl pracy niz nieredukowane,

Krzywa 3 na rys. 1 przedstawia cykl pracy
kontaktu Nr 3 zredukowanego wodorem, na-
tomiast krzywa 4 — ‘cykl pracy kontaktu Nr 4
nieredukowanego. Obserwowane fakty ttuma-
czg sie redukcja wyzszych tlenkéow Mn, ktoére
powstaja w czasie przygotowania katalizatora.

Po wysuszeniu kontaktu w 500° C przy prze-
puszczaniu wodoru elektrolitycznego wydzie-
lala sie w odbieralniku zawsze pewna (niewiel-
ka zreszty) ilos¢ wody.

Obserwacje nasze potwierdzily do$wiadcze-
nia Zielinskiego?) i wspoéipracownikéw, ktorzy
prowadzili redukcje kontaktéow  tlenkowych
alkoholem metylowym oraz obserwacje St.
Trojok, ktéra redukowala kontakty wodorem.?)
Zapewne obecnos¢ niewielkich ilosci wyzszych

" tlenkéw manganu sprzyja rozkladowi acetyle-
nu a tym samym zmniejsza czas cyklu pracy
kontaktu.

Kontakty otrzymane przez osadzenie
na nosniku

Jako mase katalityczng — stosowano tlenki
cynku i manganu stracone oddzielnie i.zmie-
szane mechanicznie.

Masa ta mimo dobrego wygniecenia nie po-
siadata catkowicie jednorodnej struktury (ba-
dania mikroskopowe).

Badajac wplyw nosnika w procesie ketoni-
zacji stwierdzono, ze masa Lauta — jako no-
$nik — jest w tym przypadku niepozadana,
gdyz zawarte w niej tlenki glinu i krzemu po-
woduja wyraznie rozklad acetonu oraz acety-
lenu. ’

Tablica 1.
Czas Przeplyw Acetylen Najwyzsza Znaleziono
S 2 wyd.
trwania acetylenu wprowadz. temp. kon-
doswiad. 1/h na 1 w warunk. taktu Acetonu Aldehydu na WDIOW,
godzin 1 kontak. norm. 1 el g g acetylen
Ters ok. 100 47 520 48,1 1,0 81
49y
12 _ 100 5 550 37,6 4,0 63
: 510
16 100 & 55_0 12,7 12 21
510
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Duzo lepszy jako noénik okazal sie pumeks.
Dobre wyniki otrzymano w obecnosci glinu
metalicznego w postaci ziaren jako nosnika.
Glin w tym procesie jest chemicznie obojetny,
posiada on dobre przewodnictwo cieplne, co

ganu. Temperatura strgcania wynosila
70%C,

2) W momencie strgcania wodorotlenku
manganu w roztworze azotanu manganu

zawieszony byt przemyty wodorotlenek

sprzyja odprowadzaniu ciepta reakcji do Scia- cynku. Temperatura strgcania wynosila
nek reaktora. (Krzywa 1 i 2 na rys. 1). 208ET

g
K
g
]

? Ne 7 - regenerowony
B 122 - nieregeneronany

100 1 N8 3 - zregqukonany wodorem

‘\ Ne & - piezrecukonany
90 - Ne 5 - sirgeony na zimno
\ 3 N26~ zno
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2 dﬂ \‘
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Rys. 1.

Jak wynika z poréwnania krzywych 1 i 3
przewodnictwo cieplne kontaktu mie jest jed-
nak jedynym czynnikiem regulujacym . prace
kontaktu w warunkach badanych. Ilos¢ masy
katalitycznej w litrze przestrzeni reaktora po-
siada réwniez duze znaczenie, jezeli chodzi
o przediuzenie czasu cyklu pracy kontaktu.

Kontakty sporzadzone bez no$nika

Korzystajac ze znanego zjawiska adsorpcji
soli przez S$wiezo stragcone przemyte wodoro-
tlenki przygotowano dwa kontakty o réznej
(odwrotnej) kolejnosci strgcania skladnikéw:

Juz nawet obserwacje wzrokowe stwierdzily
zasadniczg roznice pomiedzy kontaktem 3 i 4.

Kontakt 3 nie podlegat widocznemu utlenie-
niu nawet w temperaturze 105°C zachowujac
kolor cielisty.

Katalizator 4 ulegal szybko utlenieniu juz na
powietrzu, w temperaturze pokojowej, przy-
bierajac barwe ciemno-brunatng. Odpowiednio
rézna byla aktywnos$é obydwu kontaktow.

Maksymalna wiydajno$¢, osiggnieta przy
uzyciu katalizatora 3 przy przeplywie acetyle-
nu okoto 100 1/na godzine na 1 1 kontaktu wy-
nosita 95% wydajnosci teoretycznej. (Krzywa

1) W momencie strgcania wodorotlenku 3, rys. 1), podczas gdy dla katalizatora 4
cynku w roztworze azotanu cynku zawie- zaledwie 64,4% tej wydajnosci. (Krzywa 4,
szony byt przemyty wodorotlenek man- rys. 1).

Katalizator I Tablica 2

Czas Najwyzsza tempera- % wydajno$ci acetonu
pomiaru Przeptyw acetylenu tura kontaktu w przeliczeniu na
godz. 1/b na 1 1. kontaktu oc wprowadzony acetylen
9 ok. 100 500 94
12 4 500 82
21 i 500 80
33 5 490 59
52 3 500 63
500 46
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Czas cyklu pracy kontaktu, okreSlony cza-
sem spadku wydajnosci acetonu od poczatko-
wej (ok. 90%), obliczone] na wprowadzony ace-
tylen, do 50% wynosil jak wynika z danych
rys. 1 ok. 47 godzin (Tabl. 2). Po regeneracji
aktywnogé kontaktu wracala prawie do poczgt-
kowej.

Z do$wiadczen tych wynika, ze  skladnik
aktywujacy kontaktu (MnO) powinien byé¢

stragcony jako pierwszy, sktadnik gtowny (ZnO)

dopiero na nim.

Badania te wskazuja, ze duze znaczenie po-
siada kolejnos¢ stragcania skladnikéw kataliza-
tora mieszanego.

Wplyw temperatury stracania wodorotlen-
kéw, zbadano przygotowujac dodatkowo kon-
takt 5.

Zarbéwno wodorotlenek cynku jak i manga-
ny wytragcano w temperaturze pokejowej w tej
samej kolejno$ci jak przy kontakcie 3. Po wy-
suszeniu w 105° kontakt ten posiadal ciezar
nasypowy ok. 3 razy mniejszy. Po przeprowa-
dzeniu krotkich zresztg préb stwierdzono, ze
kontakt ulegt rozsypaniu i posiadal bardzo zte
wlasno$ci mechaniczne w poréwnaniu z kon-
taktem 3, objetos¢ jego wskutek ogrzania zma-
lala mocno. Dalsze f)réby z tym kontaktem
przerwano.

Wplyw skladnika aktywujacego — MnO

Dla zbadania wplywu skladnika aktywuja-
cego przygotowano katalizator ZnO bez do-
datku MnO. Z prz-aprowadzoriych préob wy-
niklo, ze katalizator ten (rys. 1, krzywa 6) pra-
cowal stabo, nie dajac wiekszej wydajnosci, niz
60%, przy czym ok. 20% acetylenu pozosta-
walo “nieprzereagowane. Wobec tego proby
z nim przerwano. Na podstawie przeprowadzo-
nych doswiadczen stwierdzono, ze obecnosé
MnO przy$piesza reakcje ketonizacji acetylenu
i wplywa na powstawanie acetonu i zmniejsze-
nie odkladania sie wegla. MnO jest wiec akty-
watorem.

129 : B.G.I.Ch. Tom 2, 1951 r.
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Whioski
Badania przeprowadzone nad wplywem
przygotowania kontaktu cynkowo-mangano-

wego na czas cyklu jego pracy wykazaly, ze
duze znaczenie posiada Kkolejnos¢ stracania
skladnikow = kontaktu mieszanego. Skladnik
aktywujacy (MnO) powinien by¢ wytracony
jako pierwszy a skladnik gtéwny (ZnO) do-
piero na nim. Otrzymywano kontakty o do-
brych wtlasnoéciach mechanicznych i katali-
tycznych, wytracajac wodorotlenek manganu
z 5%0-go roztworu azotanu manganu w tempe-
raturze pokojowej przy pH = 9, a nastepnie po
przemyciu i przeniesieniu do roztworu azotanu
cynku, wytracajac na zawiesinie wodorotlenku
manganu wodorotlenek cynku przy pH = 175,
w temperaturze 70°C.

Stwierdzono, ze aktywacja kontaktdw cyn-
kowo-manganowych wodorem w temp. 500°C
wplywa na przedluzenie czasu cyklu pracy
kontaktu.

Wykonana praca miedzy innymi dowiodla,
ze zasadniczym problemem, ktéry wysuwa sig
przy przej$ciu ze skali laboratoryjnej do tech-
nicznej jest zagadnienie opanowania efektu
cieplnego silnie egzotermicznej reakeji i w
zwigzku z tym odpowiednia budowa reaktora
typu rurowego. ;

Literatura

1) Zielinski, Michajlow, Uszakow, Arbuzow, Zurn.
Chim. Prom., 7,63 (1933)

2) Rozengart, Zurn. Chim. Prom. 4,66 (1934)

3) D. Cozzi, Atti del X° Congresso Internationale di
Chimica, 89, 1938/39.

4) P. P. Jones, Ind. Chemist., 22, 195 (1946)

5) BIOS Rep. No BIOS (J.A.P./P.R.) 1313

6) A. W. J. Dyck, Can. Chem. Process Inds.30,34 (1946)

7). BIOS Final Rep. No 1053, Item No 22.

8) M. S. Ptatonow, W. A. Plakidina i K. K. Weltisow —
Chim. Zurn. Obszcz. Chim. 4 (66), 421 (1934)

9) St. Trojok (C. L. D. Chorzéw), praca nieopubliko-
wana.



VII (1951) PRZEMYSL CHEMICZNY £ 691

Poliacetale

W. Dahlig
679 .574.123.2

Omoéwiono pod wzgledem teoretycznym trzy grupy poliacetali z uwzglednieniem
najwazniejszej grupy — poliwinyloacetali. Podano wyniki prac laboratoryjnych
nad synteza i badaniem wtasnos$ci poliwinyloformalu i poliwinylobutyralu.

TeopeTudecKy pPacCMOTPEHbI 3 T'PYIIbI MOJMALETAJIE) C YYEeTOM CaMOil BaiKHOU MX
TPyNbl — MONMBHHMUIIALETANE [I01aHbl PEe3ynbTaThl JabOpPaTOPHBLIX pPadoT, Kacaro-
mjMecsa CHUHTEe3a ¥ MCCJIE0BaHMSA CBOMCTB MOJMBMHMIMOPMAaJa ¥ MIOJMBUHUIOYTHPAIIA.

Three groups of polyacetals have been discussed with special consideration of
the most important group of polyvinylacetals. The results of laboratory experi-
ments on synthesis and properties of polyvinylformal and polyvinylbutyral have
been givens = -

Rozrézniamy trzy zasadnicze grupy poliace- my acetale otrzymane z polisacharydow, w
tali, a mianowicie poliacetale otrzymywane z ktérych tleny dwoch grup wodorotlenowych
substancji wielkoczgsteczkowych naturalnych, sasiednich tancuchéw polaczone sg za pomocay
wielkoczgsteczkowych syntetycznych i substan- czynnika alkilidujacego, gtéownie metylenujc:ﬂ
cji niskoczasteczkowych. Do pierwszej zalicza- cego: :

|

______ |
H——é——o@ 0 HO—C—H—>H—C—0—CH;7—0—C—H
3 A L o

M)

Druga grupe stanowi acetalowany poliwiny loalkohol:

~CH-CH-CH-CH~ + RC=0—>CH-CH~CH-CH— +H,0
i 251 2 S8 : el 2 2
0 0 L -
H H gH :

Poliacetale tej grupy majg najwieksze znacze- jasniaja niektére teoretyczne zagadnienia.
nie praktyczne i sg tematem niniejszego arty- Acetylen, reagujac z glikolami wielometyleno-
kutu. Natomiast poliacetale grupy trzeciej wy- wymi, daje acetale pierScieniowe i liniowe:

[#75]

et
?C .i~'\a,

g 4
' ' e el a (CHy)i—=0
HO ( CHz)n OH H CH = — GCH \CH/

&n, M
dm :

(CHZ)nO\

Najlatwie] tworzg sie pierscienie szescio-

czlonowe (n = 3), otrzymuje sie wtedy pochod- ; CH
ng - 1,3-dwuoksanu. Identyczne pierscienie po- : ' H5
wstaja podczas reakeji poliwinyloalkoholu z /4 / :
acetaldehydem: : ) S
nych mostkami metylenowymi. Spostrzezenie
CHZ\ /CHZ\ : to oparte na analogii z fenoplasf;ami nie jest
Z CH.— CH CH-—CH jeszcze potwierdzone przez synteze poliwinylo-
(|"H ?H z | \ : acetalu droga reakcji formaldehydu z 1,3-dio-
0 0 0 0 2 ksanem. W kazdym razie rozwazania te calko-
PNl 2 CH/ wicie wyjaéniaja przyczyny, dla ktérych mody-
%H éH fikacja poliwinyloacetali przy pomocy feno -
Hs 3 i aminoplastéw prowadzi do uszlachetnienia

Innymi stlowy czgsteczka poliwinyloacetalu 1 tak juz bardzo wartosciowej zywicy.

sklada sie z pierscieni dioksanowych polaczo- p@I.ChP. Tom 2, 1951 r. 130
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Z niskoczasteczkowych acetali np. dwubuty-
loformalu drogg reakcji z glikolami otrzymuje
sie poliacetal o wldknotwoérczych wiasnosciach:

HO (CH,). OH + C,H,0CH,0C,H, —

T —“/CHzo (CHz)n O/ = + C»lHnOH (6)

Jest tu analogia z reakcja (4).

Poliwinyloacetale

Poliwinyloacetale naleza do tej klasy poli-
meréw addycyjnych, w ktérej nie istnieje cza-
steczka podstawowa (monomer), a tym samym
nie ma zagadnienia polimeryzacji. Sg wiec
przykladem chemicznej obrébki gotowego po-
limeru. Niemniej jednak sprawa mocno sie
komplikuje nawet dla jednego rodzaju aceta-
lu i przy uzyciu wyjsciowego polimeru o jed-
nakowym stopniu polimeryzacji — nalezy bo-
wiem pamietaé, ze w praktyce osigga sie nie-
catkowite zacetalowanie. W tancuchu pozosta-
wac moga wolne grupy wodorotlenowe, a tak-
ze nie zhydrolizowane grupy estrowe. Do$é
znaczny wplyw na sktad chemiczny acetalu ma
takze sposéb prowadzenia reakeji. Schematycz-
nie poliwinyloacetal przedstawié¢ mozna:

VIL (1951)
wych, oraz ilos¢ i rodzaj grup acetalowych,
Istnieje takze mozliwo$¢ powstawania wigzan
poprzecznych (przestrzennych), co ma miejsce
jedynie przy daleko posunietej reakeji aceta-
lowania.

Wiasciwg reakcje prowadzi sie wychodzge
bezpoérednio z estru poliwinyloalkoholu (glow-
nie octanu®*) z jednoczesng hydrolizg i acetalo-
waniem, lub tez wychodzac z poliwinyloalko-
holu, ktéry z kolei mozna acetalowaé w roz-
tworze (np. w wodzie), albo w fazie statej usu-
wajac azeotropowo powstajgca w reakcji wode.
Wybér metody uzalezniony jest od rodzaju
aldehydu i wymaganego stopnia zacetalowania.
Szczegblnie sposob ostatni nadaje sie¢ do otrzy-
mywania daleko zacetalowanych polimerow.
Natomiast polialkohol rozpuszczony w wodzie
reaguje z aldehydem tylko czesciowo. W czasie
reakeji wytragca sie bowiem nierozpuszczalny
w wodzie polimer przez co ogranicza sie sto-
pien zacetalowania. Ogélnie mozna przyjaé, ze
procentowa zawarto$¢ grup acetalowych, usta-
lona na podstawie praktyki, jest odwrotnie
proporcjonalna do ciezaru czasteczkowego uzy-
tego aldehydu i waha sie od dziewiecdziesieciu

~CH— CH — CH,— CH — CH,— CH — CH,— CH — CH,—
I | I |
O\ /O ) i
| I
CH =GR H (7)
R, :
albo inaczej
— CH-—CHy ~CH— CH,~— CH — CH,— JCH — CHp,—
X4 Xe X3 (8 .

gdzie w kolejnosci reakeji X1 jest resztg kwa-
sowg, Xo grupg wodorotlenows, a Xs — aceta-
lowa. Procentowag zawarto$¢ poszczeg6lnych
grup podaje sie zakladajac, ze suma Xi + Xo
+ 2 X3 stanowi 100% w odniesieniu do jednej
czasteczki podstawowej polimeru wyjéciowego.
Wytlania sie tutaj dodatkowy problem oznacza-
nia ilo$ciowego poszczegélnych grup w polime-
rze, co zwlaszeza dla niektérych acetali nie jest
latwe. :

Na wilasnosci zZywicy poliacetalowej wptly-
wajg wiec nastepujgce parametry: stopien
polimeryzacji wyjsciowego polimeru, ilo$é i ro-

131 B.G.I.Ch.P. Tom 2, 1951 r.

dzaj grup estrowych, ilo$¢ grup wodorotleno-
kilku dla formaldehydu i acetaldehydu do
trzydziestu procent dla aldehydu waleriano-
wego i heksylowego. Grup wodorotlenowych

"1 acetylowych jest po kilka do kilkunastu pro-

cent, a przy ciezszych aldehydach — znacznie
wiecej.

' Najwieksze znaczenie posiadajg i najlepiej
sg rozpracowane acetale aldehydu mrowkowe-
go i aldehydu mastowego w skrocie nazywane
poliwinyloformalem i mpoliwinylobutyralem.
Oba te acetale sg tematami prac Instytutu

*) Proéby zastosowania poliwinylomrowczanu (tani
kwas mréwkowy w poréwnaniu z octowym) wykona-
ne w Instytucie sg bardzo obiecujgce. Temat ten roz-
pracowany jest w ZSRR °).
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Tworzyw Sztucznych w Warszawie i maja
calkowite oparcie o przemysl, tzn. istnieje
zainteresowanie zaréwno gotowymi produk-

tami, jak réwniez zapewnione sa bazy surow-
cow i poéitproduktow.

W skrécie podajemy przebieg prac doswiad-
czalnych.

a) Poliwinyloformal®**)

Polialkohol z hydrolizy alkalicznej acetalo-
wano uZywéjac kwaséw mineralnych jako ka-
talizatoréw. Stwierdzono, ze kwasy organiczne
np. mrowkowy i octowy nie maja wpltywu na
te reakcje.

Acetal
reakeji hydrolizy i acetalowania. Wykonano to
w roztworze kwasu octowego i mrowkowego,
stosujac HCI i HaSO4 jako katalizatory.

otrzymano takze w réwnoczesne]

Przebadano rozpuszczalno$¢ w zaleznosci od
stopnia zacetalowania i wykonano proéby la-
kierowania powierzchni metalowych (gtéwne
zastosowanie poliwinyloformalu) stwierdzajac
duza blonkotwodrczosé zywicy. Zauwazono tak-
ze, ze dodatek polimer6w kondensacyjnych
znacznie powieksza przyczepnos¢ do szkia.
Blonka utworzona przez jednorazowe zanurze-
nie w rozcienczonym roztworze zywicy cien-
kiej plytki metalowej nie peka, ani odstaje od
powierzchni nawet przy Kkilkunastu przegie-
ciach o 90° w obie strony.

b) Poliwinylobutyral

Z kilku mozliwych drég syntezy wybrano
metode najtansza i najlatwiejsza, dajgca pro-

dukt o dobrych wltasno$ciach, a mianowicie °

acetalowano wodny roztwor poliwinyloalkoho-
lu i z uwagi na warunki reakcji (niska tempe-
ratura) zastosowano kwas solny jako kataliza-
tor. Za wyborem tego katalizatora przemawiaty

takze wzgledy ekonomiczne. Tym sposobem
otrzymany acetal nie sprawia trudnosci przy
przemywaniu (jest puszysty i bardzo latwo
przesaczalny), dobrze wysycha, tatwo sie roz-
puszcza (rozwi‘niwéta powierzchnia).
Zastosowanie polimeru jest dwojakie: do
wyrobu szkla bezodpryskowego, jako warstwa

**)  Praca dyplomowa A. Konarzewskiego
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miedzyszkliwna, oraz do wyrobu okryé¢ ochron-
nych. To ostatnie zastosowanie odnosi sie do
'po-li‘butyralu modyfikowanego aminoplastami.
Tematem Instytutu jest otrzymanie folii skle-
jajacej dwie tafle szkla zwyktego.

Kolejnos¢ czynnosci jest nastepujgca: 1) roz-
puszczanie zywicy w Sredniolotnym, nie higro-
skopijnym rozpuszczalniku, 2) wmieszanie pla-
styfikatora (najbardziej wskazany jest sebacy-
nian dwubutylowy) i ewentualnie stabilizatora
(czwartorzedowe zasady amoniowe), 3) wyla-
nie roztworu na powierzchnie szklang powle-
czong cienky warstwa zelatyny, 4) odparowanie
rozpuszczalnika. Otrzymuje sie folie, ktorg bez
trudu mozna oderwaé¢ od powierzchni szkia.
Odpowiednig folie mozna takze otrzymaé przez
walcowanie lub. wytlaczanie splastyfikowanej
zywicy. W praktyce spotyka sie folie o grubosci
0,3—0,7 mm. Technika sklejania jest dos¢ pro-
sta. Pierwsza czynnoscig jest usuniecie przez
wymycie wodg substancji uzytej do zabezpie-
czenia przed sklejaniem sie folii w czasie jej
przechowywania. Zazwyczaj uzywana jest so-
da, a takze cukier-puder. Folie suszy sie i ukla-
da na szkle zwilzonym plastyfikatorem. Czyn-
no$¢ te nalezy wykonywaé umiejetnie, aby
unikna¢ tworzenia sie pecherzy powietrza. Naj-
lepiej iest rozpoczaé¢ uktadanie od potowy tafli
zginajac folie w polowie. Druga ptyte szklang
uklada sie poczynajac od brzegu, usuwajac po-
wietrze ,,walkiem‘ plastyfikatora. Pamietac
nalezy, ze czystej szyby o réwnej powierzchni
juz po kilku minutach nie mozna oderwaé¢ od
folii acetalowej.

Przepisy dotyczace badan szkla ochronnego
sg dokiadnie opracowane i dotycza wytrzyma-
to$ci mechanicznej, termicznej, wiasnosci op-
tycznych oraz usterek fabrykacyjnych.

Folie otrzymane z poliwinylobutyralu do
wyrobu szkla bezodpryskowego sa bezkonku-
rencyjne. Wynika to z danych fizycznych two-
rzywa i jest poparte licznymi dowodami z prak-
tyki.
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Synteza ninhydryny
(Notatka iaboratoryjna)

Wi Gustowski
Kierownik Oddziatu doc. dr I. Chmielewska

547.665.07

Na podstawie danych z literatury opracowano metode ctrzymywania ninhydryny
——odczynnika stosowanego do wykrywania i oznaczania iloSciowego zwigzkow za-
wierajacych grupe NHo.

Ha ocHoBaHum 6ubmmorpadmyeckux NaHHBIX pa3paborTeH METOJ| MOJNYUYEHWS HUHTHU-
IPMHA, yIOoTPebaseMoro B KadeCTBe PeakTUBa I[€JbI0 O0OHAPYIKEHMS M KOJMUECTBEH-
HOTO OIIPEJIeJIEHM COeAMHEHNMIT cojepIsRaiumx rpyrmny NHo.

On the basis of literature data a preparation method of ninhydrine has been

worked out.

Ninhydryna jest odezynnikiem uzywanym do
wykrywania i iloSciowego oznaczania amino-
kwaséw i amin. Znalazla ona réwniez szerokie
zastosowanie w chromatografii na bibule przy
analizie zwiazkoéw zawierajgcych ugrupowanie
NHj. Jest to odezynnik dotychczas importowa-
ny, dlatego tez celowe bylo opracowanie meto-
dy jego otrzymywania w oparciu o surowce kra-
jowe, wzglednie importowane, lecz tatwiej do-
stepne. Produkcja ta uniezaleznitaby pracownie
badawcze i kontrolne od importu odczynnika
kosztownego i trudnodostepnego. Poza tym, jak
wynika z ostatnio ogloszonych prac analitycz-
nych, - pélprodukt w opracowanej metodzie
otrzymywania ninhydryny — 2-nitro-1,3-in-
dandion znajduje coraz szersze zastosowanie
jako odezynnik analityczny 'do identyfikacji
amin, alkaloidéw, N-heterocykli, aminokwas6éw,
amidéw oraz chloro-, azo i nitro-amin.%)

Ninhydryna jest to wodzian tréjketohydrin-
denu o wzorze sumarycznym CogHgOy4 i budowie
traci wode i czerwienieje przechodzac w tréj-

Co OH

o
O’ oM

. W temperaturze 120°—130°

=C00CH; CHZC00C,Hs

ketohydrinden, ktéry nastepnie topi sie w tem-
peraturze 239°—240°.

Potproduktem do syntezy ninhydryny jest
1,3-indandion. Wedlug metody Teetersa i Shi-
nera’) utlenienie przeprowadza sie dziataniem
SeOz. Metoda Wanaga ““%) opiera sie na kolej-
nym nitrowaniu, bromowaniu i rozkladzie
otrzymanego  2-bromo-2-nitro-1,3-indandionu.
Synteza Teetersa wydaje sie prostsza i zacho-
dzi z levnsza wydajnoscia (ok. 30%); fakt jednak,
ze dwutlenek selenu jest w tej chwili odczyn-
nikiem trudnodostepnym, a z drugiej stro-
ny zastosowanie jako rozpuszczalnika duzych
ilo$ci wybitnie trujgcego i bardzo tatwo palne-
go dwuoksanu czyni te metode mniej korzyst-
ng do zastosowania w praktyce.

Dlatego za podstawe przyjeliSmy metode Wa-
naga ). Wiekszo$¢ potrzebnych do tej syntezy
odczynnikéw jest produkowana w kraju, jedy-
nie brom i sé6d s produktami importowanymi,
jednak ze wzgledu na to, ze uzywa-sie ich w
stosunkach stechiometrycznych, ilosci te nie sg
duze. :

Dla otrzymania produktu wyj$ciowego tj.
1,3-indandionu opartem sie na pracy Teetersa
i Shinera?), ktérzy wychodza z ftalanu dwu-
etylu.

Schemat tej syntezy wyglada nastépujaco:

CO_ ,CO00CyHs
/C\
CO Na

H,S 04
70°

0
“CH,
co’ -

.
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Przemiana indandionu w ninhydryne wedlug
metody Wanaga®) zachodzi w sposéb nastepu-
jacy: ;

W suszarce prozniowej. Wydajnos¢ surowego
produktu waha sie w granicach 170—205 g, co
stanowi 80—95% wydajnosci teoretycznej.

CO B CoO NO?_ CO BT
- HNO;d=15 \C/ By, \C/
o TR
CHCOOH lod. /\  CHCOOH i
co "CO +'H cCO NO,
. Iv. V.
co . CO = OH
NITROBENZEN HiHE0 T N/
0 CO wenmens C
2N
Co CO: - -OH

Vi,

Dokladny opis stosowanych metod podany
jest ponizej.

S6l sodowa 2-karboetoksy-1,3-indandionu.

(wzor II)

200 g przedestylowanego ftalanu dwuetylu
umieszcza sie w 2 [ kolbie tréjszyjnej zaopatrzo-
nej w mieszadlo z ‘zamknieciem rteciowym,
chlodnice zwrotng zabezpieczong rurka z chlor-
kiem wapnia i wkraplacz. Do kolby wkreca sie
40 g sodu metalicznego w postaci drutu. Kolbe
ogrzewa sie na fazni wodnej i wkrapla miesza-
nine 200 g bezwodnego octanu etylu i 10 g bez-
wodnego alkoholu etylowego z taks szybkoscia,
by z chtodnicy zwrotnej skapywata jedynie nie-
wielka ilo§¢ nieprzereagowanego octanu etylu.
Poczatek reakeji wida¢ wyraznie po zoétknieciu
roztworu. Co jaki§ czas uruchamia sie miesza-
dlo w celu przemieszania substratow. Wkrapla-
nie trwa okolo péitorej godziny. Jesli reakcja
zachodzi zbyt burzliwie, nalezy przerwac ogrze-
wanie, przerwac¢ mieszanie, a czasem nawet
chlodzi¢ z zewnatrz zimng wodg. Przy ostroz-
nym wkraplaniu reakcja zachodzi jednak spo-
kojnie i bez zadnych trudnosci. Przecietnie po
uplywie godziny wypada z6lty osad soli sodo-
wej 2-karboetoksy-1,3-indandionu (II). Po za-
konczeniu wkraplania ogrzewa sie caloéé jesz-
cze przez trzy i pét godziny (ogélem wiec cala
reakcja trwa 5 godz.). Produkty reakcji pozo-
stawia sie do nastepnego dnia, ostroznie rozcie-
ra porcjami z matymi ilosciami wody (ogélem
ok. 0,5 I) (wwaga: w produktach reakcji nie po-
winno byé¢ kawalkéw nieprzereagowanego so-
du) i sgczy na lejku Schotta a nastepnie suszy

Vi,

1,3-indandion (wzér III).

100 g krystalizowanej z wody soli sodowe]j 2-
karboetoksy-1,3-indandionu (II) rozpuszcza sie
w 2 | wody. Utrzymujac roztwér w temperatu-
rze 70° dodaje si¢ w czasie silnego mieszania
w ciggu 30 minut mieszanine 75 ml kwasu siar-
kowego stezonego ch. cz. oraz 25 ml wody. Pod
wplywem kwasu i temperatury nastepuje roz-
szczepienie i dekarboksylacja. Wypada osad
1,3-indandionu (III).. Calo$¢ oziebia sie woda
i po 2—3 godz. saczy. Odsaczony osad przemy-
wa sie woda i suszy w suszarce prézniowej. Wy-
dajnos¢ 45—55 g, tzn. 75—90%¢ wydajnosci te-
oretycznej.

2-nitro-1,3-indandion (wzoér IV)

50 g 1,3-indandionu rozpuszcza sie w 500 ml
kwasu octowego lodowatego (techniczny, de-
stylowany, zbierana frakcja 117—119°) przez
ogrzanie do temp. ok. 40—50°. Nastepnie ozie-
bia sie do temperatury ponizej 10° i wkrapla,
mieszajac ciggle mieszaning nitrujacg (50 ml
dymiacego kwasu azotowego d — 1,5 i 100 ml
kwasu octowego lodowatego) z taka szybkoscia,
aby temperatura nie podniosta sie ponad 10°.
Moze sie zdarzy¢, ze przy oziebianiu wypadna
krysztaly 1,3-indandionu; nalezy wtedy po-
nownie ogrza¢ do rozpuszczenia, oziebi¢ do ok.
15—20°, dodaé niewielka ilo$¢ mieszanki nitru-
jacej (5—10 ml) i dopiero oziebia¢ dalej. Po
wkropleniu mieszaniny nitrujacej (ok. 1 godz.)
utrzymuje sie jeszcze przez 2—3 godz. tempe-
rature roztworu ponizej 10°. Po tym czasie

B.G.I.Ch.P. Tom 2, 1951 r, 134



696

PRZEMYSEt CHEMICZNY

VII (1951)

odsgcza sie kanarkowo-zotte krysztaty 2-nitro-
1,3-indandionu (IV), przemywa 2 X 50 ml bez-
wodnego eteru i suszy w suszarce prozniowej.
Wydajnosé 43 g, tzn. 70% wydajnosci teore-
tycznej. Temperatura topnienia 112—113°. Ni-
troindandion szybko bieleje na powierzchni
wskutek uwodnienia.

2-bromo-2-nitro-1,3 - indandion (V)

20 g 2-nitro-1,3-indandionu rozpuszcza sie
w 200 ml wody i w temperaturze O°—5° przy
silnym mieszaniu zadaje roztworem 17 g bro-
mu w 25 ml kwasu octowego lodowatego. Wy-
dzielony osad 2-bromo-2-nitro-1,3-indandionu
sgczy sie, przemywa dokladnie mozliwie malg
iloécig wody i szybko suszy pod zmniejszonym
ci$nieniem bez dostepu swiatta. Wydajnose ok.
20 g tj. ok. 70% wyd. teor.

Ninhydryna (VII)

10 g dobrze wysuszonego 2-bromo-2-nitro-
1.3-indandionu zadaje sie 15 ml przedestylowa-
nego nitrobenzenu i-ogrzewa do temp. wrzenia.
Osad rozpuszcza sie, ciecz zielenieje, wydzie-
laja sie pary bromku nitrozylu. Reakcje pro-
wadzi sie w temperaturze wrzenia od
1,5—4 min., koniec reakcji poznaje sie po zani-
" ku brunatnych dymow. Ciecz po zakonczeniu
reakcji nie moze by¢ brazowa, lecz musi wyka-
zywac dichroizm czerwono-zielony. Po oziebie-

niu i zaszczepieniu wypadajg kriysztaty czerwo-
nego trojketohydrindenu (VI). Po uplywie go-
dziny mozna osad odsaczy¢. Na lejku przemy-
wa sie osad eterem w celu usuniecia nitroben-
zenu. Wydajnos¢é suchego produktu 1,3 g, co sta- "
nowi 22% wydajnos$ci teoretycznej. Na powie-
trzu czerwony tréjketohydrinden uwadnia sie
przechodzac w biatg ninhydryne.

Ninhydryne krystalizuje sie z goracego 2n
kwasu solnego (10 g w 50 ml), z dodatkiem 1g
wegla (przeplukanego kwasem i wymytego).
Ninhydryna wypada z przesaczu w temp. 4°
w ciagu 16 godz. Po odsgczeniu krysztalow
przemywa sie je 3 X 5 ml 1 n kwasu solnego,
dobrze odcigga nadmiar ptynu i suszy w eksy-
katorze prozniowym nad KOH. Wydajnose
krystalizacji 94%!'?). Po wysuszeniu przecho-
wuje sie ninhydryne w ciemnej butelce.
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ROZWOJ ANALIZY WAGOWEJ
I OBJETOSCIOWEJ W ROSJI

A. M. Batalin. Uspiechi Chim. 20,372 (1951).

Analize wagowa, xnaj»sbénsza, metode analizy
ilo§ciowej, stworzyt i rozwingt w polowie
. osiemnastego wieku M. W. Loomocnosow .

Juz w XVI i XVII wieku na dawnej Rusi
stosowano wage przy oznaczaniu skladu rud
i stopow.” W czasach Piotra Wielkiego lekarz
G. Szober zastosowal wage do analizy woéd mi-
neralnych. I. Szlatter dyrektor 6wczesnej men-

nicy wspomina w swej pracy o stosowaniu.

czulej wagi chronionej w szklanej szafce i mniej
czutej — do zwyklego wazenia. Loomonosow, na
wiele lat przed Bergmanem i Lavoisier, opraco-
wat teorie stracania i scharakteryzowat pojecie
osadu oraz zastosowal roztwory wodorotlenkow

metali alkalicznych do stracania metali ciezkich.
L.oomonosow badal wpltyw czasu strgcania, steze-
nia roztwordow oraz obecno$ci innych jonéw ma
procesy strgcania. Wielki uczony i jego ucznio-
wie dokonali oznaczen wagowych skladnikéw
roznych rud, soli, stopéw, Srodkow leczniczych
itp. Prace Liomonosowa kontynuowali W. Kle-
mentjew i I. Model.

Duze znaczenie dla rozwoju chemii analitycz-
nej miaty badania W. Siewiergina, ktéry opra-
cowat zasady catkowitego stracania iloSciowego.
Wybitne prace z dziedziny analizy wagowe]
wykonali w poczatkach XIX wieku: J. Zacha-
row, K. Klaus, Scherer, Giese, Schmidt i inni.
Klaus wykryt pierwiastek ruten. N. Iwanow
(1854 r.) badat warunki catkowitego stracania
oraz. budowe osaddow; rozrozniat on osady kry-
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staliczne, bezksztaltne, klaczkowate, galareto-
wate, serowate.

Klasyczne prace B. I. Mendelejewa poswie-
cone byly wagom i metodom wazenia. Proécz
tego genialnego badacza pracowata w Rosji pod
koniec ubieglego stulecia cata plejada chemi-
kéw analitykéw. D. K. Dobrosierdow rozwinat
szerzej zasady Mendelejewa, N. A. Mienszutkin
opracowal caloksztalt chemii analitycznej dajac
szezegblowy opis teorii i praktyki analizy wago-
wej. F. Wilm odkryl zjawisko stracania sprzezo-
nego, ktére bylo dokladniej opracowane przez
N. A. Tananajewa. Nad osadami koloidalnymi
pracowat P. Weimarn. Elektrolityezne metody
oznaczania kationéow opracowywali F. Beilstein,
L. Jahwein, F. Wilm, S. Sowinskoj, N. Puszin
i inni.

Analiza objetosciowa byla stosowana w Ro-
sjl juz w koncu XVIII w. W. Siewiergin opra-
cowat metody zobojetniania. M. Szczegltow pi-
sal o alkalimetrii. W piedziesiatych latach
ubieglego wieku N. Iwanow opisat dokladnie
zobojetnianie, ahalize strgceniows, metody
oksydymetryczne oraz sprzet niezbedny do
wykonywania analiz lobjetoéciowych. Mende-
lejew prowadzit w petersburskim uniwersyte-
cie ¢wiczenia z analizy miareczkowej — po-
glady wielkiego uczonego rozwingt w swoim
podreczniku uczen Mendelejewa W. Richter.
Sam Mendelejew zaopatrzyt ksigzke w sze-
reg cennych uwag o wyborze wskaznika przy
miareczkowaniu itp. Wtasnosci wskaznikow opi-
~sali w Rosji: W. Siewiergin, N. Iwanow, N. Ja-
cukowicz i O. Miller. W 1897 r. badania
wszystkich znanych wskaznikow przeprowa-
dzit i opisat A. G. Spasskij, a w r. 1902 r. W.
Zaleskij, ktérego cenna praca ulegla niestety
calkowitemu =zapomnieniu. A. Szczerbakow
badat wptyw obecnosei soli obojetnych na punkt
przejscia niektérych wskaznikow. Metody oksy-
dymetryczne w analizie objsto$ciowe]j opraco-
wywali A. N. Bach, N. Szitow i N. Tananajew.
Uczeni rosyjscy opracowali objetoSciowe mie-
tody oznaczania calego szeregu dotychczas nie
oznaczanych substancji np. miaredzkowanie

kwasu bornege w obecno$ci fluoru i krzemu
(Kozlowskij), miedzi w mosigdzu cyjankiem
potasu i siarczkiem sodu (Kirpiczew), aniliny
i innych amin (Mienszutkin). Podrecznik Mien-
szutkina, w ktéorym autor szczegélowo opisuje
najwazniejsze metody analizy objetoSciowej
oddat wielkie ustugi ksztalcacym sie kadrom
rosyjskich chemikow - analitykéw. Duze zna-

czenie dla rozwoju analizy objetoSciowej miaty
prace W. E. Pawlowa. Ustalil on metode ozna-
czania miana KMnO4 za pomocg szczawianu
sodu; tgeznie z Filatowem zastosowat KBOj3 do
oznaczania cyny, talu dtp.

Ciekawe prace z analizy objetosciowej wy-
konali Ortow, Worms, Glasman, Komarowskij
i Iwanow.

Prace rosyjskich uczonych przyczynity sic
w duzym stopniu do rozwoju analizy iloScio-
wej, nie wystarczyly jednak do zaspokojenia
potrzeb przemystu radzieckiego; dopiero prace
uczonych radzieckich umozliwity osiagniecie
ogromnego postepu w tej dziedzinie.

O SUROWCACH PIRYTOWYCH W NRD
Chemische Technik, III, 205 (1951).

Zgodnie z planem gospodarczym NRD na rok
1951 nalezy powiekszyé o 8% produkcje piry-
tow gléwnie przez wzbogacenie mineratéw ubo-
gich w piryty. Piryty posiadaja ogromne zna-
czenie gospodarcze w pierwszym rzedzie dla
przemystu nieorganicznego jako jeden z naj-
wazniejszych surowcéw przy fabrykacji kwa-
su siarkowego.

Niemiecka Republika Demokratyczna nie po-
siada takich zasobow pirytow, ktore moglyby
pokry¢ jej calkowite zapotrzebowanie. Wobec
tego, ze import tego surowca obcigzytby zbytnio
finansowg gospodarke NRD, postawione zosta-
ty przed gérnictwem niemieckim specjalne za-
dania w dziedzinie wydobywania pirytow.

Piryty wystepuja w Niemieckiej Republice
Demokratycznej w Harzu Srodkowym mniej
wiecej o 2,5 km od miasta Elblingerode.

Poktady te skladaja sie z ziarnistego pirytu
o przecietnej zawartosci siarki od 42—45% i ze-
laza 40—42%. Ruda ta nie zawiera miedzi, ko-
baltu, otowiu i cynku, a po wyprazeniu daje
bardzo warto$ciowg rude zelazng, ktéra moze
znalez¢é dalsze zastosowanie. Pod wzgledem ja-
kosei przewyzsza ta ruda czestokro¢ rudy za-
graniczne, a to ze wzgledu na matg zawartos¢
w niej miedzi i arsenu.

Kopalnia wyzej wymieniona winna pokry¢
ok. 30% ogo6lnego zapotrzebowania na piryty,
mogla jednak wykona¢ swoj plan produkcyjny
jedynie po przezwyciezeniu wielkich trudnosci.
Nalezy przy tym wzia¢ pod uwage, ze jednocze-
$nie z pracg produkcyjna trzeba byto prowa-
dzi¢ badania geologiczne celem znalezienia no-
wych poktadéw rud i wzbogacenia rud juz wy-
dobywanych. Poniewaz gltéwne poklady piry-
téw w wyzej wspomnianych kopalniach wy-
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czerpuja sie z biegiem czasu, nalezalo w pierw-
szym rzedzie wzbogaci¢ rudy pirytowe kosz-
tem wystepujacego obok nich keratofiru.

Geologiczne i gornicze prace badawcze pro-
wadzone w ciggu ostatnich lat ujawnity duze
ilodci impregnowanego z pirytem keratofiru.
Specjalne badania wykazaly; ze rozdzielenie ich
moze by¢ przeprowadzone bez wielkich trudno-
Sci. Technika problemu sprowadza sie do zna-
nych kombinowanych czynnosei wzbogacania
rud, jak rozdrabnianie, rozdzielanie i flotacja.

Wydaje sie, ze nowoczesne metedy rozdzie-
lania nadajg sie dla mocno przero$nietych rud
pirytowych -w NRD.

Koncentraty otrzymane w aparaturze roz-
dzielezej i drogg flotacji daja w sumie wydaj-
nos¢ catkowitego procesu wzbogacenia rudy.

330 241

14y 18

o
1946 1843 1948 1948 1850

Na podstawie przeprowadzonych badan pro-
cesoOw flotacyjnych skonstatowano, ze dodanie

KRONIKA KRAJOWA

la bl - Z ruchu wynalazczoSci pracowniczej w resorcie

!Ruch wynalazezy w resorcie M.P. Chem, w m-ch

organicznych wzglednie mnieorganicznych od-
czynnikéw powoduje powstanie mulistych za-
wiesin zawierajacych duze ilosci rozdrobnio-
nych czastek mineralu przywartych do peche-
rzykow gazu. Zjawisko to zachodzi gléwnie na
skutek dziatania czynnikéw fizykochemicz-

“nych. Celowa konstrukcja maszyn flotacyjnych

wplywa na to réwniez w pewnej mierze.

Istnieje szereg nowoczesnych wstrzgsarek
flotacyjnych, ktore omowione sg w bogatej li-
teraturze i produkowane przez liczne firmy
krajowe i zagraniczne.

Poczatkowa przecietna zawartos¢é siarki w
pirytach kopalni NRD wynosita 20—22%, a po
zastosowaniu proceséw wzbogacajacych wzro-
sta do 42—45%.

Wybudowanie kopalni, ktéra odpowiada wy-
mogom nowoczesnej techniki goérniczej i jest'
pracg pionierskg w dziedzinie wzbogacenia
kompleksowych rud pirytowych wskazuje na
to, ze wszystkie wysitki NRD skierowane sg na
to, by przezwyciezyé ,wazkie gardia“, rozwi-
naé najbardziej nowoczesne metody pracy
i wprowadzi¢ je do techniki gornictwa.

Zalagczony wykres wykazuje gwaltowny
wzrost produkeji pirytow od roku 1946 w NRD,
co uwarunkowane jest coraz wigkszym zapo-
trzebowaniem kwasu siarkowego.

MPChem.

lipcu i sierpniu przedstawia sie nastepujaco:

i Ilo§¢ zglosz. proj. przez Projekt Korzysci ekonom. -
Miesigc zesp. =oh Iiflic prac. Razem juz zast. w zast. proj.
prac. indyw. e innych w produk, | w stos. rocznym
lipiec 29 93 43 22 187 131 1.030.777
sierpien 27 100 46 15 188 150 895.823
Razem : 56 193 89 37 375 281 1.926,600

Z WYZSZYCH UCZELNI

W uzupelnieniu podanej przez nas w numerze majo-
wym naszego czasopisma wiadomosci o egzaminach.
doktorskich na Politechnice Warszawskiej, podajemy
dalsze nazwiska osoéb, ktére w rcku akademickim
1950/51 ukonczyty prace doktorskie i zlozyly egzaminy:

1) Megr. iwnz. Jan Grebski — Praca pod tytutem ,Me-
tody oznaczania zwigzkéw zelaza w cemencie z g_ip—

su Zaklad Technologii Nieorganicznej Kierownik
Prof. dr J. Zawadzki.

2) Mgr. inz. Halina Bojarska — Praca pod tytulem
,»,O reakejach charakteryzujacych wlasnosci fenolo-
we 3-hydroksypirydyny ze szezegdlnym uwzgled-
nieniem bezposredniego karboksylox}vani.a“ Zaklad
Technologii kierownik Prof. dr
T. Urbanski.

Organicznej II
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3) Mgr. inz. Ludomir Tokarzewski. Zaklad Techno-
logii Wegla i Widkna. Kierownik Prof. inZz J. Tur-
ski.

4) Mgr. inz. Wieslawa Palczewska — Praca pod ty-
tutem ,,Badanie potencjatow elektrod o zlozonych
procesach elektrodowych®. Zaklad Chemii Fizycz-
nej. Kierownik Prof. dr W. Tomassi.

5) Mgr. inz. Kazimierz Wieczffinski — Praca pod ty-
tutem ,,0 samoutlenianiu, samoredukeji i utlenia-
niu protonami podfosforynéw. Zaktad Chemii Nie-
organicznej. Kierownik Prof. dr T. Mitobedzki.

6) Mgr. inz. Zygmunt Eckstein — Praca pod tytutem

,,O reakcjach nitrometanu z aldehydem octowym
i produktach pochodnych®. Zaktad Technologii
Organicznej II. Kierownik Prof. dr T. Urbanski.

7) Mgr. inz Jerzy Wolinski — Praca pod tytulem
,O reakcjach dienowych czterofenylocyklopentadie-
nu z pochodnymi benzylidenowymi i nitrylami. Za-
ktad Chemii Organicznej. Kierownik Prof. dr. W.
Polaczkowa.

8) Mgr. inz. Kazimierz Okon — Praca pod tytulem
,O witasnos$ciach chemicznych i reakcjach 4,4 =
dwuhydroksy-dwufenylo-sulfonu®. Zaklad Techno-
logii Organicznej II. Kierownik Prof, dr T. Urban-
ski.

Kronika Stowarzyszenia Inzynieréw i Technikow
Przemysilu Chemicznego 5

W dniu 26 wrzesnia b.r. o godz. 18 w lokalu Naczel-
nej Organizacji Technicznej w Lublinie odbylo sig
Walne Zebranie Organizacyjne Kola Stowarzyszenia
Inzynieréw i Technikéw Przemystu Chemicznego W

Polsce w Lublinie. W zebraniu wzigl udzial jako de-
legat Zarzadu Glownego SITPChem GCeneralny Se-
kretarz inz. Gawecka. O duzym zainteresowaniu ze-
braniem $wiadczy bardzo wielka ilo§¢ ueczestnikow,
wynoszaca ponad 40 osob.

W trakcie zebrania inz. Stanistaw Peksa wyglosil
godzinny odczyt pt.; ,,Barwna fotografia, jej rozwdj
i znaczenie w zyciu kulturalnym Kkraju®, ilustrowany
barwnymi przezroczami. Odczyt ten wzbudzit wsréd
stuchaczy wielkie zainteresowanie o czym $wiadczyla
dyskusja. Po oméwieniu spraw statutowych i organi-
zacyjnych zostal wybrany Zarzad Kola, w sklad kto-
rego weszli:

1. prof. inz. Karbownicki Stanistaw

jako przewodniczacy

2. mgr. Wéjcik Marian

jake wiceprzewodniczacy

3. mgr. inz. Peksa Stanistaw

jako sekretarz

4. tchn. chem. Logwinienko Roman

jako skarbnik

5. mgr. inz. Kwapiszewski Kazimierz

jako referent odczytowy

oraz trzej zastepcy.

Przy Kole SITPChem powstal Klub racjonalizato-
ré6w z inz. Kisielewiczem na czele — liczacy 16 osoéb,
majacy sprawowaé¢ opicke nad Klubami racjonaliza-
toré6w po fabrykach.

W zwiazku z nadchodzgcym M.P.P.P.R. delegaci
SITPChem wygloszg odczyty na tematy aktualne w 14
zakladach pracy, istniejacych w woj. lubelskim.

KRONIKA ZAGRANICZNA

. Premie Stalinowskie za prace w dziedzinie chemii
otrzymali w roku biezacym: profesor uniwersytetu
Kazanskiego B. A. Arbuzow oraz chemicy — W. Kor-
czak, D. ’fiszczen:ko, A. Jakubowicz i S. Makarow.
B. A. Arbuzow jest synem i uczniem znanego radziec-
kiego chemika A. E. Arbuzowa. Zainteresowania jego
leza w dziedzinie chemii organicznej, specjalnie ter-
renow 1 zwigzkéw dienowych. Oglosit on réwniez
liczne prace z dziedziny zastosowania metod fizvez-
nych do badania budowy zwigzkoéw organicznych.

Akademia rolnicza imienia K. A. Tiemirjaziewa
w ZSRR przeprowadzita w roéznych czesSciach kraju
na ogromnych przestrzeniach préby miszczenia chwa-
stow. Na zasadzie korzystnych wynikéw przemyst
miejscowy wyprodukowat juz na skale przemystowa
dwa nowe preparaty: ,4DU“ i ,2M-4H®“ Srodki te
beda rozsiewane z samolotéw. Ogotem rolnictwo ZSRR
rozporzadza obecnie ca 50 $rodkami ochrony roslin
krajowej produkcji.

&

Fachowa prasa zachodnia podkresla mnadzwyczajny
rozwoj przemyslu produkeji antybiotykow w Zwigzku
Radzieckim. Liczne powazne prace naukowe pProwa-

dzone sa w szeregu laboratoriow badawczych. Ostatnio
wyprodukowano cenny antybiotyk syntomycyne, spe-
cjalnie skuteczny przy krwawej bieg'u:nce, tyfusie
brzusznym i zapaleniu ptuc. Otrzymywana ona bywa
przewaznie na drodze biologicznej, ale udato sie réw-
niez wykona¢ synteze chemiczng tego antybiotyku.

* 5 #

W Leningradzie w dniach 21—26 kwietnia br. odby-
la sie druga narada dotyczaca historii chemii ra-
dzieckiej (pierwsza taka narada miala miejsce w 1948
roku). W programie narady byto 34 referaty. Osiem
z mich wygloszono na posiedzeniach plenarnych, dzie-
wie¢ — ma miedzysekecyjnych, na sekcji chemii orga-
nicznej — osiem, a dziewie¢ — na sekcji chemii nie-
organicznej. Na zakonczenie narady akad. A. E. Arbu-
zow podkre§lit z uznaniem czynny wudzial zaréwno
w dyskusji jak i przy wygtaszaniu -referatéw szeregu
mlodych chemikéw, ktorzy z entuzjazmem poznawali
sie z historia chemii radzieckiej zaréwno tej o kie-
runku maukowym, jak chemii stosowanej i przemy-
slowej. Akad. Arbuzow podkreslil, ze nauka o roz-
woju nauk przyrodniczych, a szczegélnie chemii, jest
nauka mioda. Dopiero w ostatnich latach tworzg sig
miode kadry historykéw chemii.
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W pierwszych o$miu miesigcach roku biezacego
Niemiecka Republika Demokratyczna ofrzymata od
ZSRR 20.000 ton rud manganowych, 26.000 ton innych
rud, 190.000 ton koksu, 100.000 ton suréwki zelaza,
110.000 ton stali walcowanej, 40.000 ton innych surowi-
cow stalowych woraz wieksze ilesei cynku, otowiu,
cyny, niklu i glinu. Na podstawie duzych ilo$ci do-
starczanych réwniez ze Zwigzku Radzieckiego apaty-
tow kolskich zaklady chemiczne w Riidersdorf wy-
produkowaty granulowany nawéz sztuczny rozpusz-
czalny w kwasie cytrynowym, dobrze nadajacy sie do
rozsiewania i wyjatkowo dobry do sktadowania. Nec-
wy ten produkt posiada wielkie znaczenie dla NRD,
gdyz z powodzeniem zastepuje superfosfat, a nie wy-
maga do produkcji deficytowego kwasu siarkoweago.

e
-«

Wedlug oficjalnych danych rumunskich w przemvsle
chemicznym Rumunii nastgpit w r. 1950 wzrost w sto-
sunku do r. 1949: w produkcji kwasu siarkowego
¢ 35%, tugu zracego i sody — o 6,5%, barwnikcw
organicznych — 47,5%, w przemysle nawozéw sztucz-
nych — o 28,7%, w papierniczym — o 17,5%. Wy-
budowano nowa fabryke elektrolitycznej produlkeji tu-
gu, zaklady produkujgce fenol i fabryke zywic feno-
lowych oraz fabryke dwuchromianu potasu. W bie-
Zzacym kwartale uruchomiono réwniez nowe zaklady
produkeji tlenu przy kombinacie metalurgicznym ,,So-
frommetal®.

Dzigki pomocy Zwiazku Radzieckiego powstajg na
Wegrzech zaklady produkcji organicznych i mieorga-
nicznych prociilktéw chemicznych oparte na bazie kra-
jowych kopali gazu ziemnego. Réwniez przy radziec-
kiej pomocy uruchamiana jest tu fabryka sztucznego
kauczuku,

e
-

Czechostowacki przemyst chemiczny wykonal plan
produkeyjny za I poélrocze roku 1951 w 105,2%, co
oznacza wazrost w stosunku do analogicznego okresu
roku ubieglego o 12,2°/0. Przekroczono zwlaszcza plan
w produkcji benzyny, jedwabiu wiskozowego, amo-
niaku, karbidu, wapnia i in. W istosunku do r. ub.
produkcja kwasu siarkowego wzrosta o 11%, a na-
wozow fosforowych i azotowych o 5%. Do pomysl-
nego wykonania planu w przemysSle chemicznym
w duzym stopniu przyczynily sie usprawnienia w or-
ganizacji pracy oraz kierownictwie produkeji, a takze
wspélzawodnictwo pracy i rozpowszechnianie nowych
metod produkcyjnych.

Szwecja ofrzyma od USA na IIT kwartal br. tylko
11.600 ton siarki, jakkolwiek mniezbedny import wy-
nosi dla tego kraju 15.000 ton. W zwigzku z tym za-
grozony jest szwedzki przemyst celulozowy, ktéry jest
konsumentem 90%  siarki szwedzkiej; przewiduje sie

CHEMICZNY =~ - Vi (o5l
strate co majmniej 150.000 ton celulozy. - Calkowite

roczne zapotrzebowanie siarki w Szwecji wymnosi 75.000
ton, z czego 61.000 ton musi pokry¢ import. Rozsze-
rzenie krajowych mozliwos$ci produkcyjnych moze do-
prowadzi do tego, ze w r. 1952 40% zapotrzebowania
siarki pokryje produkcja krajowa.
@ £ ¥

Rzad argentynski oglosit ostatnio dane dotyczace
rozwoju przemystu chemicznego w tym kraju. Miej-
“scowa produkcja sody kaustycznej przewidywana na
40.000 ton nie pokryje w tym roku krajowego zapotrze-
bowania. W dostatecznej iloSci dla potrzeb miejsco-
wych produkowane sa: gliceryna, tlenek magnezu,
siarczan baru, kwasy: mlekowy, octowy, siarkowy,
chlorowy i azotowy. Produkcja kwasu cyirynowego
pokrywa tylko 3/8 krajowego zapotrzebowania.

o] 7:( b

Przeprowadzane w Japonii proby wykazaly, Ze naj-
wazniejszg pozywke dla ryzu, pszenicy i jeczmienia
stanowi azot. Nawozy fosforowe wywieraja na ryz
wplyw korzystny tylko wowczas, gdy sa stosowane w
matych - iloSciach. Azot orgamiczny Kkorzystniejszy jest
dla zbioréw herbaty 'od nieorganicznego, ten ostatni
natomiast wywiera ma morwy wiptyw Kkorzystniejszy
niz azot organiczny.

Na kongresie chemii przemystowej w Mediolanie
podano do wiadomosci osiggniecia wloskiego przeiny-
stu farmaceutycznego. W poblizu Rzymu zbudowano
nowa fabryke penicyliny. Planuje sie¢ produkcje strep-
tomycyny, produkowana jest chloromycetyna. Produk-
cja sulfamidéw spadta i nie zdotala jeszcze osiggnac
poziomu z r. 1948. Wzmozono produkcje kwasu p-ami-
nosalicylowego specjalnie ze wzgledu ma wysoki pro-
cent zachorowan na gruzlice w tym kraju. Produkcja
tego produktu oceniana jest ma 50 ton miesigcznie
i jest on nawet eksportowany do USA i Anglii. No-
wym produktem dla przemystu farmaceutycznego wio-
skiego jest tiosemikarbazon. Zasadnicze witaminy sg
produkowane w bardzo skromnym zakresie.

# o H

Jak donosi miemiecka prasa zachodnia Narodowy
Instytut Zdrowia w USA podat wiadomosé, ze z wy-
odrebnionej z lisci i korzeni pomidoréw tomatydyny
mozna przej$é na drodze fatwej reakcji chemiczne]
do kortizonu. Gdyby wiadomosé ta okazala sie realna,
moznaby rozporzadza¢ szeroka i wszedzie dostepna
baza surowcowa tego trudnego do uzyskania $rodka
_przeciw reumatyzmowi.

Listy Redakciji

Od prof. E. Trepki otrzymaliSmy nastepujacy Ilist
‘w sprawie nomenklatury barwnikow:

Posréd licznych tematéw poruszonych w toku obrad
Sekcji Chemicznej Kongresu Nauki wysuniety by?
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- {ycznych), lecz pod mnazwami
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wniosek uporzgdkowania terminologii chemicznej,
swlaszcza w dziedzinie (technologicznej. Nawigzujgc
do tego postulatu, pragne podda¢ dyskusji nomenkla-
ture (handlowg) barwnikéw syntetycznych.

Jak wiadomo — barwniki wypuszczane sg ma ry-
nek nie pod mazwami chemicznymi (nie zawsze $cisle
ustalonymi, a zawsze zbyt zlozonymi dla celow prak-
handlowymi. Nazwa
w pierwszym rzedzie musi wskazywac¢ kolor barwni-
ka. Zgodnie z duchem jezyka — malezy barwnik trak-

towaé¢ przedmiotowo i okresla¢ kolor w formie rze- -

czownikowej: meskiego, zenskiego lub nijakiego To-
dzaju. Mamy wiec: biekit, fiolet, oranz, brunat, gra-
nat, oliw; biel, czern, zdlcien, czerwien, zielen, sza-
rzen; bordo, ponso itd.

Ponadto nazwa barwnika zawiera zawsze jaka$
przymiotnikowo sformutowana wskazowke dotyczaca
wlasnosci, zastosowania, chemicznego charakteru itp.
Uzupelnieniem nazwy sa zwykle znaki, litery, cyfry
lub pewne skroty, blizej precyzujace typ danego barw-
nika. Mowimy wiec i piszemy: brunat bezposredni
5 G, granat kwasowo-chromowy ERN, fiolet krezoty-
nowy R; czern naftoelanowa K, zélcien rezaminowa
GR, zielen maftalenowa G; bordo ttuszczowe A.

Tymczasem — nie tylko fabryki wiékiennicze i inne
warsztaty pracy stosujace barwniki, ale same wytwor-

nie barwniké6w czynig odstepstwa od powyzszej. za-
sady. Przegladajgc rozne zestawienia oraz propagan-
dowe katalogi i cyrkularze, wydane juz po wojnie
przez krajowe fabryki barwnikoéw, mozna spotkac
nazwy:

Amarantowy I (zamiast: amarant I),
pomaranczowy siarkowy (zamiast: oranz siarkowy),

szary kwasowo-chromowy B (zamiast: szarzen kwa-
sowo-chromowa B) itd. itd.

Jest to miewatpliwie wplyw obcych jezykow, a Sci-
$lej biorac — zbhyt dostowne tlumaczenie nazw barw-
nikéw z jezyka miemieckiego, w ktérym mazwa ko-
leru brzmi jednakowo, niezaleznie czy jest uzyta jako
rzeczownik, czy jako przymiotnik. Np.:
brunat, braun — brunatny.

Braun —

Na wadliwg nomenklature barwnikow, jako skutek
niefortunnego tlumaczenia nazw mniemieckich juz
przed' kilku laty zwracal uwage dr M. Dominikiewvicz
(,Podstawy Farbiarstwa‘, Rodz, 1947, str. 102). Nie-

stety przestrogi te zostaly zlekcewazone.

Czy nie malezaloby na terenie Polskiego Towarzy-
stwa Chemicznego 1lub Stowarzyszenia Inzynieroéw
i Technikdéw Przemystu Chemicznego powzigé wigzg-

cej uchwaly? E. Trepka

Odznaczenia i nagrody przyznane
w dniu 22 lipca rb. twérczym pracownikom
przemystu chemicznego

Ciag dalszy

inz. Zielinski Zbigniew

Gregorczyk Stanistaw
(po raz drugi)

v-ce dyr. techn, Biprochem Gliwice
Opracowat: a) projekt f-ki
b) projekt karbidowni
d) projekt Azotoxu II. Jest org. i konstr. kurséow st.
i mi konstruktorow.

Odczynnikow Chemicz.,
c) projekt instalacji D.D.T.,

Zioty Krzyz Zastk.

(oraz udziat w na-

grodzie zespolowej
IT stopnia)

Dyrektor zakladow hutniczych

inz. Dietze Seweryn

Frankow Piotr
Gwozdz Czestaw

Kepka Wilhelm

Plebanczyk Stanistaw

Za zastugi poltozone przy uruchomieniu F-ki Kwasu
Siark. Wizow.

Legnickie Zakl. Metalurg. p. o. gl. inzy-
nier
Za zaslugi polozone przy uruchomieniu F-ki Kwasu
Siark. Wizow.

F-ka Kw, Siark. Wizow — elektromecha-
nik
Przyczynil sie do uruchomienia F-ki Kw. Siark.
Wizow.

F-ka Kw. Siark. Wizéw — kierownik pra-
zalni
Za zaslugi polozone przy uruchomieniu F-ki Kwasu
Siark. Wizow.

Kopalnia anhydrytu — kierownik'
Za zastugi polozone przy uruchomieniu kopalni anhy-
drytu.

F-ka Kw. Siark. Wizéw — Kkier. kontroli
produkeji
Za zastugi przy uruchomieniu F-ki Kw. Siarkowego
Wizow.

(oraz udz’i:'al W na- .
grodzie zespolowe]
I stopnia)
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Sicinski Zenon

Wieczorek Mieczystaw

Wielonek Teofil

Bartkiewicz Stanistaw

dr Blaszkowska Zofia

Karpiel Alojzy

inz. Madej Rudolf

“dr Marchlewska - Szrajerowa

Jadwiga

inz. Pilc Aleksander

inz, Plaskura Wtadystaw

inz. Postulka Alojzy

inz. Sobolewski Ludwik

Styrski Rudolf

inz. Wiorogorski Wiadystaw

Bakalarczyk Roman

Bekisz Wiadystaw

F-ka Kw. Siark. Wizéw — Kkier. wydz. Zloty Krzyz Zast

kw. siark. (oraz udzial w na-

Za zastugi przy uruchomieniu F-ki Kw. Siarkowego grodzie zespolowej
Wizow. I stop.)

F-ka Kw. Siark. Wizéw — asystent ru-
chu.
Za zastugi przy uruchomieniu F-ki Kw. Siarkowego
_Wizow.

”

F-ka Kw. Siark Wizow — z-ca dyrektora
2 zakladu .
Przystuzyt sie przy budowie piecéw obrot. oraz w cza-
sie prob rozruchowych.

kierownik Wydz. T. N. Zjedn. Zakl
Przem. Erg.
Opracowal sposdb nitracji i stabilizacji celulozy
drzewnej.

Gl I. Ch. P. — kierownik oddziatu
. Za catoksztalt pracy naukowej.

Centr. Zarzad Frzem, Kw. Siark. i Naw.

Szt. — Gliwice — dyrektor maczelny
Uruchomit i podwyzszyt produkecje kwasu siarkowego.
Slusarz wysuniety na stanowisko dyrektora naczelnego.

Centralny Zarzad Przem. Papiern. w %.o-
dzi — gt. inspektor energ. »
Jest znawca spraw energet. Przyczynil sie do opraco-
wania planu unowocze$nienia i racjonalizacji urzadzen
energet. nieuzytecznych i wyeksploatowanych.

Centralne Laborat. Celul. Papiern. —
1.6dz — dyrektor o
Jako dyrektor tej instytucji przyczynila sie do zorga- (oraz udzial w na-
nizowania i rozwoju jej. Szkoli nowe kadry techniczne 8rodzie zespolowej
w Centr. Lab. Cel. Pap. . I stopnia)

Gl I. Ch. P. — kierownik dzialu
Za caloksztalt pracy zawodowej. ”

dyrektor techn. Biprochem — Gliwice
Opracowal szereg \nowych projektéw: modernizacja 5
kwasu ci$nieniowego w Chorzowie, kwas ciSnieniowy
dla Moscic, kwas bezcisnieniowy dla Kedzierzyna,
instalacje dla produkcji CO: rozklad metanu i gazu
resztokowego dla Dwordéw. Jest autorem ksigzki
techn.: ,Zasady techniki proézni‘.

gl. inzynier.
Za czynny udzial w przeprowadzaniu prob nad »
celuloza drzewna.

Gl inzynier — projektant Biprochem —
Gliwice
- Opracowal szereg projektow jak: przeliczenia i opra- 2
cowanie rozbudowy fabryk azot. w Moscicach, Chorzo-
wie,  Kedzierzynie, rozbudowa syntez w Chorzowie.
« Pracuje na polu naukowym. Wprowadzil pomysty
racjonalizatorskie.

Naczelny dyrektor — Zaktady Przemysiu
Fosfor. Katowice £
Potozyl wielkie zastugi przy rozwoju fabryki w kie-
runku podniesienia produkcji i wprowadzenia ulep-
szonych metod pracy. Uswiadamianie zatogi w walce-
o rozw06j wspélzawodnictwa i ruchu racjonaliz. w celu
zwiekszenia mozliwo$ci produkcji.

Warsz. Zakl. Farmaceut. — maczelny in- Srebrny Krzyz

iyr_lier - Zastugi
Za sumienng i ofiarng prace zawodowa.

Kaletanskie Zaklady Papiernicze — dy-
rektor : '
Duze zastugi polozyl w okresie wyodrebnienia zakladu
jako samodzielnego przedsigbiorstwa. Cechuje go
dobra kolektywna ' wspoélpraca z czynnikami polit.-
spolecz.

Nadodrzanskie Zaklady Przemysiu Organ.
»Rokita® — $lusarz
Przyczynia sie do odbudowy aparatury na oddz. che-
micznym,
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Biel Franciszek Szef wydz. mech. Z. F. A, Moscice w
Moscicach Sr. Krz. Zasl.
Pierwszorzedny organizator pracy zespolowej, posta-
wil wydz. mechan. na wysokim poziomie. Wybitny
fachowiec i racjonalizator.
Borkowski Mieczystaw . Kierownik Oddz. Chem. A — Nadodrzen-
skie Zaktady Przem. Org. ,Rokita“ -
Za rozbudowe Zakladow.
Bratek Zygmunt Zak?l. Przem. Fosfor. Katowice — Kkier.
techniczny i
Zashlugi przy uruchomieniu i ulepszaniu produkcji
Brzeska Maria Skladnica odczynnikow w Gliwica .. —
kierownik zespolu ksiegowosci »
Prowadzi wzorowo skomplikowang ksiegowos¢ od-
czynnikow.
Cywinski Wiktor Slusarz — Oddziat Kwasu Azotowego
Moscice i
Racjonalizator pracy.
Czop Jacenty Slusarz-brygadzista oddz. karbid. Z. P. A. .
Chorzéw o
Racjonalizator pracy. Jego wnioski daty duze oszczed-
no$ci w materiale i ulepszyly obsluge maszyn.
Danilewicz Zofia Kierownik Sekcji Samodzielnego Ref. Kw.
— Sktadnica Odczynnikow Gliwice 5
Prowadzi odpowiedzialng sekcje odczynnikéw maso-
wych i wsadowych.
Domostawski Stanistaw Technik-laborant — G 1Inst. Chem.
Przem. »
Ma duze osiaggniecia w obstudze i budowie aparatéw
wysokoci§nieniowych w dziale syntezy kontakt.
Gajowiak Aleksander Konstruktor — Biprochem Gliwice
Jest inicjatorem wspoizawodnictwa na terenie ,,Bi- i
prochem®.
Robotnik placowy — Zjedn. Zakl. Przem.
Farmaceut. Wytwornia Nr 8 w Grodzisku i
53 lata pracy w jednym zakladzie.
Gieralt Marian Szczecinskie Zakl Wi Szt. — Szczecin —
z-ca gi. inz. ruchu o
Wybitny racjonalizator.
Gorol Walenty Kierownik odd21alu pomiarowego Z.P.A.
Chorzow »
Opracowal technolog. sklad stqpu dla igiel do szycia.
Wynalazl ciggtomierz, wykonal manometry kwasood-
porne, ktore sprowadzano z innych panstw.
Grygiel Wiktor Zakl. Przem. Azot. MoScice
Za opracowanie katalizatora do konwersji metanu. =
Holtorp Marian Z-ca dyrektora — Biuro Sprzedazy Pro-
duktéw Nieorg., Gliwice »
Prace zmierzajace do jak najszerszego stosowania od-
padkow w przemy$le chemiczn. i in. przemystach,
ktore przyniosty wielkie oszczednos$ci
Joszko Sylwester Slusarz maszynowy oddzialu Azotniako-
wego — ZPA Chorzow 0 |
Czolowy racjonalizator. Jego pomysty w roku 50 datly
1.200.000. oszczednosci.
Kacperczyk Leon Zjedn. Zaktady Przemystu Erg. — kiero-
wnik oddzialu TBI Sr. Krz. Zask:

Kicinski Kazimierz

Kozewnikow Mikotaj

Krajzowa Maria

Opracowal metode alkoholizacji nitrocelulozy drzewnej.
drzewnej.

Z. Z. P. G. T. Wytwornia Nr 1 — Kkie-
rownik techniczny
Przyczynit sie do podniesienia stanu gotowoécl pro-
dukeji. Spowodowal podniesienie jako$ci i ilo$ci wy-
rob6w przez usprawnienia.

Z. Z. P. G. T. Wytw. Nr 1 — brygadzista
Wielokrotny przodownik pracy i racjonalizator,

Tokarz oddzialtu warszt. mech. Z.P.A. —
Chorzow

Za dlugoletma prace oraz stale przekraczanie norm.
Szef Wydz. Amoniaku Z. F. A. Moécice
w Moscicach
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Kyrcz Stanistaw

Lebrecht Wiadystaw

Lipski Stanistaw

Majer Jozef

Maslaniec Henryk

®

Michalak Jan

Mitan Piotr

Olszewski Jerzy

inz. Piotrowski Zdzistaw

Poter Stanistaw

Pytlik Pawel

Ross6t Stanistaw

inz. Saganowski Henryk

Serafin Zdzistaw

Staszak Aleksy

Jamer Brunon

Jewpak Piotr

inz. Szczepanski Bolestaw

Usprawnienia technologiczne i techniczno — organiza-

cyjne — rezultatem ktérych jest obecny poziom pro-
dukcji amoniaku.

Zaklady Przemystu Chemiczn, ,Pabiani-
ce* — dyrektor naczelny
Przyczynil sie do postawienia Zakladu ma wysokim
poziomie. Podniést powaznie poziom dyscypliny, przy-
czynit sie do sprawnego dzialania racjonalizatorstwa.

Zaklady Przemystu Erg. — technik zmia-
nowy
Przy budowie i uruchomieniu oddz. hexogenu praco-
watl od pierwszych dni rozpoczecia prac, wykazat
duzo inicjatywy.

Zaklady Przem. Chemiczn. ,Pabianice“ —
robotnik
48 lat pracy, obowigzkowy, zdyscyplinowany.

Krak. Zakl. Przem. Gum. Krakow, Rzez-
nicza 20 — kierownik warszt. mechan.
Dlugoletnia praca, uruchomienie zakltadéw w 1945
i racjonalizatorstwo.

Przem, Rolne Zaklady Farmac. — §lusarz,
mechanik monter

. Dlugoletnia praca, dwukrotne racjonalizatorstwo i wy-

bitny udzial w rozbudowie przemystu farmac.

Zakl. Przem. Erg. — kierownik wydz.
Za wybitne przyczynienie sie do wuruchomienia i
usprawnienia produkcji oraz za praktyczne szkolenie
nowych pracownikow.

Zaklady Przemystu Erg. — v-ce dyrektor
do spraw inwestycji

Za zaslugi polozone przy uruchomieniu oddz pro-
dukcji hexogenu.

Zaklady Przem. Chem. ,Pabianice —
inz. chem. — kierow. oddz. barwnikow
Racjonalizator, wnikliwy w pracy zawodowej. Popiera
wspoétzawodnictwo.

Ziedn. Zakl. Przem. Erg. — przodownik
produkceji
Przyczynil sie do odbudowy bawelny i uruchomienia
przez pomoc w uruchomieniu wydz. kwasowych, ni-
tracji i regeneracji i przy szkoleniu personelu.

Kierownik techn. — robotnik
Za odbudowe i uruchomienie zniszczonej fabryki
kwasu weglowego na Dolnym Slasku.

GL I. Ch. P. — kier. pracowni
Za caloksztalt pracy zawodowej.
Poznanskie Zaktady Przem. Gum. ,,Sto-
mil“ — kierownik laboratorium
Jeden z najwybitniejszych fachowcoéw przem. gum.
Dzieki jego pracy produkcja opon i detek stale wzra-
sta. Szkoli nowe kadry w dziedzinie oponiarstwa.

Biprochem — Gliwice — konstruktor
Jest inicjatorem i organizatorem mlodziezowych grup
szturmowych.

Szczecinskie Zakl. Wi Sztucz. Szczecin —
grupowy (kuznia)
Za czynny udzial w wspoélzawodnictwie pracy oraz za
socjalistyczne podej$cie do zagadnien pracy

Centralne Labor. Celul. Papiern. — szef
dzialu naukowo-techniczn,
W okresie organizacji C.L.C.P. opracowal! projekt
urzgdzenia wyposazenia C.L.C.P., zorganizowal prace
dziatu nauk.-techn., wyszkolit pracownikéow.

Poznanskie Zakl. Przem. Gum. ,,Stomil*
— dyrektor

Byly robotnik, ktéry przeszedt w fabryce wszystkie

szczeble. Dzieki jego pracy fabryka jest przodujacym
zakladem w przemys$le gum.

t.6dzkie Zakl. Przem. Gum. w Lodz1 Wol—
czanskie 223 — gl inzynier
Za ofiarng prace przy uruchomieniu zaktadu, za ra-
. cjonalizacje i podniesienie produkecji.

Sr. Krz. Zast,
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Szezypior Marian

Sniechota Witold

Wejner Eugeniusz

Weszka Fawetl

Wichary Alojzy

Wiensztal Witadystaw

Wyrebska Urszula

inz, Zajac Ferdynand

Szymanska Halina
(po$miertnie)

Brzysko Pawetl

inz. Jarzynska Maria

inz. Kotlodziej Mieczystaw

Pysz Alojzy

Radosz Franciszek

Rozmus Jozef

Sokotowski Jan

Sosnowski Alfred
inz. Mazgaj Witold

inz. Russocki Marian

‘inz. Treszczanowicz Edward

inz. Wajnryb Marek
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Zjedn. Zakt. Przem. Chemiczn. Erg. —
mechanik rejonowy
Przyczynit sie do odbudowy stacji doswiadczalnej

Zakl. Przem. Fosfor. Katowice — Kkierow-
nik planowania
Za usprawnienie wspoétczynnikoOw racjonalnego za-
trudniania i zuzycia surowcéw oraz za prace socjalng
i szkolenie.

W. Z. P. B. 1 maja Zaklad -Chemiczny —
kierownik produkcji wydz. wiskoza

Wybitny wktad w uruchomienie zakladéw produk-
cyjnych. Prace organizacyjne.

Zakt. Przem. Fosfor. Katowice II — prze-
wodmczqcy Rady Zakt.
Przyczyml sie do rozszerzenia ruchu wspélzawodni-
ctwa pracy.

Dyrektor Zaktadu Z. P. A. Chorzéw
Za organizacje szkolenia zawodowego w roku 1947
i dalsza w pelnym oddaniu prace.

; $lusarz
Usprawnienia w dziedzinie bezpieczenstwa pracy.

Biuro projektéw Przem. Papiern. %o6dz,
ul. Zachodnia 70 — kierownik sekcji pra-
cy i placy

Za catoksztalt pracy zawodowej i spotecznej.
Grudzigdz, Zakt. Przem. Gum. — naczelny
inzynier

Za zastlugi nad rozwojem zaktadu
Warszaw. Zakt.
wigzaczka

Przodownica pracy — szkolenie brygad mtodziezowych
Zaktady Elektrodowe Wegla 1 maja w

Przem. Farmaceut. —

Raciborzu — kierown. Oddz. budowl.
Za prace zawodowa i spoleczno-polityczna.
Zaklady Chem. OS$wiecim, — kierownik

Dziatu Kontr, Techn.
Za kilkuletnia wydajna prace na terenie Zakladow
Chem. Oswiecim.
Z. P. A. Chorzéw — szef Dzialu karbid.
oraz I z-ca dyr. do spraw inwest.
Organizator wspoélzawodnictwa i racjonalizator majacy
za soba wiele usprawnien. »
Zaktady Elektrochem. w Sosnowcu —
kierown. techniczny
Przyktadny organizator, przyczynit sie do podniesienia
wydajno$ci pracy.
Zaktady Elektrochem.
mistrz oddz, fosforanow
Za umiejetne kierownietwo oddz. fosforanéw. Czynny
racjonalizator i organizator pracy.
Zaktady Eletrochem.
robotnik (odlewacz anod i galwanizatm)
Uniwersalny fachowiec na oddz. chloranéw, sumienny
i zdyscyplinowany przyczynia sie do zachowania ciag-
tosci pracy.
Warsz. Zakl® Przem. Gum. Goclawska 9
— majster dzialu mechan.
Racjonalizator, wprowadzit wiele usprawnien .w pracy
Zaktladow.

Zakl. Przem. Nieorg. Tarnowskie Gory —
kier. oddz. produkc.’
Za uruchomienie fabryki sadzy i racjonalizatorstwo.
Z. P. A. MoScice — kierown. Lab. Badaw.
Za rozpracowanie zagadnienia saletry wapniowej z
roztworéw niesgczonych.
Zakl. Przem. Chem. Boruta — szef C.L.D.
Za rozpracowanie poétproduktéw i barwnikow.

Gt Inst. Chem. Przem. w W-wie — Kierown.
Dzialu Syntezy Kontakt.
Za zastugi na polu naukowo-badawczym.

Gt. Inst. Widk. w Rodzi — kier. Oddz.
Wi Synt.
Za rozpracowanie zagadnienia polichlorku winylu —
obecnie produkowanego w skali pol-techn. ;

Sr. Krz.

Zast.
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Drajewicz Mieczystaw Jeleniogorskie Zakt. Wi Szt. — asystent
5 labor. Sr. Krz, Zast,

Kaczmarek Czestaw

Kietta Wiadystaw

inz, Krasnodebski Tadeusz

Kro6l Bronistaw

Krzywicki Stanislaw

Lewicki Longin

Musialek Kazimierz

inz. Starzak Franciszek

Wieczorek Wiadystaw

Adamski Zygmunt
Bidzinski Bolestaw
Gruchman Jan

Jakubowski Zbigniew

Krasilewicz Antoni
Makielski Edward

Pekata Rudolf

Serafin Walenty
Smuta Stefan
Tonder Edmund

Uchacz Jozef

Za wkilad pracy na odcinku wynalazczos$ci i racjonali-
zatorstwa., Dyr. Budowy Corz. Zakl Wi
Szt. — spawacz
Za wyroéznienie sie w pracy.

Inst. Wi Szt. w Jeleniej Goérze — Kkie-
rownik sekeji ;i
Za duzy wktad pracy na dziale mechan, jako $lusarz
i brygadzista przy realizacji projektow aparatury.
Biuro Projekt. Frzem. Wi Szt. Oddz. Wt
Szt. 1.6dz, Zachodnia 56 — gl. projektant
Za zastugi przy tworzeniu procesu technologicznego
Gorz. Zakl. Wi Szt.
Bielska F-ka Maszyn Witdékien. — nad-
mistrz Oddz. Bud. Maszyn
Folozyl wybitne zastugi przy montazu i uruchomieniu
‘ odbieralki w Gorzowie.
Biuro Projektowania Przem. Wi  Szt.
1.6dz, Zachodnia 56 — projektant

Za zastugi przy opracowaniu urzgadzen pomocniczych.
Dyrekcja Bud. Gorz. Zaki WL Szt. —
Gorzow — tokarz brygadzista

Wielokrotny przodownik pracy i racjonalizator.

Biurc Projektowania Przem. Wt Szt. —
1.6dz, Zachodnia 56 — projektant

Za zastugi polozone- przy projektowaniu urzadzen do

produkeji kaprolaktamu.
Biuro Projektowania Przem., Wi Szt. —
¥.6dz, Zachodnia 56
Za zastugi przy opracowaniu calo$ci zagadnien zwig-
zadnych z dzialem kondensacji i przedz.
Dyrekcja Bud. Gorz. Zakl WI. Szt. —
majster montaz. -

Za wyroznienie sie w pracy zawodowej i spotecznej.
F-ka Kw. Siark. Wizéw — Kkierownik
dziatu inwest.

Przyczynil sie do uruchomienia F-ki Kw. Siark. Wizow.
F-ka Kw, Siark. Wizow — gl. mechanik

Za zastugi przy uruchomieniu F-ki Kw. Siark. Wizow.
F-ka Kw. Siark. Wizow — kierown. od-
lewni

Za zastugi przy budowie i uruchomieniu F. K. S.
Wizow.

F-ka Kw. Siark. Wizéw — zmianowy
sekeji gazow .
Za zastugi przy budowie i uruchomieniu F. K. S.

Wizow.
F-ka Kw. Siark. Wizéw — palacz piecow
obrot.

Za zastugi przy budowie i uruchomieniu F. K. S.
Wizow.

F-ka Kw. Siark, Wizéw — kierownik ru-
chu placowego
Za zaslugi przy budowie i uruchomieniu F., K. S.
Wizéw.
Kopalnia anhydrytu —
kierownik robo6t gornicz.
Za zastugi przy uruchomieniu kopalni

F-ka Kw. Siark. Wizéw — S$lusarz
Za zastugi przy uruchomieniu F-ki Kw. Siark. Wizow.
F-ka Kw. Siark. Wizéw — $lusarz

Za zastugi przy uruchomieniu F-ki Kw. Siark. Wizow.

F-ka Kw. Siark. Wizow — tokarz
Za zastugi przy uruchomieniu F-ki Kw. Siark. Wizow.

Kopalnia anhydrytu — goérnik-wiertacz
Za wydajng prace, 2

ERRATA

W spisie odznaczonych dn. 22 lipca br. pracownikéw vrzemystu chemicznego na str. 632 numeru 10 powinno byé.

Prof. dr Turski Jézef — Politechnika Warszawska — profesor - kier. zaktadu za prace w dziedzinie barwnikéw —
Nagroda I stopnia. : :
Prof. dr Roga Blazej — Politechnika Wroctawska -— profesor — za prace nad klasyfikacja wegli polskich — Na-

" groda II stopnia.
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