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O swiadomy i zorganizowany ruch
chemikow-przodownikow*)

Przemys! chemiczny znajduje sie na fali szybkiego tempa
wzrostu. W ciggu kilku lat istnienia Polski Ludowej prze-
myst chemiczny wzréslt kilkakrotnie w stosunku do przed-
wojennego i wysunal sie na jedno z czolowych miejsc
w Europie. W warunkach naszego ustroju chemia staje sie
jednym z gloéwnych motoréw rozwoju catej gospodarki. Roz-
woj syntezy chemicznej na bazie bogatych zl6z wegla, pra-
widiowa eksploatacja‘ istniejagcych surowecéw mineralnych,
przeréb prostych i tanich materialéw na cenne zlozone pro-
dukty oraz ogdlna chemizacja procesow wytworczych we
wszystkich galeziach produkcji — oto w czym leza istotne
sily i przyszla jeszcze wieksza rola chemii w rozwoju sil
wytworczych.

Bilans Narady

Co pokazata Narada chemikéw—przodownikéw?'

Pokazala naprawde burzliwy rozwoéj ruchu chemikoéw, sto-
sujacych przodujgce metody pracy w naszym przemys$le. Po-
kazala powazny dorobek i osiagniecia szczegoblnie w przemy-
stach: gumowym, papierniczym i kwasu siarkowego, a na
tym tle wspaniatych ludzi, ktérzy wiedza czego chea i dokad
zmierzaja.

Narada, pokazala wzrastajaca role i udziat inzynier6w
i technikéw w ruchu. Pokazala wreszcie proby organizacyj-
nego ujednolicenia ruchu i powiazania przodujacych metod

pracy z konkretnymi zadaniami przemystu chemicznego.

Widzac te osiagniecia, nie trzeba jednak zamykaé¢ oczu na
braki i niedociggniecia, jak:

a) Stabe jeszcze panowanie nad przenoszeniem i wigza-
niem ogélnych form ruchu stachanowskiego ze specy-
fika 1 warunkami pracy przemysiu chemicznego.

b) Brak wskutek tego koncentracji uwagi dokola zagad-
nien techniki i technologii chemicznej.

¢) Brak $miatoéci i rozmachu w rozwijaniu oryginalnych

S polskich przodujacych metod pracy, na co szczegblng

uwage zwroécil dzi§ przedstawiciel nauki radzieckiej
prof. Siergiejenko.

Wiaqzaé przodujace metody pracy z technologig
proceséw chemicznych.

|

Rozwo6j przemystu chemicznego opiera sie na ‘stalym
wprowadzaniu do produkeji najnowszych osiggnieé i wWy-
nikéw badan naukowych. Ta jednoéé teorii i praktyki nig-
~dzie nie wystepuje tak wyraznie jak w chemii. Dzieki po-
wigzaniu z przodujaca technika Zwigzku Radzieckiego pplski

przemyst chemiczny dokonat w uhieglym okresie powaz-
nych osiggnie¢. Przy pomocy i w oparciu o intstytuty nau-
kowo --badawcze wprowadzono do przemystu nie tylko
nowe produkcje, ale rowniez nowe, lepsze metody praC};.

Opanowano i wprowadzono w krétkim czasie do prze-
mystu nowe klasyczne produkcje, jak: benzyny syntetycz-
nej, fenolu, metanolu, kwasu octowego syntetycznego i ca-

_tego szeregu innych.

Szeroko przestawiono sie na ciagle metody produkcji,
ki6re prowadzg nie tylko do zwigkszenia wydajnos$ci i ja-
kosci produkceji, ale rOwniez znacznie polepszajg warunki
pracy i bezpieczenstwo personelu obstugujacego. Opano-
wano i rozszerzono znacznie technike stosowania kataliza-
toréow. Dokonano powaznej modernizacji technicznej i prze-
budowy przemyslu kwasu siarkowego, ktora dala w wyniku
blisko dwukrotnie wigkszg wydajnosé. Wreszeie poczyniono
niemate postepy w dziedzinie wprowadzenia automatyzacji
i mechanizaciji. f

Jest jasne, Ze pozostaje jeszcze wiecej do zrobienia, zwia-
szcza na odcinku techniki. Dalszy rozwodj przemystu che-
micznego wymaga od chemikow stosujacych przodujace me-
tody pracy wyjatkowego skoncentrowania zainteresowan na
ulepszaniu technologii chemicznej. Zainteresowania che-
mikow - przodownikow winny iS¢ w kierunku Scistego po-
wigzania nowych metod pracy z intensyfikacjg procesow
technologicznych, a w szczegoélnosci:

a) Szerszego niz dotad stosowania procesow cigglych
w podstawowych produkcjach, np. w przemysle barw-
nikéw, farmaceutykéw, widkien sztucznych itp.;

b) Zwiekszania wydajno$ci aparatury, zwlaszcza w prze-
my$le syntezy chemicznej, np. wydajnosci generatorow
i konwerterow. 2

c) Osiggniecia bardziej zadowalajgcych wynikéw przy
stosowaniu katalizatorow.

d) Bardziej planowego i systematycznego wprowadzania
mechanizacji, zwlaszcza w przemyslach, gdzie stosuje
sie duzo pracy przy ladowaniu i dowozie surowcéw
(kwas siarkowy, soda, nawozy itp.).

Przestrzeganie i ostra kontrola rezimu technologicznego

.z jednoczesnym czuwaniem nad stala poprawa wydajnosci

procesow, to najwieksza tajemnica wszelkich naszych po-
wodzen i sukcesow.

*) Fragment przemoéwienia Ministra Przemystu Chemi-
cznego inz. Bolestawa Ruminskiego ma Naradzie Chemi-
k6w w Stalinogrodzie dnia 17.X.1953,
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Walka o utrzymanie i usprawnienie rezimu technologicz-
nego powinna przejawiaé sie we wszystkich formach wspol-
zawodnictwa socjalistycznego w przemysle 'chemicznym.

Otoczyé chemikéw - przodownikéw — wiekszq opieka

Wszystkie uwagi i zarzuty postawione na naradzie pod
adresem Resortu, sa stuszne.

Jakie z tego Resort wyciaggnie wnioski?

Resort zobowigzuje siec do otoczenia ruchu wzmozong

opieka techniczng i organizacyjna.

Powinno sie to wyrazi¢ w stworzeniu na szczeblach Re-
sortu i centralnych zarzadéw komoérek organizacyjnych,
ktorych zadaniem bedzie okazywanie fachowej pomocy przy
badaniu, przyswajaniu i rozpowszechnianiu przod'ujacych
metod pracy. Szczegélnym zadaniem projektowanych ko-
moérek bedzie opracowywanie planéw w zakresie wymiany
do$wiadczen i udzielanie informacji o osiagnieciach w po-
szczegdlnych galeziach przemystu i zaktadach.

Resort powinien postawié¢ réwniez przed stuzba techniczna
przemysiu chemicznego zadanie opracowania instruktazu
i dokumentacji w zakresie przodujacych metod pfacy, bez
ktorych ruch przodownictwa nie moze sie ronijaé.

Bez tej podbudowy technicznej ruch przodownictwa be-
dzie nadal ruchem zywiolowym, to jest bez programu i-per-
spektywy, bez gwarancji osiggania sukcesow.

Do wsp6lpracy nalezy w pelni wtaczyé ‘instytuty nau-
kowo - badawcze, zwlaszcza w zakresie informowania przo-
downikow pracy o nowych zdobyczach wiedzy, o postepach
techniki, o mozliwo$ci zmiany rezimow technologicznych itp.

Najlepszych przykladow w tym zakresie dostarcza nam
Zwiazek Radziecki, gdzie nie szczedzi sie wysitku dla szcze-
gélowej analizy, charakterystyki i upowszechniania przodu-
jacych metod pracy. W Zwiazku Radzieckim np. Minister-
stwo Przemystu Chemicznego przeprowadzilo w oparciu
o instytuty badawcze szereg badan i obserwacji pracy przo-
dujacych aparatowych, prowadzacych te same oddzialy na
réznych zaktadach pracy.

Ta droga mna przykiad w radzieckim przemysle chemicz-
nym w wyniku szeregu obserwacji pracy stachanowcow,
prowadzonych metoda Kowalowa, usprawniono znacznie
rezim technologiczny i zmniejszono zuzycie surowcow.

Trzeba aby$Smy w oparciu o le osiagniecia i bazujac na
wspanialych przykladach przodujacych chemikéw polskich
przeprowadzili w 1954 roku bardziej planowe i systematycz-
ne prace, mogace w efekcie przynie$¢ poprawe pracy za-
kladéw i’ calych galezi przemysiu chemicznego.

Ujawniaé rezerwy produkcyjne zakladow

Zadania, postawione w planie 6-letnim, wymagajg od za-
16g fabrycznych i przodownikéw pracy prawidlowego sto-
sunku do zagadnien ekonomiki i organizacji produkcji.
Chemicy, stosujacy przodujace metody pracy, powinni
glowna uwage zwracaé na ujawnienie i wykorzystanie ukry-
tych rezerw. W pierwszm rzedzie dotyczy to ujawnienia
peinej zdolnosci produkeyjnej przedsiebiorstw.

MieliSmy ostatnio wypadki w niektorych zakladach, ze
wylgczanie z ruchu pewnych agregatéw, ktore okreslano
jako waskie gardlo, wcale nie powodowalo zmniejszenia pla-
nowanej dziennej produkcji. To wskazuje, Ze planowang
zdolnosé produkcyjr;a wielu fabryk chemicznych jest zZle

obliczona, a zaklady posiadaja powazne rezerwy.

Swego czasu to samo zagadnienie, a mianowicie ustalenie
zdolnosci produkeyjnej przedsiebiorstw, oddzialéw produk-
cyjnych oraz poszczegdlnych ag;*egat()w, bylo przedmiotem
powaznej dyskusji w przemyélebhemicznym Zwigzku Ra-
dzieckiego.

W wyniku tej dyskusji przyjeto bardzo ostre i obowiazu-
jace kryteria (norma produkcyjna ohiektu na jednostke
czasu, liczba roboczogodzin obiektu na rok, zakladane re-
zerwy itp.).

Kryteria te powinny staé¢ sie przedmiotem szerokiej mo-
bilizacji chemikéw polskich i byé bezwzglednie przyjete jako
obowigzujace w polskim przemys$le chemicznym.

Chemicy, stosujacy przodujace metody pracy, powinni byé
wyczuleni na aktualne bolaczki i trudno$ci w rozwoju kon-
kretnych odcinkow przemystu chemicznego. Walka o zmniej-
szenie zuzycia surowcow w przemysSle kwasu siarkowego
i nawozoéw fosforowych, o lepsza jako$¢ w przemys$le gu-
0 usprawnienie remontow
sa niektore

mowym i wlokien sztucznych,
w przemysle syntezy chemicznej itp. — oto
aktualne problemy i zagadnienia, ktérych rozwigzania pod-
ja¢ sie musza chemicy stosujacy przodujace metody pracy.
To jest ich najwiekszym zadaniem i obowigzkiem.

Zorganizowaé Swiadomy ruch chemikow - stachanowcéw

Na bazie zrozumienia sytuacji, w jakiej nasze ofiarne za-
logi walcza o wykonanie trudnych zadan planu, rodzi sie
i ro$nie mlody, zywy ruch chemikéw stosujacych przodujace
metody pracy. Ruch ten ma ambicje sta¢ sie ruchem stacha-
nowskim, tj. Swiadomym i zorganizowanym ruchem, zdol-
nym do przelamania najwiekszych trudnosci.

Od stachanowcéw wymaga sie nie tylko wiedzy technicz-
nej. Kazdy stachanowiec, kaidy tworezy pracownik Zwiazku
Radzieckiego wie, ze jego obowiazkiem jest walczyé o pod-
niesienie poziomu ideologicznego zaréwno swego jak i to-
warzyszy pracy.

Podobnie kazdy nasz przodownik pracy winien by¢é naj-
propagatorem polityki Partil
stosujacy przodujace metody

gorliwszym zwolennikiem i
i Rzadu. Wszyscy chemicy,
pracy, winni rozumieé, ze praca polityczna wséréd ogoétu za-
16g fabrycznych wplywa dodatnio na caloksztalt wynikow
produkcyjnych, na efekty ich pracy. Bez tego przodujace
metody pracy sa nierealne i nieosiagalne.

Ta $wiadomo$é i przekonanie pozwola nam $mielej i od-
wazniej wypracowywaé i wprowadzaé nowe, oryginalne
polskie przodujace metody pracy, ktére podoknie jak i sta-
chanowskie moga dokonaé¢ rewolucji w przemySle chemicz-
nym. Ta $wiadomo$é i przekonanie uczynig z mliodego
i niezorganizowanego zywiotu ruch $wiadomy i zorganizo-
wany, ruch chemikéw - stachanowecéw, zdolnych do wyko-
nania wielkich zadan, jakie przed nami stawia Partia
i Rzad w latach 1954 — 1955.
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Elektrody proszkowe i ich zastosowanie
do badan nad kontaktami

W. Tomassi

Katedra Chemii Fizycznej Politechniki Warszawskiej

Opisano elektrody proszkowe jako uklady utworzone z drutu metalicznego otoczonego drobno sproszkowang
sgbstanch pomieszczong w matej szklanej probéwce. Przez otworek w $ciance probowki roztwor znajdujacy
sie Wewna_trz prob6wki taczy sie z wieksza jego iloscia w naczyniu zewnetrznym, Caty ten uklad stanowi poi-
ogniwo o charakterystycznym potencjale, na ktérego warto$é ma duzy wplyw jakos$¢, rozdrobnienie i przy-
gotowanie powierzchni sproszkowanej substancji. W zwigzku z tym z wartosci potencjatu elektrody proszko-
wej, gdy substancja rozdrobniona bedzie kontaktem, mozna wnioskowaé o jego przygotowaniu i-zdolnosci

(1608

katalitycznej, Opisanc wyniki badan tego typu nad kilkoma kontaktami i niektére inne wilasnoéci elektrod
proszkowych. 5

~ Ommcanbl IIOPOIIKCBBIE 39JIEKTPOABI, ABJIAIOLIMECH CHCTEMOIA, COCTOANIEN I3 METAJJIMYECKOM IIPOBOJIOKI,
OKPYZKE€HHOJM MEJK!M IIOPOINKOOGPAa3HBIM BeIL[eCTEOM, HaXOAAIIEMCHA B CTEKJISHHOM [IPobMpKe. PacTBop
BHYTPV MNPOOUDKNM COeNVMHSETCA NPJ IIOMOLIM OTBEPCTUS B CTEHKE IIPOOMPRM C GOJBIIMM €ro KOJIMYECTBOM
BO BHEIIHEM cocyje. Bca sTa cmcreMa ABJIAETCA IOJY3JIEMEHTOM C XapaKTEePUCTMYECKMM IIOTEHLMAJoM, Ha
3HA4YE€H)Ee KOTOPOTrO BJIMAET B CHMJILHOM CTEIEHM KOJMYECTBO, Pa3MEJbUYEHVE ¥ IPUTOTOBJEHME II0BEPXHOCTI
[IOPOIIKOOOPA3HOTO BeIecTBa. B CBA3M C STMM MOXKHO HA OCHOBAHMJ 3HAYEHMA IIOTEHIMAJA IIOPOIIKOBOTO
9JIEKTPOZA, B CiIydae ecny pPa3MeNnbyYeHHOe BEeIeCTBO OyZeT KOHTAKTOM, MHEelaTh BbIBOJAbI OTHOCUTEIBLHO
OPUTOTOBJICHMSA ¥ KaTaJUTUYECKOV CIOCOOHOCTY STOTO KOHTAKTA, - IIPMBENEHBI PEe3yJabTaThl TaKWUX MCCIEN0-

BaHMI JAJA HECKOJbKMX KOHTAaKTOB M TaK2Ke PaCCMOTPEHbI HEKOTOPhIE APYIME CBOMCTBA IIOPOIIKOBBLIX 9J1€K-
TPOZOB. :

Powder electrodes as systems composed of -metallic wire surrounded by finely pulverized substance in a
small glass vessel have been described. The solution inside the small vessel is connected through an aperture in
the wall with its greater quantity in an outward vessel. The whole system forms a half-cell of a characteristic
potential, on which a great influence exert the quality, the pulverization degree and the preparation of surface
of the pulverized substance, Therefore, when this substance is a catalyst it is possible to appreciate its cata-
lytic preparation and properties by the value of the potential of powder electrode. The results of such in-

vestigation of some catalysts as well as other properties of powder electrodes have been described,

1. Elektroda proszkowa

« Elektroda proszkowg nazwaliSmy poélogniwo o specjalnej
budowie. Wtopiony w szklo drucik platynowy, ewentualnie
pokryty dowolnym metalem, zostaje otoczony drobno sprosz-
kowang substancja. Moze nig by¢ rozdrobniony metal pokry-
wajacy drucik platynowy lub zupelnie inna substancja meta-
liczna lub niemetaliczna. Drut wraz z proszkiem znajduja sie
w niewielkiej probéweczce szklanej z otworkiem. Wysokos¢
probéwki wynosi ok. 2 ¢m, Srednica wewnetrzna — okl. 5 mm.
Probéwka ta znajduje sie w wiekszym naczyniu zawierajg-
cym dowolny roztwor, ktoéry przez otwor wchodzi réwniez do
wnetrza probowki pokrywajgc zarowno proszek, jak i drut.
Roztwér ten moze zawieraé substancje rozpuszczong o jonach
wspblnych .z metalem na elektrodzie lub tez zupelnie obca.
Calosé zestawu zwanego elektroda proszkowa przedstawia
ByS i g

Material rozdrobniony oddzialywuje silnie na roztwoér wy-
pelniajacy kanaliki miedzy ziarnami zmieniajgc aktywnoseé
jonow. Stad potencjal na granicy drucika i roztworu zostaje
znacznie zmieniony obecnos$cig substancji rozdrobnionej.

Potencjal elektrody proszkowej moze by¢ mierzony dwo-
jako. W pierwszym wypadku do roztworu w wigkszym na-
czyniu nalezy wstawié¢ drut platynowy pokryty tym samym
metalem co drut w elektrodzie proszkowej. Mierzac site elek-
tromotoryczng takiego ogniwa otrzymujemy bezposrednio
miare wplywu substancji rozdrobnionej na warto$¢ poten-
cjatu elektrody, gdyz gdyby nie bylo substancji rozdrobnio-
nej, sita elektromotoryczna réwnalaby sie zeru. Drugi spo-
s6b pomiaru potencjatu elektrody proszkowej polega na po-
faczeniu jej w ogniwo z dowolng elektroda poréwnaweza (ap.
normalng elektroda kalomelowa) w sposéb uniemozliwiajacy
zanieczyszezenie roztworu elektrody proszkowej.

Wplyw substancji rozdrobnionej na potencjal otoczonej nig
elektrody jest znany?!), jednakze stwierdzane wartoéci sily™
elektrometorycznej uzyskiwane pierwsza ze wskazanych me-
tod pomiaru byly bardzo niewielkie. Gdy natomiast do budo-
wy elektrody proszkowej zastosowac substancje kontaktowa
lub aktywny no$nik, uzyskuje sie ta sama metoda bardzo
znaczne wartoSci sity €lektromotorycznej?) (zblizajace sie
nawet do 1 wolta).

2. Badanie kontaktow za pomoca elektrod proszkowych.

Rozwazania teoretyczne wskazujg, ze aktywnos¢é katali-
tyczna kontaktu powinna iS¢ w parze (przynajmniej dla nie-
ktorych kontaktow) z wielkoscia wplywu tego kontaktu na
potencjat o-tbczonej nim elektrody, Sklonilo to nas do wyko-
nania na terenie naszej katedry szeregu pomiaréow sprawdza-
jacych te koncepcje ®). We wszystkich przypadkach stwier-
4 dziliSmy, ze potencjal elektro-
dy proszkowej, ° zawierajacej
kontakt jako substancje roz-
drokniong, jest wrazliwy na ja-
kos$¢, przygotowanie, rozdrob -
nienie i domieszki uzytej sub-
stancii kontaktowej. Doswiad-
czenia wykazaly, ze badane tu
byé moga kontakty metalicz-
ne i niemetaliczne, bez no$nika
i osadzone na nosniku.

Rys. 1

A — eletkroda platynor
wa (wyprowadzajaca); ¥
B — probowka; C — oO-
tworek; D — substancja

sproszkowana; B — na- W celu uzyskania reprodukuja-

czynie zewnetrzne; F. — 3 ; ;

T0ztwor. : cych sie wynikow nalezalto
w  doé$wiadczeniach uwzglednia¢ nastepujace czynniki:

1) rozpuszczalnik, 2) stezenie i jako$¢ jonoéw w roztworze,
3) materiat elektrody stykajacej sie z rozdrobnionym kontak-
tem, 4) elektrode odniesienia,_ 5) czas trwania pomiaru.
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Badanie wyliczonych nizej substancji przeprowadzono
tworzac z elektrody proszkowej ogniwo w ten sposob, ze w
roztworze w wiekszym (zewnetrznym) naczyniu (E na rys. 1)
~ umieszczano taka sama elektrode jak otoczona kontaktem.

Mierzono nastepnie sile elektromotoryczng tego ogniwa za
pomoca potencjometru lampowego z dokiadnos$cig do 1 mV.
Gdyby usungé kontakt z probowki, sita elektromotoryczna
teoretycznie powinna wynosi¢ zero, w rzeczywistoSci mogta
odbiegaé od zera nawet o kilka lub kilkanascie miliwoltow.
Wiekszosé doswiadczen wykonano w temperaturze pokojo-
wej bez termostatu.

Zanim oméwimy nasza prace doswiadczalna wspomnimy,
ze probe podobng w swej zasadzie do naszej wykonali juz
kilkanascie lat temu Huttig i Herrman ). Probowali oni ba-
daé potencjometrycznie kontakt miedziany mierzac sile elek-
tromotoryczng ogniwa, ktérego jedna miedziana elekiroda
umieszczona byla w warstwie sproszkowanego kontaktu znaj-
dujacego sie na dnie naczynia, druga za§ rowniez miedziana
elektroda byta zanurzona w wodnym roztworze soli miedzio-
wej ponad warstwa kontaktu. Uzyskano niewielkie wartosci
sily elektromotorycznej (do 30 mV), metoda zostata zarzuco-
na.

Szczegblowy opis naszej pracy doSwiadczalnej i jej wyni-
kow zamiesciliSmy w artykule wspdlnym z W. P_alczewska 3):
" Tu zostanie podane tylko streszczenie wynikow,

Zostaty zbadane: nikiel Raneya, miedZ Raneya, kontakt
kobaltowy do syntezy Fischera-Tropscha, nosniki krzemion-
kowe do.tego ostatniego kontaktu, tlenek miedziowy (beda-
cy tylko substratem wilasciwego kontaktu) i pieciotlenek
wanadu, Stwierdzono na o0gét duze warto$ci uzyskiwanej si-
1y elektromotorycznej. W ciagu kilku pierwszych godzin po-
miaru sita elektromotoryczna zmienia sig, nastepnie powoli
ustala sie w granicach ok. 10 mV. Dla wiekszo$ci badanych
substancji za charakterystyczne uwazaliémy wartosci wyka-
zane w ciggu 24 godzin od rozpoczecia doswiadczenia (od
zmontowania ogniwa), gdyz wtedy wartos¢ sity elektromo-
torycznej pozostawala juz przez diluzszy czas stata. Jedynie
dla no$nikéw krzemionkowych i tlenku miedziowego musie-
liSmy przyja¢ krdtszy okres czasu.

We wszystkich przypadkach stwierdziliSmy, ze wartos$¢ sily
, elektromotorycznej jest dla badanej probki substancji roz-
drobnionej charakterystyczna, przy czym zalezy od skladu,
sposobu otrzymywania, nosnika i wieku kontaktu.

Nikiel Raneya

Dosy¢ dobrze reprodukujace sie wyniki uzyskano stosujac:
jako elektrody niklowang platyne, roztwoér 0,1 m chlorku
niklawego w absolutnym alkoholu etylowym. Elektroda
proszkowa miata potencjat ujemny w stosunku do drugiej.
Kontakty aktywne katalitycznie wykazywalty bardziej ujem-
ny potencjal, wartosé sity elektromotorycznej byta mniejsza
dla starych kontaktéw. Przechowywanie kontaktu w alkoho-
lu etylowym nie chronito go przed obnizaniem jego dziala-
nia w ogniwie. Najwyzsze uzyskiwane tu wartosci sily elek-
tromotorycznej wynosity 450 mV.

MiedZ Raneya

Zastosowano pjatyne miedziowana i miedz miedziowana
elektrolitycznie na elektrody oraz wodny 0,5 m roztwoér chlor-
ku potasowego. Uzyskano wartosci sity elektromotorycznej
od 90 do 130 mV, elektroda proszkowa byla ujemna, Po-
szczegOlne probki kontaktéw roznily sie temperatura ltugo-
wania podczas przygotowywania i stad aktywnoscig kata-

lityczng. Pomiar potencjometryczny pozwolil na odréznienie
poszcezegdlnych prob od siebie. Spadkowi aktywnosci kata-
litycznej towarzyszyla nizsza wartos¢ sity elektromotorycznej.

Kontakt kobaltowy do syntezy Fischera-Tropscha.

Zastosowano elektrody platynowe oraz 0,5 m roztwor wod-
ny chlorku potasowego. Uzyskiwano bardzo wysokie wartosci
sity elektromotorycznej dochodzace do 1 wolta. Elektroda
proszkowa byla ujemna. Uzyskiwane wartosci sily elektro-
motorycznej byly w wyrazny sposob zalezne od: 1) skiadu
kontaktu (stezenia aktywatoréw), 2) rodzaju nosnika, 3) alka-
liczno$ci kontaktu (zaleznej od czasu przemywania kontak-
tu). Najnizsze wartosci sity elektromotorycznej dawaly kon-
takty najmniej aktywne katalitycznie,

Noénik krzemionkowy do kontaktéw kobaltowych.

Stosowano elektrody platynowe oraz 0,5 m roztwoér wodny
chlorku potasowego. Uzyskiwane warto$ci sily elektromoto-
rycznej wahaly sie dla tego samego no$nika awv dosyC szero-
kich granicach (ok. 100 mV), natomiast wyniki $rednie z co
najmniej 10 pomiaréw mozna bylo przyja¢ za charakfery-
styczne dla danej porcji nosnika. Te wartosci Srednie lezaly
w granicach od 0 do 300 mV. Przewaznie elektroda proszko-
wa byla dodatnia. Za wynik pomiaru przyjmowaliSmy war-
tosci potencjatu uzyskiwane po godzinie.

Surowa ziemia okrzemkowa dawala niskie (okolo zera)
wartosci sity elektrométorycznej, nosniki aktywowane wy--
kazywalty warto$ci $rednie charakterystyczne dla pochodze-
nia i sposobu aktywacji. Elektrody proszkowe z nosnikiem
o wysokim stopniu kontrakcji i duzej powierzchni wiasciwej
wykazywaly wysokie potencjaly “dodatnie.

Tlenek miedziowy.

Badany tlenek miedziowy byt substancja, z ktérej droga
redukcji otrzymuje sie wiasciwy kontakt miedziany,

Zastosowano platyne miedziowang i 0,5 m wodny roztwor
siarczanu miedziowego. Elektroda proszkowa byla ujemna,
uzyskiwane wartosci sily elektromotorycznej wynosily po
kilkadziesigt miliwoltéw. Charakterystyczne dla badanej
substancji sg wartosci sily elektromotorycznej z kilku pierw-
szych godzin doswiadczenia. Tlenek dajacy po redukeji
aktywniejszy kontakt dawal wyzszg warto$¢ sity elektromo-
torycznej.

Pieciotlenek wanadu.

Zastosowano eiektrody platynowe i 0,5 m wodny roztwor
chlorku potasowego. Zbadano 3 porcje kontaktu: 1) z akty-
watorami na no$niku, 2) ten sam kontakt po uzywaniu, 3)
czysty pieciotlenek wanadu. ‘

Porcja pierwsza dala w elektrodzie proszkowej potencjat
ujemny (Srednio —75 mV), porcja druga — dodatni (Srednio
+71 mV) i porcja trzecia — rowniez dodatni (Srednio 147
mV). 7 i

Aktywnosé katalityczna tych kontaktéw malata w nastepu-
jacej kolejnosci: 1), 2), 3).

Jak wynika z przytoczonego materiatu, potencjometryczna
metoda pomiaru wykorzystujac elektrody proszkowe pozwa-
la na réznicowanie sproszkowanych kontaktéw i ocene ich
wiasno$ci, gdy posiada sie juz odpowiedni materiat porow-
nawezy.
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3. Inne wlasnosSci elektrod proszkowych

Stwierdzenie silnego wplywu rozdrobnionej substancji kon-
taktowej na potencjal elektrody przez nig otoczonej sklonito
nas do podjecia badan majacych na celu wyjasnienie mecha-
nizmu zachodzacych tu proceséw i ujecie matematyczne wy-
nikéw pomiarow.

Aby cele te osiggna¢, rozpoczeliSmy na terenie naszej ka-
tedry badania nad: 1) wplywem czasu liczonego od zmonto-
wania ogniwa z elektroda proszkowa na warto$é jej poten-
cjatu, 2) wplywem stezenia uzytego roztworu, 3) wplywem
uprzedniego przechowywania kontaktu w roztworze takim,
jaki zostaje potem uzyty w ogniwie, 4) wplywem trucizn
danego kontaktu na uzyskiwany potencjal, 5) réznica w uzys-
kiwanej warto$ci potencjatu, gdy rozdrobniony kontakt do-
tyka drutu otoczonej nim elektrody i nie dotyka (w pracy
do$wiadczalnej biora tu udzial W. Palczewska, U. Stolarczy-
kowa, A. Frackiewicz).

Dla ogniwa np., ktérego elektrode proszkowsg stanowi
drut platynowy niklowany otoczony niklem Reneya, a dru-
gg — taka sama elektroda mniklowana w naczyniu ze-
wnetrznym (E na rys. 1), roztwor za$§ — 0,1 m NiCl, w
alkoholu etylowym, stwierdzono nastepujace zalezno$ci: 1)
W ciggu 25 dni sila elektromotoryczna nie doznaje powaz-
niejszych zmian, 2) Trucizny niszczgce dziatalno$¢ katalitycz-
na kontaktu nie wywierajg widocznego wplywu na wartosé
potencjatu elektrody proszkowej, gdy zostang dodane do roz-
tworu, 3) Przechowywanie niklu Raneya przez 14 dni w co-
dziennie od$wiezanym 0,1 m roztworze chlorku niklawego w
alkoholu etylowym nie wptynelo na warto$¢ potencjatu elek-
trody proszkowej utworzonej przy uzyciu tego niklu w po-
réwnaniu z niklem Raneya przechowywanym w czystym
alkoholu etylowym. 4) Stwierdzono zaréwno dla roztworu
wodnego, jak i etanolowego chlorku niklawego, ze potencjat
elektrody proszkowej zalezy od stezenia roztworu jako$cio-
wo zgodnie z przewidywaniami wzoru Nernsta, Roztwory
zlane po kilku dniachr stykania sie z elektrodg proszkowa nie
wykazuja zmiany-"skladu w granicach dokladnosci oznaczen
miareczkowych. 5) Stwierdzono, ze w roztworach wodnych
chlorku niklawego elektroda proszkowa z niklem Raneya nie
jest wrazliwa na napowietrzenia catego ukiadu, gdy elektro-
da niklowa pierwszego rodzaju wymaga atmosfery beztleno-
wej do ustalenia sie wartosci jej potencjatu.

Pomiary prowadzone z elektrodami proszkowymi, w kto-
rych rozdrobniony kontakt nie dotyka powierzchni elektrody

wyprowadzajacej otaczanej przezen, a roztwoér ja omywajacy
musial przej$¢ przez warstwe kontaktu, wykazaly istnienie
wplywu styku substancji rozdrobnionej z elektroda wypro-

‘wadzajgcg na warto$¢ potencjatu elektrody proszkowej.

Roéwniez elektroda proszkowa utworzona z posrebrzanego
drutu platynowego, rozdrobnionego srebra i roztworu azota-
nu srebra wykazala site elektromotoryczng rézna od zera,
gdy drugg elektroda by! srebrzony drut platynowy umiesz-
czony w tym samym roztworze w naczyniu zewnetrznym.
Potencjal tej elektrody proszkowej zmienial sie w zaleznosci
od stezenia podobnie jak dla elektrody srebrnej pierwszego
rodzaju.

Znacznie lepiej ustalaja sie wartosci sity elektromotorycz-
nej, gdy elektroda _proszkowa tworzy ogniwo z elektroda
kalomelowg, Reprodukcja wynikéw jest tu znacznie lepsza
i stato$¢ potencjatu zostaje szybciej osiggnieta, W prowadzo-
nych u nas obecnie badaniach majgcych na celu tylko cha-
rakteryzowanie kontaktéw przechodzimy na stosowanie na-
syconej elektrody kalomelowej jako elektrody odniesienia.
Dla bezposredniego uchwycenia wpltywu substancji rozdrob-
nionej na potencjat elektrody ciekawsze s3 podawane wyzej
liczby, uzyskane dla ogniw o elektrodzie odniesienia iden-
tycznej z elektroda wyprowadzajacg w elektrodzie proszko-
wej.

Wspomnimy na zakonczenie, ze elektrochemiczne wtas-
nosci substancji rozdrobnionych z réznych powodéw budza
coraz wieksze zainteresowanie, Niedawno ogloszona praca
Winklera ) donosi o stosowaniu w akumulatorze Edisona
zelaznej elektrody utworzonej ze sprasowanego pod cisnie-
niem 175 at. proszku zelaznego, umieszczonego w dziurkowa-
nej ostonie. Roztwoér elektrolitu i elektroda niklowa pozo-
stajg niezmienione, takie, jak w zwyklych akumulatorach
Edisona. Akumulator z elektroda z proszku zelaznego wyka-
zuje cenne wtasnos$ci.

Otrzymano 3. IX. 53
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w r;:lmerze 10 naszego czasopisma w artykule E. Borowskiego pt. ,Izolowanie czystej te-
tainy — antybiotyku szczepu ,,Bacillus Pumilus” zauwazono nastepujace bledy:

str. wiersz jest

504 28 od dolu

..(w stosunku do pierwotnej obje-

o

winno byé¢

,.(w stosunku do pierwotnej obje-

prawa szpal. tosci uzytej hodowli 6%) roz- tosci uzytej hodowli) — 6%) roz-
tworem... tworem.....
505 20 od goéry
prawa szpal. 8 (10) i (9)s:
506 17 od gory
prawa szpal. 55 33
507 legenda do
Ty Sindiste sliane s e Bl el e T s azot L siazaob
509 7 od gory ;
prawa szpal. ...Tropik.,4,301.. ...Tropik;3,301...
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- O aktywnych pierwiastkach sladowych
i katalizatorach wielosktadnikowych

nctdor]qcych sie do zadan laboratoryjnych

i pokazow wykladowych

A. Krause i W. Wolski

Zaklad Chemii Nieorganicznej Uniwersytetu Poznanskiego.

0,1 g azotniaku + 5 mg Mn'*

(w 5 ml wody dest.)
kojowej tak silnie,

rozkladaja roztwor H202 (90 ml 0,2 n) w temp. po-
ze po uplywie 2 minut

miano H»O» spada do zera. Azotniak lub jony Mn: z osob-

na zachowuja sie biernie w opisanym doswiadczeniu. Wspomniany katalizator = wieloskiadniko-
wy: azotniak/Mn- jest do tego stopnia czynny, ze w temp. 37° juz obecno$¢ 10-6 g Mn- zazna-
.cza swoj wplyw. W jednym przypadku dolna granica dzialania §ladowych iloSci Mn'® siegata nawet do

10-° g Mn'° w rozcienczeniu 1:150 miliardéw. W tych warunkach 1 gramoatom Mn rozklada w ciggu 1 se-
kundy wiecej niz 20000 moli H20:. Dziatanie tego sztucznego superfermentu sprowadza sie do powsta—
wania $ladowych iloSci powierzchniowych zwigzkéw kompleksowych o strukturze rodnikowej. Podohnie jak
jony Mmn- dziatajg jony Co-.

0,1 T muampamyy Ragemysa + 5 Mr Mn' (B 5 MO ZECTIMIIIMPOBAHHON BOZBI) pasjaraioT pactsop HsOs (90 M
0,2 H) TP KOMHATHOJ TeMIepaType B TaKOJ CHIBHOM CIEIEHM, YTO B IIPOAOJIKEHMM 2 MUHYT TeMIepaTypa
Hs0; nommzxaerca po 0. OTnenbHO IMaHAMMJ KaJdbLUA MM MOHBI VN~ HeETpadbHbI B ONMCAHHOM OIIBITE.
BoleynoMAHYTEI/ MHCTOKOMIIOHEHTHBI KaTalM3aTop: HMaHAMMZA KaubIpa/Mn' akTUBEH J0 TaKOi CTEIeHH,
uTo mpy Temmeparype 370 C mpucycrBue gpazme 10-6 r Mn” ora3bIBaeT CBOE BIMAHVE. B OJHOM CIydae HUK-
HUJA OPEenes AEMCTBUA CIEeNOoBbIX KoJymdecTB Mn™ moctmrasn 10-9 r Mn” npwu pasbaBiaemvm 1: 150 ymaamap-
0B, B stmx ycioBuax 1 rpammarom Mn pasmaraer B TedeHme 1 cekyHanl Gosmee 20000 mouseir HsOs. Ileii-
CTBME STOTO JICKYCCTBEHHOIO CyliepdhepMeHTa CBOAWTCA K IIOJYUEHMIO CJEHOBbLIX - KOJMYECTB TOBEPXHOCTHBIX
ROMIIJIEKCHBIX COEAMHEHMI, MMEIOIIMX CTPYKTYPY paamuranos. Moabl Co'’ nenc'rByro'r Kak MOHBI Mn'

The decomposition of the solution of 0,2 n H202 (90 ml) by using 0,1 g of calcium cyanamide fer-
tilizer + 5 mg of Mn- (in 5 ml of distilled water) in room temperatme is so strong that the titre of
H20: falls to zero during 2 minutes. Calcium cyanamide or ions Mn™ separately are inert in the
described experiment. The mentioned multicomponent catalyst cyanamide Mn+ is so highly active, that
at the temperature of 37° even the presence .of 10-6 of Mn- is still detectable. In a single case the lower
limit of action Mn: trace quantities reached 10-9 Mn™ in dilution of 1:150 milliards. In these condi -
tions 1 gramme -atom of Mn decomposes during 1 sec more than 20000 mols cf HsO,. The action of
this artificial superferment consists in forming trace quantities of surface complex compounds of radical

IX (1953)

structure. The action of Co*

Sladowe iloéci réznych pierwiastkéw wzglednie jonéw mo-
g3 by¢ bardzo czynne w ukladach redukcyjno-oksydacyj-
nych o ile sg ulokowane na odpowiednim nos$niku. Uklad
jon/nos$nik nalezy do typu katalizatoréw wieloskiadnikowych
i przypomina w swej konstrukcji budowe enzyméw natural-
nych, W ukladach tego rodzaju istnieje niebywate bogactwo
wyboru jonéw i noénikéw, co znalazto swoj wyraz w licz-
nych pu'blikécjach tutejszego Zaktadu na ten temat.!) W ba-

daniach tych, obejmujacych prawie wszystkie pierwiastki

ukladu periodycznego, napotkaliSmy na bardzo efektowne
przykiady wspomnianych katalizatorow zespolowych nada-
jacych sie do zadan laboratoryjnych. Miedzy innymi zastu-
gujg na wyrdznienie nastepujace uklady:

1) jony Cu” wraz z bibula papierosowa jako nosénikiem

w katalitycznym rozkladzie wody utlenionej,
-~ 2) jony Co” z Zn(OH)s w peroksydatywnym utlenianiu
indygokarminu Iub soku czerwonych burakow,

3) jony Cu” + magnetyt sztuczny w peroksydatywnym

utlenianiu kwasu mréwkowego. ;

Odpowiednie dos$wiadczenia udaja si¢ dobrze w tempera-
turze 37°, poniewaz w tych warunkach szybko$¢ odnosnej
reakcji katalitycznej jest dostatecznie duza. Materialy po-
trzebne do tych zadan sa wprawdzie do§é Ilatwo dostepne,
wymagaja jednak pewnego przygotowania i zabiegéow labo-
ratoryjnych przekraczajacych z reguly czas przeznaczony
na éwiczenia studenckie.

Nawigzujac do dawniejszych naszych prac dydaktycz-
nych na tym odcinku chemii2) szukaliSmy nowych, a przede
wszystkim Iatwych przykladéw, uwzgledniajac przy tym
specjalnie potrzeby ¢wiczacych i wymagania wykladowey —

ions is analogous to that of Mn™

ions.

eksperymentatora, Chodzito nam o to, by 1) materialy by-
ty tatwo i zawsze dostepne, 2) nie wymagaly o ile mozno$ci
wiekszego przygotowania, 3) pomiary daly sie wykonaé¢ w
temperaturze pokojowej i 4) w stosunkowo najkrotszym cza-
sie. Dla pokazow wykladowych nalezalo uwzglednié jeszcze
jeden dodatkowy i najwazniejszy postulat, a mianowicie du-
zy efekt zewnetrzyn doSwiadczenia, uchwytny wzrokowo.

W poszukiwaniu uktadu katalizujgcego, ktéry odpowiadat-
by wyzej stawianym warunkom, znalezliémy kilka kataliza-
tor6w zespolowych, z ktérych chcieliby$my zapmponowaé
jon Mn" + azotniak. Azotniak jest do nabycia w gotowej

’formie, podobnie i s61 manganawa. Innych materiatéw nie

potrzeba, z wyjatkiem wody utlenionej ok. 0,3%. Katalizator
ten bardzo energicznie rozklada HpOp w temperaturze poko-
jowej, Sladowe iloci' jonéw Mn™ nie sq czynne w tej reak-
cji, o ile pozbawione sg nosnika. Jednak lgcznie z azotnia-
kiem (no$nikiem) zdobywaja duzg aktywnosé. Uklad ten ba-
daliSmy poczatkowo w temp. 37° korzystajagc w tym celu
7z termostatu wodnego. Wyniki tych badan podane sg w
’r.abeh G,

Jak wynika z powyzszych d.anych aktywno$é jonéw Mn"
zanika dopiero, gdy stezenie ich wynosi < 10—6 g Mn~ w
150 ml H,0, (okolo 0,3%) przy uzyciu 0,01 g azotniaku. Na-
lezy porownaé dziatanie jonéw Mn™ z osobna oraz samego
azotniaku, ktéry jest malo czynnym katalizatorem, cho¢ nie
kazdy azotniak dziata jednakowo, W tabl. 1 i 2 umieszczone
sa dwa azotniaki o réznym skladzie, ktory nie pozostaje bez
wplywu na ogolng sprawnosé¢ katalizatora, W jednym przy-
padku (tabl. 3) nawet ilo§é¢ 10-9 g Mn byta uchwytna jako
dolna granica czynnego stezenia jondéw Mn" umieszczonych



X (1953)

PRZEMYSE:. CHEMICZNY

607

Tagb: 151 fcaaz=»1

Rozktad wody utlenionej (150 ml ok. 0,3 %) w temp. 37° przez 0,01 g azotniaku (az) -+ jony Mn* w podanym stezenju w 1 ml

Badany azotniak zawieralt 19,10 % N.

10 ml roztworu = a, ml 0,1 n KMnO,

Czas w H.O, H, 0, - +H203r +H202+ H,0, H,0, H,0, H,0,
: o5 £ az az az az az bez kataliza-
min + az + 10~%gMn"| 16—1g Mn-| 10~ g Mn- lofﬁg 1\7[‘;1 10_tG g I\;I};x lo_t?g I\;Itx tora
a, — 17,7 17,7 177 17, 17.7 17,7 1N 17:T
20 170 17.3 0 6, 16,4 1752 17,2 17,7
40 17,6 17,2 e 0, 16,0 17,0 17.2 17,6
60 1572 17,0 — —_ 15,1 16,0 16,9 17,6

Tt g bl ivcia =2
Rozklad wody utienionej (150 ml 0,3%) w temp. 37° przez 0,01 g azotniaku (az) -+ jony Mn" w podanym stezeniu w 1 ml.

Badany azotniak zawieral 19,249 N,

10 ml roztworu = a, ml 0,1 n KMnO,.

Czas w H,0, H,0, H,0, H,0, H,0, H,0, H,0,

: -+ az -+ -+ az -+ az -+ -+ az 4 -+ az 4 bez kataliza-
min + az 103 g- Mn" 10—-4g Mn* 10— g Mn* 10—6 g Mn" 10—7g Mn" tora
a,— 177, 17,7 17,7 177 17,7 17,7 17,7
20 ) TR 0 7,0 16,7 17,5 175 17,7
40 17.6 — 1,2 16,0 17,3 17,5 1177
60 17,2 = = 15.3 17,0 17,1 177

(adsorbowanych) na powierzchni azotniaku. W tych warun-
kach 1 gramoatom Mn potrafi rozlozyé w 1 sekundzie wiecej
niz 20000 moli HyOp w temp. 37° i to w rozcienczeniu 1:150
miliardéw. Katalizator ten jest zatem aktywniejszy niz na-
turalny enzym katalaza, wobec czego nalezy go zaliczyé-do
sztucznych superfermentéw.?) (tabl. 3).

Opisane do$wiadczenia mozna réwniez wykona¢ w tempe-
raturze pokojowej (18,5° lub nizszej), ostatecznie i bez ter-
mostatu, o ile zadowoli¢ si¢ liczbami wzglednymi przy po-
réwnywania aktywnosci joné6w Mn", azotniaku oraz jonéw
Mn" + azotniak.

Przy sposobnosci podajemy dokladny opis wspomnianych
pomiaréw nadajacych sie jako zadanie do ¢wiczen laborato-
ryvjnych. Pofrzebne sg cztery kolby Erlenmeyera o pojem-
nosci 200 ml, oznaczone nr 1, nr 2, nr 3, i nr 4 (por. tabl. 4).
Do nr 1 i 2 wsypuje sie odwazke 0,1 g azotniaku. Nastepnie
nr 2 i 3 zadaje sie 1 ml roztworu MnSO, zawierajacego 1 mg
Mn™”, nr 1 za$ i 4 — 1 ml H>O, po czym do wszystkich kolb
wprowadza sie po 100 ml mianowanej wody utlenionej (ok.
0,3%). Po jednorézowym wymieszaniu w poziomym ruchu
kolistym, frzymajac naczynie w pozycji mniej wiecej piono-
wej, pozostawia sie mieszanine reagujaca w spokoju az do

ukonczenia pomiaréw nakrywajac jedynie naczynia matymi
szkietkami zegarkowymi. Pomiary nalezy wykonaé w ten
sposdb, ze co 5 lub co 10 minut pobiera sie ze wszystkich
kolb po 10 ml roztworu, miareczkujac go nastepnie za po-
mocg 0,1 n KMnOy po uprzednim zakwaszeniu 20 ml ok. 2 n
HpSO4. Wyniki tych pomiaréw sa bardzo przekonywujace
(tabl. 4), gdy poréwnaé¢ dzialanie §ladéw Mn"~ bez no$nika
oraz razem gz no$nikiem. W ostatnim przypadku (nr 2) wy-
suwa sie szczegbélne znaczenie katalizatora zespolowego
(dwuskladnikowego), badanego w tym zestawieniu po raz
pierwszy przez autoréw niniejszego artykulu. Zakres opisa-
nych do$wiadczen mozna oczywiscie dowolnie zwiekszyé,
rozcienczajac roztwoér soli manganawej az do osiagniecia
dolnej granicy czynnego stezenia Mn"”, Odnos$ne wyniki ze-
stawione sg w tabl. 4.

Jesdli chodzi o pokaz wykladowy, nalezy korzysta¢ z tego
samego katalizatora Mn"/azotniak z tym jednak, ze trzeba
przede wszystkim polozy¢ nacisk na efekt zewnetrzny. Mozna
to z latwoscig osiggngé biorgc wieksze stezenie jonéw Mn”,
mianowicie 5 mg. Ponizej podajemy dokladny przepis wy-
konania i przygotowania do$wiadczenia podczas wykltadu.

Tiacbilzifesa -3
Rozklad wody utlenionej (150 ml ok. 0,3%) w temp. 37° przez 0,01 g azotniaku (az) 4 jony Mn" w podanym stezeniu w'1ml.

Badany azotniak zawierat 19,23 % N.

10 ml roztworu = a, 0.1 n KMnO,.

; £ H,0
H, H,0 H,0 H,0, H,0, H,0, 20,
C:?S H,0, —}—Hl\% az -{(-)iVIn + az Ei— Mn + az —2}- Mn- -+ az-+ Mn {4 az - Mn" || az -Il—oMn" bez katalize-
min + az (105 g) (105 g) (10—° g) (10-"g) (10—*g) (10—* g) (10—1°g) tora
a,— 7 17,7 =10 177 qi787 70 17T 12,7 17,7
90 16,6 177 149 15,0 153 156 160 165 :
40 16,0 17,7 12,8 14,4 ; ; ) ;
: : 14,6 14,9 15,7
6 17,6 11,5 14,0 14,7 : ; :
8'8 i igg 17,6 10,0 13,7 14,3 14,5 14,7 15,6 e
100 |+ 155 17.6 9.3 13,2 13,7 13,9 14,5 15,5 i
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T asbiliifciar 4

Rozklad wody utlenionej (100 ml ok. 0 3%) w temp. 18,5° przez 0,1 g azotniaku (az) + jony Mn* w 1 ml w podanym stezeniu

Badany azotniak zawierat 17,04 9§ N.

10 ml roztworu = a; ml 0,1 n KMnO,.

: H,O, H,0, H,0, H,0, H,0, H,O,
SE H.0, 0: + ki 4+ az 4 4 az + + az + bez kataliza-

min + az 10—*g Mn* 10—%g Mn* | 10—g Mn~ | 10-5g M 10—° g Mn* tora
g, 17,6 17.6 17,6 17,6 T 17,7 17,6
5 16,7 17,6 5,4 138 £ 2= 17,6
10 16,1 17,5 0,3 11,3 15,6 15,7 17,6
20 15,4 17,5 i 9,3 14,6 15,3 17,6
nr 1 nr.:3 nr 2 l nr 4

Trzy cylindry o pojemnosci 100 ml, nr I, nr IT i nr III, na-
lezy napelni¢é w ten sposoéb, ze do nr I i nr III wsypuje sie
po 0,1 g azotniaku, po czym zadaje sie nr I 5 ml wody de-
stylowanej, nr II i III za§ 5 ml roztworu MnSO4 zawieraja-
cego 5 mg Mn". Nastepnie wszystkie trzy cylindry napeinia
sie 90 ml wody utlenionej (ok. 0,3%) wlewajac ja mozliwie
predko 1 rownoczesnie, Efekt koncowy jest naprawde dos-
konaty:

Tiapbaliisehas4d
Pokaz wykladowy rozkladu wody utlenionej (90 ml ok. 0,3 %)
w temp. 18,5° przez 0,1 g azotniaku (az) - Mn".
10 m] roztworu = a,ml 0,1 n KMnO,.

H,0,
ek H,0, i H,0, f‘zg; bez
-+ az 5 mg Mn* .| kataliza-
nutach -+ 5 mg Mn oA
g 17,6 17,6 17,6 17,6
2 17,3 17,4 0 17,6
I II | & pol T

Uwaga do tabl. 1—4: Jon Mn' byt stosowany w postaci §wiezo przy-

rzgdzonego roztworu wodnego MnSO: (Merck, pro anal.) Do zadan

laboratoryjnych i pokazéw wykladowych nadaje sie réwniez MnSOs
0 mniejszym stopniu czystosci.

W cylindrach nr I i nr II nierwida¢ zmian, podczas gdy w
cylindrze nr IIT woda utleniona rozklada sie gwaltownie
tworzgc pianke unoszacego sie tlenu. Dodatkowo mozna po
uplywie 2 ‘minut roztwory nr I, nr IT i nr III zmiareczkowaé
0,1 n KMnOy4, pobierajac w tym celu po 10 ml kazdego roz-
tworu z osobna’ zakwaszajgc je uprzednio. Rezultat oznacze-
nia manganometrycznego potwierdza w pelni jakoSciowa
probe wzrokowa, jak to wynika z liczb zawartych w tabl. 5.

W sprawie mechanizmu reakecji i dzialania katalizatora
zespolowego Mn'/azotniak nalezy szuka¢ przyczyny w two-
rzeniu sie zwigzku kompleksowego powstatego w zaczatku

' na powierzchni no$nika w jego miejscach aktywnych: 4,5)

so,
NN
CN

[NC s N]Ca - MnSO, — N| ca

Kompleks ma strukture rodnikows,!) co moze zainicjo-
waé nieprzerwany tancuch reakcji katalitycznej:

/7‘
Kompleks. Mn— - H,0, — Kompleks. Mn—OH - HO
2 7

Yahcich. . HO=E H,0;.— H,0 -|-HO, 5
reakcji 74 :
HO; 4~ H. 0,0 0 -1 0, - HOi2l- 0.0 itd.
Na zakonczenie pragneliby§Smy zaznaczy¢, ze powyzsze

doswiadczenia udaja sie roéwniez, gdy zamiast soli manga-
nawej stosowac sol kobaltawa.
W powyzszych badaniach brat udziat Jan Nosel.
Otrzymano 10.IV.53
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Badonia nad przebiegiem preznosci
par roztworow wodnych irojskladnikowych

Komunikat wstepny
M. Sarnowski i J. Zygadlo

Z poczatkiem 1950 r. rozpoczeto badania nad przebiegiem
preznosci par ukladow: dwie sole plus woda (np. azotan
wapniowy plus azotan amonowy, azotan wapniowy plus
azotan potasowy, mocznik plus azotany wzglednie chlorki
Ca\, Mg, Li, itp.).

gadnienie to nabrato waznosci w zwigzku z p‘rOIblemem
higro&kqpiijnos’ci niektérych nawozéw sztucznych itp. (p.
saletry wapniowej).

W wyniku przeprowadzonych kilkuletnich badan nad w/w
ukladem jak réwniez innymi ukladami stwierdzono, co na-
stepuje:

{

Instytut Symtezy Chemicznej

Oddziat w Tarnowie

1) Przebieg preznosci par ukladéw: dwie sole plus woda
wykazuje dla wielu ukladéw znaczne odchylenia od
dotychczas obowigzujacych praw wzglednie regul.

2) Istnieja pewne dane upowazniajace do przypuszczenia,
ze w ukladach: dwie sole plus woda woda wystepuje
jako czynny sktadmik tworzac tzw. ,solwaty“, kiére ze
ewej strony charakteryzuja specyfi-
czme prezno$ci par.

3) Istnieja pewne dane upowazniajgce do Przypuszczenia,
ze w roztworach wodnych ~péls_tezonych wzglednie ste-



IX (1953) PRZEMYSE

609

zonych istniejg solwaty
ny ch.

soli podwoj-

4) Przy wielu uktadach dwie sole plus woda istniejg za-
kresy o statej preznosci par pomimo zmiany (wagowej)
stosunku jednej soli do drugiej. Przyczyng tego zjawi-
ska sa przypuszczalnie powstale w tych warunkach
»Solwaty o rownych preznosciach
pia Tt :

WATAVA VARG AV NV

700
90 80 70 60 50 40 30 2o A0 o
CO[N".% Cﬂ/ﬂ/fzjz
Rys. 1 5 y
Przyklad 1

Do roztworu wodnego 53,3%0 saletry wapniowej dodawa-
no mocznika (rys, 1). Uzyskany w ten sposéb roztwor (ukiad
tréjsktadnikowy) miat prezno$é pary w y z sz a niz roz-
twor wyjsciowy  (53,3% roztwor saletry wapmiowej). Nato-
miast roztwér wodny saletry wapniowej 40°% miatl po do-
daniu tej samej iloSci (procentowo) mocznika — prezno$é
pary nizsz g anizeli roztwor wyjSciowy (40% roztwor
saletry wapniowej).

AVA

100 sy iy Ny VAL Sy N N )
90 (80 30 60\ 80\ 40 . 30" ;201 10 o
Sor CO/NKY ],
Rys. 2

Nasuneto sie zatem logiczne przypuszc_zeni‘e, ze miedzy
roztworem 40% a 53,3%0 saletry wapniowej znajduje si¢ roz-

CHEMICZNY

twor, ktéry po dodaniu mocznika nie wykaze zmian prezno-
Sci pary, czyli bedzie roztworem izobarycznym.

Doswiadczalnie stwierdzono, ze takim roztworem jest roz-
twor wodny 45% saletry wapniowej. W ten sam sposob zba-
dano wptyw mocznika na roztwory wodne CaCle, Mg(NOs3)s,
MgCl2, LiNO3 i LiCl.

Stwierdzono, ze wplyw dodatku mocznika na prezno$é par
roztworéw tych soli jest podobny jak w przyktadzie 1
(rys. 2). ?

SteZenia' roztworéw dla tych ukladéw sa nastepujace:

26,59 roztwor wodny CaCl,

83 sy »  MgNo,),
22595 ., MgCl
36 9% 5 »  LiNO,
2l o el

Preznosci par dla w/w roztwordw sa nastepujace:

45 9 roztwoér Ca(NO,),

339 3 Mg(NO,),| ok. 12,5 mm Hg

26,5% LSRG (420'C)

22,59 < MgCl,

21529 5 LiCl preznosci nieco

36 9% 5 LiNO, nizsze :
Przyklad 2

Porownywano prezno$cé pary roztworu wodnego 45% sa-
letry wapniowej z preznosciami par roztwordéw otrzymanych
przez zmieszanie roztworow:

45 9 Ca(NO,), | roztwory
26,59 CaCl, izobaryczne
Roztwor trojsktadnikowy, powstaly przez zmieszanie tych
dwu roztworéow dwuskladnikowych (w dowolnym procen-
cie), posiada praktycznie biorgc taka sama preznosc pary
jak oba roztwory wyjsciowe. Dodajac do tego roztworu
mocznika (do 20% liczagc na koncowa ilo§¢) otrzymujemy
roztwoér praktycznie izobaryczny.
Podobnie zac:hovmﬁa sie ukiady:
Ca(Nu,), - Mg(NO;), + H,0
Gagl & SEVisCl e L H.O
Mg(NO;), -+ MgCl, -+ H,0 , ;
powstate przez zmieszanie roztworéw dwusktadnikowych:

Ca(NOy), -+ H,O — roztwor 45 %'

MO~ HO—= 3 . 33 9
CaCh Y IO = e so8 by
MgCly: = HO'— ',  225%

Przyklad 3

Rozwazajac bli\éej w/w roztwory izobaryczne masuwa si€
przypuszczenie, ze woda jako jedna ze sktadowych ukladu
odgrywa w tym przebiegu pewng role. Tak wiec np. roz-
twor izobaryczny saletry wapniowej (45%) mozemy przed-
stawi¢ jako solwat:

Ca(NO,), - 11 H?*O
podobnie otrzymamy: L i

CHEL, 95 71750
Mg(NO;), +- 17 H,0
MgCl, -+ 18 H,0
LiNO; ' 7 H®
LiCl + 9 H,0

Powodem statej preznosci par w/w roztworéw — po do-
daniu mocznika — moze byé tworzenie sie soli po-
dw 6 jny ch, w wyniku czego nastepuje podziat wody
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pomiedzy s6l a sél podwdjna, przy czym powstate s o l-
waty maja réwne preznos$ci par.

Bioragc zatem pod uwage np. roztwor 45% saletry wapnio-
wej odpowiadajacy solwatowi Ca(NOs): + 11 H0 i doda-
jac do tego roztworu mocznika (do 20%) — mamy Przypusz-
czalnie nastepujace zjawisko:

Cze S 6 drobin Ca@NOsg istniesje n.a-
dal jako solwat a pozostata czeseé
zwigzama zostala z moczmikiem na
s6l podwdéjnag tworzac solwat:

Ca(NOy), - 4CO(NH,), + 11 H,0

Poniewaz prezno$é par — jak to stwierdzono doswiadczal-
nie — nie ulegla zmianie, mozna przyja¢, ze oba solwalty

Ca(NO,), -+ 11 H,0 i Ca(NO,), - 4 CO(NH,), + 11 H,0

maja rowne preinos’qi par,
Brak zmiany w preznosci par roztworu,
jemy przez zmieszanie roztworow:
45,39 Ca(NO,), | roztwory
i 26,59 CaCl, izokaryczne
i nastepne dodawanie mocznika — w iloSci mniejszej niz
jest potrzebna na zwiazanie sie Ca(ONs): i CaCls na s6l
podwéjng — mozemy wytlumaczy¢ tym, ze tworza sie
réwniez w tym wypadku solwaty soli podwéjnych:

ktory otrzymu-

Ca(NO,), 4 CO(NH,), + 11 H,O
CaCl, 4 CO(NH,), -+ 17 H,O
0 preznos$ci réwnej solwatom:
Ca(NO,), + 11 H,0
i~ CaCly - 17 H,0
Ze zmiany preznosci par HoO roztworu soli odpowiednio
stezonego przy dodatku drugiej soli lub mocznika mozna
wywnioskowaé, czy w roztworze powstaja sole mpodwdjne,
czy tez mie.
Dodajgc np. mocznik do. roztworu wodnego CaCls o ste-
zeniu ponizej 26,5%0 otrzymujemy obnizenie preznosci pary,

natomiast roztwory o stezeniach ponad 26,5% wykazuja -

podwyzszenie prezmoSci pary. Zwyzka prezno$ci par HsO
powicksza sie ze 'wzrostem stezenia roztworu soli i dodatku
mocznika. Po przekroczeniu stosunku CO(NHs): : CaCl: =

4 : 1 preznosé roztworu zaczyna juz maleé¢, Podobne zjawi-
sko zaobserwowang dodajgec mocznik do 40% wodnego roz-
tworu azotanu litu, przy czym stwierdzomo, ze po przekro-
czeniu stosunku CO(NH2): : LiNOg = 2 : 1 preznos¢ par
H>0O juz maleje.

7 roztworéow o stosunku CO(NH): : LiNOsg = 2 : 1 oraz
2,5 : 1 wyodrebniono €61 podwo6jng. Analiza chemiczna wy=
kazata w obu wypadkach stosunek CO(NHz)2 : LiNOg = 2 [ 1

Uwagi odno$nie doswiadezen

1) Do badan uZzyto substancji chemicznie czystych.

2) Stezenia wyjsciowe roztworéw soli okre§lano z ozna-
czenia iloSciowego metalu. >

3) Rozbwory umieszczano w dwu naczynkach potgczo-
nych ze soba szczelnie i umieszezamo w itermostatach.

4) Co 4 — 6 dni rozlgczano naczynka i wazono.

5) Temperatura pomiaréw +20°C.

Uwagi ogolne

1) Uzyskane wyniki wskazuja na to, ze dziat chemii fi-
zycznej, dotad bardzo mato zbademy, tj. fizykochemia
roztworéw wodnych polstezonych i stezonych, otwiera
nowe perspektywy dla calego szeregu prac w tej dzie-
dzinie.

2) Nalezy przypuszczaé, ze caly szereg zjawisk zachodzg-
cych w ttej dziedzinie, dotad blizej nie okreslonych, be-
dzie mozna ujgé w pewne hipotezy wzglednie reguly.

3) Istnieja . pewne dane wskazujace na to, ze termody-
namika zjawisk, zachodzacych w tych roztworach, da
nam dalsze nasSwietlenie tych zjawisk. >

4) Nalezy przypuszczaé, ze caly szereg znanych. danych
fizykochemicznych, jak widma Ramana itp., znajdzie
tutaj swoje dodatkowe zastosowanie,

5) Fizykochemia roztworéw wodnych poélstezomych i
stezonych bedzie miata duze znaczenie i pralktyczne
zastosowanie w przemySle chemicznym, zwlaszcza
w tzw. ,wielkiej chemii®. :

Profesorowi dr. W. Tomassiemu skiadamy serdeczne po-

dziekiowanie za glebokie zainteresowanie sie powyzszym
tematem i za cenne wskazowki. 2
Otrzymano 29.VIIL53.

Wykorzystanie produktow pirolizy kalafonii
do otrzymywania pokostow

W. Zacharewicz,.]. Krupowicz i . Kopcewicz

Zaklad Chemii Organicznej im. Mikotaja Kopernika w Toruniu

Piroliza polskiej kalafonii zywicznej pod normalnym ci$nieniem prowadzi do powstania mieszaniny plyn-

nych produktow reakc,u wrzacych w t, 90°—340°C. Ogrzewajac frakcje gkowna tej

320°—

mieszaniny (p. wrz.

340°C) z minig, tlenkiem kobaltu, abietynianem kobaltu otrzymuje sie ciecze o wlasnogciach pokostow,

z ktérymi przeprowadzono szereg prob porownawczych, z zastosowaniem normy dla pokostu Inianego.

TIvposm3 oTeuecTBEHHOJ CMOIMCTOV KaHMOMM MPY HOPMAJIbLHOM AABJIEHMM BeneT K OOpPa30BAHMIO CMECH
XUJIKUX NPOAYKTOB PEakLmy, KUIIAIMX B Ipezenax Temmepatyp 900 — 3400, HarpeBasa riaaBHYIO (OPaKIiio

9TOJ CMEcH, KMIIAIIYI0O B Opefenax TeMmmeparyp 3200—3400,

CO CBMHIOBBIM CYPMKOM, ORKMCBIO KOBGajubTa

1 abueraToM KOGanbTa IOIYYAIOTCS KMAKOCTM CO CBojcTBaMy osid. C ITONyYeHHBIMM OJcbaMy IIPOM3BO-
JWIIVICE HEKOTOPBIE CPaBHUTEJIbHBIE OITBITHI C MPUMEHEHWMEM CTaHaapTa AJId JbHAHON oamndbL.

Pyrolysis of Polish colophony under normal pressure yields a mixture of liquid products boiling at the
range of temperatures 90—340°. Liquids of varnish properties have been obtained by heating the main fraction
of‘ the mugture (b. p- 320—340°) with red lead, cobalt oxide or cobalt abietate,“Some comparative experiments
with varnishes so obtained on the basis of :standards for flax-varnish have been discussed.

Znany jest w literaturze fakt, ze piroliza kalafonii pod
zwyklym ciSnieniem bez katalizatora prowadzi do -otrzyma-
nia olejow: lekkiego, Sredniego, zwanego ,,essence vive* lub
pinoling, oraz oleju ciezkiego, zwanego niekiedy olejem zie-

lonym, Olej $redni albo pinolinowy jest wykorzystywany
w malarstwie do produkcji pokostéw i lakieréw (1). Nie
spotykamy wzmianki o wykorzystaniu do tych celow oleju
ciezkiego.
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W badaniach mnad piroliza polskiej kalafonii zZywicznej
z ,pinus silvestris“ i produktami tej pirolizy zwréciliémy
uwage na olej ciezki (temp. wrz, 320-340°) — gloéwny pro-
dukt pirolizy o wlasnosciach wybitnie nienasyconych —
w kierunku jego wykorzystania do produkecji poxostow.

W tym celu przeprowadziliSmy szereg proéb, ogrzewajac
gltowny produkt pirolizy kalafonii z tlenkami i zywiczanami,

Stosowano przy tym taka ilo§¢ tych ostatnich, by steze-
nie metalu byto optymalne (dla mydel kobaltowych wynosi
to optymalne stezenie 0,13°% Co, dla olowiowych — 0,45%
Pb).

MieliSmy tu na uwadze znane zjarvvisko_, ze dziatanie sy-
katywow mie jest proporcjonalne do ich zawarto$ci w ole-
jach. Dziatanie ito wzrasta tylko do okreslonej granicy, a po-
tem gwaltownie spada, gdy zostanie przekroczone optymalne
stezenie metalu w sykatywie,

Wedlug Fokina (2) aktywno§é metali uzytych w sykaty-
wach maleje w kolejnosci Co > Mn > Cr > Ni > Pb itd,
faktycznie za$§ Pb jest bardziej aktywny od Cr i Ni (3).

Do naszych doswiadczen wybraliSmy dwa metale Pb i Co
i przeprowadziliSmy cztery proby otrzymywania pokostéw
przez godzinne ogrzewanie frakcji oleju ciezkiego (temp.
wrzenia 320—340°) otrzymanego z pirolizy polskiej zywicz-
nej kalafonii. Ogrzewanie to prowadziliémy z minia olowia-
na, tlenkiem kobaltu, mieszaning minii i tlenku kobaltu
oraz z abietynianem kobaltu. We wszystkich czterech wy-

. padkach powstaly geste oleiste ciecze od barwy jasno-
brazowej (przy ogrzewaniu z minig) do barwy wisniowej
(przy ogrzewaniu z tlenkiem oraz abietynianem kobaltu). Te
wszystkie cztery ciecze posiadaly cechy pokostéow, roznity
sie jednak pod wzgledem wlasnosei. Ciecze te poddaliSmy
probom poréwnaweczym z Ppokostem Inijanym i okazato sle,
ze posiadaja one cechy zblizone do pokostu Inianego szcze-
golnie w zakresie liczby kwasowej, jodowej, zawartosci po-
piotu, lotnych domieszek, przezroczystosci. Ciecze te roznity

sie od pokostu Inianego ciezarem wilasciwym, wspblczyn-
nikiem zalamania, czynno$cia optyczna, a szezegélnie liczba
zmydlania, Czas schniecia tych czterech pokostéw byt
mniejszy od czasu schniecia pokostu Inianego, a pokost ko-
baltowy odznaczat sie po wyschnieciu piekng potyskliwa,
twardag powierzchnig. Zostalo wiec stwierdzone, ze olej
ciezki (320—340°), otrzymany z pirolizy pblskiej kalafonii
zywicznej nadaje sie do - produkeji pokostéw zastepujgcych
pokost Iniany. Ze wzgledéw ekonomicznych, w zwiazku z za-
potrzebowaniem na lepsze gatunki kalafonii, nalezatoby wy-
korzysta¢ gorsze gatunki kalafonii do pirolizy celem ewen-
tualnego przygotowania pokostéw, To ostatnie zagadnienie
jest mozpracowywane przez nas.

Czesé doswiadcezalna

Piroliza kalafonii 1 kg kalafonii zywicznej
gatunku WG o t. miekn. 63° umieszczono w dwulitrowej
kolbie zaopatrzonej w chlodnice zwrotng i ogrzewano w cig-
gu 50 godzin w temperaturze ca 230°. W czasie ogrzewania
wydzielaty sie biale dymy. Produkty reakeji pirolizy pod-
damo frakcjonowaniu pod zwyklym ci$nieniem zbierajac ma-
stepnie frakcje:

t. wrzenia frakcji ilos¢ w g |ilos¢ w %%
90-135 35,5 3,55
135-280 23,3 2,33
280-340 790,0 79,0
pozostato$é nielotna 131,2 13,12
straty 20,0 2,0

Frakcje glowna wrzaca w temperaturze 280-340° pod norm.
ci$nieniem poddano wtornemu frakcjonowaniu zbierajac:
(patrz tablica 1) :

Frakcja gléwna wtornego frakcjonowania posiadata na-
stepujace stale fizvezne: t. wrz, 320—340° (ciSn. norm.);

Tablica 2

cechy ogdlne © pokost Iniany

pokosty z produktéw pirolizy galafonii fr. wrzacej 320 — 340°

s vy k a t y w y

olowiowy olowiowo-kobaltowy kobaltowy abietynian kobaltu
bBoir wia g;; Si(l)ﬁiilj jasnobrazowa silniej’ niz 0,04 n wi:?ini.ov's{a 3 wiéﬁi&waﬁ
roztwor J w KJ | 13k lniany roztwor J w KJ silniej niz 0,04 n J w KJ
przezroczystosé i iprzezro;;y_styﬁ przezroczysty p;ffﬁf{;%;ﬂfﬁy p;; geégzggiséy przezroczvsty
osad bez osadu bez osadu osad minimalny osad maty : bez osadu
lotne domieszki nie zawiera nie nie nie nie

maks. 24 godz. maks. 18 godz

czas schoiecia

maks. 18 godz maks. 18 godz maks. 18 godz

brak odcisku odcisk odcisk staby brak odcisku brak odcisku

ciezar wlasciwy w 20° 0,933 — 0,960 - 0,9932 0,9906 0,9871 0,9955
\éﬂ;gﬁgzgl%{o zatamania 1,479 — 1,486 1,5475 1.5480 1,5490 1,5510
skrecalnosé — -+ 41,8° — -~ 49,9° —

~ liczba kwasowa maks, 9 12 ca 10 8 — 10 7T— 8
liczba zmydlania 185 — 195 36 11 18 - 23
liczba jodowa 160 — 190 118 118 106 107
zawartosc popiotu maks. 0,8 maks. 0,31% maks. 0,36% maks. 0,17% maks. 0,43
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Tabela 1 ga ogrzewano z 0,10 g tlenku kobaltu (CoO) (teoria 0,089 g
CoO przy 0,13°% Co), porcje trzecig z 0,01 g tlenku kobaltu
t. wrzenia frakecji ilo$¢ w g i 0,258 g minii (tecria 0,0064 g CoO i 0,76 g minii) i porcje
czwarta z 0,9 g abietynianu kobaltu (teoria 0,76 g abietynianu
0 y
do  260° 22 Droy s S0 ;

260—315 49 W powyzszy sposob uzyskano cztery geste oleiste plyny
315--320 32 od barwy jasnobrazowej do barwy wisniowej. Pilyny te o
gig—gég ‘;gg wlasno$ciach pokostéw poddaliémy prébom poréwnawczym

360:365 46 z pokostem Inianym postugujac sie polskimi normami (4).
pozostato$é nielotna 65 W tablicy 2 podajemy porownawczg charakterystyke po-
Sittrea toy 11 kostu Inianego i czterech pokostéw otrzymanych przez nas

z produktow pirolizy kalafonii
w granicach 320—340°).

n% = 1,5492; ap = +45,6°; d20 = 0,9517. Liczba kwasowa (frakeji cigzkiej wrzacej
18,54; liczba jodowa 106,4; liczba zmydlania 20,37. Kolor
frakcji brazowy, fluoryzujacy z odcieniem fioletowym, za-

pach ostry, przenikliwy.

Otrzymano 31.VIL.53.
Ll tver ar tauira

Przygotowanie pokostdw. Cztery porcje 1. G. Dupont, Les essences de terébenthine. Paris (1926)
i : i 2. S. Fokin, Z.R.F.Ch.O., 307 (1907) i 274 (1908)
po 50 g frakeii o temp. wrzenia 320—340° ogrzewano w cig- ik : DL : \
3 g 3% 7 B) 2 f SZ-
Ty i chlodnica Zwrotna, Porcje pierwsza ogrze- A rinberg, Tiechnologia plenkoobrazujuszczych wiesz

: : ¥ czestw, Moskwa (1948).
wano z 0,8 g minii (teoria 0,76 g dla 0,45% Pb), porcje dru- 4. PN — Pokost Iniany PN (C — 301) 1947.

Liczby hydroksylowe zageszczonych olejow
” ~ Inionych

M. Taniewski i E. Piekutowska

Oznaczono liczby hydroksylowe réznie zageszczonych olejéw Inianych nieco zmodyfikowang metoda piry-
dynowg opracowang przez ,Miedzynarodowa Komisje do badan tluszezow*, aby w zwigzku z iym ustali¢
wlasnos$ci olejow i wybraé wilasciwa metode zageszczania. Opracowano zalezno$¢ liczb hydroksylowych od
szeregu parametrow jak lepko$¢, temperatura zageszczenia i in.

OnpefieneHsbl IMAPOKCUIBHBIE YKMCIa B Pa3HOM CTENEHM IIOJNVMMEPM30BaHHBLIX JbHAHBIX Macei, OT4acTu MO-
IMUIMPOBaHHBEIM MMPUAOHOBBIM MeTOJoM, paspaboraHHbIM =, MexkayHapoguoir Kowmmcenent —yccaenoBaHMA
JKMPOB”, 4TOOBLI B CBA3YM C 9TMM YCTAaHOBMUTH CBOMCTBA Maces ¥ BeIOpaTh HaAJesRkallyil METOJ IMOJMMepu3ariin.
JViccnenmoBaHa 3aBUCUMOCTE TMIAPOKCUIBHBIX UMCEJI OT TaKMX I[IapaMeTpPoB, KakK BA3KOCTh, TeMIleparypa II0-
JUMEepU3anmy UTH. : :

By using a modified pyridine method given by the ,,Internationair Commission of Fats Investigation“ hy-
droxyl value of flax oils polymerized in different degree have been determined to establish the properties of
_—  these oils and to find a proper method of 0il polymerization-Hydroxyl value dependence on some parameters

as viscosity, temperature of polymernization etc. have been discussed,

Zmiany zachodzace w olejach schnacych wobec duzych
ilosci- powietrza lub tlenu polegaja giéwnie na powstawaniu
nadtlenké6w typu ROOR:1. Powstale z nich rodniki przyla-
czaja atomy wodoru, dajac wodoronadtlenki:

R—CH—CH = CH—R,
= I
OOH
W miejscach podwéjnych wigzan pod wplywem aktywne-
go tlenu powstajg tlenki ‘typu:
R—CH—CH—R,
N

wzglednie dimery:
R—CH—CH—R,
I |

(032 (0)

R—,-CIZH—(ISH-—R,

Jednocze$nie powstajg dimery zawierajgce grupy hydro-
ksylowe, :

Ten ostatni rodzaj dimeréw ma szczegdlny wplyw na wia-
snosci powlok, powstalych z oleju Inianego zageszczonego
w atmosferze powietrza 1ub tlenu, z uwagi na silnie polarny
charakter grup hydroksylowych oraz ich hydrofilnosé. Po-
. larno$¢ tych grup powoduje lepsza przyczepno$¢ do podio-
za blon powstatych z takich olejow, natomiast ich hydro-
filno§¢ pogarsza wodoodporno$é bion, W zwigzku =z tym
prowadzone byly oznaczenia liczb hydroksylowych réznie

zageszczonych clejéw Inianych., Mialy one na celu zbadanie
wiasnoéci réznie preparowanych olejow Ilnianych lub wybor
metody zageszczania pod aspektem wykorzystania dodatnie-
go wplywu nieznacznej ilosci grup hydroksylowych i umik-
niecia ich nadmiaru ze wzgledu na hydrofilnosé.

Liczba hydroksylowa oleju (LOH) podaje ilos¢ mg wodo-
rotlenku potasowego potrzebnego do zobojetnienia kwasu oc-
towego, zwigzanego przez 1 g cleju.

Liczbe hydroksylowsg oznacza sie najlepiej metoda piry-
dynowa, opracowana przez ,Miedzynarodowa komisje do
badan ttuszczow*.

Podane w niniejszej pracy wyniki otrzymano przy za-
stosowaniu powyzszej metody, przy czym zmodyfikowano
nieco skad mieszaniny acetylujacej. Oznaczenia wykona-
no w sposéb nastepujacy.

W kolbie (poj., 150 ml, wymiary szyjki: dt. 55 mm, $red.
20 mm) odwaza sie ok, 2 g. badanego oleju i dodaje za po-
mocg pipety 5 ml mieszaniny acetylujacej. Mieszaning
sporzadza sie z 20 ml ch. cz, bezwodnika kwasu octowego
i 80 ml «ch. cz. pirydyny. Przechowywaé¢ ja malezy w su-
chym miejscu zabezpieczonym przed dostepem kwasu we-
glowego i kwasnych par. W szyjce kolbki umieszeza sie na-
stepnie maty lejek, zastepujacy chlodnice zwrotng. Wymia-
ry lejka: dt. nézki 50 — 55 mm, §r. lejka ok. 35 mm.

Kolbke umieszcza sie w tazni glicerynowej, uprzednio
podgrzanej do 80°C, zanurzajac ja do glebokosci 1 cm.

Tempe‘raiture’laini podnosi sie do 100°C i utrzymuje w cia-
gu 1 godz. U nasady kolbki umieszcza sig¢ kolnierz z papieru
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azbestowego celem mniedopuszezenia
ogrzania szyjki,

Po uplywie 1 godz. wyjmuje sie kolbke z tazni gliceryno-
wej i po jej ostygnieciu dodaje pipeta 1 ml wody destylo-
wanej. Zawarto$¢ kolbki ogrzewa sie na skutek egzotermicz-
nego charakteru reakcji powstawamia kwasu octowego.
Ewentualnie powstate zmetnienie usuwa sie przez dodanie
kilku kropel pirydyny.

Kolbke umieszcza sie powtérmie w lazni ha przeciagg 10
min. Po ostygnieciu splukuje sie lejek oraz szyjke kolbki
5 ml zobojetnionego alkoholu. Powstaly wolny kwas octowy
miareczluje sie, wobec biekitu alkalicznego 6B w ciemnych
roztworach, wzglednie — fenoloftaleiny w jasnych roztwo-
rach, 0,5 n alkoholowym roztworem wodorotlenku potaso-
wego.

Liczbe hydroksylowsg oblicza sie wg réwnania;

do zbyt wielkiego

28,05 (a —
LOH — (@a—b)4 LK 2
&

a — ilosé¢ ml 0,5 n KOH, uzytego do miareczkowania $lepej
probki 7

b — ilo$¢ ml 0,5 n KOH, uzytego do miareczkowania ba-
danej probki

e — ilos¢ g oleju uzytego do oznaczenia

LK—liczba kwasowa badanego oleju obliczona wg réwnania:

_ ml-KOH X miano X 5.611
g

g — ilo$¢ oleju uzytego do oznaczenia.

LK

Celem stwierdzenia, czy metoda ta daje zgodne i powta-
nzalne wyniki, okre$lono liczbe hydroksylowg oleju rycyno-
wego farmaceutycznego, ktorego LOH jest znana,

Wobec tego, ze wymiki byly zgodne z danymi literatury,
wykonano oznaczenia liczb hydroksylowych oleju lnianego
surowego oraz trzech olejow lnianych zageszczonych w pod-
wyzszonej temperaturze z przedmuchiwaniem powietrza na
aparaturze fabrycznej. Wymiki zestawione sg w tabeli 1.

Tabela 1
: Lep-
Lp. Rodzaj oleju kos¢ | LK | LOH
w cP
1 | olej rycynowy farmaceutyczny 940 | 1,25 | 162
2 | olej lniany surowy S 50 2,5 7,5
3 | olej lniany nieodbialczony dmucha-
ny w 100°C w ciggu 92 godz. .| 306 | 2,6 33,9
4 | olej Iniany nieodbiatczony dmucha-
ny w 100°C w ciggu 120 godz. . | 542 | 4,0 45,5
5 | olej Iniany nieodbialczony dmucha-
ny w 100°C w ciagu 177 godz. .| 986 | 4,0 60,0

Lepko$é oznaczono kubkiem Frenkla o $r. otworu 3,5 mm
w 2Q°C (1 sek. na kubku Frenkla o $r. 3,5 mm odpowiada
23,5 cP.). :

W celu wyznaczenia zaleznosci liczby hydroksylowej ole-
ju od sposobu zageszczania, sporzadzono w laboratorium
olej Iniany odbiatczony, ktéry zageszczano bez dostepu po-
wietrza lub z przedmuchiwaniem powietrza w 100°C, 180°C
i 260°C. 4

Odbiatczenie oleju wykonano przez ogrzewanie go z do-
datkiem 3% ziemi bielacej w temp, 100—110°C w ciggu 1 go-
dziny i nastepujace po tym odfiltrowanie ziemi.

Wyniki badan pcdane sg w tabeli 2.

Tabela 2
Lep-
Lp. : Rodzaj oleju kos¢ | LK | LOH
w cP
1
olej lniany odbiatczony dmucha-
2 nyEw.1000@ e 1282 3,9 | 40,4
olej lniany odbialczony dmucha-
ny w 100°C, nastepnie grzany
3 1[2ehe w80 CLE i anr o 353 2,2 | 40,6
olej Iniany odbiatczony zageszczo-
ny w 280°C bez przedmuchi- 7.0
<+ wania powietrza 317 2,6 2
olej Iniany odbiatczony dmucha-
ny w 180°C ; 341 1,7 | 30,5
5 olej lniany surowy dmuchany
w 180°C 282 1,6 | 29,8
6 olej lniany odbiatczony dmucha-
ny w 260,C 306 1,7 | 24,7

Powyzsze badania wykazaly, ze:

1. Liczba hydroksylowa olejow  zageszczanych w atmos-
ferze powietrza w jednakowej temperaturze rosnie ze wzro-
stem lepkogsci. ;

2. Liczby hydroksylowe olejow o tej samej w przyblize-
niu lepkosci sa tym mizsze, im temperatura zageszczania by-
ta wyzsza.

3. Na wysokos$é liczb hydroksylowych nie wplywa od-
biatczanie oleju Iniamego.

4. Kolor zageszczonego oleju jest tym ciemniejszy, im
temperatura zageszczania byta wyzsza.

5. Kolor zageszczonego w temperaturze 100°C w atmos-
ferze powietrza oleju Inianego odbialczonego: jest jasniej-
szy od koloru oleju Inianego wyjsciowego.

6. Liczby hydroksylowe oleju Inianego zageszczonego bez
przedmuchiwania powietrza pozostajg takie same jak LOH
oleju wyjsciowego.

W koncu malezy zaznaczy¢, ze nizsze liczby hydroksylowe
olejow zageszczanych w atmosferze powietrza w temperatu-
rach wyzszych mczna wytlumaczyé zachodzaca jednoczesnie
z dimeryzacjg tlenowa rowniez dimeryzacja termiczng, ktéra
nie pocigga za sobg wzrostu liczby hydroksylowej.

Otrzymano 1.IX.53.
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ERRATA

W artykule M. Struszynskiego, T. Nowickiej i Z. Marczenko pt. ,Fotokolorymetryczne ozna-
czanie srebra za pomoca p-dwumetyloaminobenzylidenorodaniny na str. 577 biezacego rocznika

w lewej szpalcie 3 wiersz od gory:

wydrukowano | g
5 ml roztworu rodaniny (dok%adnie
odmisrzonego pipeta).

powinno byé
50 ml kwasu azotowego
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Oznaczanie witaminy B przy pomocy
Euglena gracilis®)

J. Janicki, J. Pawelkiewicz, St. Stawicki i K. Zodrow

Zaktad Technologii Rolnej W.S.R. w Poznaniu

Zastosowano Euglena gracilis var. bacillaris do oznaczania witaminy Bjs w materiale pochodzacym z ho-
dowli promieniowcéw i bakterii. Zastosowano zmodyfikowang pozywke Rossa. Szczep Euglena, przed uzyciem
go do oznaczen, pasazowano na pozywce bez witaminy Bis. Wyniki oznaczen byly zgodne z wynikami uzyska-

nymi metodg spektrofotometryczng,

IIpumenen Bup Euglena gracilis

var. bacillaris gna ompeneneHmns BUTaMMHA B, B MaTepuae, MpOCXo-

NALEM M3 KYJIbTYD JIYHUMCTBIX TIPUOKOB M Oaxrepuir. IIpMMeHeHa MOAMMMIMPOBAHHAA IMTATENbHAA Cpeja

Pocca.
TaMyHa Bjs.
TPUUYECKOMY METOAY:

Bug Euglena mo ymorpefieHwusi IOABEprajics Iaccazy B IMTATENbHOV Cpee, He cojepzkalleit Bu-
Pe3ysbTaThl ONPENeNICHNIA COIIACYIOTCH C PEe3yJhTAaTOMM, IIOJNYYEHHBIMM II0 CHeKTpodorome-

Euglena gracilis var. bacillaris has been used to determine vitamin By in material from the culture of
Actinomycetes and hacteria. Modified Ross nutrient has been used. Before the determination the strain of
Euglena has been cultivated on a nutrient without vitamin Bjys. The results of determining have been in

/ agreement with those obtained by spectrophotometric method.

IloSciowe oznaczanie witaminy Bis przy pomocy Euglena
gracilis -nalezy do najbardziej czutych i specyficznych metod
okres§lania jej zawartosci w réznych sSrodowiskach. Huttner,
Provasoli, Stokstad, Hoffmann, Belt, Franklin i Jukes (1949)%)
uzywali Euglena gracilis do badania zawarto$ci witaminy Bjo
w ekstraktach watrobowych. Robbins, Hervey i Stebbins 6)
(1950) stosowali ja do oznaczania witaminy Bis w hodowlach
drobnoustrojéw, glebie, wodzie i r6znym materiale roslin-
nym. Ross 7:8) (1950, 1952) uzywat E. gracilis do badania za-
warto$ci witaminy Bi2 w plynach ustrojowych.'W niniejszej
pracy zastosowano Euglena do oznaczania witaminy Bis w
komoérkach promieniowcéw i bakterii oraz w plynach fer-
mentacyjnych uzyskanych z ich hodowli.

Czesé doswiadezalna
1. Wykonanie pozywki

Do badan uzyto szczepu Euglena gracilis var. bacillaris
otrzymanego od Rossa. Hodowle Euglena i oznaczenia wita-
miny Bis przeprowadzano na pozywce podanej przez Rossa
(1952), zmodyfikowanej przez zastapienie w niej kwasu
jabtkowego kwasem winowym. Skiad pozywki przedstawia
sie nastepujgco:

1. Woda destylowana 900 ml
2. Forforan jednopotasowy, KHyPOy, (5% roztwor) 20 ml
3. Siarczan magnezu, MgSOy -7 HsO (5% roztwoér) 20 ml
4. Siarczan cynku, ZnSOy4 - 7 HyO (8,80 roztwor) 1 ml
5 Weglan wapnia, CaCOj3 (1% zawiesina) 10 ml
6. Siarczan zelaza, FeSO4 -7 HyO (0,3% roztwor) 10 ml
7. Siarczan manganu, MnSOy -4 HyO (1,62% roztwoér) 1 ml
8. Siarczan miedzi, CuSOy4 - 5 H20 (3,92% roztwor) 0,1 ml
9. Siarczan kobaltu, CoSOy4 -7 Hz0 (1,73% roztwoér) 0,1 ml
10. Molibdenian sodu, NasMoOy - 2 H0 (1,01% roztwor) 0,1 ml
11. Kwas borowy, HsBOs (1,41%0 roztwor) 2,0 ml
12. Kwas glutaminowy 10 g
13. Kwas winowy 2. g
14. Aneuryna 2 mg
15. Uzupelni¢ woda destylowana do 1000 ml

Wszystkie sktadniki powinny by¢ najwyzszej jakosci i czy-
stosci, Zestawiajac skladniki pozywki wedlug powyzszej ko-
lejnosci, dodawano nastepny po calkowitym zmieszaniu
f 2 /

*). Referat -wygloszo'n»y na posiedzeniu sekcji A, XII Zjazdu
Mikrobiologow Polskich w Xodzi w dn. 8—10. XI. 1952 r.

wzglednie rozpuszczeniu poprzedniego, Po zmieszaniu wszyst-
kich skladnikow doprowadzano pH pozywki do wartosci 3,6
za pomoca 10% roztworu kwasu fosforowego lub tugu sodo-
wego. Nastepnie stawiano pozywke do wrzacej tazni wodnej
na 30 minut, Po wyjeciu z tazni wodnej studzono jg do tem-
peratury pokojowe]j, sprawdzano i ew. korygowano pH, sg-
czono przez bibule i wyjatawiano w autoklawie w tempera-
turze 110° w ciggu 10 minut. Przed uzyciem rozlewano po-
zywke jalowo po 2 ml do epruwetek o rozmiarach 120 X 15
mm.

Pozywke wykonywano $wiezo co tydzien. Poszczegolne
roztwory wchodzace w sklad pozywki przygotowywano w ja-
towej wodzie destylowanej i przechowywano w lodéwce w
temp. 4°. Odnawiano je co miesigc, Epruwetki uzywane do
rozlewania pozywek, pipety i inne szklo myto mieszanina
chromows, a nastepnie plukano godzine w biezacej wodzie
wodociggowej i godzine w trzykrotnie zmienianej wodzie
destylowanej.

Wykonana w ten sposob pozywka jest pozywka podwoj-
nie stezong, Byla ona zawsze rozcienczona w stosunku 1:1
przez dodanie do epruwetek 2 ml znanego roztworu witami-
ny Biz albo badanego roztworu lub wody destylowane;j.

2. Hodowla Euglena gracilis

Szezep Euglena gracilis. hodowano na pozywce z dodatkiem
2 ml roztworu witaminy By (do kazdej epruwetki) zawiera-
Jjacego 160 pug Bia/ml. W ten sposéb w epruwetce znajdowa-
o sig 4 ml pozywki (rozcienczonej), zawierajacej’ 80
uug Big/ml. Kazdg epruwetke zaszczepiano jedna kropla
7-dniowej hodowli -Euglena, doprowadzonej uprzednio woda
destylowang do gestosci odpowiadajacej 35% przepuszczal-
nosci Swiatta mierzonej n:a fotokolorymetrze Leitza przy
uzyciu filtru czerwonego. Epruwetki stawiano nastepnie do
statywéw drucianych, ktére umieszczano na plycie szklanej
oswietlonej od dotu z odleglo$Sci 50 cm lampami jarzeniowy-
mi. Urzadzenie o$wietlajace znajdowalo sie w pokoju - ciep-
larce o temperaturze 27—28°,

Rozwoj Euglena dawat sie juz zauwazy¢ okolo pigtego dnia
hodowli, a stawa? sie intensywny po 7 dniach, Rultury Eug-
lena przechowywano w lodéwce w temperaturze 4°, prze-
szczepiajac je co tydzien na $Swiezg pozywke. W ten sposéb
utrzymywane szczepy nadawaly sie do oznaczania witaminy
Bis po przeszio pottorarocznym okresie przeszczepiania. Prze-
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konano sie takze, ze Euglena przechowywana bez przeszcze-
pien w lodowcee (przy 4°) w ciggu 8 miesiecy byla réwniez
dobra do oznaczania.

3 Przygotowanie
do odznaczen
Siedmiodniowe kultury Euglena na pozywce zawierajgcej
80 uug Bia/ml uzyte do zaszczepienia nie dawaty pozadanych
roznic w intensywnosei rozwoju na pozywkach z roéznymi
ilo$ciami witaminy, W celu ,uczulenia® Euglena na witami-
ne Byp pasazowano ja na pozywce bez tej witaminy rozciefi-
czonej w stosunku 1:1 woda destylowang, O znaczeniu wy-
glodzenia kultur Euglena z witaminy B;s wspominano w dys-

kusji nad pracg Hamiltona, Hutnera i Provasoli 2) (1952).

W celu pasazowania Euglena doprowadzano 7-dniowa jej
kulture na pozywce zawierajacej 80 uug Byg/ml do 35%
przepuszczalnosci Swiatta przy pomocy wody destylowanej.
Jedna kroplg tak przygotowanej kultury zaszczepiano po-
zywke rozcienczong uprzednio w stosunku 1:1 woda desty-
lowang i hodowano na urzadzeniu o$wietlajacym przez 7
dni. Rozwo6j Euglena na pozywce bez witaminy byt bardzo
slaby. Z kulturg uzyskang po pierwszym pasazu wykonano
dla celow do$wiadczalnych dalsze pasaze. Wyniki tych do-
swiadczen ilustruje tabela 1,

Euglena gracilis

Tabela 1
0/p przepuszczalnosci
Swiatta?)
Kultura po pierwszym pasazu 85—92
» 3 drugim » 92—95
5 , . trzecim PR 97—99
» » czwartym = 100

Z tabeli 1 wynika, ze kazdy pasaz na pozywce bez witami-
ny Bjs prowadzil do coraz slabszego rozwoju Euglena, Do
oznaczen zawartoSci witaminy Bys w badanym materiale
uzywano kultur po pierwszym pasazu. Rozwijaly sie one
dobrze i reagowaly na zmiany zawarto$ci witaminy Bjs le-
piej niz kultury po przejsciu drugiego wzglednie dalszych
pasazy. ; : y o

i
i

B H 0 d'o wl a 'Eug-len as na po-zy wekiateth
e z'e znaeczna iloscialwitaminy Bi

Rozwd6j Euglena na pozywkach rozcienczonych w stosunku
1:1 badanymi' roztworami okre$lano w procentach przepusz-
czalnosci Swiatta. Otrzymane wyniki poréwnywano z wymni-
kami uzyskanymi z tak zwanego rzedu standartowego. Rzad
ten sktadat sie z 10 epruwetek zawierajacych po 2 ml po-
zywki dla Euglena, do. ktérych dodano kolejno: do pierw-
szej 2 ml wody destylowanej, a do nastepnych po 2 ml roz-
tworu witaminy By, zawierajacego 2.5, 5, 10, 20, 30, 40, 50,
801 160 pug Byy/ml. Uzyskiwano w ten sposéb w kolejnych
épruwetkach nastepujace stezenia witaminy Bis W pozyw-
ce: 0, 1.25, 2.5, 5, 10, 15, 20, 25,' 40 180 pupug Big/ml. Rzad stan-
dartowy wykonywano w pieciu powtérzeniach.

“Kazda epruwetke zaszczepiano przy pomocy pipety pasteu-
rowskiej jedna kropla hodowli Euglena po pierwszym pasa-
ZU na pozywce bez witaminy Bis i hodowano 7 dni w wyzej
podanych warunkach. Po uplywie tego czasu odeczytywano
procent przepuszezalnosci $wiatta we wszystkich epruwet-

" kach rzedu standartowego, obliczano $rednie z pieciu powto-
IZen i wykre§lano krzywa, Na wykresie 1 podano przykiad
krzywej standartowej.

—_——

!) Procent przepuszczalnoéei $wiatta mierzono we wszyst-
k}ch doswiadczeniach na fotokolorymetrze Leitza przy uzy-
Clu filtru czerwonego,

Z krzywej standartowej wynika, Ze najwigksze rdznice w
intensywnos$ci wzrostu przypadaja na zawarto$é witami-
ny By w pozywce w granicach od 1—20 uug Biz/ml pozyw-

100

w
(=)

% przepuszczalnosci
oo
(=]

-~
o

o
o

0 20 3% 40 50 6 710 80
/u,uq/ml witaminy 8,

Wykres 1. Rozwd6j Euglena w zalezno§cl od iloéci witaminy B
w pozywce (Krzywa standartowa)

ki, Dlatego tez w poOzniejszych dos§wiadczeniach wyelimino-
wano z rzedu standartowego epruwetki zawierajace 40 i 80
(18 Big/ml pozywki. Rzad standartowy nastawiano kazdo-
razowo z badang serig prob.

5 Przaygotowanie préb do o0znaczen

Zawartos¢ witaminy Bjys oznaczano w hodowlach promie-
niowcow oraz bakterii, Materiatem do oznaczania byly sfer-
mentowane pozywki wraz z komoérkami drobnoustrojow,
odwirowane komorki (grzybnia) drobnoustrojow lub plyny
fermentacyjne uzyskane po odwirowaniu komorek. Podob-
nie jak wielu autoréow np. Tarr ?) (1951), Jackson, Witfield, De
Vries, Nelson i Evans!) (1951), stosowaliSmy uwalnianie wita-
miny Bis z komorek.

Uwalniali$my witamine w nastepujacy sposéb: W wypad-
ku badania zawartosci witaminy Bys w sfermentowanej po-
zywce zawierajgcej komorki drobnoustrojow dodawaliSmy
po ukonczonym okresie fermentacji 10% KCN
(1 ml roztworu na 100 ml pozywki), doprowadzaliSmy pH do

roztworu

. 6,0—6,51 pozostawialiSmy na jedng godzing, po czym auto-

klawowaliSmy 10 min. w 115°, W przypadku badania zawar-
tosci witaminy Bi» w komorkach drobnoustrojéw odwirowa-
ne komorki (grzybnie) zadawano woda destylowana, zwykle
w iloéci réwnej polowie objetosci pozywki, po czym dalej
postepowano jak ze sfermentowana pozywkag (dodawano
KICN itd). W obu powyzszych przypadkach, to jest przy ba-
daniu sfermentowanej pozywki i badaniu’odwirowanych ko-
morek, stosowano takze uwalnianie witaminy Bis za pomoca
ogrzewania zakwaszonego kwasem trojchloroctowym - (do
pH 3,0) materiatu w ciggu 15 min. w temp, 60°, W wypadku
badania plynéw fermentacyjnych uzyskanych po odwirowa-
niu komorek postepowano w ten sposéb, ze do plynu doda-
wano (jak wyzej) roztworu KCN, nastawiano pH na 6,0—86,5
i pozostawiano na 1 godzing, po czym ogrzewano w ciggu 30
minut w aparacie Kocha.

Tak przygotowany material rozcienczano woda destylowa-
ng. Rozcienczenia dobierano w zaleznosci od badanego ma-
teriatu tak, aby zawarta w roztworze rozcienczonym witami-

' na przypadala na korzystny do poréwnania odcinek krzywej

standartowej. W dobrze dobranym rozcienczeniu na 1 ml
powinno przypada¢ od 1—20 uug By, Na przyklad material
otrzymywany z hodowli promieniowecéw glebowych rozcien-
czano zwykle w granicach od 1:10 000 do 1:100 000,
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6. Wykonanie oznaczen
Ve

Z rozcienczenia badanego materiatu pobierano jalowo po
2 ml i dodawano kolejno do 5 epruwetek zawierajacych po
2 ml pozywki dla Euglena (5 . powtérzen). Rownoczesnie
przygotowywano rzad standartowy rowniez w 5 powtérze-
niach, Nastepnie przy pomocy pipety pasteurowskiej za-
szczepiano kazdg epruwetke jedna kropla 7-dniowej ho-
dowli Euglena, ktéra danego dnia konczyla pasaz na pozyw-
ce bez witaminy Bis. Po zaszczepieniu statywy z epruwet-
kamij lekko wstrzgsano i stawiano do pokoju — cieplarki na
urzadzenie oSwietlajace.

Po uplywie 7 dni odeczytywano przy pomocy fotokolory-
metru procent przepuszczalnosci $wiatta w poszczegdlnych
epruwetkach, Nastepnie wykre$§lano krzywag standartowsg I
na jej podstawie oznaczano ilo§¢ witaminy Bis w badanych
prébach. Ilo§¢ witaminy przeliczano na 1 ml pozywki, na
ktérej hodowano badany drobnoustroj.

Omowienie wynikow

Metoda oparta na zastosowaniu Euglena gracilis jest jedng
z najlepszych metod biologicznego oznaczania witaminy Bis
(Heinrich 1952). Szczegdlnie duze ustugi oddaje ona przy
badaniu zlozonego'chemicznie materiatu, jakim sa sfermen-
towane pozywki, gdzie zawodza lub nastreczajg duze trud-
no$ci metody fizykochemiczne. Poza tym, z uwagi na swa
wielka czulo$é, metoda z Euglena jest nie do zastgpienia w
badaniach materialu zawierajacego mato witaminy Bie, jak
np. w produktach spozywczych, wodach zbiornikéw mnatu-
ralnych itp.
~ W naszych do$wiadczeniach metoda z Euglena dawala
dobre wyniki, przy czym odchylenia nie przekraczaly 8%
bledu. SprawdziliSmy ja spektrofotometrycznie °) (Janicki, Pa-
welkiewicz, Stawicki i Zodrow, 1953). Poréwnanie wynikow
oznaczania szeregu prob metoda z Euglena i metodg spek-
trofotometryczna przedstawione jest w tabeli 2.

Spekiroiotiometryczne

; Tabela 2
Porownanie wynikéw oznaczenia witaminy B,,
w grzybniach promieniowcéw. Oznaczano metodami:
z Euglena i spektrofotometryczna

Euglena gracilis Metoda spektrofotometryczna
pg B;,/ml pozywki pg B,,/ml pozywki
0,00 0,00
0,02 0,00
0,20 0,24
0,31 0,33
0,50 0,61
0,51 0,56
0,83 0,86
0,91 0,82

Wadg metody z Euglena jest diugi okres trwania oznacze-
nia. Z uwagi jednak na swa specyficznoéé i czuto$é metoda
ta wydaje sie by¢ jedna z najlepszych do oznaczania wita-
miny Bys w badaniach przyrodniczych.

Otrzymano 25.VII.53
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oznaczanie czystosci

aniracenu

D. Ciecierska, K. Gorczynska i J. Swietoslawska
Zaktad Fizyki Technicznej I.Ch.O.

Opracowano na drodze spektrofotometrii w nadfiolecie (spektrofotometr Beckmana Model DU) metode,
oceny czystosci antracenu zawierajacego domieszki fenantrenu i karbazolu. Oznaczano antracen w produkcie
oczyszczonym — metoda zwykla (blad wzgledny do 0,8%) i réznicowa (blad wzgledny do 0,7%), sumarycznie
karbazol i fenantren oraz orientacyjnie fenantren i karbazol, kazdy oddzielnie,

PaszpaboTaH Croco6 OmpezeseHus UMCTOThI AaHTPAlleHa C NPUMEChIo (beHaHTpeHa M Kapdazoja crnerTpodo-
TOMETPUYECKUM METOAOM B YJAbTPAdMOJIETOBOM YaCTM CIEKTpa C IIPUMEHEHMEeM CcIleKTpodoTomerpa Berma-
Ha, Mozenb DI. AHTpaleH ONIpefendalicd B OYMIEHHOM IIPOAYKTE II0 OOLIKHOBEHHOMY METONy (OTHOCHMTEILHAS
ommbka 0 0,8%) ¥ 1m0 pa3HOCTHOMY METOAY (OTHOCHTeNbHAs ommbka xo 0,7%). Ilo STOMYy METOLY MOIKHO
KpOME TOr'o OIPENEeNUTh KOJMYECTBO Kapbaszona u (hEeHAaHTPEHA COBMECTHO ¥ KazKAOTO M3 HUX B OTHEIb-
HOCTH.

A method of determining the purity of anthracene by using ultraviolet sepctrophotometxy (Beckman
- spectrophotometer Model DU) has been worked out. Determining anthracene in puryfied product by usual

method (relative error nmo higher than 0,8%) and by differiential method (relative eror mno. higher than
0,7) determining phenanthrene and carbazole together and each of this impurities separately have been
described.

1. Wstep ’ J opiera sie na .wiazaniu antracenu z bezwodnikiem maleino-

Antracen jest cennym surowcem chemicznym, szczegélnie
poszukiwanym przez przemyst farbiarski, Do syntezy barw-
nikéw konieczny jest produkt o duzej i znanej zawartosci
antracenu. Czystos¢é antracenu oznacza sie dwiema metodami
chemicznymi: jedna z nich polega na utlenianiu antracenu doé
antrachinonu 1 oznaczaniu antrachinonu wagowo (1,7); druga

wym 1 oznaczaniu niezwiazanej czesci bezwodnika alkalime-
trycznie (7). Metody te daja wyniki wystarczajaco dokladne,
jednakze wykonanie oznaczenia jednej prébki np. metoda
antrachinonowa wymaga ok, 8 godzin czasu i z tego wzgledu
w przemysle jest dosé klopotliwe. Zastosowanie metody spek-
trofometrycznej miato na celu mledzy innymi skrécenié
czasu odznaczen
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2. Literatura

Mniej wiece] dziesie¢ lat temu zaczely pojawiaé sie proby
stosowania metody spektrofotometrycznej do oznaczania an-
tracenu.

W 1944 r. ukazatla sie praca Croppera i Stafforda (3). Auto-
rowie oznaczali antracen po wydzieleniu g0 mna kolﬁmnie
chromatograficznej na podstawie absorpeji roztworu antra-
cenu w chlorobenzenie przy 1; = 370 mu i 1» = 380 mu.

W 1946 r. Morton i Stubes (8,9) na przykladzie oznaczania
antracenu omawiajg metode eliminacji na drodze spektrofo-
tometrycznej niezidentyfikowanych zanieczyszezen. Korzys-
tali oni jako z analitycznych z nastepujacych diugosci fali:

Ay = 356 mu, lp = 366 my, i )3 =375 myu.

Metode te opracowali dokladniej i znacznie uproscili Haz-
lett, Hannan i Wells (5). Oznaczali oni antracen w produk-
tach o zawartosci 35—90% antracenu stosujac réwniez me-
tode eliminacji niezidentyfikowanych zanieczyszczen pod-
toza, Autorowie jako z analitycznych korzystali z nastepujg-
cych dtugosci fal: 2y = 358 mu i ls = 376 mu. Wyniki zgodne
z oznaczeniami chemicznymi otrzymywali dla pomiaréow
przy A2 = 376 mu. Blad wzgledny oznaczenia wynosil ok 2%.

Metode spektrofotometryczng zastosowal rowniez Golum-
bic (4) do oznaczania antracenu, fenantrenu i karbazolu roz-
dzielanych metoda ekstrakeji w przeciwpradzie, Mieszanine
rozdzielal na karbazol i sume fenantrenu i antracenu i ozna-
czal je kolejno stosujac A1 = 234 mu i A2 = 375 mu.

W 1953 r. ukazala sie praca Zukarewa i Andrejewa (10)
opisujgca przystosowanie' fotometréw wizualnych do badan
absorpeyjnych w nadfiolecie. Przy zastosowaniu tego przy-
rzagdu autorowie oznaczali miedzy innymi antracen.

3. Sposob rozwiazania zadania

Wyczerpujaca charakterystyka czystoci- zwiazku che-
micznego powinnaby zawieraé peilng analize iloSciowa prob-
ki. Analiza spektrofotometryczna mieszanin wieloskladniko-
wych nasuwa obecnie jeszcze duze trudnosci, dlatego nie
mozna bylo rozwiazaé zadania w sposéb powyzej podany.
W pracy tej, posiadajacej charakter wstepny, czysto§¢ proé-
bek antracenu oceniano opierajac sie na-nastepujacych da-
nych otrzymanych na drodze spektrofotometrycznej:

a) Zawartosci procentowej czystego antracenu w prébce

b) Orientacyjnym oznaczeniu karbazolu, fenantrenu i su-
my karbazolu i fenantrenu, ktore stanowia domieszki
najczeSciej wystepujace w antracenie. :

4, Czesé doSwiadczalna — ogélna

4 1. W pracy tej stosowano nastepujace oznaczenia wiel-
kosci wystepujacych we wzorze na prawo Lamberta — Beera

I
A=1g1—°=kc1

A — warto$¢ absorpcji

I, — natezenie promieniowania po przejSciu przez
puszczalnik

I — natezenie promieniowania po przejsciu przez roztwor
substancji badanej

k — wspélezynnik -absorpeji charakteryzujacy osrodek

roz-

badany, liczhowo réwny absorpcji roztworu przy
jednostkowym stezeniu i jednostkowej grubosci
warstwy

¢ — stezenie wyrazone w gramach substaneji na litr roz-
tworu
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1 — grubos¢ warstwy absorbujacej wyrazona w centy-
metrach.

4. 2. Stosowalno$¢ do prawa Lamberta — Beera spraw-

dzano wykonujgc wykres A = f(c) lub tez przez stwierdzenie
dostatecznej statosci wspélezynnikéw absorpeji wyznaczonych
na podstawie pomiaréw absorpcji kilku roztworéw wzorco-
wych danego zwiazku o réznych stezeniach. Dla ilustracji
podano na rys. 1 wykres wzorcowy A = f(c) dla roztworow
antracenu przy 1 = 357 mu, a w tabeli 1 dane pomiarowe.

J

] x
0,800
06001
0,4001
3 % 3>
0,010 0,015 0,020 €
Rysunek 1.
Wykres zalezno$ci A = f (c) dla etanolowych roztworéw antracenu
WZOICOWego
Tabela 1

Zestawienie warto$ci absorpcji i wspolczynnikow absorpeji
dla etanolowych roztworéw antracenu wzorcowego h= 357mg.

Stezenie Wartosé Wspotcz. ,
w gram,/litr absorpcji absorp. K sred.
0,0200 0,8569 42,85
0,0150 0,6576 43 84
0,0125 0,5361 42,89 42,84
0,0100 0,4283 42,83
0,0075 0,3135 41,80

4, 3. Stezenia roztworéw wzorcowych, mieszanin wzorco-
wych, a takze i probek dobierano tak, by warto$ci absorpcji
lezaty w granicach 0,2—0,7 (6). ;

Jako rozpuszczalnikow uzywano: alkohol etylowy z P.NLS.
i chloroform ch.cz. (nomenklatura dawna) F.O.Ch, — Gliwi-
ce, Alkohol byt znacznie wygodniejszy do pracy, jednakze ze
wzgledu na malg rozpuszezalno$é bardziej zanieczyszczonych
probek antracenu, w niektérych przypadkach konieczne bylo
stosowanie chloroformu.

Jako substancje wzorcowe stosowano: antracen, fenantren
i karbazol ch.cz. f-my Eastman-Kodak, dla ktérych zakita-
dano 100 zawartosci czystych substancji.

Pomiary absorpeji wykonywano mna spektrofotometrze
Beckmana Model D.U. Jako zrodio $§wiatla stosowano lampe
wodorowg stanowigca wyposazenie przyrzadu. Pomiary wy-
konywano przy uzyciu naczynek o grubosci warstwy: 1 cm
i 0,33 cm.

5. Czesé doswiadczalna — szczegolowa

5. 1. Na wstepie wykonano pomiar absorpcji roztworéw
wzocowego antracenu, fenantrenu i karbazolu w alkoholu
etylowym. Punktowano co 5 mu przy szerokosSci szczeliny:
220 — 250 mp 2 — 1 mm
250 — 350 mp 1 — 0,4 mm
tych trzech zwigzkéw na jednym rysunku (rys. 2).

zestawiono krzywe absorpcji dla

rozwigzanie
antracenu —

Urozmaicony przebieg krzywych umozliwia
postawionego zadania — oznaczenie czystosci
w rozny sposob.
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¢) Wykonujgc pomiary przy i =

d) Wykonujac pomiary przy 1 =

280,5 mu, po -odliczeniu

absorpcji antracenu oznaczaé¢ iloSciowo sume fenantre-
nu i karbazolu,

odliczeniu
i1 karbazol,

absorpcji
kazdy osobno.

214 mp i A =
antracenu oznaczaé

292 mu, po
fenantren

5. 2. Oznaczanie antracenu w probach o zawartosci antra-
cenu 85—100°% wykonywano dwiema metodami:
5. 2, 1. Dla zakresu widma powyzej

350 mu
i karbazol wykazuja tak malte wspdlczynniki

absorpeji,

fenantren
A

absorpcja mieszaniny, przy malej zawarto$ci domieszek, za-
lezy praktycznie tylko od antracenu. Wyniki oznaczen antra-
cenu w mieszaninach wzorcowych zawierajacych antracen

i karbazol zebrane sg w tabeli 2,
49
10, 0,200%
0,501
&b : . 0,100
> + + . ‘
250 300 350 A wn}u.
Rysunek 2. 01050“
Przebieg krzywych absorpcji etanolowych roztworéw wzorcowego:
—————————— antracenu i $ 4’
——————— karbazolu U
........ fenantrenu 0‘030 0,035 O'O‘IO Ca
a) Wykonujgc pomiary przy 13 = 357 mu i s = 376 my, RYSUneES;
mozna oznaczaé zawartos¢ antracenu w mieszaninie z Wykres wzorcowy do oznaczania antracenu metoda roéznicowa:
pominieciem absorpcji zvma,zanej Z'obecnoseia karbazo-4ix o il e e 1 =3’o‘7567 gllu,
2T 73

lu i fenantrenu,

b) W nieobecnosci fenantrenu z pomiaréw absorpcji przy

5. 2. 2, Zastosowano takze do oznaczania antracenu w tym

A = 292 myu, po odliczeniu absorpcji znanej ilosci antra- samym zakresie widma metode réznicows (6). W metodzie
cenu, oznaczaé ilosciowo karbazol. tej jako ,,odnos$nik® stosowano roztwoér wzorcowy antracenu
Tabela 2
Zestawienie wynikéw oznaczen antracenu w mieszaninach wzorcowych metoda zwykla
s Odchyle-
Wyznaczo- | Wyznaczo- : Przecigtne Btad i Btad
Nr ‘% 2 : ; : a nie wy- a
mie- | Stezenia Wartosc.:. Stefenia.;| B3 Z2War: | na srednia Zawa.rtosé 051 = y}ien‘le' wzglednyl znaczon, [Wzgledny
Sza- | sumaryczne abgoipe)t Wwyznaczone o zawartosS¢ | zatozona | OC SPECOVE] | 95100 | wartosei|  5-100
niny A antr:%:enu antracenu &, 59, e SIS ARE o éredniej &
Cw n(n—l) od cz—©0
0,010 0,3345 0,00904 90,4
0,0095 0,3232 0,00873 91,9
1 0,0085 0.2823 0,00763 89.8 90,3 93,0 49 1,33 2k 2,9%
0,0080 0,2644 0,00714 89,3
0,010 0,3506 0,00948 94,8
0,0095 0,3261 0,00881 92,7 A
2 0,0090 0,3205 0,00866 962 94,6 920 4l 1,5% e 0,45
0,0080 0,2806 0,00758 94,7
0,0095 0,3261 0,00881 92,7
0,0090 0,3269 0,00884 98,2
3 0,0085 0,3090 0,00833 98,0 96,4 2l L 27% [ty 0,6%
0,0080 0,2865 0 ,00774 96,8 '
0,0095 0,3467 0,00937 98,6
0,0090 0,3224 0,00871 96,8 :
- 0,0085 0,3171 0,00857 100.8 98,7 9950 02 1.6% 0 0:3%
0,0080 10,2916 0,00788 98,5
0.010 0,3545 0,00905 98,5
0,0095 0,3645 0,00958 100,8
2 0,0090 0,3326 0,00899 99.9 99,5 202 0,6 1,2% 4 R
0,0085 0,3115 0,00842 99,0 Srednia 0,8 1,7% 0,8 0,6%
l) A —_

cw — C%
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o stezeniu 0,03 g/l w etanolu. Korzystano z prawa Lamber-
ta — Beera w postaci:
e
lgg—==Kk1 (s, — c,) gdzi::
I'A
Iy — nateZenie promieniowania po przejciu przez ,,0d-
no$nik* — roztwér wzorcowy o znanym stezeniu
I, — natezenie promieniowania po . przejéciu przez roz-
twoér badany
k — wspétczynnik absorpcji
1 — grubo$é warstwy
c; — stezenie roztworu badanego
¢y — stezenie roztworu wzorcowego — ,,0dno$nika®,

A
125 Km
25t .
251 \
90 % R 100 % A
10 % K 0%K

Rysunek 4.

Wykres wzorcowy Ky = £ (¢) dla mieszanin wzorcowych o sklad_zie
90—100% antracenu, 0—10% karbazolu,

W metodzie tej korzystano z tych samych wartosci dtugosci
fali odpowiadajacych maksymalnym absorpcjom iy = 357 rhu
iy = 376 mpu i stosowano metode graficzng wyznaczania za-~
wartoéci. Wykres wzorcowy przedstawiajgcy zalezno$é
A = f(cs) wykonano na podstawie pomiaréw absorpcji dla
siedmiu etanolowych roztworéw antracenu wzorcowego o -
stezeniach bliskich stezeniu ,,odno$nika® — rysunek 3.

Wyniki oznaczen antracenu w mieszaninach wzorcowych
zawierajgcych antracen 95—100° i karbazol podane sg w
tabeli 3. Doktadno$¢ oznaczenia nie wzrasta tu o tyle, ile moz-

&m Q.AM2
0,04

0,00
5-0. o‘,
2% K . 0%K
0%F 2%F
_ Rysunek 5.
Wykres zalezno$ci Am — Ap, = £ (¢) dla mieszanin o zawartosci

sumarycznej fenantrenu i karbazolu 2%.

T abela 3
Zestawienie wynikow oznaczania antracenu w mieszaninach wzorcowych metoda réznicowa
= = = 3 Przecietne Odchyle-
Nr |Stezenie| A = 357 mp ) 376 mp. Ze;(\;\zéqr tZaé\Cfvazg_ e i Blad . | nije wy-| /Blad
ie- Stezenie | Zawar- S Zawars |y oo o) trodnioi  |WZ€16dny| znaczon, |wzgledny
boa | sumas | e | oSt an- | Stezenle | (i o o srednia | tojona | .od Spedmlel 1T, | jqy U ose | s 100
rsuzrell;' ryczne cgone tracenu | WYZR3~ | traceny |3ntrace- ag::lrace— ges ke cw  |sredn.od| ¢,
cw cg o cy Hutw £2 n(h—1) zatozon.d
0,040 0,03887 97,2 0,03841 96,0
0,038 0,03785 99,6 0,03658 96,3
I 0,036 | 0,03441 95,6 0,03472 96,4 - | 97,69 | 98,04 0,5 19 0,4 0,49
0,034 0,03373 99,2 0,03357 98,7 /
0,032 | 0,03165 98,9 0,03140 98,1
0,040 0,03980 99,5 0,03842 96,0
0,038 0,03743 98,5 0,03582 94,3 .
I 0,036 0,03515 97,6 0,03462 96,2 98,29 98,0% 1,0 29 0,2 0,2%
0,034 0,03310 97,4 0,03334 98,1
0,032 | 0,03150 98,8 0,03399 105,6
0,040 0,03965 99,1 0,03930 92,?
0,038 | '0,03720 97,8 0,03729 98, _ j
II | 0,036 | 0,03545 98,7 0,03605 100,1 - 98,79 98,09 0,5 19 07 |. 079
0,034 0,03247 95,5 0,03417 100,5
0,032 | 0,03180 99,4 0,03590 99,7
0,040 0,03775 94,4 O,ggggg gg,g
! 0,038 -0,03630 98,2 0, > ?
v | 0036 | 003470 96,4 0,03505 97,4 96,04 | 95,09 0,6 1,29 1,0 1,0
0,034 0,03252 95,6 0,03337 98,1
0,032 | 0,03057 | 955 0,03100 96,9
0,040 0,03892 97,3 O,gggg% g;,g
0.038 | 0,03630 95,5 0, 5
v 0,036 | 0,03413 94,8 0,03400 944 95,9% 95,0 0,1 0,29 0,9 0,9%
0,034 0,03252 95,6 0,03281 96.5 -
0,032 | 0,03065 95.7 0,03081 96.3 Srednia 0,54 1,19 0.7 0,79
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na byloby spodziewaé sie na podstawie danych z pracy His-
keya (6). Wykonano takze oznaczenia metoda réznicowg za-
wartosci antracenu w proébkach oczyszczonego antracenu.
Wyniki oznaczen zestawiono w tabeli 4.

5. 3. Do wyznaczania zawarto$ci domieszek karbazolu w
antracenie zastosowano trzy metody spektrofotometryczne:

5. 3. 1. Oznaczanie zawartosci antracenu i karbazolu w
mieszaninach wzorcowych na podstawie ukfadu dwoch row-
nan (2), dla analitycznych diugosci fali: 13 = 292 mu
i 23 = 357 mu. Wyniki oznaczen zebrane sa w tabeli 5.

5. 3. 2. Oznaczano zawarto$¢é antracenu metoda réznicowa
7N 376 mu, a karbazol na podstawie pomiaréw przy
A = 292 mu po odliczeniu absorpcji przypadajacej na antra-
cen. Wyniki oznaczen zebrane sa w tabeli. 6,

5. 3. 3. Oznaczano zawarto§¢ antracenu i karbazolu w mie-

szaninie na podstawie wykresu wzorcowego:
km = £ (c) (2)
k, — wspoéiczynnik absorpcji mieszaniny
Am
Kkm — =
Cm
A, — absorpcja mieszaniny
¢ — sklad procentowy mieszaniny
¢, — stezenie sumaryczne mieszaniny

Wykres wzorcowy kreslono w oparciu o dwa punkty, kto-
re wyznaczano na podstawie znanych wspélczynnikéw
absorpcji antracenu i karbazolu dla dwu mieszanin o okres-
lonym skladzie. Oznaczenia wykonano na podstawie pomia-

Tabela 4
Zestawienie wynikéw oznaczania antracenu w prébkach dostarczonych do oceny metoda réznicowa

= e Przeciet
A = 357 mp )\ = 376 mp e zecigtne Blad
Nr Stezenie Srednia cdchyens wzgledny
eehl S Zawarto$é Skl Zawarto$é 3 : od $redniej
probki - [sumaryczne| Stezenie Sniraceni Stezenie ot aceni antracenu S 25-100
wyznaczone dary wyznaczone b c ks / Y. -
] nn—1)
0,040 0,03720 93,0 0,03778 94,5
0,038 0,03310 87,1 0,03595 94,6, 7
L 0,036 0,03440 87.2 0,03350 93,1 931 % 1,7 1,8 %
0,034 0,03485 102,5 0,03140 92,4
0,040 0,03900 97,5 0,03975 99,8
-1 - 0,038 0,03750 98,6 0,03725 98,0
2. 0,036 0,03490 96,9 0,03495 97,1 97,6 % 0,1 0,12
0,034 0,03330 97,6 0,03295 96,9
0,032 0,03120 97,5 0,03085 96,4
0,040 0,0387 96,0 0,03837 95,9
0,038 0,0367 96,5 0,03881 96,9
3, 0.036 0,0348 96.6 003455 - 96,0 96,5 9 0,13 0,13%
0,034 0,03255 100,4 0,03239 95,3
0,032 0,0306 95,6 0,03049 95,6 §rednia 0,65 0,7 %

Tabela 5

Zestawienie wynikéw oznaczania antracenu i karbazolu w mieszan‘nach wzorcowych z ukladu dwoéch réwnan.

= ;
S 5 : i Blad wzgl. | Odchylenie | Biad wzgl.
‘g Stezenie Wls{pgg:zyn Wyznaczona| Srednia za-| Zawarto$é gé‘zﬁ;lletgg 3,5.100g wyznacz. 3 100
8 |sumaryczne DIX abSOrp.| ,awartosé | wartosé cw | zalozona cz éred'c wart. $red.
g miesz. : Cw od zaloz. d Cz
E A=292 | A=301 | h=292 | A=361 |antra-karba-|antra-karba-|lantra-|karba-|antra-karba-jantra-/karba-|antra-karba-|antra-|karba-
Z mp | mp | mp | mp | cenu | zolu [ cenu | zolu | cenu | zolu | cenu | zolu | cenu | zolu | cenu | zolu | cenu | zolu
0,050 | 0,010 | 9,29 | 38,0 | 88.8 | 7,09 \
0,0475| 0,0095] 9.13 | 38,3 89,5 | 6,70.
I 0,0425 0:0085 89 | 370 | 864 | 675 87,8% | 6,819 | 93,09 | 7% 0,8 | 009 | 1,89 | 2,6% | 52 | 0,19 | 5,6% | 27%
0,0400/ 0.0080] 8,9 | 36,9 | 86,41 6,76
0,10 (0,010 7,1 | 39,25| 91,7 | 4,82
0.095 | 0,0095| 6,9 | 38,9 90,9 | 4,67 / -
II 10,090 |0,0090| 7.3 | 3612 | 84)6 | 5,22 | 88:0%) 491%| 9508 5% [ 19 | 01 [ 437 45 | 70 | 0,09 745 | 18
0,080 0,0080] 7,0 | 362 | 84,6 | 4,92
0,095 |0,0095| 5,1 | 38,8 | 90,6 | 2,89
0,090 [0,0090| 5,0 | 41,0 | 95,8 | 2,67 :
LI o085 |0,0085 5.0 | 4006 | 948 | 2,69 | 939%| 271%] 97,08 3% | 1 | 007 f 2§ | 5% f 31 | 020 325 9,7
0,080 (0,0080| 4,9 | 40,4 | 94,4 | 259
0,095 | 0,0095] 3,4 | 40,2 | 93,9 | 1,26 ; :
0,090 |0,0090| 33 | 40,5 | 946 | 1,01 :
IV o085 |0.0085| 31 | 203 | 918 | o'ss | 946%) 0.99%] 99,05 1% | 09 | O1 | 1,95 105 | 44 | 001} 443 | 13
0,080 |0,0080] 3,1 | 40,9 95,6 | 0,79
0,20 0,010 | 26 |408 | 953 03
0,19 |0,0095| 26 | 41,8 | 97,7 | 0,24 5
V. lois [00000] 25 | 40 94s | 021 | 96,18 0239) 99.5%| 055 | 07 | 003 | 154 | 263 | 3.4 | 027 | 34y 4%
0,17 [0,0085| 2,5 | 415 | 96,9 | 0.15
Srednia | 1,1 | 008] 279 | 9,3% |46 | 017 ] 4,89 | 1385 |
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Tabela 6

Zestawienie wynikoéw oznaczania karbazolu z kA = 292 po odliczeniu absorpcji antracenu

Nr Wyznaczor}a Zawartosé Zawartosé Przecietne |Btad wzgledny Odchylen}e s Blad wzgledny

: : - zawartosé ] ; odchylenie ;56100 aujeReczonclswals 3 - 100

mieszaniny | karbazolu w ¢ | Srednia cy zalozona c, od éredniej o _ tosci Sredniej
; od zalozonej o c,

Cw

7,04
6,88
I g,g% 6,81% 7,0% 0,09 2,639 0,19 2,7%
6.58

4,77

4,67 :

11 4,91 4,749 5,0 0,05 29, 0,26 5%
4,65

4,70

2,80

2,73 :

111 2,68 2,719 3,0 0,15 10 0,29 - 9,79
2,78

2,55

1,11
1,05 ;
IV 0,92 0,967 1,04 0,17 349 0,04 49
0,81 e

0,93

Srednia 0,12 12,29 0,19 : 5,4%

Dla zawarto$ci antracenu ponizej 1% nie daje sie stosowaé tej metody.

Toadbsa-1-a% T

Zestawienie wynikéw oznaczania antracenu i karbazolu z prostej wzorcowej

P;Zﬁciletr}e Blad wzgledny Odihxlercliie_ _| Btad wzgledny

N : odchylenie 2.5100 wart. $redniej 3.100

L wyznaczona zawart. zatozona od &redniej i

mlgsza- w % cw (& > Esry 3
niny

Zawartosé Srednia Zawarta$é

C

antracen |karbazol |antrac. | karbaz. antrac. | karbaz| antrac. | karbaz | antrac. | karbaz.|antrac. | karbaz.| antrac. | karbaz

90,5 |
90,0
I 90,3
90,7
90,2

—

DO DHD ©WOWoo©

90.39 | 9,66% | 90,04 | 100 | 013 | o012 | 03% | 24% | 03 0,34 | 03% | 349

93,2
93,4
I 93,4
93,6
93,6

9349 | 66 % |9209 | 70 | 009 | 009 [ 029 | 3°% | 04 0,4 04% | 6 %

coNme whoOO® Owgow

95,4
95,6
III 95,3
95,4
95,4

9549 |46 % | 950% 50 | 005 | 005 | 01% | 2 % | 04 0,4 0,4% | 8 %

[ SIS NN

97,3
97.4
v 97,5
: 97,5
97,6

97,59 | 25 % 97,09 3,0 0,06 0,06 0,1%: |5 ¢ 0,5 0,5 0,59 .-17 9

[CHCHERCHN

99,0
99,2
v 99,3
99,3
99,5

-

NN o wauvioN

99,39 | 0,9 % | 99,0% 1,00 1008008 | 023 | 209 103 1801 03% | 10 %

cococor

Srodnia | 008 | 008 | 02% | 65% | 04 | 015 | 0,49 8,9%

réw absorpcji mieszanin wzorcowych przy dlugosci fali  skladnikéw na podstawie pomiar6w absorpcji przy jednej
A = 292 mu — rys. 4. Wyniki oznaczeh zebrano w tabeli 7 diugosci fali, co zmniejsza liczbe pomiaréw i rozcienczen oraz

Zaleta tej metody jest to, ze pozwala ona na oznaczanie dwu  bardzo przyspiesza wykonanie oznaczenia.
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5. 4. Do orientacyjnego oznaczania domieszek fenantrenu
i karbazolu w antracenie mozna bylo zastosowaé szereg me-
tod spektrofotometrycznych (rys. 2).

5. 4. 1. Pierwszg proba rozwigzania tego zadania bylo ko-
rzystanie z ukladu trzech réwnan dla: 24 254 muy,
A 270 mu i A3 292 mu. Niestety uzyskane wyniki nie
byly dostatecznie dokladne.

5. 4, 2, Na .podstawie danych umieszczonych w 5. 2. 2:
stwierdzono, ze oznaczanie antracenu metodg réznicowa da-
walo dos¢ duza dokladno$é. Istniala wiec mozliwos$é odli-
czania absorpcji antracenu dla kazdej zadanej diugosci fali
sprowadzajac zadanie do rozwigzania ukladu dwuskladni-
kowego. Pomiary wstepne przeprowadzono dla szeregu mie-
Szanin wzorcowych — tréjsktadnikowych, w ktorych nie
oznaczano antracenu, lecz odliczano jego absorpcje biorac
za podstawe obliczen zatozong zawarto$é¢é antracenu w mie-
szaninie, Sumaryczng zawartos¢ karbazolu i fenantrenu wy-
znaczano korzystajac z
absorpeji tych zwiazkéw przy 1 = 280,5 mp.

W celu wyznaczenia zawartoSci karbazolu i fenantrenu
kazdego woddzielnie ~wybrano analityczne dlugosci fali:
A =214 muils 292 my wykazujace, jak widaé z rysun-

jednakowych  wspéiczynnikow

ku 2, dos¢ duzg rozbiezno$¢ wspolezynnikow absorpcji., Wy-
znaczano zawarto§¢ kazdego ze skladnikéw graficznie z réz-
nicy absorpcji dla analitycznych dlugosci fali (2). rysunek 5.
Wykres wzorcowy sporzadzano oddzielnie dla kazdej wyzna-
czonej z pomiaréw przy 2 = 280,5 mu zawartoSci sumarycz-
nej fenantrenu i karbazolu., Wykres kres§lono odkladajac na
osi rzednych réznice absorpcji mieszaniny przy 274 i 292 muy
po odliczeniu absorpcji antracenu, na osi odcietych — za-
warto$é procentowsg karbazolu i fenantrenu. Prosta wzorco-
wa przeprowadzano przez dwa punkty obliczone na podsta-
wie wspolczynnikéw absorpeji karbazolu i fenantrenu dla
mieszanin o okreSlonym skladzie. Zestawienie wynikéw
oznaczania tych trzech skiladnikéw w mieszaninie o znanym
sktadzie podaje tabela 8. Wykonano takze oznaczenia antra-
cenu, fenantrenu i karbazolu w proébce oczyszozonego antra-
cenu. Wyniki oznaczen zebrano w tabeli 9.

6. Wyniki '

1) Opracowano metode oznaczania antracenu w préb-
kach zawierajacych 85—100°% antracenu obok karbazolu
i fenantrenu oraz w prébkach oczyszczonego antracenu, w

Tabela 8

Zestawienie wynik6w orientacyjnej analizy mieszaniny wzorcowej tréjskladnikowej o sktadzie zalozonym: 859 antracenu,
8% karbazolu i 7% fenantrenu

. Sumarycznie
Antracen fenantreh.i karbazol Karbazol Fenantren
\ Lo] N N > \ Lo
2y |,9°| Blad | Blad [, | B°| Blad |Blad |8 |,.8°| Blad | Blad |3 |[.©°| Btad | Blad
e oo | wzgl | wzgl (£ © 29| wzgl | wzgl | £ 9 oso | wzgl | wzgl [£ 8 (oo | wzgl | wzgl
gﬁ ggg 2.5100 | 8-100 gs 833 2-5100 | 5-100 gﬁ 335 2.5100 | 3-100 gs g"g’g 2:5100 | -100
> N2 > sl N80 > Noao > SR <
SESI BRG] Swol i S GE S ag8] Sw S JSPFETE| w0 [SEFETEl % | G
87,59 14,59 8,09 1069
83,79 1549 8,29 73919,
83,99 15,7% ; 8,09 8,0%
87.0 % 0,7 1,7 0,3% 1549 0,4 539 49 824 0,08 29 0% 7.8 0,08 2,} 7 109
84,0 % 15,4 % 7,19 @:D'%
85,0 % 15,0 % 7,9% 7%
511,19 93,49 48,29 46,2 9
Sred-
‘nia .
5,2 9 15,6 9 8,09 779,
Tabela 9
Zestawienie wynik6w oznaczen antracenu, fenantrenu i karbazolu w prébce oczyszczonego antracenu.
: Sumarycznie
Antracen it Sy eh Karbazol Fenantren
> Btlad : Btlad R Blad g Btad
Zawart. -| Przeciet. wzgl. Zawart. | Przeciet. wzgl. Zawart. | Przeciet. wzgl. | Zawart. | Przeciet. | zgl.
wyznacz. |odchyl.od| 9.5100 |Wwyznacz.|odchyl.od| 9.5100 [ Wyznacz.|odchyl.od| 92.5100 |Wwyznacz.|odchyl.od| 9.5100
©s Sredniej s % (o $redniej o c O $redniej o G Co Sredniej o =
w w w w
85,6
84,9 14,4 12,6 2,4
83,6 : ;
85,9 0,5 1;2°9 155! 0,2 2,69 12,8 0,13 19 2,2 0,13 59
88,0 X
83,9 15,4 12,2 2,8
86,3
85,9 14,8 12,4 2,6
684,1 60,3 50,0 10,0
§rednia 7
85,51 15,1 12,25 245)
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ktérych mogly by¢ jeszcze inne niezidentyfikowane domiesz-
ki. Sredni blad wzgledny wynosil: 0,3—0,8%,

2) Opracowano na mieszaninach wzorcowych metode
oznaczania zawarto$ci 0—109, karbazolu w antracenie, Sred-
ni btad wzgledny wynosit: 4—9%,.

3) Opracowano metode orientacyjnego oznaczania sumy
fenantrenu i karbazolu w mieszaninach: antracenu, fenant-
renu i karbazolu oraz w prohkach oczyszczonego antracenu.
Blad wzgledny ponizej 10%o.

4) Opracowano metode orientacyjnego oznaczania fenant-
renu i karbazolu oddzielnie, W mieszaninach wzorcowych
oraz W probkach oczyszczonego antracenu. Blad wzgledny
ponizej 10%o.

Serdeczne podziekowania skladamy mgr inz. J, Riedlowi
za ofiarowanie wzorcowego antracenu, fenantrenu i karba-
zolu, co umozliwilo nam wykonanie tej pracy.

Otrzymano 14.VII.53.

PRZEMYS?:. CHEMICZNY

Literatura

1. Berl — TLunge, Chemisch-Technische TUntersuchungs-
methoden, t. IV, Berlin, 1933.

2. Ciecierska D., Gorczynska K, Swietostawska J., Spek-

trofotometria absorpcyjna $wietlna i nadfiotkowa,
Sprawozdanie I.Ch.O.
3. Cropper F, R., Stafford N., J. Soc. chem. Ind. 63, 268

(1944)

4. Golumbic C., Anal. Chem., 22, 579 (1950)

5.. Hazlett F., Hannan R. B.,, Wells J., Anal. Chem., 22, 1132
(1950)

6. Hiskey C. F., Anal. Chem.,, 21, 1440 (1949)

7. Lastowski R. P., Tiechniczeskij analiz w proizwodstwie
promiezutocznych produktow i krasitielej, Moskwa, 1949

8. Morton R. A., Stubes L. A., Analyst, 71, 348 (1946)

9. g%?;kowa C. J., Iwanow N, P.'Z. anal. Chim., 7, 349

10. Zukarew S. A., -Andrejew S. N., Z. anal.. Chim., 8, 22

Przyczynek do zelazicyjankowej mikrometody
oznaczania cukrow redukujocych -

wg Fujita Akiji i

Danzo Iwatake

D Wolszlegier

Laboratorium Biochemiczne IUNG

W metodzie zelazicyjankowej Fujita Akiji i Danzo Iwatake oznaczania cukréw redukujacych stezenie od-

czynnikow moze by¢ powaznie zredukowane, na skutek

Ilpu ompeneneHuy BOCCTAHOBUTEIbHBIX caxapoB IIO
VIBaTaks MOZKHO B 3HAYMUTEJBHOM CTEIEHV YMEHBLIUNUTH
YMEHBILIMTCA Takke B 4 pasa CTOMMOCTL aHaIM3a.

The concentration of reagents in the Fujita Akiji and
of reducing sugars can be considerably diminished and

Stosowana powszechnie metoda oznaczania cukréw redu-
kujacych Hagedorna Jensena w modyfikacji Fujita Akiji i
Danzo Iwatake (1) okazuje sie w praktyce kosztowna ze wzgle-
du na znaczne ilosci uzywanych odczynnikéw., W zwigzku
z powyzszym w ramach zobowigzania l-majowego w 1953 r.
podjeto proby zmodyfikowania tej metody. Wychodz6n0 Z za-
tozenia, ze ewentualne obnizenie ilosci odezynnikéw takich
jak dwu- i tréjzasadowy fosforan potasu, siarczan cynku,
jodek potasu zredukuje powaznie koszty amalizy przy utrzy-

maniu pierwotnej dokladnosci.
Doswiadczenia przeprowadzono czystych roztworach

glukozy,

na

Tablica 1 przedstawia préby obnizenia ilo§ei buforu fosfo-
ranowego. Z tablicy tej wynika, Ze iloS¢ buforu mozna zre-
dukowaé przeszlo 4-krotnie z zachowaniem pierwotnej do- |

czego koszty analizy mogg by¢ czterokrotnie obnizone-

eppuimasEugHOMy MeTony <Dymra Arum ¥ JIaHIO
KOJMYECTBO IIPMMEHAEMbIX PEaKTMBOB, B CBA3M C YEM

Danzo Iwatake ferricyanide method of determination
therefore the costs can be reduced about four times.

W tablicy 2 podane sg wyniki analiz glukozy przy obnizo-
nych stezeniach mieszaniny ZnSOs + NaCl z KJ z zachowa-
niem pierwotnego stosunku 3:2, Tablica ta wykazuje, ze ste-
zenie mieszaniny mozna obnizy¢ 2,5-krotnie. Przy rozcien-
czeniu 6-krotnym nie mozna uzyskat¢ wyraznego koncowe-
go punktu miareczkowania. ]

W celu potwierdzenia dokladnosci metody przy zasto-
sowaniu zmniejszonych ilo§ci odczynnikéw wykonano anali-
ze glukozy w czystych roztworach w ilosciach od 0,2 do
1,0 mg glukozy.

Dos$wiadczenia te wykazuja, ze przy podanym nizej zmie-
nionym skladzie odczynnikéw: i

1) Bufor fosforanowy — 5,04 g K:HPOs + 15,3 g KsPO4

w 1 litrze wody
2) Siarczan cynku — 20 g ZnSOy4 + 100 g NaCl w 1 li-

ktadnosci metody, trze wody

Tablica 1 :

TR Uzyto n/200 2 3 mg glukozy
L. p. K,Fe/CN/; ; bufor : H,O Naﬁio3 srednia e e

1 5 5 0 1,14 1,15 1,15 0,200 0,200

2 5 4 1 1,13 116 . 1515 0,200 0,200

3 5 3 2 1,14 1513 1,14 0,200 0,198

4 5 2 3 1,16 1,16 1,16 0,200 0,201

5 5 1,2 3,8. 18 715 1,14 0,200 0,198
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Tablica 2
Uzyto N/200 . ; mg glukozy
L. n ZnSO, : KJ H,0 Na,S,0, $rednia T
ml uzyto wykryto

1 155 S 0 1516 = le 1S 1,16 0,200 0,201

2 15 1054 0 1455015 1,15 0,200 0,200

3 12 8 5 1,14 1,14 1,14 0,200 0,198

4 9 6 10 1651 S 1,16 0,200 0,201

5 6 4 15 15155541515 1,15 0,200 0,200

6 6 4 15 1,15 <7114 1,15 0,200 0,200

1/ 3 2 20 koniec miareczkowania nieuchwytny

Tablica: =3 2
100 mg glukozy na 500 ml wody
przy pierwotnym stez. odczyn. przy zmniejszonym stez. odczyn.
mg Uzyto n/200 Wykryto Uzyto n/200 Wykryto
glukozy Na,S,0, Srednia mg Na,S,0, Srednia ‘'mg
ml glukozy ml glukozy

0,200 1,14 1,18 1,16 0,201 1,18 1,16 1,17 0,203
0,400 2,32 2,33 2:32 0,403 2,28 2,28 2,28 0,397
0,600 3,47 3,49 3,48 0,605 3,46 3,46 3,46 0,598
0,800 4,64 4,65 4,64 0,807 4,64 4,68 4,66 0,810
1,000 5,78 5,78 5,78 1,005 5,80 5,81 5,80 1,009

3) 4 g jodRu potasu w 1 litrze
(Siarczan cynku i jodek potasu zmieszaé przed. uzyciem
w stosunku 3 : 2).

Koszty analizy zostaty kilkakrotnie obnizone ze wzgledu na
to, ze uzyta ilos¢ buforu fosforanowego zostala zmniejszona
przeszio czterokrotnie, iloS¢ mieszaniny siarczanu cynku z

Pikrynion

jodkiem potasu — 2,5-krotnie, przy czym dokladno$é metody
pozostata niezmieniona. .

Otrzymano 17.X.53.
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butezyny

(pikrynian p-aminobenzoesanu n-butylu)

N. Porowska i . Boehm

Notatka laboratoryjna

Estry kwasu p-aminobenzeosowego s -oddawna znane
jako Srodki anestetyczne — z nich najsilniej dziata ester
n-butylowy (butezyna), ktéry znalazt w péiniejszych czasach
zastosowanie w lecznictwie, jako Srodek przeciw oparzeniom
pod nazwami: ,,Scuroform® i ,Paraform. 1,2)

Bardziej skutecznie niz wolny ester dziala przeciw opa-
rzeniom jego pikrynian o skladzie: 2 NH2CsH4COOCsHy.CsH2
(NOg)3OH, znany w lecznictwie pod nazwg pikrynianu bu-
tezyny.

Pikrynian butezyny nalezy do $rodkéw dzialajgcych w
réownym stopniu anestetycznie i antyseptycznie, Stwierdzo-
no, ze nasycony roztwor wodny pikrynianu butezyny przy
dziataniu na oko krélika w ciggu jednej minuty wywoluje
kompletne znieczulenie trwajgce 15 minut. Wiasnosci anty-
septyczne pikrynianu butezyny sprawdzono, dzialajgc nasy-

. conym. roztworem wodnym tego zwiazku na czyste kultury
Staphilococcus aureus i Streptococcus pyogenes, ktére ule-
galy zniszczeniu w ciggu 5—15 minut,

Pikrynian butezyny mimo silnych wilasnoéci antyseptycz-
nych jest praktycznie nietoksyczny: nasycony wodny roz-
twor, podany bezposrednio do obiegu krwi krélika (4,5 ml/1
kg wagi ciala) nie wywoluje zadnych ujemnych oznak 3).

W badaniach klinicznych réwniez nie stwierdzono toksycz-
nosci pikrynianu butezyny i tylko w jednym przypadku na
6.000 stwierdzono objawy uczulenia na ten zwiazek *).

Mimo wielu wzmianek o pikrynianie butezyny w literatu-
rze zagranicznej, Srodek ten nie jest znany w Polsce.

W Zakladzie Chemii Organicznej Politechniki Warszaw-
skiej stosujemy pikrynian butezyny przeciw oparzeniom
i jako $rodek bakteriobodjczy z bardzo dobrymi wynikami.
Srodek ten stosujemy pod postacia nasyconego roztworu
wodnego (okoto 0,05%), masci (1°%), przysypki z talkiem
(1—2%) lub roztworu alkoholowo-wodnego (1—2%b).

W celu spopularyzowania tego $rodka, ktéry ze wzgledu
na wielkg uzyteczno§¢é powinien sie znalezé we wszystkich
podrecznych apteczkach, opracowaliSmy dokladny przepis
jego syntezy, Przepisy podane w literaturze ograniczaja sie
do lakonicznych wzmianek bez podania szczegélow prepa-
ratywnych i wydajnosci.

p-Aminobenzoesan n-butylu (butezyna)

Do kolby kulistej poj. 500 ml wprowadza sie 13,7 g
(0,lmola) kwasu p-aminebenzoesowego, 49 g (0,66 mola) alko-
holu n-butylowego i 12,8 g (0,115 mola) kwasu siarkowego
92%. Mieszanine ogrzewa sie do wrzenia pod chlodnicg
zwrotng w ciggu 6 godzin, po czym wlewa sie do kolby
100 ml wody i poddaje destylacji z para wodna; regeneruje
sie w ten sposob 30 g butanolu. :
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Zawarto$¢ kolby po destylacji chlodzi sie w wodzie z lo-
dem; z roztworu krystylizuje siarczan estru o t. 184—189°.
Osad rozpuszcza sie¢ w goracej wodzie i ostroznie alkalizuje
sie ok. 15 ml stezonego amoniaku. Z roztworu wydziela sie
wolna butezyna w postaci oleju krzepnacego w temp. ok. 45°;
zawiesing estru w wodzie chtodzi sie¢ w strumieniu zimnej

wody, saezy sig i suszy w eksykatorze prézniowym lub na po- :

wietrzu, Surowy ester krystalizuje sie z lekkiej benzyny,
rozcienczonego alkoholu etylowego lub destyluje sie pod
zmniejszonym ci$nieniem 173—174°/8 mm Hg. Wydajnosé
czystego produktu o t. t. 58°—59° wynosi 13,5—14 g (70—72%
wyd. teor.). >

p-Aminobenzoesan n-butylu mozna réwniez otrzymaé
przez estryfikacje kwasu p-aminobenzoesowego mobec
HC1°%) z soli sodowej lub potasowej kwasu p-aminobenzoe-
sowego i chlorku n-butylu %) lub przez redukCJe ‘p-nitroben-
zoesanu n-butylu 7.8).

p-Nitrobenzoesan n-butylu

p-Nitrobenzoesan n-butylu otrzymuje sie w zwykly spo-
sob przez estryfikacje kwasu p-nitrobenzoesowego z zasto-
sowaniem cigglego usuwania wody w azeotropie z benze-
nem,

W kolbie kulistej zaopatrzonej w urzadzenie do azeotropo-
wego usuwania wody umieszcza sie 41, 75 g kwasu p-nitro-
benzoesowego, 26 g n-butanolu, 5 g st. kwasu siarkowego
i 100 ml benzenu, Mieszaning ogrzewa sie do wrzenia pod
chlodnicg zwrotna w ciggu 6 godzin, Powstaly surowy ester
kwasu p-nitrobenzoesowego rozpuszczony w nadmiarze ben-
zenu przemywa sie niewielka iloscia wody i nasyconego roz-
tworu NaHCOjg. Po oddestylowaniu benzenu destyluje sie
ester pod zmniejszonym ci$nieniem T. wrz. 168—170°/10 mm
Hg. Wydajnos¢ produktu o t. t. 3¢—34,5° wynosi 49,5 g (90%
wyd. teor.).

Redukcja p-nitrobenzoesanu n-butylu

W kolbie z 3 szyjami zaopatrzonej w silne mieszadlo me-
chaniczne, chlodnice zwrotng i termometr umieszcza sie 18 g
opitek zelaznych i dodaje sie 50 ml technicznego kwasu sol-
nego. Zawarto$é kolby ogrzewa sie do 80° i silnie mieszajac
wlewa sie 22,3 g stopionego p-nitrobenzoesanu n-butylu.
Temperatura reakcji podnosi sie do 110°; azeby zapobiec zbyt

silnemu pienieniu sie, kolbe nalezy ochlodzi¢ zimng woda,
a nastepnie utrzymywaé temperature wewnatrz kolby ok.
90°. Po uptywie p6l gedziny dodaje sie do kolby 18 g opitek ze-
laznych i 30 ml kwasu solnego. Zawarto$¢ kolby miesza sie
energicznie 1 ogrzewa jeszcze w ciggu 1,5 godziny. Chlorowo-~
dorek estru wytraca sie z mieszaniny reakcyjnej w postaci
oleju. Reakcja jest zokoriczona, je§li pobrana probka roz-
pusci sie w rozcieniczonym kwasie solnym, Po ukonczeniu
reakcji wlewa sie do kolby 100 ml wody, zakwasza sie kwa-
sem solnym, ogrzewa do wrzenia i sgczy na goraco. Osad
(tlenki zelaza i nieprzereagowane zelazo) przemywa sie nie-
wielkg iloScia goracej wody zakwaszonej kwasem solnym.
Z przesaczu krystalizuje po oziebieniu osad chlorowodorku
butezyny. Odsaczony osad nalezy przemy¢ niewielky iloécig
benzenu, aby usunaé ewentualny nieprzereagowany nitroes-
ter, Dalsze postepowanie — jak przy opisanym siarczanie
butezyny. Wydajnos$¢ czystej butezyny 70—T72% wyd. teor.

Pikrynian butezyny

W 100 ml alkoholu etylowego 95° rozpuszcza sie 5,72 g
(0,025 mola) suchego kwasu pikrynowego i 9,66 g (0,05 mola)
butezyny. Mieszanine ogrzewa sie do wrzenia w ciggu /2 godz,
Roztwoér chlodzi sie do temp. pokojowej i silnie mieszajac
wkrapla sie do 700 ml zimnej wody, Z mieszaniny wypada
obfity drobno krystaliczny osad pikrynianu. Osad sgczy sie
i suszy na powietrzu. Wydajno$¢ 959% wyd. teor.

Wiasnosci: z6ity krystaliczny proszek o t, t. 110—111,5°
dobrze rozpuszczalny w rozpuszczalnikach organicznych.
Rozpuszczalnos¢ w wodzie 1:2000, w oleju lnianym 1:100,

: Otrzymano 21,VII.53.
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Konstrukcja oprawy zwezki mierniczej .
K. Heller

ZPA. Tarnow

Coraz wigksze zapotrzebowanie gazu w duzych zakladach
przemystowych takich, jak hutnicze, gazéw ziemnych, spo-
zyweze, wodne, naftowe itp. wymagaja specjalnego pomiaru
gazu, kontroli jego przeptywu. Pomiar ten opiera si¢ na réz-
nicy ci$nien. Jest to pomiar réznicy ci$nien wytworzonej na
taw.- zwezce, wzglednie dyszy lub_rurze Venturiego. Z tych
trzech konstrukcji najpopularniejsza jest zwezka, gdyz ze
wzgledu na swa prostote moze byé wykonana w kazdym war-
sztacie mechanicznym rozporzadzajacym tokarka. Konstruk-
cja oprawy takiej zwezki nie byla dotad przedyskutowana
* Przynajmniej na tyle, aby uchroni¢ konstruktoré6w na licz-
nych zakladach od stosowania wykonan nie;‘korzystnych lub
od poszukiwania znanych juz rozwigzan, Z praktyki mozna

jednak podaé przyklady wiaSciwego racjonalnego rozwigza-
nia oprawy zwezki pomiarowej.

W konstrukcji zwezki zwro6ci¢ nalezy uwage przede wszyst-
kim na nastepujace zasady wynikajace z diugich doSwiad-
czen, na ktorych oparly si¢ rowniez normy, np. niemieckie
DIN 1952. Przypomnie¢ nalezy, ze:

1. Materiat zwezki musi by¢ odporny na korozje w $rodo-

. wisku chemicznym, jednakze nawet dla Srodowisk po-
zornie nieagresywnych takich jak para, woda, powiefrze,
gaz ziemny itp. zawsze oplaci sig stosowaé stal nie-
rdzewna, przynajmniej dla samej wewnetrznej tarczy
zwezki, Material nierdzewny zapewnia bowiem zawsze
stala dokladnos¢ pomiaru, '
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2. Tarcza zwezki powinna by¢é wymienialna, czesto zacho-
dzi bowiem potrzeba zmiany $rednicy otworu.

3. Pomiar ci$nienn malezy przeprowadzié o ile moznosci
tuz przy samych powierzchniach tarczy zwezki, przy
czym istniejg tu trzy mozliwos$ci:

a) Pomiar szczelinowy (np. jak podano na rys. 1): przez
szczeliny do komor pierscieniowych, w ktérych wy-
réwnuja sie rdéznice ciSnien wystepujace czesto
wzdluz obwodu rury. Zewnetrzna Srednica rurki
ztgczowej warunkuje szeroko$¢ t pierscienia komoro-
wego, a wiec i catkowity szeroko$¢ S oprawy zwezki.
Zaleca sie stosowanie rurek nie mniejszych niz 3/s”’ R.
Jest to pomiar poprawny.

X
e

, § 7/ 8
,X_/ < / /_W__ Rys. 1
1 )
¢ % ¢ ¢0
| ——

e

b) Pomiar wielopunktowy przez wieksza ilosé¢ otworow
(rys. 9) polaczonych rurkami 1,2 .. ze wspélng rurg
wyréwnaweza K o $rednicy conajmniej!/2” R, lepiej
3/,”. Tej konstrukeji jednak nalezy raczej unikaé,

¢) Pomiar przez 1 otwor, Taka konstrukcja nadaje sie
jedynie do pomiaréw orientacyjnych, w ktérych kil~-
ka procent bledu nie odgrywa roli,

4. Cala zwezka powinna by¢ rozbieralna ze wzgledu ma

latwosé czyszczenia. Zalety tej nie posiada np. kon-
strukcja podana na rys. 3.

Ll L LLLLLLLLLLLD

Rys. 2

bylto
zastosowaé zwyczajne kolnierze rur, normalne dla da-
nej $rednicy nominalnej i grubosci §cianki,

6. Nalezy unikaé¢ uszczelek wewnetrznych w stosunku do
oprawy zwezki (jak np. na rys. 1 i 2), gdyz jakiekolwiek
nieszczelnoSci w tych miejscach powoduja niedoktad-
no$ci pomiaru trudne do wykrycia,

7. Uszczelki lezgce miedzy kolierzami a oprawg (jak np.
na rys. 3) nigdy nie powinny wystawaé w gigb rury.

Najlepiej jesli sa tak obciete, aby po $cisnieciu Srubami
doszly do lica z zewnetrzng $ciang rury (jak na rys. 3).
Wymagania te sg uwarunkowane konieczno$cia spokoj-
nego prowadzenia strug mierzonego $rodowiska przy
$cianie rury. Z tego i z innych wzgledéw najodpowied-
niejsze dla zwezek sa uszczelki drutowe A, Nowaka,
stale przeze mnie stosowane (patrz. ,,Przemys! Chemicz-
ny* (31)8, 567 (1952)). Wiasciwe polozenie drutow tej
uszczelki, a raczej drutu wewnetrznego, podaje rys. 11.
8. Konstrukcja oprawy zwezki powinna dawacé tatwag mioz-
no$¢ centrycznego zamontowania zwezki w rurze, Jest
to dla doktadno$ci pomiaréw warunek wrecz istotny.
Mozna tutaj sprecyzowaé nastepujgce giéwne sposoby:
I. Kolnierz rury wytoczony w ten sposob, ze obejmuje
oprawe zwezki (rys. 3, I).

] . 1 P
N = m
| \ | ;
7 i n
F L a L w
7 = 4
L A !
/ Rys. 3
)

II. Koinierz rury wytoczony w ten sposob, ze jest objety
przez oprawe zwezki (rys. 3, II),

III. Oprawa zwezki ma wystajacy wieniec (rys. 4, III), kto-
ry opiera sig¢ o trzy sworznie W ulozone w odpowied-
nie otwory w kolnierzach. Po skreceniu koinierzy $ru-
bami wlozonymi w inne otwory (ktérych musi byé

znowu co najmniej 3) wyjmuje sie sworznie W i wkia-
da w nie zwykle Sruby.

Kazdy z tych trzech sposobéw da sie dowolnie stosowaé
niemal do kazdego z opisanych ponizej gltéwnych rodzajow
opraw, i l R

Czesto stosowana oprawa zwezki podana na rys, 1 powinna
by¢ zarzucona, albowiem jest szeroka, wymiar S wynosi
okoto 60 mm, jesli rurka ma mie¢ jak nalezy okolo 17 mm
(3/s”). Scianka w powinna mieé¢ okolo 5 mm, n okolo 8 do 10,
a ze wzgledu na uszczelke m wypada duze i w rezultacie

 oprawa czesto nie miesci sie pod $rubami normalnych kol-

nierzy. Poza tym oprawa wymaga duzo toczenia z pierScieni
o szerokosci 35 i 45 mm, ktdre trzeba zwykle specjalnie od-
kuwaé. Co najwazniejsze, nieszczelno$é uszczelki wewnetrz-
nej jest bardzo szkodliwa dla dokladnos$ci pomiaréw,

m
& BRI
: A =
..... '/‘]JIH'YT'T e il W,
N
510 7. 5
) > B Rys. 4
oo
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Uszczelka nie moze by¢ za cienka, albo latwa do zgniece-
nia, gdyz wtedy szczelina z lewa wypadnie zbyt waska. Kon-
strukcja wedlug rys. 2 moze byé wykonana ze szczelinami
jak rys. 1 albo z wycigciami prostokatnymi jak na rys. 2.
Tego sposobu zalecanego przez normy niemieckie z r. 1947
nalezy unikaé¢, gdyz bardzo latwo zdarzyé sie moze, ze oba
pier§cienie przy $ciskaniu $rubami kolierzy opra sie o plyte
zwezki i uszczelka nie bedzie dostatecznie Sci$nieta.

Stosowana przez czas pewien konstrukeja wedlug rys. 3
nie ma wady gldwnej wykonan poprzednich uszeczelki wew-
netrznej. Spawanie zwezki z pie§cieniami komorowymi prze-
prowadza sie na wiencu Srodkowym wysokogei kilku milime-
tréow, dzigki czemu rozbieralno§é jest zapewniona przez sto-
czenie szwu, ktéry powinien byé zawsze dosé plytki. Kon-
strukcja ta, zreszta réwnie szeroka jak poprzednie i zbyt wy-
soka, dobra jest dla plynow czystych, gdzie demontaz po-
trzebny jest rzadko.

Konstrukeja podana na rys. 4 daje
juz pewne zmniejszenie calkowitej sze-
roko$ci do 49 mm. Uszczelki zewnetrzne
uszezelniajg takze oddzielnie toczone
pierscienie A i B, ktore bez stosowania
Srubek E trzymajg sie stabo, co spra-
wia trudnosci przy montazu. Stosowa-
nie za§ S$rubek E mnalezy unmika¢, gdyz
raz wkrecone nie dadzg sie juz zwykle
wykreci¢ z powodu rdzy. Ponadto kon-
strukcja ta wymaga duzo toczenia sto-
stnkowo dokladnego i bardzo klopotli-
wego przy wiekszych $rednicach, ze
wzgledu ma przekroj pierscieni filigra-
nowy w stosunku do $rednicy (w Swie-
tle) rownej juz nawet 200 czy 250 mm.
Poza tym jednglito§¢ pierscienia glow-
nego przy jego szerokosci 49 mm Wy-
maga z reguly odkuwania.

Bardzo proste rozwigzanie przedstawia zwezka podana na
rys. 5, Zalozenie uszczelki wedtug A jest falszywe, a dobre
wedlug B, Z konstrukcja ta spotkalem sie ostatnio w wyko-
niu firmy Junkalor z NRD. Niestety mimo swej prostoty
obarczona jest ona btedem zasadniczym, ktéry ja dyskwalifi-
kuje: oto szczeliny odbiorcze dla cinien ‘odsuniete sg od
plaszezyzny tarczy zwezki o wielko§é X — co jest miezgodne
z normami, Odstepstwo niewielkie dla S$rednic duzych, zu-
pelnie niedopuszczalne dla matych, jest zawsze o tyle nie-

wskazane, ze przy roéznicowych po-

miarach przeplywow ma sie {tyle

nieuniknionych Zrdédet réznych bie-

déw, ze nalezy -kazde z nich bez-

wzglednie usuwagé, jesli tylko istnie-
A nieje mozliwo$é ku temu, Konstruk-
cja wedtug rys. 6, dos¢ waska bo
tylko 27 mm, ma zasadniczy blad
konstrukeyjny: wymaganie réwno-
czesnego przylegania na 2 plasz-
czyznach C i B, przy czym szczel-
no$¢ w B szczegdlnie wazna dla do-
kladnos$ci pomiaru jest trudna do
utrzymania, wymaga bardzo czysge—
g0 i starannego montazu j dobrze
utrzymanych powierzchni. Otwor
A bywa zwykle za waski, a lewa uszczelka nie do$S¢ szeroka.
Konstrukeja ta jest wiec niepraktyczna. Najmniejsze mozli-
we wymiary uzyskuje sie w konstrukeji wediug rys. 7, ale
daje ona tylko jednopunktowy pomiar, jest wiec niewlasciwa

Rys. 5

C

—_—
—
—

27

Rys. 6

i mozna stosowac ja tylko dla pomiaréw orientacyjnych. Po-
dobng wade ma réwniez konstrukcja na rys, 8 powiekszong
jeszcze przez zbyt duzy wymiar b z dodatkiem niewygodnego
Spawania, ;

o
|
|
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Rys. 7

N
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Przy bardzo duzych $rednicach rur wykonywanie komor
pierscieniowych wedlug rysunkéw 1—7 staje sie kosztowne.
W tych razach bardzo czesto stosuje sie zamiast szezelin od-
biér wielopunktowy i wykonanie komory wyréwnawczej w
postaci pierScienia z rury 1/2” R, lepiej %s” R wedlug rys. 9.

Rys. 8

{idE

Konstrukcje taka mozna tez wykonaé¢ wedlug rys. 8 z dodat-
kiem rury pierScieniowej. Wszystkie komory rurowe maja

_ zmniejszong dokladno$¢ pomiaru. Oprawy zwezek i zwezKki
same dla rur o $rednicach bardzo malych (ponizej 70 wzgl.
50 mm) wykonywuje sie zazwyczaj wedtug rys. 10. Wykona-
nie to jest zupelnie poprawne,

S T L T T T2

4
G
;
7
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Rys. 9
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Opracowana przeze mnie konstrukcja oprawy zwezki Po-
dana na rysunku 11 osigga wyjatkowo malg szerokosé 25 mm,
daje wiec bardzo latwe odkucie, ewentualnie nawet pozwala
na wyciecie oprawy z grubej blachy np. 30-milimetrowej.
Grube i mocne pierScienie R dadza sie latwo wytaczaé nawet
przy duzych s$rednicach wewnetrznych rury. W tych przy-
padkach bowiem komory wewnetrzne mozna jeszcze bar-
dziej wydtuzy¢ w kierunku promienia zwigkszajac roéwniez
pierscien R w tym samym kierunku i wytaczajac go wtedy
wg ksztaltu podanego po prawe]j stronie rysunku 11, Ksztait
ten zwieksza przekréj komory., W konstrukcji teraz opisy-
wanej zwezenie caloSci osiggnieto przez zwezenie komor
powiekszajac je w kierunku promienia szczegélnie dla rur
o duzej $rednicy. Powickszenie to dla $Srednic mniejszych
uzyskuje sie przez plytkie umocowanie rurek zlaczonych X.

Rys. 10

Przy zastosowaniu spawania, wzglednie lutowania na twar-
do uchwyt taki zupelnie wystarcza. Aby pier§cienie R nie
wypadly podczas montazu, mnalezy je dobrze dopasowac do
wykroju w oprawie w miejscu L. Mozna je tez tutaj lekko
uderzy¢ punktakiem w 3 lub 4 punktach. Otwor M wierci sie
wiertlem tej samej $rednicy co szeroko$é kiomory wyrdow-
nawczej.

Konstrukeja ta (podana dla matych $rednic w alternatywie
na rys. 12) w zupelnosci opanowuje caty zakres nominalnych
Srednic od 20 do 1000 mm, Przy s$rednicach bardzo duzych
nalezy stosowaé¢ wieksza od 5 mm grubos$é tarczy zwezki ze
wzgledu na %obrobke i wichrowanie sie. Jednakze trzeba sta-
czaé¢ jg pod nitami znowu do 5 mm, aby zachowaé ogdlng

grubo$¢ 25 mm. Konstrukeja ,,256 mm®, tj. taka jak na rys.

11 i 12, daje mozliwie najmniejsza grubos¢ catkowity przy

grubosci pierScieniowej dajacej sie zawsze dostosowaé do
X

o[~z
o

Rys. 11

2t 31

kazdego kolnierza normalnego, Pozwala ona na zastosowanie
dowolnego sposobu centrowania i dowolnego rodzaju uszczelki,
a przy tym redukuje ilo$¢ toczenia do ok. 449, wymaganego
przy wykonaniu wedltug rys. 1.
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Rys. 12

Poza tym teoretycznie pomiarowo jest to konstrukcja zu-
pelnie poprawna tak, ze uchodzi¢ moze za rozwigzanie bodaj
ze najkorzystniejsze i uniwersalne, Rozwiazanie to zostalo
zgloszone jako usprawnienie w Zakladach Przemystu Azoto-
wego im. F. Dzierzynskiego w Tarnowie. Pomiary w ruchu
w roznych $rodowiskach, jak para, woda, amoniak itp. daly
po kilkumiesiecznej juz pracy rezultaty nie ustepujace innym,
przy znacznej oszczedno$ei materiatu i robocizny.

Otrzymano 20,II.53,

‘Postepy naziemnego zgazowania paliw
' statych

L. Le$niewicz

Krytyczny przeglad literatury fachowej pozwala ckreglié
gléwne kierunki rozwoju naziemnej gazyfikacji paliw sta-
tych w latach 1948—1952. Sa cone nastepujgce:

1) Zamiast drogiego koksu, poszukiwamego przez przemyst
metalurgiczny, dazy sie do gazowania surowcow nie-
uszlachetnionych przez obrébke termiczna, przede wszyst-
kim wegli niespiekajacych sie, @ szczegblnie gatunkow
niskowartosciowych. ; v 5

2) Celem prac jest konstrukcja gemeratora, ktéry moégiby
przerabia¢ z duzym wspoélezynnikiem sprawnosci termicz-
nej paliwa stale o dowolnych wlasno$ciach fizykoche-
micznych oraz o rézaych zawartosciach i sktadzie popioiu.

3) Niezaleznie od usilowan obnizenia ceny tlenu dazy sie do

wyeliminowania go z procesu produkecji gazu. Tendencje
te nie s3 jednakowe w réznych krajach.

4) Dazy sie do ulepszenia procesu zgazowania przez zasto-
sowanie metod cis$nieniowych, przede wszystkim pylo-
wych i fluidyzacyjnych.

Ubiegle pieciolecie przyniosto wielkg liczbe prac i pa-
tentéw dotyczacych zgazowania paliw statych. Sprawa prze-
robu paliw statych, szczegdlnie niskogatunkowych (np. miatu
weglowego) na cenne paliwo gazowe lub gaz do syntezy, jest
tak aktualna dla naszej gospodarki narodowej, ze wydaje
sie. celowe zebraé i poréownaé opublikowane w latach
1948—1952 prace, aby okre§lic gléwne Kkierunki rozwoju
techniki zgazowania.

Zagadnienia zgazowania paliw stalych byly w omawia-
nym okresie przedmiotem coraz wiekszego zainteresowania
ze strony wielu podstawcwych przemystéw. Analiza wspoi-
czynnikéw wykorzystania kalorii weglowych w urzadzeniach



IX (1953)

629

grzejnych i sitowniach wskazuje na to, ze stosowanie gazu
moze byé€ zrédlem znacznych oszczednoiei wegla w gospo-
darce narodowej. Oszczedno$é¢ ta wynika stad, ze gaz otrzy-
many przez zgazowanie wegla moze byé wykorzystany -ze
znacznie lepszym wspblezynnikiem sprawnosci termicznej,
enizeli wegiel bezposrednio spalany. 1 Nm3 gazu zuzytego
do celéw gospodarstwa domowego lub hutnictwa daje
oszczedno$¢é 1 kg weglal). Racjonalne metody zgazowania
paliw, szczegdlnie niskogatunkowych, posiadaja duze zna-
czenie tak dla przemystu gazowniczego (pokrycie zwiekszo-
nego zapotrzebowania gazu), jak i weglowego (przer6b miatu
weglowego i paliw odpadkowych), Przemyst chemiczny jest
odbiorca wielkich ilosci gazu do symtezy chemicznej (sy-
gazu), @ poniewaz koszt sy-gazu stanowi od 30% do 50%
kosztow produktu (paliw syntetycznych, nawozéw sztucz-
nych, chemikalii), przemyst ten zainteresowany jest genera-
torami o duzej wydajnosci dajacymi tani sy-gaz z nisko-
wartosciowych asortymentéw paliwa.

Coraz wiecej uwagi po§wieca zgazowaniu przemys! ener- -

getyczny i motorowy., W omawianym okresie wykonano
szereg badan majacych na celu cpracowanie zespoléw gazo-
generatorowych do mapedu turbin gazowych. Dotyczy to za-
rowno wielkich jednostek stalych, jak i matych zwartych
agregatow o duzej mocy, ktére moglyby. byé¢ zastosowane na
okretach, samochodach itp. ' Znaczenie paliwa . gazowego
w przemys$le metalurgicznym jest znane. Jednakze wspom-
nie¢ tu mnalezy o przygotowanych teoretycznie i znajduja-
cych sie w poczatkowej fazie realizacji pracach modyfikacji
procesu wielkopiecowego. Proponuje sie zastosowanie czy-
stego gazu wodnego jako czynnika redukujacego, podmuchu
wzbogaconego w tlen i cisnienia do 20 at. Przewiduje sig
znaczne zmniejszenie wymiarow wielkiego pieca (obnizenie
kosztéw inwestycyinych), zwiekszenie kilka —, a nawet kil-
kunastokrotnie jego zdolnos$ci produkcyjnej oraz 40%
oszczednos$ci paliwa 2). Obecnie czynione sg proby zastoso-
wania ci$nienia (do paru at.) w wielkich piecach w skali
technicznej. :

Orientacyjnie przewidywane zapotrzebowanie roczne gazu

w naszym kraju (jako paliwa i surowca chemicznego) po-
dame przez A. Szpilewiczal) przedstawia sie nastepujgco:

15 Gospodarstwa domowe 3.300X10° Nm?
2. Przemyst ciezki 2.160X10% ,,
3. Motoryzacja 7750210045
4, Przemys! chemiczny 700X108 ,,

Wedtug Szyszakowa *) gléwnymi odbiorcami gazu sa (w od-
powiedniej kolejnosci):

1. przemyst ciezki, ceramiczny i metalowy,
2. przemyst chemniczny,
3. gospodarstwa domowe (gaz miejski).

Przeglad literatury wskazuje, ze prace dotyczgce zgazo-
wania paliw stalych postepowaly zaréwno w kierunku gazy-
fikacji pod — jak i naziemnej. Zagadnienie gazyiikacji
podziemnej, jako zupelnie specjalne, o aspekcie gor-
niczym, nie wchodzi w zakres tego artykulu. Zaznaczyé¢ tylko
nalezy, ze prace zwiazane z tym zagadnieniem sa niajdalej
zaawansowane w Zwiazku Radzieckim, a ostatnio prowa-
dzone we wszystkich uprzeniyslowiornych krajach Swiata.
TIstnieja i pracuja (na potrzeby przemystu energetycznego)
pola weglowe ekspioatowane w pelnej skali ?). Wypowiadane
sa poglady, ze zgazowanie podziemne moze stanowi¢ dlugo-
falowe rozwiazanie sprawy zapotrzebowania gazu, jednakze
w chwili obecnej za mato jest damych dostepnych dla wia-
Sciwej oceny mozliwosci tej metody.

PRZEMYSEL CHEMICZNY

Jesli chodzi o prace dotyczace naziemnych metod zgazo-
wania paliw, to sg one bardzo roéznorodne, a- obejmujag
metody tlenowe i beztlenowe, ciSnieniowe i pracujace pod
ci$nieniem normalnym itd. Ogélnie jednak panuje tenden-
cja do stosowania paliw niskogatunkowych, wzglednie od-
padkowych. g

Prace dotyczace znanych i stosowanych w skali prze-
mystowej metod zgazowania (np. generator Winklera,
Schmalfeldta) nie beda omawiane w tym artykule. Szcze-
gétowa analize przemystowych metod zgazowania podaje
Laidler 26),

Celem artykulu tego jest natomiast zestawienie i kry-
tyczne opracowanie literatury dotyczacej nowych roéznig-
cych sie od dotychczasowych metod i konstrukcji tak, aby
na tej podstawie mozna byto ocenié¢ gléowne kierunki roz-
woju naziemne]j gazyfikacji- paliw : stalych. W zwigzku
z tym uwzgledniono dostepnag literature patentows.

Za podstawe Kklasyfikacji materialu przyjeto warunki
pracy zloza paliwa w generatorze (ztoze nieruchome, flui-
dalne, zawiesinowe i strumieniowo-pylowe).

Dla scharakteryzowania metod lub aparatéow postugiwa-
no sie (por. tabl. 2) nastepujacymi wskaznikami:

a) Zdolno$¢ produkcyjna generatora — ilo§é produkowa-
nego gazu, wyrazona w Nm3/h.

b) Zdolno$¢é przerobowa generatora, tj. ilo§é przerobio-
nego paliwa, t/h,

c¢) Natezenie zgazowania liczone na gaz, tj. ilo§¢é gazu na
godzine i m? powierzchni przekroju szybu, Nm3?/m?2h,

d) Natezenie zgazowania, liczone na paliwo, kg/m2h.

e) ObjetoSciowe natezenie zgazowania (analogicznie do d,
lecz liczone na jednostke objeto$ci komory zgazowa-
nia), kg/m?h.

f) Obcigzenie cieplne komory zgazowania, tj. ilo§é kecal
wywiazywanych lub mozliwych do uzyskania na go-
dzire i jednostke objetosci komory zgazowania,

kcal/m?h.
g) Uzysk gazu — ilo§é gazu ofrzymana z tony paliwa,
Nm3/t. I AR viad

h) Liczba obiegu paliwa (w generatorze flui'dyzaclyjnym)
— stosunek szybkosci masowe] zloza paliwa (w pew-
nym przekroju aparatury) do szybko$ci masowej za-
silania pierwotnego (tj. paliwa Swiezego wprowadza-
nego do obiegu).

Szczegolowy przeglad metod
A. Ztoze mnieruchome

1. Ulepszony generator ciSnieniowy?)

Mamy tu dalsze rozwiniecie metody ciSnieniowej Lurgi
i jej kombinacje z nowym sposobem obrébki gazu surowe-
go (Rectisol-Verfahren wg Lurgi — Linde). Surowiec: nie-
ptukany wegiel kamienny o granulacji 5 — 20 mm. Mozna
stosowaé wegle plomienne o zawartosci 25% popiotu. Po-
dmuch tlenowo-parowy. Przerobowo$é wlasciwa 1200 kg
wegla/m?h, uzysk gazu 1200 Nm?/t wegla, warto$¢ opatowa
gazu 3950 kcal/Nm?. :

Zuzycie tlenu 0,22 m?/m? czystego gazu. Dane te odnosza
sie do generatora poéltechnicznego o S$rednicy szybu 1 m.
Wsp6tezynnik sprawnos$ei termicznej zgazowania 78,5%.

W poréwnaniu z dotychczasowymi generatorami cisnie-
niowymi przerobowos$¢ jest powiekszona 3,4 X dla wegla
kamiennego, lub 2,5 X dla wegla brunatnego.
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Projekt zakltadu dla produkeji 10®° Nm? gazu o wartosSci
opatowej 4600 kcal/m® przewiduje 12 generatoréw (z tego
2 rezerwowe) o0 powierzchniach szybow po 6 m?2. %)

2. Dwustopniowa metoda cisnieniowego

zgazowania mieszanka

Sposéb ten ma na celu otrzymanie gazu o duzej wartosci
opalowej, np. gazu miejskiego z wegli bitumicznych. I sto-
pien polega na zgazowaniu wegla za pomoca gazéow z II
stopnia (o duzej zawartosci- wodoru), w temperaturze po-
nizej 900°C. II stopien: zgazowanie pozostato$ci z I stopnia
za pomoca tlenu i pary wodnej w generatorze odciekowym
Metan powstaje w I stopniu w reakcjach (silnie egzoter-
micznych) uwodornienia substancji lotnych, tworzacych sie
przy odgazowaniu wegla. W matym stopniu metan powsta-
je réwniez w reakcjach uwodornienia tlenku wegla. Apa-
ratura wykazuje wysoki wspélczynnik sprawno$ci zgazo-
wania I stopnia.

Te sama metode prébuje sie przystosowaé do zgazowa-~

nia wegla w zlozu fluidalnym (por. punkt B. 1).

3. Generator z
6’ 20)

ogrzewaniem zewnetrznym

Jest to pierscieniowa retorta do odgazowania i zgazowa-
nia paliw weglowych. (Rys. 1), Paliwo osuwa sie w prze-
strzeni pierScieniowej utworzonej przez dwie wspbtirod-
kowe rury metalowe przechodzac kolejno przez strefy pod-
suszenia, odgazowania i zgazowania. Wewnetrzna rurg od-

plywa gaz ogrzewajac w przeciwpra-
1 L4 lﬁ“"“ dzie pare wodna.

Po ogloszeniu patentu opublikowano
blizsze dane o tej metodzie6). Od diuz-
szego czasu prowadzono proby zgazo-
wania lignitow i mlodych wegli, ktére
ze wzgledu na ich wysokg reaktywnosé

SR

A SR

P
FCS

X moga by¢ zgazowane w temperaturze
A ponizej 1100°C. Umozliwia to stosowa-
{g / ; nie $cianki metalowej przy ogrzewaniu
7 } przeponowym. Wada jest znaczny
) koszt aparatury, Otrzymany gaz moze
4 seriiats 2
= ~ by¢ zrédtem wodoru, nadaje sie tez
_’;__ : jako sy-gaz. Zbudowana w r. 1948 re-
A O torta o $rednicy ok. 120 cm (48”) przy-

stosowana zostata do zgazowania ligni-
tu dajac 455 m3 gazu/godz. o wartosci

Rys. 1. 1 — przest’  opatowej 2670 kcal/m3. Wspétczynnik

rzen paliwowa, 2 — A i 3

brzewody parowe, 3 sprawnosci termicznej aparatury jest

— po-pielnik do po 0

piotu lotnego. 1%,

4 Generator do. zgazowania wegla gru-
bego przy pomocy obojetnego, fluidal-

nego zloza pomocniczego?)

Aparat (rys. 2) sklada sie z komory zgazowania i komory
spalania. Komora zgazowania zawiera adunek grubego
wegla zasypywanego z goéry. Cecha znamienng tej metody
jest zastosowanie obojetnego materiatu sypkiego jako nos-
nika ciepta. Materiat ten porywany jest pradem pary prze-
grzanej i wraz z para przeplywa przez przew6d 3 oraz
przez warstwe grubego paliwa. Szybko$ci przeplywu sa
tak dobrane, aby nad warstwa nieruchomego paliwa utwo-
rzyta sie faza fluidalna, zlozona z materialu obojetnego i
pylu weglowego powstajacego z paliwa grubego. Mieszani-

na ta ,splywa“ w doét, zostaje porwana strumieniem po-
wietrza w przewodzie 4 i spalona w komorze spalania 2.
Ilo$¢ pomocniczego zloza jest w duzym nadmiarze do ilo-
Sci pylu weglowego, a cieplo powstajace podczas spalania
pylu ogrzewa obojetny material, krazacy miedzy komora

SPALINY

PARA
S
POWNIETRZE

1 — komora zgazowania, 2 — komora spalania, 3 — przewdd
parowo-pylowy, 4 — przewod powietrzno-pytowy.

Rys. 2.

spalania i zgazowania. Blizsza liczbowa charakterystyka
procesu nie jest dostepna.
indukcy j-

5. Generator Z ogrzewaniem

nymbé)

Szybem generatora jest gruby korpus zeliwny, na ze-
wnatrz ktérego znajduje sie spirala pradowa. Przy zasila-
niu pradem zmiennym powstajace w zeliwie prady induk-
cyjne nagrzewaja korpus, ktory oddaje cieplo zlozu wegla.

Metoda polecana jest do przerobu tupkéw i innych ma-
teriatow bitumicznych.
obrotowa?)

6. Generator z komorg

Istotng cechg aparatu jest zgazowanie paliw stalych w
pradzie skrzyzowanym (rys. 3).

Rys. 3. 1 — podajnik paliwa, 2 — komora spalanig, 3 — przestrzen
miedzy przegrodami, 4 — przegrody, 5 — przestrzen popiotowa, 6 —
odplyw gazow.

Paliwo podawane jest do reaktora obrotowego przez po-
dajnik 1, podczas gdy poosiowo doplywaja do aparatury

- spaliny o dostatecznie wysokie]j temperaturze wytwarzane

w komorze spalania 2. Reaktor jest wewnatrz uzbrojony
w przegrody 4 proste lub helikoidalne. Przegrody te powo-
duja w miare obrotu reaktora podnoszenie paliwa, a na-
stepnie przesypywanie go w pradzie skrzyzowanym w sto-
sunku do strumienia gazow. Popi6l zbiera sie w przestrze-
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ni 5, produkty gazowe uchodzy przez 6. Bllzczych danych
liczbowych brak.

B. Ztoze fluidalne

1. Cisnieniowe uwodorniajgce zgazowa-
nie wegli w ztozu fluidalnym za po-
mocg mieszanki (H2+CO)S?5).

Celem metody jest produkcja gazu o duzej wartodci opa-
lowej (np. miejskiego) przez zgazowanie wegli bitumicz-
nych. Proby zgazowania pdétkoksu, wzglednie wegla za po-
mocg wodoru daty nastepujace wyniki: poikoks, ci$nienie
40 at, 900°C, uzysk gazu 600 Nm? CHa/t paliwa; wegiel
gazowo-plomieniowy daje w tych samych warunkach
820 Nm?® CH4/t. Konieczny duzy nadmiar wodoru. Przy za-
stosowaniu mieszanki (H:2+CO) do zgazowania wydatek
metanu zalezny jest od czastkowego ci$nienia wodoru w
mieszaninie. Metoda jest prawdopodobnie dwu- lub kilku-
stopniowa.

2. Zmodyfikowany ~génerator

Winklera?)

Modyfikacja polega na zastosowaniu wstepnej obrobki
termicznej . (podsuszenia i odgazowania) surowego paliwa
przed wprowadzeniem go do szybu generatora (rys. 4).

PONIETRZE
2

Rys. 4. 1 — zasobnik paliwa, 2 — komora suszenia, 3 — spirala grzej-

na, 4 — komora spalania, 5 — komora odgazowama i podgrzewama

pallwa 6 — generator, 7 — komora spalania, 8 — doprowadzenie ga-

z6w pomocniczych, 9 — dezintegrator, 10 — wynfiennik ciepta, 11 —
turbina gazowa.

Dzialanie: paliwo o uziarnieniu np. 0,1 mm z zasobnika 1
przechodzi przez komore suszaca 2 ogrzewana oporem elek-
trycznym. Niezbedna energie elektryczng uzyskuje sie przy
pomocy turbiny gazowej 11. Podsuszone paliwo porywane
jest strumieniem spalin, powstajacych w komorze 4 przez
spalenie pewnej iloci gazu (doprowadzonego przez 12) za
pomoca tlenu lub powietrza. Rozzarzony pyl doplywa przez
5 do wlasciwego generatora 6, w kitérym ulega zgazowa-
niu w strumieniu gazéw wytwarzanych w drugiej komo-
rze spalania 7.° Do komory tej doprowadza sie gaz palny
(z obiegu), pare wodna, powietrze lub tlen oraz w razie
potrzeby CO: Produkty gazowe przechodza przez dezinte-
grator 9 dle oczyszezenia od pylu, przez wymiennik ciepla
10 i zostaja doprowadzane do turbiny gazowej 11.

3. Dwuszybowy zmodyfikowany generator
Winklera S(Eleschies Winkler10)

Cechg charakterystyczng metody jest zastosowanie zto-
za nieruchomego i fluidalnego, zmiana kierunku podmu-
chéw i odprowadzanie gazéw dolem poprzez warstwe pa-
liwa (rys. 5).

Surowcem jest wegiel kamienny lub brunatny o grubo-
$ci 0—8 mm. Dzialanie aparatu jest nastepujace: w biegu
gazowym (rys. 5a) paliwo zgazowuje sie mieszaning pary
z tlenem, przeplywajacg réwnolegle przez oba szyby z g6-
ry w dot. Popiél w zlozu paliwa ulega przy tym spiekaniu,
wzglednie stopieniu. W nastepnym biegu (rys. 5b) odcina

TLEN + PARA gALO

POPIOE
GAZ Porracniczy

a. 4

1, 2 — szyby generatora, 3, 4 — urzadzenia do odpopielania,
a — okres gazowania, b — okres tadowania.

Rys. 5.

sie gérny podmuch parowo-tlenowy i do jednego z dwu
szybow generatora wsypuje sie Swieze paliwo, przepusz-
czajac jednocze$nie od dolu przez zloze strumien pary lub
gazu obiegowego. PoWoduje to rozluznienie zloza (podob-
nie, jak przy fluidyzacji), a utworzona szlaka opada na
dno szybu. Jednocze$nie $wieze paliwo uklada sie w war-
stwie wedlug granulacji, tj. grubsze kawalki na spodzie,
drobne na wierzchu. Pyt zawarty w paliwie, wzglednie po-
wstajacy podczas tadowania, zostaje wywiany do drugiego
szybu; podczas biegu gazowego zostaje on natychmiast zga-

zowany. Prawidlowe (odpowiednio do grubosci ziarna) ulo-

zenie warstwy paliwa polepsza warunki przeplywu gazu

- —— SPALINY

@

'-Z;O/\//LCTRZE \

Rys. 6. 1 — komora do pdélkoksowania wegla, 2 — komora spalama,
3 — komora rozdzielcza, 4 — komora zgazowania, 5 — zbiornik obie-
gowego gazu z pélkoksowama

(mniejsze opory) i zmniejsza zawarto$¢ pyilu w gazach
»filtrujgcych sie przez te warstwe (30 mg pyiu na 1 Nm?
gazu). Fluidyzacja zloza zachodzi co 15 minut. Gaz przeply-
wajacy z gory w dot oddaje swe cieplo dolnym warstwom
paliwa, co znacznie obniza jego temperature i polepsza ter-
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miczny wspolczynnik zgazowania. Zestawienie ~wynikow
uzyskanych w probnej instalacji zawiera tablica 1.

Tablica 1
3 Wegiel Wegiel Mial
Palliwo kamienny brunatny koksowy
Popiot 9 26 30 13
Wilgo¢ % 4 2 1,5
Wartos¢ opalowa ;
kcal/kg 4800 — 63,50
Czynnik zgazowujacy| para -} tlen | para 4 tlen| powietrze
Skiad gazu %
co, 16 16,5 3,6
CO 36 41.9 28,6
H, 44 40 7,8
CH, 0,5 0,9 0,7
N, 1,5 1,5 59,3
Natezenie zgazowa-
nia Nm?/m?-h 1500 1000 1700
Temp. produktow -
gazowych °C 350 360 350

Metoda ta moze byé takze stosowana jako periodyczna
do otrzymywania gazu wodnego (bieg goracy — bieg
zimny) lub do otrzymywania gazu stabego przy pod-
muchu powietrznym. Ostatnio wykonuje sie proby na in-
stalacji pottechnicznej o przerobowosci 100 t/dobe (Oppau)
umozliwiajacej stosowanie ci$nienia do 10 at.

4 1Glanicira tio Teg tal uli deyzeacoy g ny 01,12, 18)

Jest to metoda beztlenowa, znamienna rozdzieleniem ko-
mér spalania i zgazowania. Ciepto potrzebne do reakcji en-
dotermicznej zgazowania uzyskuje sie przez obieg rozza-
rzonego ﬂuldalnego paliwa miedzy komora spalania i zga-
zowania. F P. 962 006 (1950) podaJe schemat aparatu la-
boratoryjnego dajacego 620 1/h gazu o skiadzie: He — 560,
CO — 20,6%, O, — 0,1%, CHy — 8,2%,
C,Hs, 1,9, warto$é opatowa gazu 2700 kcal/Nm?. Gra-
nulacja paliwa 420 — 855u, zuzycie pary 0,4 kg/godz., temp.
pary 300°C 12),

Na podstawie préb laboratoryjnych zbudowano instala-
cje poéitechniczna (rys. 6) o przerobie paliwa 250 kg/h.
Blizsze dane o tym ’éparacie, ktory pracowal bez przerwy
kilka miesiecy, sa nastepujace % 1): jako paliwo stosowac
mozna wegiel kamienny lub koks drobnoziarnisty. Dziala-
nie aparatu: w komorze 1 nastepuje w temp. 800°C wytle-
wanie wegla w zlozu fluidalnym. Paliwo splywa przez ru-
re 6 i zostaje porwane strumieniem powietrza o tempera-
turze 500°C do kombry spalania 2. W obszernej komorze 3
material oddziela sie od spalin, uchodzacych przez prze-
wod 9. Czes¢ paliwa wraca do komory odgazowania 1,
a pozostala czes¢é spltywa do komory zgazowania 4, w kto-
rej fluidyzuje sie para wodna. Powstajacy gaz wodny  od-
sysa sie przewodem 8, a wykorzystane cze$ciowo fluidalne
paliwo splywa rura 7, zostaje porwane strumieniem po-
wietrza i wraca do obiegu. Z opisu wynika, ze popiél! od-
prowadzony jest ze-spalinami (wzglednie gazem wodnym)
_jako pyt.

Srednica komory spalania wynosi 300 mm, wysoko$é
9750 mm, Srednica komory zgazowania 1100 mm. Wysoko&é
ztoza w komorze zgazowania 3,6 m. Temperatura w ko-
morze spalania 1020°C. Zuzycie pary 150 kg/h. Aparat
zgazowywal maks. 200 kg koksu dajac do 160 Nm?/h mie-
szanki wodoru z tlenkiem wegla, albo do 400 kg/h wegla

kamiennego dajac 300 Nm"/h gazu przy 70—75% rozkla-
dzie pary wodnej. Temperatura zgazowania 950°C, zuzy-
cie pary 0,5 kg/Nm3 (CO + H,). Skitad gazu: 12,5% COs,
0% C,H,, 30,9°% CO, 47,1°% H, 1,7% CHy, 7,86 Ns. Cha-
rakterystyczny jest niezwykle intensywny obieg paliwa:
10 — 20 t/h przy przerobie 200 kg/h koksu, co odpowiada’
100-krotnej liczbie obiegu. Wskutek tego mozna osiagnaé
male réznice temperatury miedzy komora spalania i zga-
zowania, np. 20° — 40°C, przy maksymalnej temperaturze
w komorze spalania 1020°C. Temperatura ta ograniczona
jest punktem miekniecia popiotu. Paliwo znajdujace sie
w obiegu zawiera do 70% popiotu. Wada metody sa duze
straty paliwa w lotnym pyle (20—27%) oraz b. wysoka
temperatura gazu, co powoduje konieczno$é zastosowania
kotta — utylizatora. Wydajnogé gazu na 1 m? powierzchni
przekroju komory zgazowania jest 360 Nm?/h.

5. Ulepszony generator fluidyzacyj-
ny do produke¢ji gazu wodneg ol

Generator fluidyzacyjny z obiegiem paliwa (rys. 7). Dzia-
fanie aparatury: z zasobnika 1 paliwo (wegiel, koks)
0 ziarnie 840x porywane jest strumieniem gazu utleniajg-
cego (powietrze, tlen itp.) do komory spalania 2. Do stru-
mienia gazowo - pylowego mozna domiesza¢ innego pali-

. wa z zasobnika la tak, aby zmniejszy¢ tendencje do aglo-

SPALINY
At 3

GAZ

e 9 10
POWIETRZE

e

FARA

Rys. 7. 1 — zasobnik paliwa, la — pomocniczy zasobnik paliwa, 2 —
komora spalania, 3 — doprowadzenie powietrza wtérnego, 4 — komora
s zgazowania.

meracji. Mieszanka wchodzi do Kkomory 2 po stycznej.
Przewodem 3 doplywa wtorne powietrze przegrzane do
350° — 650°C. Odptyw spalin przez 5. Rozzarzone fluidal-
ne zloze splywa przez 6, zostaje porwane strumieniem pa-
ry przegrzanej do 300°C i niesione jest przez 7 do komory
zgazowania 4, w ktorej zachodzi reakcja w 900°—1000°C.
CzeSciowo zuzyte paliwo wraca przez 8 i 9 do komory spa-
lania 2. Popié! odprowadza sie przez 10, gaz wodny przez 11.
Cze$¢ gazu wodnego zawracana jest do obiegu przez 7.
Dziatanie aparatu ilustruje naétepujace przyktad: °
Komora zgazowania o $rednicy wewn. 1,22 m, komora
spalania o $rednicy wewn. 1,22 m, wewnatrz wylozona wy-
kladzing ceramiczna. Srednica przewodu powietrzno-pyto-
wego 9 ok. 330 mm. Przeplyw powietrza 14,85 Nm?/min
(temp. 650°C), paliwa 3,55 kg/min. Obieg koksu 86,5 kg/min,
temp. koksu przy odplywie z komory spalania 1150°C,
przy odplywie z komory zgazowania 975°C. Przez prze-
wod 7 doptywa 3,95 kg/mm pary o temp. 650°C porywa-
jacej i niosacej do komory zgazowania 86,5 kg Kkoksu.

)
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Strumien pary powoduje fluidyzacje koksu. Stopieh roz-
kladu pary 60%. Z komory zgazowania otrzymuje sie
5,66 Nm?®/min gazu wodnego o skladzie: 53% Hp, 38% CO,
70/0 COg, 20/o Ng.

6.7 G ein‘e-ria troint L LufiEd yiziaicy jin yisiziiobie~
giem spalin jako noénika cie-
P 1 ald);

Aparat (rys. 8) moze stuzyé do produkeji gazu genera-
torowego lub wodnego z réznego rodzaju paliw, np. z we-
gla kamiennego.

Rys. 8. 1 — przewdd zasilajacy paliwowy, 2 — komora zgazowania,

3 — cyklonowy lapacz pytu, 4 — ,przelew‘‘ zloza fluidalnego, 5 — pa-

lenisko cyklonowe, 6 — odprowadzenie cieklego zuzla, 7T — doprowa-
dzenie powietrza lub tlenu, 8 — doprowadzenie pary wodnej.

Paliwo podawane jest przez 1 do komory generatora 2,
gdzie ulega zgazowaniu w zlozu fluidalnym w strumieniu
pary lub powietrza doprowadzanych przez 8. Gaz -prze-
chodzi przez ‘cyklonowy tapacz pylu 3 i odplywa przez 12.
Czes¢ fluidalnego paliwa splywa przez 4, 9 i 10, miesza
sie ze strumieniem gazu utleniajacego doprowadzanego
przez 7 i spala sie w cyklonowym palenisku 5. Szybko$¢
strumienia gazowo - pylowego jest 90—210 m/sek. Jezeli
produkuje sie gaz powietrzny, to przez 7, 9 i 13 wprowa-
dza sie powietrze, jezeli gaz wodny — tlen. Para wodna
dla produkcji gazu wodnego doplywa przez 8. Z paleni-
ska cyklonowego odprowadza sie ciekly zuzel przez 6. Spa-
liny o wysokiej temperaturze wracaja do generatora 2
przewodem 11 powodujac fluidyzacje zloza.

Dzialanie aparatury ilustruje nastepujacy przykiad:

Produkcja gazu z wegla kamiennego bitumiczne-
go przy zastosowaniu tlenu i pary wodnej. Granu-
lacja paliwa moze byé nastepujaca: 75u (1 — 70%), 2954
(20—40%0), 500 (40—60%), 6,35 mm (80—100%). Wegiel za-
wiera 33% substancji lotnej oraz 10% popiolu o tempera-
turze topnienia 1371°C.

Zuzycie wegla 45300 kg/h.
Komora zgazowania 2:
Temperatura
Zastepcza predkos$é gazu

982°C
0,45 m/sek
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Gestos¢ zloza fluidalnego 0,28
Wegla (C) w zlozu 40%0
Stopien rozktadu pary 80%0

Komora spalania 5:

Temperatura 1650°C
Zuzycie pylu z generatora 7520 kg/h
Zawarto§¢ C w pyle 40%o
Zuzycie 95% tlenu 33107 kg/h
Temperatura tlenu 427°C
Zuzycie Hs0O 33522 kg/h
Temperatura pary 927°C
Zuzla cieklego 4530 kg/h

Sktad suchego gazu z generatora 2:

CO — 56,9%; Hs — 30,6%; COy — 8,5%; N2 — 1,1%;
CHy — 2,9%. Warto$¢ opatowa 1727 kcal/m? Aparat pro-
dukuje 115000 m® gazu na godzine.

Cyklonowa komora spalania jest to stalowy 1eiacy cy-
linder z wykladzing ceramiczng. W S§ciankach cylindra
znajduje sie wezownica, do ktérej doprowadza sie wode
lub pare. Mieszanine paliwa z tlenem wprowadza sie tak,
aby w komorze spowodowaé ruch wirowy, a ciekly zuzel
odprowadza si¢ z najnizszej cze$ci cylindra.

fluidyzacyjny z obie-
jako nosSnika cie-

T:-Genieria tor
giem paliwa
ps 15 aEs),

Dzialanie aparatu (rys. 9): Rozdrobnione paliwo dopty-
wa przez 15 do komory zgazowania 2, miesza sie ze znaj-

dujacym sie tam fluidalnym zlozem i czeSciowo zgazowu-
je. Produkty gazowe przez cyklonowy !apacz pylu 4 od-

—= GAZ

P

1 PARA
| zuzeL

Rys. 9. 1 — podgrzewacz zit6za fluidalnego, 2 — komora zgazowania,

3 — palenisko cyklonowe, 4 — cyklonowe lapacze pylu, 5, 6, 7 — do-
prowadzenie powietrza lub tlenu, 8 — doprowadzenie pary wodnej.

plywaja do dalszej przerébki. CzeSciowo zuzyte paliwo
fluidalne przeplywa przez 13 do podgrzewacza 1, w kto-
rym zostaje pogrzane przez spaliny o wysokiej tempera-
turze doplywajace z paleniska cyklonowego 3 przez 9.
Ponadto dla osiagniecia jeszcze wyzszej temperatury obie-
gowego zloza czeS¢ jego zostaje spalona w podgrzewaczu 1
przez dodatkowe doprowadzenie powietrza przez 16 lub
tlenu Przez 5. Strumien rozzarzonego paliwa, opuszczajacy
podgrzewacz 1 przez 10 rozdziela sie na dwie czesci i wiek-
sza cze$¢ plynie przez 10a i 12 do generatora 2 dostarcza-
jac ciepta do reakcji zgazowania. Pozostala ilo$¢ zostaje
doprowadzona przez 13 do paleniska cyklonowego 3, gdzie
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ulega spaleniu. Powietrze lub tlen do spalania doprowa-
dzane sg przez 6 i 7. Gorace spaliny plyna przez 9 do pod-
grzewacza 1, powodujac podgrzanie zloza i jego fluidyza-
cje. Czes¢ spalin moze by¢ skierowana przez 11 do prze-
wodu 12 i generatora 2. Obieg paliwa jest wiec oznaczony
przez 13 — 1 — 10 — 10a — 12 — 2 — 13. Do podgrze-
wacza 1 doprowadza sie powietrze w iloSci dostatecznej
dla unikniecia tworzenia sie CO z COg, znajdujgcego sie
w podgrzewaczu (wigczajac COp z gazéw spalinowych do-
plywajacych z paleniska 3).

Ilo$¢ zloza obiegowego (w przekroju przewodu 10a) 50—
500 kg na 1 kg zgazowanego C, albo (w przekroju przewo-
du 13) 50 — 500 kg na 1 kg wegla zaladowanego przez 15.

Przy produkcji gazu wodnego przez 8 doprowadza sie
pare wodna, przy czym ci$nienie w generatorze 2 moze
by¢ podwyzszone do 28 kg/ecm? celem otrzymania gazéow
bogatych w CHjy.

Dziatanie aparatu ilustruje nastepujacy przykitad produk-
cji gazu wodnego z wegli bitumicznych:

Do generatora doprowadza sie 45300 kg/godz. wegla za-
wierajgcego 1,5% wilgoci, 33 substancji lotnej, 55°% Cb*),
10°% popiotu. Temperatura miekniecia popiotu 1371°C.

Komora zgazowania:

Temperatura 1038°C, szybko$¢ gazu 0,45 m/sek, gestosé
stos¢ fazy fluidalnej 0,28, zawartos¢é C w fazie fluidalnej
50%, temperatura pary 982°C, wspéiczynnik rozkladu pary
wodnej 80%o. ; :

Z generatora 2 odplywa zloza fluidalnego 4.847.100 kg/h
oraz gazu (liczac na suchy) 102.000 Nm?®/godz o wartoéci
opatowej 2636 kcal/Nm® i o skladzie: CO — 39,1%, Hy —
50,8%, CO; — 5,8", N — 1,00, CHy — 3,3%.

Podgrzewacz 1:

Temperatura 1038°C, szybko$¢ gazu 0,45 m/sek, gestos¢
fazy fluidalnej 0,28, stezenie C w fazie fluidalnej 50%o,
stosunek CO»/CO = 4 (w gazach odlotowych), ilo§é paliwa
zasilajacego palenisko cyklonowe 9060 kg/h.

Palenisko cyklonowe 3:

Temperatura 1649°C, paliwa z podgrzewacza 9060 kg/h,
zawartos¢ C — 50%, ilo§¢ powietrza do spalania 152.208 kg/h,
temperatura powietrza 760°C, ilo§¢ zuzla 4530 kg/h. Sktad
spalin: CO; — 7,3%, Os — 13,7%, N2 — 79%.

9. Fluidyzacyjny generator ze
fluidalnym nod§nikiem tlenuif)

statym

Charakterystyczne dla metody jest stosowanie drobno-
ziarnistych tlenkéw metali jako nofénikéw tlenu i ciepta.

Dzialanie aparatu (rys. 10): generator 1 zasilany jest dro-
bnoziarnistym weglem z zasobnika 2 oraz tlenkiem metalu
z regeneratora 3. Ziarna tlenku (no$nika tlenu) sa wieksze
od ziaren paliwa. Para przegrzana doplywa przez 7. Tem-
peratura pary przy rozruchu 1200 do 1600°C. Popiét uno-
szony jest gazem, ktéry odplywa z generatora przez roz-
dzielacz 4, skruber 5 i przewéd 8 do dalszego oczyszczenia
i przerobu. Pyt lub szlam z osadnika 6 wraca do generato-
ra przewodem parowym. Wykorzystany (czesSciowo zredu-

kowany) tlenek metalu splywa w' stanie fluidalnym z ge-

neratora i jest porywany strumieniermn powietrza w prze-
wodzie 9 do regeneratora fluidyzacyjnego 3. Temperatura
w regeneratorze 800 — 1370°C.

Swiezy tlenek metalu doplywa przez 10, utworzony za$
pyl usuwa sie przez 11. ZregeneroWany tlenek metalu wra-
ca przez 12 z dodatkiem pary wodnej do generatora. Gaz

*) Zawartos¢ wegla w substancji bezwodnej i bezpopiolowej.

odpadkowy z syntezy moze by¢ dodatkowo doprowadzany
przewodem 7 dla modyfikowania sktadu gazowego produk-
tu. Regenerator pracuje pod cisnieniem normalnym, na-
tomiast generator przy ci$nieniach od normalnego do 27
at, zaleznie od Zzadanego skladu gazu (stosuje sie ci$nie-
nie, gdy ma by¢ otrzymany gaz z duzg zawarto$cia meta-
nu). Jako surowce stosuje sie wegiel, koks, torf lub ma-
terialy zawierajace celuloze. Jako no$niki tlenu i ciepla
stosowane sg tlenki Zzelaza, niklu, miedzi. wanadu, mie-
szane ewentualnie z SiO,.

SPALINY _

PARA

POHIETRZE

Rys. 10. 1 — generator, 2 — zasobnik paliwa, 3 — regenerator tlenké6w
metali, 4 — oddzielacz gazu od pylu, 5 — skruber, 6 — osadnik szlamu.

Przyklady wskaznikéw przerobowych tej instalacji po-
daje F. P. 949986 (1949 r.): w okresie préoby wyprodukowa-
no 11.749.000 m3 sy-gazu (zawierajacego 4.954.000 m? Hoy,
4.954.000 m® CO i 1.840.000 m?® CO;) z wegla kamiennego
o zawarto$ci 4,2 kg H na 100 kg przy zastosowaniu tlenku
zelaza jako no$nika tlenu. Zuzycie wegla kamiennego 190
t/h, pary 200 t/h, powietrza (w regeneratorze) 8900 m?/min.
Cyrkulacja materialu stalego miedzy generatorem i rege-
neratorem jest 1.219,2 t/min. Temperatura w gazogenera-
torze 982°C, ci$nienie 7 kg/cm? Temperatura w regenera-
torze 1038°C. Przyblizona wysoko$¢ -rury miedzy regenera-
torem a generatorem ok. 30 m. Temperatura podgrzania pa-
ry i powietrza 593°C.

Uwaga: charakterystyczna jest wielko$é obiegu miedzy ge-
neratorem a regeneratorem. Cyfry wskazuja, ze jest to wia-
Sciwie pelna skala przemyslowa. Poza patentem %) nie zna-
leziono publikacji dotyczacej podobnej instalacji, natomiast
warto zauwazy¢, ze kinetyka utleniania wegla tlenkami me-
tali w stanie fluidalnym by}a przedmiotem obszernych prac,
opublikowanych w r. 1951 17).

10. Generator fluidyzacyjny =z ogrzewa-
niem zewnetrznym?)

Laboratoryjny aparat, reaktor z rury o srednicy 50 mm,
ze stali chromowo-niklowej, ogrzewany spiralag oporowa,
przystosowany do systematycznych badan procesu zgazowa-
nia paliw stalych w zlozu fluidalnymz W aparacie tym okre-
Slono warunki fluidyzacji zloza paliwa w wysokich tempe-
raturach oraz wplyw uziarnienia paliwa, szybko$ci przeplty-
wu pary, temperatury, wysokosci warstwy i innych para-
metréw na wspoétczynniki rozktadu pary wodnej i szybkosé
zgazowania. Maksymalna temperatura zloza 1000°C. Zgazo-
wujac koks o uziarnieniu 0,25 — 0,42 mm w temp. 950°C
uzyskano gaz o skladzie: Hy — 58,3%, CO — 20,4%, COs —
20,7%, CH4 — 0,2%.

Natezenie zgazowania: 216 Nm?/m?2h.
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11. Generator fluidyzacyjny: =z
niem zewnetrznym10)

ogrzewa-

Aparatura laboratoryjna, $rednica rury (zeliwnej) 229 mm,
wysokos¢ zloza fluidalnego 2,74 m. Ogrzewanie zewnetrzne
przez spalanie gazu wodnego; proby spalania antracytu w
ztozu fluidalnym.

Surowiec: wegiel stabo spiekajacy sie lub pétkoks.

Temperatura zloza 900°C, uziarnienie 0 — 1,8 mm. Sto-
pien rozkiadu pary 50%. Skiad gazu (843°C): CO — 14,9%,
COs — 20%, Hy — 57,4%, CHy — 17,7%.

Maksymalne natezenie zgazowania (przy 911°C): 440 Nm3/
/m2h. Projektuje sie generator péttechniczny o $rednicy
wewn. 1 m, z wymuréwka, z zewnetrznymi elementami
grzejnymi ze stali specjalnej.

Omoéwione powyzej przyklady nie wyczerpuja wszystkich
opublikowanych opiséw aparatéw do zgazowania paliw sta-
fych w zlozu fluidalnym. Sa to pewne wybrane generatory,
ktére moga by¢ uwazane jako typowe. Istnieje okolo 40 pa-
tentéw opracowanych w latach 1949 — 1952 dotyczacych zga-
zowania i odgazowania paliw stalych w ztozu fluidalnym.

C. Zloze zawiesinowe i strumieniowe

1. Generator Vortex do zgazowania pylu

weglowego za pomocyg pary wodnej i tle-
nu 20, 21, 22)

Najistotniejsza cze$cia generatora jest cylindryczna, ptaska
komora reakcyjna (rys. 11) z materialu ceramicznego, od-
pornego na wysoka temperature. Mieszanka pary z tlenem
doplywa przez cztery symetryczne wloty 1, ogrzewa sig (do
8200C) od S$cianki wewnetrznej ograniczajacej przestrzen
reakcyjng. W Sciance tej znajduja sie waskie szczeliny 2, do-
prowadzajace strumienie parowo - tlenowe po stycznej, co
powoduje silny ruch wirowy w komorze,

Rys. 1. XKomofa zgazowania aparatu Vortex. 1 — doprowadzenie
(= pary i tlenu, 2 — szczeliny dolotowe, 3 — odplyw gazu. —

Komora zasilana jest pylem weglowym od géry, produkty
gazowe odprowadzane sa dolem przez 3 wraz z popiolem
w postaci stalej lub cieklej. Aparat laboratoryjny zgazo-
wywat 18 kg/h wegla o granulacji 200 mesh (ponizej
0,074 mm) w temperaturze 980—1540C*%). Cecha charaktery-
styczna jest, podobnie jak w paleniskach cyklonowych, wiel-
kie obcigzenie cieplne przestrzeni reakcyjnej: do 18 mil.
kcal/m3.h, Schemat aparatury do zgazowania 50 kg/h pylu
weglowego przedstawia rys. 1221), Pare i tlen przegrzewa
sie w przegrzewaczu 5 do ok. 700°C. Pyl weglowy z zasob-

nika 1 przeplywa w strumieniu gazu obojetnego do podaj-
nika 2 i specjalnego talerzowego mechanizmu zasilajacego 3
chlodzonego woda. Wirujaca tarcza powoduje réwnomierne
zasilanie reaktora 4 pylem weglowym. Bezpo$rednio pod
reaktorem strumien gazu zraszany jest woda i odprowa-
dzany _do skrubera. 3

PVt P
CHEBLOWY
% ¢
* POWIETRZE -
 Lus A
i WODA
02 7 ol
PARA J CHEODZ.
4
5 S
@AZ WODA GAZ
—_—— -
OPALONY

I
. SZLANY

Rys. 12. 1 — zasobnik pylu weglowego, 2 — podajnik 3 — talerzo-
wy mechanizm zasilajgcy, 4 — reaktor, 5 — przegrzewacz pary i tlenu

Przy badaniu warunkéw pracy kilku reaktoréw o tej sa-
mej érednicy (ok. 650 mm) lecz réznych wysokoSciach: 50,
100, 200, 600 i 900 mm, najlepsze wyniki osiggnieto w naj-
wiekszym aparacie, gdy cze$¢ tlenu doprowadzono z pylem.
W tych warunkach zuzywa sie na 1000 m3 gazu 540 kg wegla
oraz 247 m3 tlenu. Szybko§é zasilania pylem weglowym jest
168 kg/h.m3 objetosci reaktora.

Prace nad ta metoda prowadzone sa w dalszym ciggu pod
katem dostarczenia gazu do syntezy Fischera-Tropscha. Ge-
nerator Vortex stosowano do zasilania turbiny gazowej mocy
200 kW 22). Przypuszcza sie, ze wielkie obcigzenie cieplne
reaktora pozwoli znacznie zmniejszy¢ wielkie objeto$ci obec-
nych generatoréow przy podwyzszeniu ich przerobowosci,

2. Generator pytowy do otrzymywania gazu
powietrznego?) :

Komora zgazowania jest pionowa, mieszanka pylowo-po-
wietrzna doplywa przez dysze styczne. Temperatura po-
wietrza 600° — 650°C. Ziarno paliwa 16°0<60u (75% pozo-
staje na sicie DIN o 4900 oczkach). Obciazenie cieplne ko-
mory zgazowania: 4—4,5 mil. kcal/h.m3. Stosuje sie¢ nadmiar
paliwa, ktére zawraca sie do generatora, Do§wiadczenia wy-
konywano na dwoéch aparatach péitechnicznych o przerobie
5 i 15 t/dobe. Termiczna sprawno$¢ wiekszego aparatu byla
72%. Projektuje sie generator o przerobie 100 t/dobe, ktory
przy Srednicy szybu 2 m produkowaé bedzie 105> m? gazu
na dobe. Przewidywany termiczny wspolczynnik sprawnosci
bedzie 84 dla wegli kamiennych lub 88% dla wegli bru-
natnych (wliczajac wykorzystanie ciepla fizycznego gazéw).

3. Metoda ,Texaco“ zgazowania pytu weg-
lowego za pomocag pary wodnej i tlenu
pod ciSnienieniems?,19) :

Sposob ten polega na zgazowaniu pylu weglowego o uziar-
nieniu 0,0 — 0,32 mm tlenem z para wodna, pod ci$nieniem
20—30 at., a wyrdznia sie sposobem doprowadzania pylu do
generatora. Pyl zarabia sie woda na breje (stosunek iloSci
wegla do wody od 40/60 do 60/40), ktéra pompowana jest do
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przegrzewacza. Powstajacy przez odparowanie wody stru-
mien pary porywa py! do generatora. Temperatura mie-
szanki pardWo-pylowej 370° —540°C. Generator zasilany
jest po stycznej lub poosiowo. Tlen doprowadza sie oddziel-
nie. Zuzel odprowadza sie ciekly i granuluje do wody. Ge-
nerator posiada ptaszcz wodny dla chtodzenia $cian. Aparat
wykazuje duza przerobowos$¢: 4,8 t wegla/m3.h, przy cisnie-
niu 14 at. Wyzyskanie C: 90 — 95%, zuzycie tlenu
350 Nm?3/1000 Nm?® (CO+Ho,); przy duzych jednostkach prze-
widuje sie¢ 300 Nm3. Zawarto$¢é CO> w gazach 10—25% (za-
leznie od stosunku pary do wegla), zawarto$é metanu 1%.
Aparat ma zapewnia¢ mozliwo$é zgazowania réznych gatun-
kéw paliw od antracytu do wegla brunatnego. -

4. Generator ci$nieniowy do zgazowania

pylu wegloweg ol 20,23),

Metoda ci$nieniowa tlenowa (rys. 13). Projektowane
ciSnienie robocze do 32 at, dotad jednak pracuje sie przy
7 at. Zasilanie paliwem: poczatkowo wprowadzano pyl weg-
lowy po stycznej, péiniej zastosowano zasilanie poosiowe.
Generator jest pionowa rura o $rednicy wewn. 310 mm, wa—

_F]_ 3
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Q s NN
N N 7.
= N
N N
N N
WNEGCIEL I
FLULD. \ \
N
CGAZ
Y POPIGE

PONIETRZE FLUIDYZ,

Rys. 13. 1 — generator, 2 — glowica chlodzona woda, 3 — palnikl
do rozgrzewania wstepnego 4 — komfora mieszania pylu weglowego
z tlenem, 5 — ciSnieniowy podajnik fluidyzacyjny.

sokogei ok. 1170 mm, wewnatrz wyltozona weglikiem krzemu.
Sciany chtodzone sa woda. Granulacja paliwa 0 — 64y, za-
silanie za pomoca specjalnego podajnika ci$nieniowo-fluidy-
zacyjnego (réwnomiernosé zasilania +1% przy cisnieniu
32 at). Temperatura pary 500°C. Zuzel ciekly jest granu-
lowany do wody. Aparat przerabia przy 7 at 225 kg pylu
weglowego na godz. Na 1 Nm3 otrzymanej mieszanki
(CO+Hy) zuiywa sie 0,203 kg pary, 0,625 kg wegla oraz
0,34 Nm3 tlenu. Sklad gazu: 85% (CO=+Hs), ponizej 10% COz,
19/0 CHu4, reszta Na. Szybkos$é¢é doplywu paliwa do dyszy 60 —
90 m/sek, czas przebywania w generatorze 1,5 sek. Natezenie
zgazowania (liczac na paliwo): przy 7 at 1,95 t/m? h., prze-
widywane przy 32 at 8 t/3h.

~ Aparat tego typu stosowano do badama przydatnosci roz-
nych paliw do przerobu na sy-gaz 23).

5. Zgazowanie pytu weglowego na gaz sta-~
by, w strumieniu pulsujacym?
Jest to ciekawa proba zastosowania pewnego rodzaju

palnika strumieniowego (tzw. rury Schmidta) do zgazowa-
nia paliw, Zasada dzialania jest nastepujaca: jezeli do rury
odpowiednich rozmiaréw, zaopatrzonej w jednym koncu
w specjalne wentyle, wprowadzi¢ mieszanke gazéw palnych
z powietrzem, to po zapaleniu nastepuje wyrzucenie gorg-
cych spalin z rury; tworzace sie po fali ci$nienia podcis$nie-
nie powoduje otwarcie wentyli i zassanie nowej porcji mie-
szanki wybuchowej, ktéra zapala sie samorzutnie od po-
przedniego frontu wybuchu itd. Urzadzenie takie przystoso-
wano do napedu na py! weglowy uzyskujgc cieplne obcig-
zenie przestrzenne rzedu 5.107kcal/m?h (normalne palenisko
pylowe 5.10°, palenisko cyklonowe 5.10%kcal/m3. h). Labo-
ratoryjny aparat o S$rednicy rury 100 mm i diugo$ci 3 m
przerabia 5 t wegla/dzien dajac 20000 m3 gazu o wartosci
opalowej 900 kcal/m3. Metoda ta nie wyszla jeszcze poze
préby laboratoryjne.

6. Aparat do ciaglego odgazowania i zga-
zowania pytu weglowego za pomocag sta-
lego, ruchomego nos$§nika cieptas4),

Sposéb ten polega na przedmuchiwaniu strumienia pyiu
weglowego i pary, wzglednie powietrza, przez zloze (ru-
chome, lecz nie fluidalne) gruboziarnistego materiatu sta-
lego, ogrzanego do wysokich temperatur. Jest to wiec nie-
jako odwrécenie metody oméwionej w p. A. 4 (zgazowanie
wegla grubego przy pomocy obojetnego, fluidalnego zloza
pomoniczego). Osiaga sie przy tym duza powierzchnie zet-
kniecia paliwa z no$nikiem ciepla i skraca czas ogrzania
czastek wegla, Generator jest podobny do specjalnego typu
kulowego podgrzewacza (tzw. ,Pebbleheater?): z komory
grzejnej rozgrzane kulki korundowe o $rednicy 10 — 12 mm
spadaja do wia$ciwej komory zgazowania tworzac osuwaja-
cg sie w dél warstwe, przez ktéra przechodzi strumien py-
towo-parowy. Produkty gazowe odprowadza sie géra, a ochto-
dzone wypelnienie wraca do komory grzejnej.

Instalacja pottechniczna o $rednicy szybu 0,1 m2 pozwala-
ta zgazowaé 250 — 300 kg paliwa na godz.; stosowaé mozna
torf, wegle brunatne, wegiel kamienny. Zaleznie od czyn-
nika zgazowujacego (para, gaz obiegowy) mozna uzyskaé
zgazowanie catkowite lub odgazowanie paliwa. Natezenie
zgazowaniad200 m?/m2h — z wegla brunatnego (wart. opatl.
gazu 2940 kcal/m?), lub 2350 m3®/m2h — z torfu (wart. opal.
gazu 3430 kcal/m?). Osiaga sie zatem bez zastosowania tlenu
wyzsze natezenie zgazowania niz w niekférych metodach
tlenowych. Sposéb ten jest opanowany dla torfu i wegli
brunatnych, Przy zastosowaniu wegla kamiennego napot-
kano na trudnos$ci. Proponuje sie zastosowanie tego sposobu
do wstepnego odgazowania wegla kamiennego przed spale-
niem (np. w silowniach); przypuszcza sie, ze stopien wyko-
rzystania energii cieplnej wegla wzrosnie do-39,4%24). Ze-
stawienie omoéwionych metod zgazowania zawiera tablica 2

Tendencje rozwojowe techniki naziemnego zgazowania pallW~
stalych

Zebrany material obejmuje prace wykonane i opubliko-
wane w latach 1948 — 1952, badz prace wykonane nieco
weczesniej; a opublikowane w omawianym okresie. Do tych
ostatnich zaliczyé nalezy szereg opisow aparatéow fluidyza-
cyjnych, Blizsze dane o wielu z nich nie zostaly dotad opu-
blikowane, chociaz niewatpliwie, jak wynika z notatek do-
tyczacych glownie sprzetu pomocniczego (aparatura pomia-
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rowa, éparaty dozujace itp.), pracuje sie nad nimi od co
najmniej 8 — 10 lat i prawdopodobnie byly budowane jed-
nostki aparaturowe o pelnej skali produkcyjnej !%).

Rozpatrujac zebrany material! z punktu widzenia uzytego
surowca, dazenia do wyeliminowania tlenu, stosowania me-
tod cisnieniowych oraz z punktu widzenia sposobu pracy
ztoza dochodzi sie do nastepujacych wnioskow:

1) Zwiekszone zapotrzebowanie wysokowartosciowego
koksu do celéw metalurgicznych oraz tendencje do obniza-
nia ceny gazu spowodowaly dazenie do zgazowania surow-
cow weglowych, nieuszlachetnionych przez wstepna obrob-
ke termiczng, badZz paliw niskowarto$ciowych o duzej za-
warto$ci popiotu. Probuje sie wykorzysta¢ takie surowce,
jak np. szlam odpadkowy z pluczek weglowych (Niemcy),
,a'ntracyty o zawartosci ok. 35% popiotu (St. Z. A.), miat weg-
lowy itp., stawiajac jednocze$nie wysokie wymagania nie
tylko co do jakosci produktu, lecz takze odnog$nie przerobo-
wosci generatora, Aparat powinien umozliwi¢ zgazowanie
dowolnego paliwa, niezaleznie od jego witasnos$ci fizykoche-
micznych, zawarto$ci popiotu i temperatury miekniecia po-
piolu, z wysokim wspélczynnikiem sprawno$ci termicznej
umozliwiajac osiagniecie duzych natezen zgazowania 20,25),
Cele takie probuje sie realizowaé przez stosowanie gene-
ratoréw pylowych, odciekewych, miekiedy o dzialtaniu cy-
klonowym oraz przez stosowanie ci$nien. 2l

2) Niezaleznie od dazen do obnizenia ceny tlenu zau-
wazy¢ mozna tendencje do jego eliminacji z procesu pro-
dukcji gazu. Tendencje te nie Wézedzie zreszta sg jednako-
we. Tak np, na 6 nowych prac dotyczacych zgazowania pa-
liw s‘ralyc_h (referowanych w 1952 r. wedtug 19), tylko 3 oma-
wiaja metody tlenowe. Z powyzszych 6 prac 2 stosuja pyt
weglowy, 3 — paliwo drobnoziarniste, 1 — paliwo grube.
Z innych trzech prac opublikowanych w tymze roku 4) tylko
jedna stosuje tlen. Mozna zauwazyé¢ ogélnie, ze na konty-
nencie przewazaja metody beztlenowe, w USA — metody
tlenowe.

3) Coraz wieksze zainteresowanie wzbudzaja metody ci§-
nieniowe zgazowania paliw. Préby maja na celu zaréwno
ulepszenie- metody Lurgi, jak i opracowanie nowych metod:
Zwréci¢ tu nalezy uwage ma préby wwodorniajacego zgazo-
wania wegla mieszankg (H:+CO) w, procesie kilkustopnio-
wym oraz na dazenie do przystosowania techniki ci$nienio-
wej do zgazowania paliw pylowych i  drobnoziarnistych.
Gorna granica stosowanych cisnien 30—40 at. Abstrahujac
od wywolanych podwyzszeniem ci$nienia zmian sktadu pro-
duktéw gazowych, stwierdzi¢ nalezy, ze wzrost ci$nienia

umozliwia proporejonalne powiekszenie przerobowos$ci gene-

ratoréw, szczegblnie pracujacych na paliwie drobnoziarni-
stym. W aparatach tego {ypu natezenie zgazowania ograni-
czone jest stabilnoScig zloza (ilo$cia porwanego strumieniem
gazu paliwa); podwyzszenie ci$nienia, powodujac zmniejsze-
nie szybkosci liniowej gazu, pozwala powiekszyé ~zdolnosé
przerobowa aparatu.

Wydaje sie, ze rozwdj zgazowania ci$nieniowego wiaze sie

z bardzo intensywnymi i licznymi badaniami, ktére byty:

i s3 wykonywane dla opracowania zwartej, ci$nieniowej ko-
mory spalania jako elementu turbiny gazowej (por, odp. li-
teratura patentowa za lata 1948 — 1952). Warto réwniez za-
notowaé, ze rosnace zainteresowanie omawianymi zagadnie-
niami przejawia sie¢ rowniez w pracach dotyczacych anali-
. zy procesu zgazowania pod cisnieniem, w oparciu o rachu-
nek termodynamiczny, w zakresie az do 1000 at.2)

Przyktadem zwigkszenia przerobowos$ci generatoréw przez
zwiekszenie ciSnienia moze by¢ nastepujace zestawienie
;netqd pylowo-tlenowych (tablica 3).

Tablica. 3
Metoda Cifnienie Natezenie zgazowa-
nia kg/m?*-h
. Vortex atmosferyczne 168
Texato 14 at 4800
32 at 8000

Gen. pylowy 20, 23)

4) Zebrany material wskazuje, ze wiekszosé opublikowa-
nych w okresie 1948—52 r. nowych metod dotyczy zgazo-
wania badz w zlozu fluidalnym, badz pylowym. Ilo$¢ pro-
ponowanych aparatow o zlozu nieruchomym jest nieznacz-
na, a zarowno literatura patentowa, jak i inne dostepne pu-
blikacje nie zawieraja zasadniczo nowych nietypowych po-
mystow, W tym zakresie zauwazy¢ nalezy dazenie do ulep-
szenia metody Lurgi zgazowania w zlozu nieruchomym,
proby polepszenia ogrzewania przeponowego (pierScieniowa
retorta metalowa) oraz obrotowy aparat do odgazowania
i zgazowania paliw stalych. Opis tego ostatniego jest do$é
niejasny, brak jest charakterystyki liczbowej procesu.

Zestawienie niniejsze zasadniczo pomija gazogeneratory
0 ogrzewaniu elektrycznym oporowym, ktérych zastosowanie
w naszym Kkraju nie ma podstaw. Wiekszo$é patentow od-
nos$nie generatoréw o zlozu nieruchomym dotyczy sprzetu
pomocniczego lub czynno$ci nie stanowiacych istoty proce-
su (np. urzadzenie do automatyzacji zmiany biegéw, ulep-
szony ruszt -obrotowy do usuwania popiotu itp.).

Zasadniczo inna sytuacje mamy, gdy idzie o aparaty pra-
cujace na zlozu fluidalnym. Opublikowano tu dwa istotne,
a zasadniczo rézne od siebie ulepszenia generatoréw Win-
klera. Jedno z nich?) polega na wprowadzeniu dodatkowej
komory do wstepnej obrobki termicznej paliwa przed zga-
zowaniem. Jest to kierunek wynikajacy z analizy warunkow
pracy generatora Winklera, wskazany przez Czuchanowa 29),
a zrealizowahy odmiennie w generatorze WNIGI 3). Drugie
ulepszenie 19) stanowi daleko idaca modyfikacje pierwotne-
go generatora Winklera polegajaca na wprowadzeniu bliz-
niaczego szybu, zmiany kierunku podmuchu i na ogranicze-
niu zastosowania fluidyzacji tylko do jednego cyklu robo-
czego, Charakterystyczne jest przy tym, ze czyni sie proby
przej$cia na cisnieniowy sposéb pracy. Zupelnie nowg idea
jest zastosowanie fluidalnego zloza paliwa jako nosnika
ciepla. Zastosowanie gazowych no$nikéw ciepta (cyrkulacja
gazu) jest znane od dawna; w ten sposéb pracuje szereg in-
stalacji przemystowych. Stosowanie stalych nosnikoéw ciepta
jest rowniez dawno znane, lecz obieg materiatu {przewaznie

kul ceramicznych) realizowano zwykle przy pomocy mecha-

nicznych urzadzen podno$nych 24). Technika fluidyzacyjna

- daje mozno$¢ operowania wielkimi strumieniami rozzarzo-

nego paliwa o szybkosciach masowych do 1000 t/min. %), co
pozwala osiggnaé¢ Kkilkusetkrotng liczbe obiegu paliwa W
aparaturze 15). Oznacza to mozliwo$§¢é skierowania wielkich
iloSci ciepta bez dodatkowych urzadzen mechanicznych do
dowolnego przekroju aparatury. Jak rozwigzano wystepu-
jace tu z pewnoscia znaczne trudnosci materiatowe (erozja),
nie wiadomo. Obieg gazowy proponowany jest w generato-
rach fluidyzacyjnych znacznie rzadziej. Na ogél, mimo ré6z-
norodno$ci form konstrukeyjnych, wydaje sie, ze cecha
charakterystyczna tych generatorow jest stosowanie obiegu
paliwa.

W chwili obecnej brak jeszcze dostatecznych danych, aby
poprawnie oceni¢ warto$é tej metody. Nie ma na ten temat
prawie zadnych publikacji 1?) poza patentami.

Nowa koncepcja jest zgazowanie paliwa za pomocy tlen-
kow metali jako no$nikéw tlenu i ciepla przy zastosowaniu
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obiegu zloza fluidalnego 1%). ‘'Wydaje sie, zZe zagadnienie to
byto i jest nadal pilnie opracowywane.

Zastosowanie ogrzewania przeponowego do ztoza fluidal-
nego bylo przedmiotem dwoéch praci0,19), 3z ktérych jedna
zostatla wykonana w kraju19). Uzyskane wyniki liczbowe
wykazuja dobra zgodno$¢. Jednakze uzyskane natezenia
zgazowania sa nizsze od wskaznikéw dla innych generato-
row fluidyzacyjnych. :

W coraz szerszym zakresie proponuje sie zastosowanie
umiarkowanych ci$nien do zgazowania fluidyzacyjnego.

Jezeli idzie o zloze pylowo-strumieniowe, to nalezy zano-
towaé¢ tendencje do konstruowania komory zgazowania na
podobienstwo paleniska cyklonowego z odprowadzaniem
stopionego zuzla. Osigga sie przy tym maksymalne obcigze-
nia cieplne przestrzeni reakecyjnej. Réwniez i tu proponuje
sie zastosowanie ci$nien.

Zupelnie nowa koncepcja jest zgazowanie pylu weglowe-
go w strumieniu pulsujgcym; metoda ta jest obecnie badana
w skali laboratoryjnej4), a jej Zrédtem byly prace zwiazane
z konstrukcja silnikéw odrzutowych.

Ogolne zarysy tendencji rozwojowych gazyfikacji paliw
stalych mozna zatem wyrazi¢ krétko nastepujaco: dazy sie
do opracowania zwartych aparatow umozliwiajacych zgazo-
wanie dowolnego paliwa z wielkimi natezeniami =zgazowa-
nia przy zastosowaniu techniki pylowej lub fluidyzacyjnej
oraz umiarkowanych cisnien.

Wydaje sie, ze w pracach radzieckich gléwny nacisk kla-
dzie sie na daleko zaawansowane metody podziemnej gazy-

fikacji wegla, W innych krajach europejskich opracowuje
sie przewaznie metody beztlenowe naziemnej gazyfikacji. W
pracach amerykanskich przewazaja metody tlenowe.

Literatura

Szpilewicz A., Gaz, woda, techn. sanlt 26, 134 (1952)

Gumz W., Gas Producers and Blast Furnaces, New York,

1950

Szyszakow N., Osnowy proizwodstwa gorjuczich gazow,

Moskwa 1948.

BWK, 4, 261, (1952)

BWK, 4, 30 (1952)

B.P. 630.142 oraz Ind. Eng. Chem. 40, 627 (1948)

U.S.P. 2.538.219

B.P. 630.048 ; F.P. 957.207

F.P. 978.750

10. BWK, 4, 269 (1952); D.P. 808.058 (1951); D.P. 817.337 (1951)

11. B.P. 582.055

12. F.P. 962.006 ;

13. Petroleum 13, Nr. 9 (1950)

14. F.P. 964.242 (1950)

15." F.P. 953.587 (1949)

16. B.P. 636.206; F.P. 949.986 (1949)

17. Gilliland E., Chem. Engng. Progress 47, 251 (1951)

18. U.S.P. 2.527.197 i 2.527.198

19. Ciborowski J., Leéniewicz L., Przem. Chem. (31)8, 501,
544 (1952)

20. Martin P., Chem. Industries (1950), 365

21. Elliott M., Perry H., Ind. Engng. (Chem., 44, 1074 (1952)

22. BWK, 4, 320 (1952); B.P. 676.263 (1952)

23. Sebastian J., Ind. Engng. Chem. 44, 1175 (1952) ;

24. Gas- u. Wasserfach 93, 537 (1952); B.P. 679.996 (1952)

25. Czuchanow Z., .LA.N. — OTN, 1948, Nr. 7, 1101. :

26. Laidler K., w zblorze Chemia i Techmka t. VIII, War-

szawa 1950

B

CENDUs

Eksircxkcja jodu z solanek wglebnych
w Polsce

T. Rogozinski

Omowiono mozliwosci produkeji jodu w Polsce. Opisano metode umozliwiajacg otrzymanie jodu w Polsce
z solanek zawierajacych jod w ilosci okoto 100 mg na litr. Metoda polega na uwolnieniu jodu z solanki przez
dodanie kwasu siarkowego oraz chloru i nastepnie uzyskanie go przez wydmuchanie strumieniem powietrza.
Podano sugestie wzmozenia poszukiwan geologicznych oraz prac badawczych celem stworzenia w Polsce po-
waznego przemystu otrzymywania jodu z solanek. )

PaccMOTpPeHbI BO3MOXKHOCTM OTEYECTBEHHOM NPOAYRIMM moza. OmicaH METOJ, IO KOTOPOMY MOZKHO IIOJIY-
9uTh MON B IIOJNBIIE M3 PaCCOJIOB, COJAEPIKAIMX €ro B KoaudecTBe OKoJyio 100 mMr B gamTpe. MeTon COCTOUT
B BBIZJEJIEHMM JMOZa M3 paccoyia IpubaBJIEHMEM CEPHOM KIMCIOThI ¥ XJIOpa ¥ 3aTeM B IIOJyYeHMV Jo[a BBIAY-
NyBaHVEM CTPYyell BO3AyxXa. YKaszaHa HEoOXOAMMOCThL 0Oojiee MHTEHCUBHOIO BEeEHM: I€OJOIMYECKNMX IIOVICKOB
VI VICCIIEOBATENbCKMX Pabd0T ILEeNbi0 Pa3BUTUA OTEUYECTBEHHO) ITPOMBINIJIEHHOCTV IIOJNYYEHWS Jojxa m3 pac-
COJIOB. : /

The possibility of iodine production in Poland has been discussed. A method of obtaining iodine from
Polish brine containing it in quantity of ca 100 mg/l has been given, The method consists in liberating iodine
by adding sulphuric acid and injecting chlorine (gas) to the brine and by recovering iodine in blowing-out

process. The necessity of intensifying geological explorations and chemical research to establish strong Polish

iodine industry from brine has been emphasized.

Pierwiastkiem chemicznym, ktéry wywolal wzmozone za-

interesowanie w s’wiécie, jest jod. Otrzymywany do niedaw-

na wylacznie saletry chilijskiej i z wodorostéw morskich, byt
monopolem krajow, ktére tymi Zréodlami surowcowymi
dysponowaty.

Jednak odkrycie jodu w solankach wglebnych uniezalez-
nito wiele krajéw od importu, a spowodowana tym obnizka
cen wytworzyla nowe mozliwosci zastosowania tego cenne-
go pierwiastka na wielka skale w szeregu .przemyslow
zwlaszeza organicznym i fotochemicznym.

Polska nalezy do tych szczesliwych krajow, ktére zapo-
trzebowania na jod moga pokry¢ z whasnych zrédel surowco-

wych, Na potudniu Polski znajdujg sie bowiem solanki bo-
gate w jod, ktorego stezenie dochodzi do 145 mg/l. Obec-
no$¢ metanu wystepujacego w odwiertach na terenie, na
ktorym znajdujg sie solanki, wskazuje na pochodzenie bio-
geniczne jodu. Na mozliwo$¢ eksploatacji przemystowej so-
lanek wglebnych w Polsce zwrocit uwage Wiadystaw Cha-
jec (1), Przeprowadzit on analize chemiczng tych solanek oraz
opracowal metode wydobycia jodu, polegajaca na utlenieniu
jodkéw za pomoca. azotynu sodowego i na adsorpcji utwo-
rzonego jodu na weglu aktywnym. Adsorbowany na weglu
jod destylowal w temperaturze okolo 450°C, powodujac osa~-
dzanie sie jodu pod postacig krystaliczng w odbieralniku.
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Ciekawe z punktu widzenia naukowego sa studia geolo-
giczne dotyczace polskich solanek jodonosnych, Wedtug da-
nych geologicznych nagromadzenie jodu w solankach na te-
renie Polski nmastgpito okolo 25 milionow lat temu w epoce
miocenskiej, W tym czasie na calym obszarze Polski pano-
wal klimat tropikalny, o czym $wiadczg odciski lisci drzew
bananowych, laurowych, cynamonowych i innych w pokia-
dach wegla brunatnego, utworzonych w tej samej epoce.
O klimacie tropikalnym $wiadcza roéwniez poklady niekto-
rych mineratéw, np. garnierytu (Szklary na Dolnym Slasku),
powstate w ‘epoce miocenskiej przez intensywne wietrzenie
pierwotnych skal krzemianowych niklonosnych i przeksztalce-
nie sie ich w koloidalne hydrokrzemiany pod wplywem go-
racych wiatrow i deszczow. X

Solanki jodonosne wypelniaja warstwy piaskowca na gtebo-
kosci od 200 — 1200 m i sg pozostatoscia morza, ktére w tor-
tonie *) zalewalo te ziemie. Piaskowce te leza bezposrednio
na warstwie karbonu. Fakt bliskiego sasiadowania warstw
dwoéch odleglych znacznie od siebie epok geologicznych mo-
zemy wyttumaczy¢é przemieszczeniem warstw, spowodowa-
nym zaburzeniami gérotwoérezymi. Z zaburzeniami tymi
zwigzana byla w epoce miocenskiej dziatalno$¢ wulkanow-
cow, ktorej slady odnajdujemy obecnie pod postacig bento-
netéow **), ktore sa sedymentem tufogenicznym utworzonym
7 popiotéw wulkanicznych i wystepuja w piaskowcach tor-
tonskich. Celowo starano sie zebra¢ wszystkie istniejace da-
ne dotyczace pochodzenia geologicznego solanek jodono$-
nych, gdyz znajmos$¢ ich ma znaczenie podstawowe dla prze-
mystu jodowego w Polsce, :

Niestety dotychczasowy materiatl geologiczny nie pozwala
sformutowaé zdecydowanej odpowiedzi na zasadnicze pyta-
nie, a mianowicie, czy zasoby solanki jodono$nej sa dosta-

ca 75 mg/l. Nie wiadomo jednak, czy stezenie to nie podle-
ga wiekszym wahaniom w miare eksploatacji solanki. Nie-
znana tez jest ilo§¢ minimalna jodu, jakg mozna by rocz-
nie otrzymaé¢ z jednego odwiertu, czyli innymi slowami,
jaka ilos¢ odwiertéw zapewnilaby okreslong produkcje jo-
du. Wprawdzie wykonano liczne analizy solanek z réznych
odwiertow i w probkach pobranych mna réznych glebokos-
ciach; otrzymane wyniki jednak nie pozwalaja wyciggnaé
wnioskéw w sprawach tutaj poruszonych. WNalezaloby do-
tychczasowy materiat analityczny uporzadkowaé i w dalszym
ciagu gromadzi¢ wyniki wykonujgc systematycznie anali-
zy i badajgc wzajemny stosunek jonow, np. stosunek J do
Cl lub Na’' do Mg" w solance na roéznych glebokosSciach.
W oparciu o te badania mozna by okresli¢ strukture gbase-
nu jodono$nego i zbada¢, czy w rozkladzie solanki nie wy-
stepuja nieciggltosci, ktére moglyby znacznie obnizy¢ wydaj-
nos¢ poszezegdlnych odwiertéw. Solanka jodonosna znajdu-
je sie na glebokosci 500 — 800 m i prace zwigzane z wyko-
naniem odwiertow sg niezmiernie kosztowne, Gdyby wiegc
okazalo sie, ze wydajno$¢ solanki z odwiertu jest mniejsza
od spodziewanej, musiatoby to wplyna¢ niewatpliwie na ce-
ne produkowanego jodu,

Badania nad wydobyciem jodu z solanek sy przeprowa-
dzane obecnie w Instytucie Chemii Nieorganicznej, Obrana
metoda wydobycia jodu jest oparta na znanym procesie pro-
dukcji bromu z wody morskiej (2), (3), (4), (5), (6), (7) i polega
na utlenieniu jodkéow zawartych w solance za pomocg chlo-
ru do wolnego jodu i na desorpcji jego strumieniem powie-
trza. Desorbowany jod ulega absorpcji i redukeji do jodowo-
doru w roztworze kwasu siarkawego. Przez ponowne utle-
nienie chlorem wydziela sie jod staty, ktéry odsgcza sie na

tecznie duze dla nieprzerwanej wieloletniej eksploatacji nuczy. W procesie tym zachodza nastepujace reakcje che-
przemystowej. miczne;
T-ablidca 1
Utlenianie solanki naturalnej woda chlorowa przy réznych pH solanki.
~ PH = 25 pH — 2,78 pH = 3,0 PEE==43:5 pHE=5b
Stechiom. ilo$¢ ml. Stechiom, ilo§¢é ml Stechiom. ilo§é¢ mj Stechiom. ilos¢ mi Stechiom. ilo§¢ ml
1Cl,aq = 8,8 ml Cl, ag = 5,37 Cl,aq = 5,27 ml Cl,ag = 8,3 ml Cl,ag = 9,3 ml
) % ) %

M ogtach, 1| ® [ M ogtech a1 # | Migtechoq| A | moigechi| & | ™ hgech q|  ®
Clag | ml cl,aq| utl.I’ |CLag|m] Cl,aq| utl. I’ | Cl,aq |m] Cl,aq | utl. I Cl,aq | m1 Claq| utl. I’ |Cl,ad|m] Claq| utl. I’
10,5 5,6 6 1 18,6 10,5 0,5 9,4 8,7 0,7 8,4 4,1 1,3 13,9 B/
il 11,3 12 2 37,2 36,8 1,0 18,9 16,6 1,3 15,6 7.6 2,8 30,1 12,2
G} 22,7 25 3 55,8 53,5 2 37,7 333 | 215 259 12,6 5,9 60,2 25,7
4 45,4 50 4 74,4 67,5 3 56,9 48,2 2,95 35,5 17,3 9,1 97,6 39,7
6 68,1 73 45 83,7 73,6 4 75,9 61,4 6,2 74,6 36,5 9,9 106,4 43,2
i 79,5 85 4.7 89,3 75,8 45 85,3 67,5 8,9 107,2 52,4 10,0 107,5 43,6
8 90,8 94 4,9 91,2 78,5 5 94,8 70,1 9,9 119,2 58,3 10,3 110,7 449
8,5 96,5 97 Gt 94,9 80,2 52 98,6 72,8 | 10,4 125,3 61,2 10,9 117,2 475
9 102,2 100 5,3 98,6 82,0 54 | 1024 745 1109 | 131,2 64,2 11,3 {0 1215 49,3

j 5,5 102,4 83,3 5,6 106,2 75,4 11,6 139,7 68,3
bt 106,1 84,2 5,8 110,0 77,1 12,1 145,7 71,2

125 | '150,5 73,6

12,9 | 1554 76,0

‘Teren, na ktérym przeprowadzono wiercenia poszukiwaw-
cze i stwierdzono obecno$é jodu w.solankach z odwiertow, li-
czy ca, 16 km rd&u‘goéci i okolo 8 km szerokosci, Stanowi wiec
basen jodono$ny do$é rozlegly, na ktérym wedlug otrzyma-
nych informacji, $rednia zawartosé .jodu w solance wynosi

'

%) Miocen ‘dziélimy na akwitan, burdygal, helwet, torton i sarmat.

#*) Bentonit - jest produktem ilastym o zdolno$ciach adsorpeyj-
nych, powstalym przez rozklad szkliwa wulkanicznego pod woda;
gtownym skladnikiem jego jest mineral montmorylonit Aly, (OH),
(Sis04n H,0.

1) 2 NaJ + Cly; — 2 NaCl + Js
2) Jo + 2H20 + SO: — 2HJ + HsSO.
3) 2 HJ + Clp — 2 HCI + Jy (staly).

Reakcja 1) zalezy w wybitnym stopniu od pH solanki. Je-
§li utlenienie i ekstrakcje jodu przeprowadzi¢ przy pH na-
turalnym solanki (okoto 7), wydajnos¢ reakcji jest niewiel-
ka. Przyczyna tego jest hydroliza jodu wolnego powstalego
w reakcji w obecnos$ci duzych iloSci wody zgodnie z réw-
naniem:

3J2 + 3H20 2Z 5HJ + HJIOs
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Hydrolizie tej mozna zapobiec i reakcje powyzsza odwro-
ci¢ przez zakwaszenie roztworu. Badania*) przeprowadzo-
ne z solankg z jednego z odwiertow wykazaty, ze przy pH
2,5 zachodzi utlenienie jodkéw do jodu w ilo$ciach prawie
gramoréwnowaznych i zZe reakcje uboczne nie maja miejsca.
Jak wynika z podanych w tablicy 1 pomiaréw, uzyskuje sie
przy pH 5 jedynie ca. 40,5 utlenienia jodu, stosujgc ilo$é
chloru gramoréwnowazng ilosci jodkéw; przy pH 3,5 procent
utlenienia wzrasta i przy pH = 3,0 osigga wartosé¢ 73,5%.
Podane w tablicy 1 wyniki sa ujete na wykresie 1, Pozada-
ne dla catkowitego utlenienia jodkéw stezenie jonow wo-
dorowych uzyskuje sie przez dodanie kwasu siarkowego.
Ilo$¢ tego kwasu przypadajaca na 1 tone solanki wyznacza
sie mierzac zmiane pH solanki w zalezno$ci od iloSci ml do-
danego n/10 HpSO4. Wykrés 2 podaje wyniki tych pomia-
row. Od dokladnego nastawienia pH oraz stopnia ufle-
nienia w solance zalezy wydajnos$¢ jodu oraz zuzycie doda-
nych chemikalii (Cly i HySOy4). Azeby wiec unikaé strat, kon-
troluje sie w produkcji jodu metoda ciggla stezenie jonow
wodorowych, oraz potencjat redox w sposéb automatyczny.
Do pomiaréw pH stosuje sie elektrode szklang oraz kalomelo-
wa, ktore laczy sie z urzadzeniami sterujacymi, regulujacy-
mi doplyw kwasu siarkowego. Rys. 1 przedstawia automa-
tyke dla kontroli pH solanki identyczng z aparaturg stoso-
wang w procesie wydobycia bromu z wody morskiej (8).

o oS o
- © -

o
o

gramordwnowazniki J
4 gramordwnowaznik CL,

o
w

04— :

L B e

Wykres 1

Utlemanle jodké6w w solance maturalnej przez 1 gramoréwnowaznik
Cl: w zalezno$ci od pH solanki

Do pomiaréw potencjalu redox w solance stosuje sie elek-
trody platynowa oraz kalomelowa (10). Zgodnie z teorig po-
tencjat redox systemu J: 2/J’ wyraza sie nastepujgcym wzorem:

E = ¢, — 0,0591 log c, 3

gdzie E jest sitg elektrobodzezg w woltach, e, sita elektro-
bodzeza roztworu o stezeniu normalnym (e, = 0,535 V) e
= stezenie jonéw J’ w gramjonach na litr. Potencjat taki wy-
stepuje wtedy, gdy wolny jod znajduje sie w roztworze obok
jonéw jodu, Przyjmuje on wartosé charakterystyczna, kté-
ra rézni sie od wartosci potencjalu innych jonéw, np. -jo-
néw Cl/. Warto$é jego wzrasta ze spadkiem stezenia jonow J’
w roztworze. Krzywa b na wykresie 38 przedstawia teoretycz-
na zmiane potencjalu w miare utleniania jodkéw chlorem.
W punkcie gramoréwnowaznikowym krzywa b wykazuje
charakterystyczny skok potencjatu. W praktyce jednak pod-

czas utleniania jodkow w solance wobec duzego stezenia

chlorkéw taki skok potencjatu nie zachodzi (krzywa a).

¥) Pcmiary potencjometryczne podane W niniejszej pracy wyko-
nali pracownicy Instytutu Chemii Nieorganicznej w Gliwicach: Ob.
Wasik Jo6zef oraz Prajsnar Danuta.

Krzywa wzrasta stopniowo i w punkcie odpoiwiadajcym
warto$ci potencjatu 538 mV (wykres 3) calkowita ilo$¢ jod-

kéw ulega utlenieniu do jodu. Podczas produkeji jodu
7 4
6
2
5
s b
==
a 4
3 L
2
1
i 2 3 4 H 6 7 8
dodane m! Odn H2$04/ 200 m! solanki
Wykres*2
Zaleznoéé pH solanki naturalnej (200 mil) od ilosci dodanego 0,1 n
H:S0:4

<metoda ciggly wskazania elektrod, mierzgcych potencjat re-

dox,- przenosi urzadzenie sterujace na wentyl, kontrolujacy
doptyw chloru do solanki (8) (Rys. 1). Ilo§¢ chloru, ktéra
stosuje sie do utlenienia w praktyce, jest mieco Wyisza"od
ilodci teoretycznej i wynosi 0,28 kg Cls na 1 kg jodu obecnego
W solance,

Automatyczna kontrola pH i potencjalu redox w solance
jodonosnej:

Rys. 1.

1l — system elektrod dla pomiaru pH i potencjalu redox
m-n — regulatory z rejestracjg wskazan
i-o — wentyle regulujace dla chloru 1 kwasu
g — pompa obiegowa, =

Po utlenieniu nalezy wydzieli¢ jod z sola'nl;i przez desorp-
cje strumieniem powietrza. Do tego celu. stosuje sie aparatu-
re sktadajgca sie z wiezy, wylozonej cegla kwasoodporng
i wypelniong pierscieniami R’aschiga Utleniona solanka
i strumien powietrza spotykaja sie w przeciwpradzie, W li-
teraturze podaje sie ilo§¢ 5000 m3 (9) jako norme zuzycia po-
wietrza w stosunku do 1 kg jodu, Brak jednak danych tem-
peratury, do ktérej nalezy odnie$é¢ te ilos¢ powietrza zuzy-
tego do desorpcji.

9
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Réwniez'od temperatury zalezy wydajno$é desonpeji, kto-
ra, jak to wynika z literatury (2), osiaga wielkos¢ 88 — 92%/.
Jod niedesorbowany uchodzi w odeciekach solankowych.

Dla ustalenia wplywu temperatury na ilo§é powietrza, po-
trzebng do desorpcji jodu, wykonano odpowiednie vO-
miary, ktérych rezultaty sa naniesione na wykres 4. Jak wy-
nika z pomiaréw, potrzeba tylko 300 m3 powietrza ma 1 kg
desorbowanego jodu w temperaturze 70°C, w przeciwien-
stwie do iloSci 3200 m3 w temperaturze 30C°.

Po desorpcji nastepuje z kolei absorpcja jodu w roztworze
kwasu siarkawego. Roztwor absorbujacy, ktory zawiera HJ,
SOy i HaSO4, cyrkuluje w skruberze wypelnionym pierscie-
-niami Raschiga i spotyka sie z powietrzem nasyconym jodem
i naplywajacym w przeciwpradzie. Zuzywany podczas ab-

1400
1600

1200
1 1400

1000 [

b_ 1200

800
1000
500 900
- 800
700

4001
600

200{

Potencjat mierzony wzgledem elektrody wodorowe;j

L 400

Potencjat mierzony wzgledem elektrody kalomelnasyc.

0.2 04 06 0.8 10

gramorownowaznik chloru na

gramordwnowaznik jodkow
Wykres 3

Potencjat redox solanki jodono$nej w - zaleznosSci od utleniania,
Solanka zawiera 139 mg J” /1
a — krzywa otrzymana z pomiaréw
b — krzywa otrzymana z wyliczen

sorpeji SOz doprowadza sie w sposob ciagly, przy czym jego
ilos¢ kontroluje sie ma podstawie analizy potencjometrycz-
nej. Urzadzenie do automatycznego sterowania ilosci doda-
wanego SO przedstawia rys. 2 (8).

W miejscu o przed doplywem SO» odprowadza sie niewiel-
kg ilos¢ powietrza nasyconego jodem; w analogiczny sposob
odprowadza sie z miejsca b mieszanine gazowa po redukcji
za pomocg SOp. Pobrane probki gazéw miesza sie i wpro-
- wadza do pion\owej rurki ¢, w_ktorej znajduje sie pret szkla-
ny diugosci 256 cm zwilzony rozcienczonym kwasem, Dzieki
rozwinietej powierzchni w kwasie tym absorbuja sie po-
szezegdlne skladniki zawarte w mieszaninie gazowej wpro-
wadzane]j do C. Roztwor sptywajacy z pretaz szybkoscig 1—2
krople na sekundeg, pada na urzadzenie pomiarowe, ktore
sklada sie z dwoch elektrod platyna — kalomel (e). Elektro-
dy sa umieszczone w taki sposob, ze kontakt pomiedzy ni-
mi istnieje jedynie w momencie dotknigcia sptywajacej kro-
pli. Potencjometr £ (rys. 2) rejestruje potencjat redox,
a w wypadku automatyzacji jest polaczony z wentylem g,

&

regulujacym doplyw mieszaniny SOy — powietrze, Doplyw

“ten ustala sie w taki sposéb, azeby pracowaé z potencjalem

redox, odpowiadajacym wartosci 200 — 400 mV w stosun-
ku do elektrody kalomelowej (stroma cze$¢ krzywej a na
wykresie 3).

Ostatnim procesem jest wydzielenie stalego jodu: Czesé ply-
nu absorpcyjnego ze skrubera odprowadza sie do naczynia
0 dnie stozkowym zaopatrzonego w mieszadto, Do plynu

3200
= 30004
= 2800
= 9600
> 2400
-8 2200
€ 2000
1800
4600
1400
1200

888§

40 5 60 70 80 temp.°C

Wykres 4

Zuzycie powietrza do desorpcji J: z solan’ki naturalnej w zalezno$ci
od temperatury

wprowadza sig chlor w iloSci stechiometrycznej (125 kg Clo

na 450 kg Jp), azeby utleni¢ jodowodér i wydzielié jod w po- -
staci statej. Utlenienie jodowodoru kontroluje sie potencjo-

metrycznie, Wytracony jod odsgcza sie, a pozostaly plyn za-

wraca sie i stosuje do zakwaszania §wiezej solanki,

powietrze

beyjna I

wieza desorf

Rys. 2. Automatyczna kontrola ilosci SO, zuzywanego do redukcji Jp
a — pobieranie gazu w miejscu desonpcji
b — pobieranie gazu w miejscu absorpcji
¢ — pret szlany
d — butelka z kwasem
e — system elektrod
f — potencjometr
g — wentyl regulujacy
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W przerébce dalszej wprowadza sie jod do kwasu siarko-
wego 60%0 i ogrzewa w temperaturze 120 — 160°C. Ma to na
celu zniszczenie substancji organicznych i odwodnienie jodu.
Po stopieniu dekantuje sie kwas siarkowy, a jod wylewa
sie z kotla i zestala w formach emaliowych. Tak otrzymany
jod po przejsciu przez amacz stanowi produkt 99,8%.

Schemat produkcji jodu tg metoda przed-stéwia rys. 3. Opi-
sany tutaj proces ofrzymywania jodu z solanek wydaje sie
prosty z punktu widzenia chemicznego. W praktyce jednak
nastrecza powazne trudnosci spowodowane intensywna ko-
rozjg przewodow i aparatury produkcyjnej. Korodujaco dzia-
lajg przy tym zarowno plyny i gazy obiegowe w trakcie ab-
sorpcji, jak rowniez solanka.

Koniecznosé $cistego dozowania chloru i dwutlenku siar-
ki w procesie otrzymywania jodu wymaga dobrze wyszkolo-
nego personelu oraz niezawodnej aparatury kontrolnej. Ja-
kiekolwiek niedociggniecia w dozowaniu powoduja bowiem
spadek wydajno$ci jodu i wzrost zuzycia chemikalii. Zasto-
sowanie potencjometrycznych metod kontroli jest doskona-
tym zabezpieczeniem sie przed tymi stratami; bez tych metod
kontroli proces wydobycia jodu z solanek bylby nierentowny.

Do omoéwienia pozostaje jeszcze zagadnienie wykorzysta-
nia odciekéw solankowych po desorpcji jodu, Tam, gdzie
odwierty solankowe znajduja sie w poblizu duzych rzek lub
morza, problem ten nie istnieje ze wzgledu na moznosc spla-
wiania odciekéw, W Polsce jednak, gdzie odwierty solanko-
we znajduja sie w terenie pozbawio-

ZbiOka : ‘Feﬁh HZSO‘ nym tej mozliwosci, jedynym roz-
Solanka z .0czyszczona : ‘l ! wiazaniem 'wydaje sie' warzenie. so-
odwwsomnm il E gy 120Kl co nie bardzo lalkuluje sie
Btoto Broto gsadnmik  Filtr pias sy powodu niskiego stezenia soli wy-
BaS04 BaSOq s noszacego 50 g/l
powietrze oy Dla przysztej produkecji jodu w
EEE Ls‘cl)ll%]rr]fkl Cly Polsce wazna rzecza jest zbadanie
réznych metod stezania soli i wybra-
Absorber e Desorber nie' najbardziej celowej pod wzgle-
§0; H0 dem ekonomicznym. Od obranego spo-
sobu stezania solanki zaleze¢ bedzie

Ptyn absorbcyjny

Roztwor HJ-H;S0, €
: Wytrgcanie jodu

120-160°

el i
Odciek do zakwﬂ;_JF'"r

Dmuchawa pdciek solanki

~—=— HyS04 do zakwaszania solanki

bowiem cena jednostkowa produko-
wanego jodu. Nasuwajace sie w pra-
cy miniejsze wnioski dotyczace sprawy
przemystu jodowego w Polsce mozna
zreasumowaé w  (sposob nastepujacy:
rozw6j produkeji jodu przede wszyst-
kim jest zalezny od poznania geolo-
gicznego terenu jodonos$nego. Stwier-
dzono wprawdzie obecno$é bogatych

i nki EoEsuh : ;
szania sola Jod — 77777~ [}HS-’@ w jod solanek, nie zbadano jednak,
Chtodz. ramacz - Magazyn czy i na jak d‘lugo stezenie to utrzy-
A ma sie w miare eksploatacji. Wy-
Rys. 3 konanie systematycznych analiz w poszczegélnych punk-

Aparatura éwierétechniczna do ekstrakeji jqdu

tach i na réznych glebokosciach terenu jodono$nego jest
niezbedne dla zorientowania sie w wydajnoseci solanki. W ba-
daniach technologicznych osiggnieto ‘stadium pozwalajace po-
djac¢ produkcje jodu w skali péitechnicznej, Nalezaloby jed-
nak opracowac catkowita automatyzacje dotychczasowej me-
tody. Rentownos$¢ eksploatacji jodu z solanek zalezy bowiem
od oszczednego dozowania chemikalii: kwasu siarkowego,
chloru i dwutlenku siarki. Rozchéd chemikalii za$ jest nie-
proporcjonalnie duzy, gdy zamiast automatyzacji wprowa-
dzi¢ obstuge reczng w produkeji jodu, :
Z oszczednoscig chemikalii wigze sie nigdzie nie opracowa=- -
na dotychczas sprawa wykorzystania kwasu siarkowego w
odciekach solankowych. Zagadnienie to prawdopodobnie da
sie rozwigzaé przez zastosowanie jonitéw. W ten spos_é-b wiei{-
sza czes¢ kwasu siarkowego moglaby by¢ zawrécona, co nie-
watpliwie obnizyloby znacznie koszty produkeji.
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Narada akitywu gospodarczego przemysiu
chemicznego w sprawie wykonania planu
produkcji w 1953 r. i przygotowania

do realizacii

W dniu 15.X. br, zorganizowana zostala przez Minister-
stwo Przemystu Chem. narada aktywu gospodarczego .na
powyzszy temat. W naradzie tej wzieli udzial: Min. Ru-
minski jako przewodniczacy narady, wiceministrowie i dy-
rektor generalny, dyrektorzy departamentéw MPChem. oraz
dyrektorzy centralnych =zarzadow i zakladow pracy, jal
* réwniez szeroki akyw gospodarczy skladajgcy sie z przodu-
jacych robotnikéw, mistrzow, technikéow i inzynierow za-
trudnionych w przemysle chemicznym.

Na porzadek dzienny obrad ztozyly sie:

1. Zagajenie

2. Referat wiceministra B. Tabana pt. ,Przygotowanie
przemysiu chemicznego do realizacji planu na rok 1954

3. Dyskusja <

4. Podsumowanie.

Narade zagai!* minister inz B. Ruminski

Z kolei-wygtlosit-referat wiceminister Taban.

Na zasadzie podsumowania wynikéw za 3 ubiegte kwar-
taly i na podstawie krytycznej i samokrytycznej analizy
wytyczono wlasciwe kierunki i formy mobilizacji w celu
pelnego wykonania planu IV kwartatu decydujgcego o wy-
konaniu planu rocznego. 3

Zadania roku 1953 byly o 26% wyzsze niz
w roku 1952.

Glowny przyrost wartoSci naszej produkecji przypada na
nowo uruchamiane inwestycje, znaczny jednak przyrost
uzyska¢ winniSmy przez, intensyfikacje i lepsze wykorzy-
stanie zdolnosci produkcyjnych i rezerw.

Przemyst chemiczny przez swoja produkcje przyczynia sie
bezposrednio do wzrostu dobrobytu szerokich mas spole-
czenstwa, a rownocze$nie warunkuje rozwdj i normalng

wykonanie

prace wielu galezi przemystu i wytworczoscei, a zatem ryt-"

miczne i pelne wykonanie planéow decyduje o planowym
zaspokojeniu potrzeb spoleczenstwa oraz o normalnej pra-
cy réznych galezi przemysiu. .

Narodowy plan roku 1953 okreslal zadania przemystu
chemicznego w sposéb nastepujacy:

1. Da¢ rolnictwu nawozéw azotowych o 41,3%, fosforo-
wych — o 15,8% wiecej; zwiekszy¢ w ten sposob ‘iawoze-
nie na L (ha z 3,8 kg w r. 1952 na 5,4 kg azotu w r. 1953.

Da¢ o 31% wiecej $rodké6w owadobo6jczych @ dla walki
o lepsze i wyzsze plony. ;

2. Da¢ o 49 wiecej widkien sztucznych i syntetycznych,
co oznacza okolo 67 milionéw metrow tkanin z krajowych
SUrOWCOW.

3. W stosunku do r. 1952 daé¢ penicyliny o 31,2% wiecej,
salicylanéw — o 24,6%. Zdecydowanie polepszyé zaopa-
trzenie ludnosci w leki.

4. Rozwijajacej sie motoryzacji i mechanizacji na wsi,
nowym fabrykom samochodéw osobowych i ciezarowych,
traktorom dostarczy¢ o 26% wiecej opon i wyrobow gu-
mowych. Oznacza to praktycznie ogumienie okoto 41.000

.znacznej

planu 1954 r.

samochodow ciezarowych, okolo 20.000 samochodéw oso-
bowych, 850.000 roweréw i 25.000 motocykli.

5. Zwiegkszy¢ produkcje tworzyw o 43,5% pokrywajac
w ten sposob powazny deficyt metali kolorowych i daé
szerszy asortyment wyrobéw powszechnego uzytku.

6. Zwiekszy¢ produkcje barwnikéw o 9% dajgc nowe
szlachetne barwniki naszemu przemystowi wldkiennicze-
mu, zwiekszy¢ powaznie eksport.

7. Zwiekszy¢ w stosunku do r. 1953 produkcje podstawo-
wych surowcéw i potproduktéw umozliwiajacych rozwdéj
przemystu, a w szczegoélnosci:

sody kalcynowanej o 9%
,, kaustycznej o 12%
kwasu siarkowego o 12%

8. Uruchomi¢ 206 nowych deficytowych produkcji wzbo-
gacajac w ten sposob gospodarke narodowa i obronno$é
kraju, zmniejszy¢ kosztowny i trudny import.

9. Osiggnaé 5,1% obnizki kosztow wlasnych przez o0sz-
czedniejsza gospodarke, lepsze wykorzystanie techniki,
zwiekszenie wydajno$ci pracy.

Jak wykonujemy te zadania Narodowego Planu Gospo-
darczego na rok 19537

Mimo wykonania tego planu za 3 kwartaly wg wartosci
oraz przekroczenia produkecji w takich artykutach, jak
barwniki, penicylina, sulfamidy, potkoks, elektrody, opony,
azotoks, garbniki, tworzywa sztuczne i lakiery, zadania
w szeregu waznych dla gospodarki narodowej asortymen-
tow nie sa w pelni wykonywane.

Osiqgnie/cia notujemy w przemy-
st atethdiis Sz al ik T-addeatc by kit o re rodizsiterk i
poprawie stylu pracy kie-
rownictwa, dobrej mobilizacji zatogi i per-
sonelu inzynieryjno-technicznego
pracowaty rytmicznie nadrobity z a-
leglosSci przekraczaly w minionym
okresie pillany produkecyjne i popra-
wialy znacznie wskaznik swej pracy.

Znacznie poprawily swoja prace zaklady sodowe. Do
niedawna jeszcze mialy one powazny deficyt w sodzie
kaustycznej, ktéory na I kwartat wynosi 1900 ton. Dzi$§ za-
ktady nie tyko zlikwidowaly deficyt, nadrobily zaleglo$ci,
ale majg amhicje da¢ krajowi setki ton ponad plan.

Jak osiagnely zaklady sodowe te wyniki, jak dokonaly
przetomu, ktéry pozwolit wyjs¢é Krakowskim i Matewskim
zakladom z nekajacych je awarii, 'z czestego rozregulowas
nia proceséw technologicznych, zlego wykonywania re-
montéw, niskiego poziomu eksploatacji urzadzen, duzego
przekroczenia norm zuzycia? ‘ :

Gleboka analiza sytuacji na tych zakladach dokonana
w II kwartale przez komisje KC i Resortu pozwolita kie-
rownictwu i zatodze wykryé dotychczasowe bledy w kie-
rowaniu zakladem oraz w pracy zatogi i wkroczy¢ na dro-
ge systematycznej poprawy pracy tych zaktadow.

\
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Zaktady te zmienily zasadniczo rozstawienie personelu
inzynieryjno - technicznego na zmianach okreslajac szcze-
gétowo zakres obowiazkéw i odpowiedzialnosci za kazdy
odcinek i zmiane, za wyniki produkcyjne.

Dzi§ wszystkie zmiany w rownym stopniu kierowane
i kontrolowane sg przez personel inzynieryjno - techniczny,
ktory zostal odpowiednio przeszkolony i przygotowany do
swoich obowigzkow.

Zlikwidowano w ten sposob czesta chorobe w naszym
przemysle pozostawiania drugiej i trzeciej zmiany bez kie-
rownictwa i inzynierskiej opieki.

Mimo to, ze ani zaklad w Krakowie, ani zaklady w Mat-
wach nie zwiekszyly swego stanu stuzby gléwnego mecha-
nika, znacznie zmniejszono awaryjno$é przez wilasciwa or-
ganizacje tej stuzby, dobre szkolenie i instruktaz obstugi,
kontrole wykonywanych remontéw, doprowadzajac do wy-
sokiej rytmicznosci produkecji.

Choroba zakladéw byly przeciagajace sie i obnizajace
zdolno$¢ produkcyjna zakladu rozruchy instalacji po re-
montach. Zaktady obecnie nie tylko skracaja systematycz-
nie postoje remontowe droga przemyslanej . organizacji
i przeprowadzaja je wzorowo, ale nie maja trudno$ci
w uregulowaniu procesu po remoncie.

Zaklady w Matwach zastosowaly nowa metode najez-
dzania aparatury po remoncie, ktéra pozwala osiagngé wia-
Sciwy poziom produkeyjny w ciggu 2 dni zamiast po
5 dniach.

Dla rozwiazania szeregu waznych zagadnien technolo-
gicznych i organizacyjnych zmierzajacych do poprawy
wskaznikéow technicznych i ekonomicznych organizowano
brygady inzynieryjno - robotnicze. W samych Krakowskich
Zaktadach pracuje ich 14.

W wyniku pracy tych brygad mamy systematyczna po-
prawe wydajnosci aparatury, wprowadzanie nowych lep-
szych rezimoéw technologicznych.

Zaréowno w Krakowie, jak i w Matwach poprawiono
znacznie sktad gazu piecow wapiennych podwyzszajac za-
wartos¢ CO:2 z 34% do 39 — 40°%, co zadecydowalo réw-
niez o powaznym zwiekszeniu produkcji sody.

Doprowadzenie planu do zal6g, do kazdej zmiany i bry-
gady, Scista wspolpraca kierownictwa i personelu inzynie-
ryjno - technicznego w organizacji wspoélzawodnictwa mo-
bilizuja zaloge do dalszego poprawienia wynikéw produk-
cyjnych.

Inicjowanie i wprowadzanie sprawiedliwego i mobilizu-
jacego systemu parametrowego ptac, wilaczenie do walki
o plan administracji przemystowej, zapewnienie nienagan-
nej pracy komoérek zaopatrzenia i transportu, polepszenie
warunkéw pracy i zaopatrzenia robotniczego, stala popra-
wa w produkecji i podnoszenie dyscypliny pracy i techno-
logicznej wzmocnita znacznie autorytet kierownictwa.

Nawet w krytykowanej jeszcze na ostatniej naradzie re-
sortu stuzbie inwestycyjnej Centralnego Zarzadu i Kra-
kowskich Zakladéw nastapil zwrot w pracy.

Mimo duzych trudnosci i opéznienn Krakowskie Zaktady
Sodowe przygotowaly w terminie nowe inwestycje do ru-
chu, co zapewnia planowanv ‘wzrost produkeji sody kalcy-
nowanej i kaustycznej w IV kwartale br.

Mimo niewykonania przez przemyst kwasu siarkowego
jako calosci planu produkeyjnego, stale zwieksza sie pro-
dukcja kwasu siarkowego i istnieja mozliwo$ci znacznego
zmniejszenia deficytu w Narodowym Planie Gospodarczym
r. 1953 dzieki znacznej poprawie pracy szeregu zakladow
i aparatu Centralnego Zarzadu.

Dlateso tez nalezy wymienié ten przemyst w liczbie na-
szych dobrych przemysliéw z uwagi na powazne osiaggnie-
cia poszezegblnych zakladéw w zakresie zmniejszenia

awaryjnosci, rytmiczno$ci pracy, podjecie nowych warto-
Sciowych ‘metod pracy (zaréwno przez Centralny Zarzad
jak zaklady) oraz dzieki dobrej organizacji prac inwesty-
cyjnych. :

Znacznemu obnizeniu w br. ulegla w tym przemySle
awaryjno$¢ na skutek doprowadzenia w wiekszo$ci zakla-
déw aparatury do porzadku oraz zwiekszenia kontroli
przestrzegania reziméw technologicznych.

Wzorem rytmiczno$ci pracy jest Walbrzyska Fabryka
Kwasu Siarkowego.

Dobre wykonanie zalecen ekspertyzy radzieckiej, nie tyl-
ko jeSli chodzi o przebudowe fabryki, ale przede wszyst-
kim stosowanie radzieckich metod pracy w zakresie dy-
scypliny reziméw technologicznych, kontroli procesow
produkcyjnych, wspoéizawodnictwa miedzy zmianami i o
tytul najlepszego w zawodzie, podniosto ogdélny techniczny
poziom eksploatacji, stworzylo potrzebe stalego szkolenia
zalogi i personelu inzynieryjno - technicznego, wysunelo
zaklad na czolo najrytmiczniej pracujacych zakladéw
W resorcie. ;

Na podkre§lenie zastuguje zmiana stylu pracy Centralne-
go Zarzadu, ktéry dla wykonania konkretnych zadan po-
woluje zespoly robocze z udzialem swych fachowcow dy-
spozytoréw. Np. w wypadku Gliwickiej Fabryki Kwasu
Siarkowego, ktéra na skutek nieumiejetnosci prowadzenia
ruchu doprowadzita do rozregulowania pracy systemu i za-
tamania sie planu produkecji w lipcu br., zesp6t! powolany
przez Centralny Zarzad ustalit technologiczne bledy w pracy
zaktadu i pomo6gl mu wykorzystaé nalezycie posiadane jed-
nostki systemu. W wyniku tej pomocy zaktad szybko usunat
niedociagniecia i od sierpnia plan produkcji wykonuje.

Centralny Zarzad Kwasu Siarkowego i Nawozéw Fosforo-
wych otacza szczegdlng troska zaklady prowadzgce prace
inwestycyjne, Kkierujgc =zaopatrzeniem, uzupelniajgc braki
materiatlowe z innych zakladéw oraz prowadzgc Scisla kon-
trole postepu prac. Dzieki temu Poznanskie Zaklady Prze-
mystu Fosforowego, ktore do niedawna nie wykonywaly
swych planéw produkcyjnych, obecnie je przekraczaja
i jako pierwsze w przemys$le chemicznym stanely do akcji
podejmowania zobowigzan w IV kwartale br. wzywajac
do wspoélzawodnictwa inne zaklady naszego resortu.

Przemysty: sodowy i kwasu siar-
kowego nie pracujag jeszcze dobrze
na wszystkich odcinkach, jednak
przez zmiane stylu pracy kierow-
nictwa i stworzenia §wiadomego,
odpowiedzialnego za swe zadania
trzonu pracownikow technicznych,
przetamaty podstawowe trudnosSci
i udowodnity, ze zywi.i aktywni 1u-
dzie decyduja o wynikach pracy.

Przemyst gumowy w dalszym ciagu systematycznie po-
prawia swoja produkcje. Obecnie koncentruje sie glow-
nie na poprawie jakosci. Przemys! ten ma - nastepujace
osiagniecia:

1. Znacznie przekroczyl zadania NPG za 3 kwartaly br.

2. Uzyskal powazna obnizke kosztow wlasnych np. za
I pbéirocze br. na materiatach bezposrednich zaosz-
czediono 6 mil. 458 tys. zh

3. Podni6st jakosé produkowanych wyrobéw gumowych,
a w szczegblnoSci obuwia gumowego, opon i detek
samochodowych w Stomilu.

4. Opanowal produkcje calego szeregu nowych i trud-
nych artykulow.

5. Zrealizowal zakrojone na szeroka skale szkolenie za-
wodowe i prace polityczna z zatogami.
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Wyniki te p,rzemysl‘gumowy uz y-
sikia - dzieki:

1. Doprowadzeniu zadan planowych do kazdego stano-

' wiska pracy.

2. Codziennej kontroli wykonania planéow i zobowigzan
oraz informowaniu zalogi o wykonaniu zadan.

3. Trosce o nalezyte zaopatrzenie zakladow, ktorego
wyrazem jest miedzy innymi zorganizowanie wspoi-
zawodnictwa o tytul najlepszego zaopatrzeniowca.

4. Niedopuszczeniu do ponadplanowej .produkcji arty-

kuléw niedeficytowych.

5. Upowszechnieniu doswiadczen przodujacych robotni-
kéw i zespoldw inzynieryjno - technicznych.

6. Nalezycie podjetej i realizowanej wspoipracy z or-
ganizacjami partyjnymi.

Omawiajac i wskazujgc na wiasciwy styl i nowe meto-
dy pracy kierownictwa zakladéw, dobrg mobilizacje zaldg,
uporczywe przelamywanie trudnosci, trzeba wskazaé na
jeden z ciezkich i trudnych odcinkéw walki o plan, jakim
byly zaklady chemiczne w OS$wiecimiu, zaklady nowej
chemii wprowadzajace nowe, prototypowe i trudne produk-
cje. Przez szereg miesiecy zaklady borykaly sie z opano-
waniem nowych technologii i aparatury.

Kierownictwo nie wumiato dostatecznie skoncentrowaéc
uwagi i sily na rozruchu nowych instalacji. Organizacje
partyjne i zwigzkowe nie mobilizowaly w dostatecznej mie-
rze zalég i personelu inzynieryjno - technicznego do po-
konywania trudnos$ci rozruchowych, Zite ustawienie kadr,
brak dyscypliny, nierozwiazane sprawy plac poglebity
trudnosci zakladu. ;

Trzeci kwartal stanowi dobra zapowiedz zasadniczej po-
prawy w pracy zakltadu.

Miloda ambitna zaloga i personel inzynieryjno - technicz-
ny przetamuja z dnia na dzien trudno$ci, wypracowuja no-
we i przyswajaja przodujace metody pracy. Dobitnym przy-
ktadem tych zmian jest kolektyw wytworni fenolu syn-
tetycznego. W I pdélroczu systematycznie nie wykonywano
tu planu, nie zaloga kierowala procesem i aparatura, a pro-
ces i aparatura stawialy zaloge przed coraz nowymi nie-
spodziankami. Mlody kierownik wytwoérni absolwent tech-
nikum dla wysunietych robotnikéw w Gliwicach tow. Sie-
niewski wnikliwie rozeznal wraz ze swoim aktywem tru l-
noSci procesu i eksploatacje "aparatury, ustalit nowe me-
tody i $érodki panowania nad procesem technologicznym,
usprawil znacznie konserwacje i remont aparatury, wpro-
wadzil dyscypline wykonywania polecen kierownictwa.
Umial wciggnaé do pracy og6t personelu inzynieryjno -
technicznego, pobudzi¢ inicjatywe. Jest nie tylko gospoda-
rzem oddzialu, ale wychowuje politycznie zaloge, wraz
z partia i zwigzkiem zawodowym organizuje wspolzawod-
nictwo i zobowigzania, organizuje pomoc dla ich wykona-
nia.

Wytwérnia fenolu wykonuje w III kwartale plany pro-
dukcyjne rytmicznie, przoduje w poczatku IV kwartatu.

Znacznie poprawila sie praca fabryki metanolu w Za-
kladach Oswiecimskich. Prace rozruchowe oddzialu kwa-
su octowego przebiegaja w sposéb bardziej zorganizowany
i z lepszymi wynikami.

W przeciwienstwie do tych i szeregu innych zakladéw
i przemystéw, ktére dzieki dobrym metodom kierowania
i nowemu stylowi pracy osiagnely dobre wyniki i moga
by¢ wzorem dla innych, mamy zaklady i przemysty, ktére
zacigzyly na ujemnych wynikach pracy 3 kwartatéw na-

szego przemystu, spowodowaly powazne zadluzenie wobec
panstwa w podstawowych produkcjach.

Duze opoznienia inwestycyjne, ktore decyduja o trud-
nosciach wykonania planu produkcyjnego 1953, moglyby
by¢ znacznie zalagodzone, gdyby nasze stuzby inwestycyj-
ne i kierownictwa centralnych zarzadéw i zakladéw ak-
tywniej walczyly o realizacje planéw inwestycyjnych. Tam,
gdzie walka ta istnieje, mamy rezultaty wyrazajace sie
w terminowym uruchomieniu lub nieznacznych opdznie-
niach. Swiadcza o tym inwestycje sody, barwnikéw w Ro-
kicie i Borucie, kwasu siarkowego w Toruniu i Luboniu
i inne.

Glowne straty w produkcji przypadajg jednak na nie-
przezwyciezong dotad na szeregu zakladow awaryjnosc.

Szczegdlnie powazng ilo$¢ awarii notujemy w zakladach
azotowych w Tarnowie i Chorzowie, przez co przemyst azo-
towy stracil znaczne iloSci amoniaku, a tym samym nawo-
zow ‘azotowych.

Awarie Tarnowa, ktore atakuja najczulsze nerwy za-
ktadu — energetyke, $wiadcza o powaznym rozluznieniu
dyscypliny oraz niedostatecznej pracy aparatu kierowni-
czego odpowiedzialnego za eksploatacje sieci i urzadzen
elektrycznych.

Kierownictwo Centralnego Zarzadu Syntezy i Zakladow
Azotowych w Tarnowie musi przeprowadzi¢ wnikliwg ana-
lize przyczyn i winnych awarii, zada¢ wiecej od swego od-
powiedzialnego aparatu, a réwnoczesnie prawidtowo i §mia-
o ustawia¢ dobre i fachowe kadry Tarnowskich Zakiadow.
Awarie w Tarnowie i Chorzowie oraz szeregu innych za-
ktadéw maja réwniez swoja przyczyne w braku dyscypli-
ny wykonywania remontéw. Ocena przyczyn niewykona-
nia planéw produkcyjnych wyraznie to potwierdza.

Na przyklad w Z. A. w Chorzowie niewykonanie w pore
remontu generatora i nieodpowiednia konserwacja pozo-
statych generatoré6w spowodowaly zalamanie planu pro-
dukcji amoniaku syntetycznego w czerwcu br.

Fabryka Supertomasyny ,,Bonarka‘ nie przygotowata sie
wilasciwie pod wzgledem materialowym do przeprowadzone-
go w IIT kwartale br. remontu kapitalnego piecéow i su-
szarni i nie przypilnowala terminéw wykonania prac zle-
conych innym przedsiebiorstwom. Narazilo to zaklad na
powazne opodznienie wykonawstwa remontu i spowodowa-
lo niewykonanie planu produkcyjnego w miesigcu lipcu
br. i w III kwartale.

Nieprzestrzeganie . dyscypliny technologicznej w dalszym
ciagu powaznie wazy na rytmiczno$ci pracy szeregu za-
ktadéw i jako$ci podstawowych asortymentéw.

Zaktady Wiokien Sztucznych w Jeleniej Goérze wypusz-
czaja zla produkcje, nie wykonuja planéw produkcyjnych,
przynosza bardzo powazne straty naszej gospodarce.

Odpowiedzialno$¢ za szybkie opanowanie tej sytuaciji
cigzy osobiScie na dyrekcji Centralnego Zarzadu i Zakla-
du. Wymaga natychmiastowego ustawienia odpowiedzial-
nego kierownictwa na wszystkich szczeblach zakladu, po-
prawy warunkéw pracy zalogi, powaznego szkolenia zalo-
gi i personelu technicznego, sprawnej organizacji remon-
tow i likwidacji awarii. :

Koszty produkeji stanowig podstawowy wskaznik charak-
teryzujacy jako$é pracy przedsiebiorstwa. W kosztach
wlasnych w sposéb syntetyczny wyraza sie w jakim stop-
niu prawidtowo i oszczednie gospodarzy ten lub 6w Kkie-
rownik zakladu czy oddziatu, jak wykorzystuje sie w za-
ktadzie przodujaca technike, jak zorganizowana jest pra-
ca ludzi, jak prowadzona jest robota w zakresie popierania
wszystkiego co nowe, przodujace i postepowe. '

Zuzycie surowcéw w naszym przemysle decydujaco
wplywa na ksztaltowanie sie kosztéw. Deficytowo$é sze-
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regu surowcow i polproduktow wymaga szczegoblnej tro-
ski i walki o oszczedne ich zuzycie dla zapewnienia cigg-
tosci produkcji.

Tymczasem mamy wiele wypadkow . marnotrawstwa.
W C. Z. P. Barwnikéw i Polproduktéw nie wykonano pla-
nu niektérych barwnikéw z braku azotynu sodu, a norma
zuzycia tego surowca w ‘wypadku pewnych marek barw-
nikow jest przekraczana nawet w 250°%, w innych — o 30%.

Zaklady przemystu wldkien sztucznych systematycznie
przekraczaja zuzycie surowcow: lugu sodowego, dwusiarcz-
ku wegla, fenolu i kwasu siarkowego technicznego, a nie
podejmuja zadnych prac i przedsiewzie¢ organizacyjno-
technicznych dla zaradzenia ztu.

Przekraczanie norm zuzycia surowcéw (nie tylko deficy-
towych) jest ogdlna bolaczka przemystu. Na skutek prze-
kraczania morm zuzycia surowcow uszczupla sie pule go-
towych produktéw na zbyt.

Niewatpliwie przyczyn takiego stanu nalezy szukaé prze-
de wszystkim w:

a) nieodpowiednim dotychczasowym _systemie ptac, w
ktorym nie uwzglednia sie jakosci produktu i odpadow,

b) nieprzestrzeganiu rezimu technologicznego,

c) niedostatecznej jako$ci surowcow podstawowych i ma-
terialéw pomocniczych,

d) braku dostatecznych zapasow normatywnych w su-
rowcach podstawowych.

Walka o obnizke kosztow, o oszczed-
nos§é surowcow i wysokag jako$§é pro-
dukcji musi sta¢ sie sprawa kierow-
n-iretbiws dcteinit rvail-niyikici iz atriziaHdSoawa Tl iz a-
ktadéw na codzien sprawa ro6wn o-
rzedng i nieodtacznie zwigzanag z
wykonaniem planéw produkcyjnych.

Powazne sa zadania przemystu chemicznego na odcinku
wykonania planu IV kwartalu 1953 r. i zadan ponadplano-
wych.

Prowadzona mobilizacja na zakladach data zobowigzania
dodatkowej produkecji w koniecznych dla gospodarki na-
rodowej asortymentach. W szczegélnoSci przemysty nasze
musza skoncentrowaé sie na wykonanie nastepujacych za-
dan: il

Clenitrialn y Zar z g dt Pirz e myesid iy Ko wia-
su Siarkowego i Nawoz6w Fosfor o-
wych 3

Zabezpieczenie przez C. Z. Wizéw wykonania w IV kwar-
tale urobku anhydrytu i gipsu przy maksymalnej zawar-
tosci zanieczyszczen do 2% oraz zapewnienie rytmicznych
i o wysokiej jakoSci dostaw kwasu siarkowego dla prze-
mystu witékien sztucznych, uruchomienie nowych agrega-
téw oddzialu kwasu siarkowego w Torunskich Zaktadach
Nawozéw Fosforowych oraz wykonanie planu NPG—1953
w nawozach fosforowych w pozostalych zaktadach.

C€entralny Zarzad Przemystu 'S yn-
tezy Chemiczmne;j

Uruchomienie Zakladéw Azotowych w Kedzierzynie oraz
maksymalne wykorzystanie zdolnoéci produkeyjnej Zakla-
doéw Azotowych w Tarnowie i Chorzowie.

Centralny Zarzad P.rzemyslp W 1 6~
ki enSizit-wrez niyich

Pelne wykonanie planu IV kwartatu 1953 z doprowadze-
niem do ruchu wszystkich planowanych ciagéw w Jelenio-
gorskich Zakladach Wiokien Sztucznych, we wszystkich
za$§ zakladach podniesienie iloSei I gatunku w produko-
wanym jedwabiu i obnizenie limitu odpadéw.

Ciesh:tt rlavlin yi Zra rizia-d tP.r zie miy. Skt o Eiair-
miaCiestl toy ciziheexE 0

Zwiekszenie wydajnosci penicyliny z jednego tanku,
ukonczenie montazu i opanowanie rozruchu witaminy C
oraz zwiekszenie produkcji chloromycetyny.

Centralny Zarzad Przemystu Nie-
organicznego

Uruchomienie i opanowanie w pelni nowych urzadzen
produkcyjnych w ciggu miesigca pazdziernika br. i obni-
Zenie zuzycia sody surowej na sode kaustyczna w Kra-
kowskich Zakladach Sodowych.

Centralny Zarzad Przemystu Bar w-
nikéow i Po6lproduktow

Ukonczenie budowy  elektrolizy rteciowej w jednym z
zakladoéw i rozruchu oddzialu barwnikéw kadziowych w
ZPB ,Boruta“ oraz wykonanie ponad plan produkcji be-
tanaftolu w IV kwartale br.

Zobowigzania te winny da¢é w sumie wykonanie planu
rocznego. Realizacja zobowigzan zalég wymaga w IV kwar-
tale duzej poprawy stylu pracy kierownictwa centralnych
zarzadoéw i zakladéw przy wykorzystaniu do$wiadczenia
pracy dobrych zaktadow.

Cata uwaga skierowana by¢ musi na pomoc w zaopa-
trzeniu zakladow w niezbedne surowce, oszczedna gospo-
darke surowcem 1 poiproduktem, organizowanie brygad
inzynieryjno-robotniczych dla rozwigzania trudnych tech-
nicznych i ruchowych zagadnien.

Musi by¢ wzmozony wysitek dla zapewnienia uruchamia-
nia nowych inwestycji. Doprowadzi¢ trzeba do bezawa-
ryjnej pracy agregatow i oddziatéow. Dookota podjetych zo-
bowigzan, ktérymi zatogi witajg rocznice zwycieskiej Rewo-
lucji Pazdziernikowej, musi toczyé sie aktywna dziatalnosé
wszystkich ogniw administracji przemystowej, organizacji
zwigzkowych i partyjnych, w wyniku ktérej podniesiemy
na wyzszy poziom codzienna prace zaktadow na odcinku
{echniki i organizacji.

Stala poprawa pracy przemystow w ciggu roku, szczegdl-
nie polepszajace sie z miesiaca na miesiagc wyniki w III
kwartale i do$wiadczenie przodujacych zakladéw pozwa-
laja oczekiwaé, ze te zadania, ktére warunkujg zakoncze-
nie roku z wynikiem dodatnim, bedg wykonane.

Trzeba w tym celu:

1, Wzméc walke o terminowe uruchamianie obiektéw
inwestycyjnych, aktywnie i bojowo pokonujac trud-
no$ci. Nie op6zni¢ uruchomienia Kedzierzyna, Sody
Krakowskiej, granulowanego superfosfatu, elektrolizy
soli. .

2. Wzméc walke z awariami wlgczajac w nig cala zalto-
ge, otoczajac opieka i kontrola kazdy agregat i urzg-
dzenie, przestrzegajac dyscypliny obstugi urzadzen
oraz planowych remontow.

3. Wprowadzié zelazna dyscypline w zakresie przestrze-
gania instrukeji technologicznych.

4. Doprowadzi¢ plany miesieczne i dzienne do zalég, od-
dzialéw, zmian i brygad, wprowadzi¢ codzienng kon-
trole wykonania planéw i zobowigzan.

5. Powola¢ zespoly i grupy inzynieryjno-robotnicze dla
pomocy w wykonaniu zobowiazan zalég i rozwiazy-
waniu zagadnien technicznych i organizacyjnych waz-
nych i decydujacych o poprawie pracy zakladu.

6. Przenosi¢é do§wiadczenia przodujacych zalég, zmian,
brygad i ludzi na pozostajace w tyle odcinki przez
popularyzacje nowych metod, organizowanie spotkan
miedzy oddziatami, brygadami, przez bezposrednia po-=
moc dla zagrozonych odcinkéw przez odcinki przodu-
jace..

7. Zdecydowanie walczy¢é z marnotrawstwem, nadmier-
nym zuzyciem surowcow, polproduktow, zlg jakoScig
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i nadmiernymi odpadami opracowujgc szczegolowy
plan poprawy dla kazdego odcinka, kontrolowa¢ co-
dziennie jego wykonanie.

8. Smiato i zdecydowanie usuwaé¢ przeszkody utrudnia-
jace pelne wykorzystanie techniki, zdecydowanie walczy¢
z wulgaryzowaniem i splycaniem techniki, stale pod-
nosi¢ poziom technicznej eksploatacji, uzupelnia¢
wiedze i kwalifikacje specjalistow kierujacych tech-
nikg i produkcja.

Jest jeszcze jeden warunek skutecznej walki o plan, wa-
runek decydujgey o wszystkich innych dotychczas wyli-
czonych: wytezona i nieustajgca masowa praca polityczna
mobilizujaca zatoge do walki o plan.

Nie wystarczy tylko postawienie - slusznego
Trzeba tamaé¢ stare nawyki i opér wychowujac zaltoge na
budowniczych nowego spoleczenstwa, przekonywaé o shtu-
sznoS$ci postawionych zadan i wyjasnia¢ cierpliwie w co-
dziennej pracy aktywu gospodarczo-partyjnego i zwigzko-
wego nierozerwalng wiez miedzy interesem kazdego czlon-
ka zalogi a interesem catego zakladu, przemystu i panstwa.
Trzeba laczy¢ nieustannie wykonanie codziennych zadan
produkecyjnych z perspektywa naszej pracy, z celami pod-
stawowymi naszej polityki, z nasza walka o umocnienie
niepodleglo$ci, z coraz lepszym zaspokajaniem material-
nych i kulturalnych potrzeb ludzi pracy.

Po wygloszeniu referatu wywiazala sie dyskusja, w ktorej
zabierali glos m. in.

Przedstawiciel
nyeh.: W.izow" ob: Leszczymnsk.i
o nieuzyskaniu przez zaklady w roku biezgcym planowanych
wynikéw produkceyvjnych w zakresie realizacji Narodowego
Planu Goespodarczego wskazal na caty szereg trudnosci, z ja-
kimi boryka sie zaklad w walce o wykonywnie planow, jalk:
brak wykwalifikowanych i do$wiadczonych kadr technicz-
nych, niemozno§¢ zpewnienia mieszkan dla pracownikow
zatrudnionych i skierowanych tutaj do pracy, sprawa od-
dania na czas przez brygady montazowe suszarki dla su-
szenia surowcoéw. Nadto zaklady nie posiadajg dobrej me-
tody i sposobu szybkiego oznaczania krzemionki, jak réw-
niez mie zostalo dotychczas rozwigzane zagadnienie popra-
wienia i rozpoznania systemow kwasowych.

I sekretarz Podstawowe]j Organizacji
Partyjnej Jeleniogdérskich Zaktadoéw
Celuidlozy 1:+W1okieniSztucznych. im.
Klementa Gottwalda w Jeleniej Goérze
tow. Rozenek stwierdzit, iz po przelomowej poprawie, jaka
nastgpita w Zaktadach od czerwca tj. po naradzie z udzia-
tem przedstawicieli Rzadu, na ktérej wskazano szereg za-
niedban w fabryce, miesigc wrzesien zapoczatkowal znowu
caly szereg trudncsci. W wiekszo$ci wypadkéw sa one spo-
wodowane stabym dozorem pionu inzynieryjno-technicznego,
zwlaszcza $redniego i mizszego, z powodu braku poczucia
odpowiedzialno$ci za zadania jakie stoja przed poszczegdl-
nyn'/xi pracownikami oraz njenalezycie postawionym szko-
leniem zawodowym szczegélnie pracownikéw technicznych.
Ze strony kierownictwa i nmadzoru nie widzi sie odpowied-
niego wkladu do walki o poprawe warunkéw pracy. Zadania
postawione przed zakladem wymagajg pelnej mobilizacji.
Trzeba nadrobi¢ szereg niedociggnieé i wyréwnaé zadluze-
nie wobec Panstwa. Mimo to podkre$lit tow. Rozenek, zada-
nia- postawione przez Ob. Ministra w zakresie uruchomienia
6-go ciggu sa realne, a zaloga dolozy wszelkich staran by je
zrealizowac.

Dyrektor C.Z.P. Syntezy Chem inz
Plaslkura omawiaigc wykonanie planu podlegltych za-
kladéw w roku 1953 podkreslil, co nastepuje: z obserwacji

zadania,

Zakladow Chemicz-
mowigc

i analizy przebiegu wykonania planu w roku 1953 wynika,
iz na mieuzyskanie planowanych zadan zlozyly sie zanied-
bania tegoroczne i lat poprzednich na odcinkach: dyscypli-
ny pracy, dyseypliny kierownictwa, dyscypliny w dotrzy-
maniu rezimu technologicznego, brak u$wiadomienia poli-
tycznego zatogi, opdznienia inwestycyjne i wreszcie niesko-
ordynowanie rownolegltej rozbudowy pomocniczych inwe-
stycji z inwestycjami produkcyjnymi.

Kierownictwo C.Z.P.S.Chem. oraz zakladéow zdajac sobie
sprawe, iz wykonanie planu IV kwartatu br. jest réwno-
znaczne z dobrym startem roku 1954, szczegdlnie starannie
przygotowaly zabezpieczenie tego planu. Poza mobilizacja
techniczng wprowadza sie szereg zmian organizacyjnych oraz
pracuje sie nad wzmocnieniem kierowncitwa technicznego.
Poza zobowiazaniami produkcyjnymi podjeto szereg zobo-
wigzan inwestycyjnych i remontowych, ktéore maja ma celu
zabezpieczenia planu IV kwartatu, Pomoc, jakiej przemyst
syntezy chemicznej bedzie oczekiwal od resortu w celu wy-
konania planu na rok przyszly, ktory jakkolwiek trudny
i mobilizujacy jest jednak realny i mozliwy do wykonania,
winna i§¢ w kierunku zabezpieczenia dostaw surowcéw oraz
urzadzen inwestycyjnych, szczegolnie importowanych.

W imieniuvu Pozmnanskich Zaktadow
Nawozow Fosforowych przemawiatl
ob. Forner Omoéwil on szereg zadan, jakie czeka za-
klad w majblizszym czasie dla osiggniecia nalozonych na
niego zadan produkcyjnych, jak: poprawienie rezimu tech-
nologicznego na oddziale kwasu siarkowego, zamontowanie
aparatury kontrolno-pomiarowej, przeprowadzenie koniecz-
nych inwestycji na oddziale superfosfatu, intensyfikacji pro-
dukcji krzemofluorku sodu, poprawienie jakosci produktow
jak rowniez usprawnienie remontéow. Nastepnie ob. Forner
wskazal na powazne trudnosci zaopatrzeniowe w niektore
materialy pomocnicze, ktére stwarzaja przed zakladami
stale niebezpieczenstwo przerw produkeyjnych oraz trud-
nosci na odcinku tramsportu wobec niedostatecznej ilosci
mechanicznych $rodkéw roztadunkowych. Jako gléwne $rod-
ki zaradcze, ktore winny spowodowaé¢ wykonanie stojgcych
przed zakladem zadan, nalezy wymieni¢: stale szkolenie
i praca nad kadrami oraz dobrze zorgnizowane i prowadzone
wspoélzawodnictwa pracy poprzez codzienna kontrole wyko-
nania zobowigzan, Powazna przeszkodg w podniesieniu wy- .
dajnos$ci pracy obecnie jest wadliwy system plac i brak na-
lezycie ustawionych akordow, co nie daje robotnikowi za-
chety do pracy i podniesienia swych kwalifikacji.

Ob. Piorkowski z Zaktadéw Sodowych
Krak 6w zameldowal zebranym, iz zaloga tychze za-
kladow, ktéra dawniej nie wykonywata planow, obecnie pod-
niosta znacznie swa wydajno$é, przyczyniajgc sie do pelnej
realizacji nafozonych ma nig zadan. Jest to wynikiem pracy
masowo-politycznej kazdego pracownika, systematyczmie od-
bywanych narad roboczych, doprowadzenia planu do kazdego
stanowiska roboczego i nalezytego zrozumienia przez zaloge

~waznosci dyscypliny pracy. Dyskutant zapewnil, iz zaloga

dzieki dalszemu podniesieniu poziomu swej $Swiadomosci
politycznej plan na’rok 1953 wykona i przekroczy.
Generalny Dyrektor MPChem:  inZz
Miermnik zabierajac gltos w dyskusji stwierdzit: Zasada
ze ,przemys! chemiczny produkuje dla szerokich mas‘ jest
zle zrozumiana, gdyz w dalszym ciagu jako$é maszej pro-
dukcji pozostawia wiele do’Zyczenia, Nalezy rozeznaé
wlasciwe przyczyny tego zagadnienia, jak to uczyniono w
Szczecinskich i*Wroctawskich Zakladach Wiokien Sztucz-
mych, ktore z zaktadéw najgorszych wysunely sie na pierwsze
miejsce i znalazly sie na dobrej drodze do poprawienia i po-
wigkszenia swej produkeji. Réwniez zagadnienie jakosci mie
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jest nalezycie postawione w przemys$le gumowym, szcze-
golnie na odcinku produlkcji artykutéw powszechnego uzytku.

W przemysle ‘worzyw sziucznych oraz farb i lakieréw
produkcja pod wzgledem jakosci nie odpowiada normom.
Nie wykorzystujemy na tym odcinku do§wiadczen zagranicy,
mimo to, ze wysyta sie tam licznych fachowcéw. Zagadnie-
nia te muszg nas mobilizowa¢, a kazdy zaklad pracy winien
opracowac dla siebie konkretny plan poprawy jako$ci swoich
produktéw i kontrolowaé jego wykonanie, A

Dyrektor Lisieckim-Zakltadow Che-
micznych ,Boruta“ przyznal, iz normy zuzycia
surowcow w tym zakladzie przekraczane sg w niektorych
wypadkach w 200%, dzieki czemu nie wykonano planu
obnizki kosztéw. Przyczynami obiektywnymi tego stanu
rzeczy sa: zla jako$¢ surowcow (np. kwas solny, siarkowy,
oleum), niedo$wiadczony personel techniczny i niedostateczna
jego ilos¢ w zakladach, wskutek czego nie mozna moéwié
o nalezytym dopilnowaniu przestrzegania rezimu technolo-
gicznego, a w koncu niezmierna fluktuacja zatogi. Wing kie-
‘rownictwa jest, ze nie wyczerpano wszystkich $rodkéw do
walki o poprawe na tym odcinku pracy. W ostatnim okresie
utworzono 12 brygad inzynieryjno-technicznych, ktére pod-
jely sie poprawy na odcinku norm zuzycia powazniejszych
surowcow. Rowniez wprowadzenie na zakladach metody
Korabielnikowej, hasta Saji craz mobilizacja kierownictwa
zakladoéw miewatpliwie poprawia sytuacje.

Ozb. Kiitess.a — -parz.eiw o dinkide zig ey R add iy
Zakladowej,Stomil* w Poznamniu przed-
stawit trudnos$ci na odcinku zaopatrzenia w surowce, z kto-
rymi zaloga boryka sie przez caly rok, wskazujac na ko-
nieczno$¢ posiadania bezposredniej pomocy w tym wzgledzie
ze stromy Ministerstwa, Dyskutant oSwiadezy?, iz zostat upo-
wazniony przez zatoge do zlozenia meldunku, ze plan za rok
1953 wykonany zostanie do 6.XII br.

Dyrektor CZP. Kwasu Siarkowego
i Naw. Fosf Rozmus wskazal na powazne za-
niedbania tego przemysiu wyrazajace sie w braku dokiadne-
go rozpoznania przez C.Z. sytuacji na zakladach. C.Z. uspo-
kojony sukcesami II i III kwartaltu w Zakladach
Szczecinskich zaniedbal odcinek piecowni, co spostrzezono
po stwierdzeniu awarii. Podobnie w Wizowie zamiedbano
sprawe kwasowni, Opanowawszy kapitalne remonty za-
pomniano o remontach zapobiegawczych. Nie jest nalezycie
ustawione w przemys$le zagadnienie plac i morm. Placi sie
lepiej w superfosfatach niz w kwasie siarkowym, a powinno
byé¢ odwrotnie. Niedoceniano zagadnienia postepu technicz-
nego, stuzby geologicznej. Nie zostata uporzadkowana
kwestia norm i rozdzialu odziezy ochronnej. Usuniecie tych
niedociggnieé¢ stanowi zadanie tego przemystu.

Przedstawiciel Zarzgdu Gitéwnego
Z.Z.P.P.Chem. ob. Wdowik stwierdzitw tokudy-
skusji 'm. in. co nastepuje: Mobilizacja do walki o plan po-
czla jednokierunkowo na pLaszézyénde zasiegu pracy robot-
nika, Personel inzynieryjno-techniczny i administracja w za-
kladach pracy wielokrotnie zamiast mobilizowaé zatoge, sa-
ma wymaga powaznej mobilizacji. Nie stworzono robotni-
kom wlasciwych warunkéw pracy. Wielu dyrektorow za-
ktadéw nie przeniosto wytycznych konferencji w C.Z.P.
do zatég. Brak wspolpracy administracji ze zwigzkami,
szczegblnie na odcinku przeniesienia do zaldog zadan IV
kwartatu. Zagadnienia wspélzawodnictwa i przodujacych
metod pracy uszly uwadze kierownictwa, a Rady Zaklado-
we do prac tych przystapity zbyt pézno i bez nalezytego
przygotowania, Ogniwa zwigzkowe wykazaty réwniez zbyt
mato czujnoéci i wnikliwosci w istote zagadnien prze-
mystu chemicznego i nie umialy stworzy¢ wiasciwej at-

mosfery walki o plam oraz walki z trudnosciami, ktére

hamujg jego realizacje.

Tow: Chmielowska I Sekretarz
Podstawowe]j Organizacji Partyjnej
z Tarchominskich Zakladoéw Farm.
wskazatla na szereg trudnosci, jakie musiala przezwyciezy¢
organizacja partyjna w nawigzniu wspoélpracy z personelem
technicznym. Trzeba bylo walczyé z kierownikami dziatéw,
ktorzy uwazali, ze doprowadzenie planu do kazdego stano-
wiska nie jest konieczne. Orgemizacja Partyjna pomogta jed-
nakze Dyrekcji w pokonaniu wielu przeszkéd na odcinku
wykonania zadan planowych.

Dyrektor Szczecinskich Zaktadow
Widokien Sztuczmych Mielczarek omawiajac za-
gadnienie jako$ci produkcji podkreslit, ze wiekszosé btedow
powstaje nie na skutek ztego surowca, ale z niechlujnej
pracy ludzkiej i maszyn. Zaklad boryka sie z trudno$ciami
przy montazu nowych maszyn, ktérych nie udaje sie wigczyé
w normalng produkcje na skutek powaznych uchybien
w pracy ich wykonawcéw.

~ Tow. Drozdz z K.C P.Z P.R. oméwilt zagad-

nienia: kontroli wydanych zarzadzen i dyscypliny pracy na
przykladach Zakladéw Azotowych w Tarnowie, Przyczyna
nie wykonania plamu w tym zakladzie jest sprawa cigglych
awarii, szczegblnie energetycznych. Po zbadaniu tego odcinka
pracy stwierdzono, iz faktycznym Zzrédiem tych awarii byty
powazne zaniedbania na odeinku kontroli wyko'nywa‘nia za-
rzadzen wiadz nadrzednych. Byt calych szereg slusznycfl
zarzadzen ze strony C. Z. i Ministerstwa, i to jeszeze w ro-
ku 1951, ktérych realizacja moglaby zapobiec wielu awa-
riom. Sytuacja taka ma miejsce i w szeregu innych zakla-
déw. Z przytoczonych faktéw wyplywa wniosek, ze na kaz-
dym odcinku nalezy wyciggaé konsekwencje sluzbowe w
stosunku do ludzi, ktérzy mnie wykonuja wydanych im po-
lecen. Do kazdego zarzadzenia halezy opracowaé specjalny
plan kontroli; do kontroli tej trzeba wciggnaé réwniez Orga-
nizacje Partyjne. Szwankuje réwniez powaznie dyscyplina
pracy. Zwrocono uwage w Tarnowie na wezesniejsze scho-
dzenie ludzi ze stanowisk pracy, wedrowki po calym zakla-
dzie oraz brek dozoru ze strony .niekt()rych inzynierow
i kierownikéw - podczas pracy nocmej. Oczywiscie w takiej
sytuacji nie trudno o awarie. W wyniku analizy przyczyn
zaistnialych awarii nie ustala sie winnych ich spowodowa-
nia.

Dyrektor C.Z.P. WL Sztucznych Kro-
towski, omawiajac zagadnienia jako$ci produkcji w prze-
mysle wibkien sztucznych oraz sprawy niedociggnie¢ w pracy
Zakladow Jeleniogorskich, podkreslil co nastepuje: Na spadek
jako$ci produkeji w roku biezacym miala niewatpliwy wplyw
niedostateczna kontrola ze strony C.Z. na odcinku wydanych
zarzadzen, rozluznienie dyscypliny technologicznej, niedo-
pilnowanie realizacji planow remontéw S$rednich i profilak-
tycznych. W celu usprawnienia sytuacji na tym odcinku
utworzone zostalty specjalne stanowiska dyspozytoréow, ktorzy
maja czuwaé¢ nad poprawag jakosci produkceji w podlegiych
zaktadach. Powotano rowniez specjalne komisje w sprawie
zaopatrzenia zakladéw w aparature pomiarowag dla utrzy-
mania dyscypliny {echnologicznej, Zaplanowano w IV kwar-
tale br. szkolenie jakosciowe. C.Z. przedstawi rowniez w tym_
czasie projekt mowej tabeli premiowania w zaleznosci od
wysokosci odpadkéw powstalych w produkecji, Do prac
w walce o jakosé wilacza sie instytuty naukowe i Politechni~
ke Lodzka. Rowniez niepomyslna sytuacja ma odcinku pracy:
Zakladow Jeleniogérskich powstala wobec braku wiasci-
wego rozeznania na tym odcinku ze strony C.Z. i niedosta-
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tecznej kontroli wydanych pclecén. Nie przygotowano do
pracy nowych kadr technicznych bazujac w ciagu roku na
pracownikach delegowamych z innych zakladow, co nie dato
pozadanych wynikdw,

Oh. Ktek z Zaktadow Przemysitu
Gumowego ,Debica“— Zakltady nie wykonywaty
planu, nie przestrzegaly reziméw technologicznych, do-
puszezono do przekraczania norm dla podwyzszania zarob-
kow, przekraczano normatywy surowcow importowanych i
deficytowych. C.Z.P. Gumowego oddelegowat pracownikow
z ZP.G. ,Stomil“ dla przeszkolenia =zatogi debickiej, w
zwigzku z czym sytuacja ulegla obecnie poprawie. Zaklad
osigga 96% I gatunku oraz zamelduje o przedterminowym
wykonaniu planu.

Wiceminister UIlak — poruszyl zagadnienie
pracy intytutéw naukowych i ich wspélpracy z centralnymi
zarzadami, Instytuty dzialaja w oderwaniu od przemysliu,
a nad niektérymi tematami pracujg catymi latami (przykitad
dwuetyloamina) bez osiggniecia efektéow, zamiast przystapic¢
praktycznie i do§wiadczalnie do produkeji.

Niektére Centralne Zarzady do pracy instytutéw odnoszg
sie z miechecia i prace te utrudniaja. Wobec ogromu zadan
na IV kwertal wskazane jest wilgczenie sie instytutow do
Scistej wspélpracy z zakladami pracy zw_la-szczé na odcinku
poprawy norm surowcowych, jakoseci gotowe] produkeji, tech-
hologii oraz przyspieszania i skracaniaterminéw rozruchowych

Dyrektor Gtadecki z-Zaktadow Azo-
towych w Tarmnowie wskazal, iz, na niewykona-
nie planu w III kwartale br. ztozyl sie szereg przyczyn jak:
nieoddanie w terminach poszczegbélnych inwestycji,  niepro-
wadzenie konserwacji i remontéow, wskutek czego Zaklad
nie byt przygotowany do realizacji natozonych na niego za-
dan, rozluznienie dyscypliny pracy, nieprzestrzeganie in-
strukeji technologicznych i ruchowych, niewykonywanie za-
rzadzen witadz nadrzednych. Dyr. Gladecki zwrécit uwage
na konieczno$é kontroli i analizy przyczyn wszystkich niedo-
ciggnieé i nawigzanie w tym wzgledzie Scistej wspélpracy
miedzy kierownictwem Zakladéw, Podstawowsg Organizacja
Partyjng i Rada Zakladowa, oraz bezwzgledne $ciganie win-
nych przekroczen obowiazujacych przepiséw. Zastosowano
zwolenienia z pracy wg § 32 i stosowanie kar pienieznych jako
orez do walki z nierébstwem i marnotrawstwem.

Ob. Krakowin — Sekretarz
wowej OrgamizacjiPartyjnej Zalktpal-
do6w Chemicznyech ., OS$wiecim* wskazuje
na poprawe na odcinku wykonawstwa planu w Zakladach
dzieki powaznej mobilizacji zalogi na wszystkich odcinkach
pracy, w czasie ktérej ujawniono ludzi, ktérzy opézniali re-
alizacje zadan produkcyjnych. Daje przykiady marnotraw-
stwa materiatéw, produktéw i sity roboczej pietnujac lekce-
‘wazacy stosunek niektérych kierownikéow do zagadnien pro-
dukcyjnych. Podkresla brals skoordynowanej wspoipracy
~mﬁledzy generalnym wykonawca a inwestorem, w wyniku
_czego inwestowane obiekty nie s3 oddawane do ruchu
w ustalonych terminach. Wspélzawodnictwo istnieje w za-
kladach tylko formalnie, nie przejawiajac praktycznie swej
dziatalnosci.

Dyskusje podsumowal Ob. Minister Rumin-

s k i stwierdzajac, ze byla ona do$¢ wszechstronna i cal-
kowicie potwierdzila ocene dokonang przez Kierownictwo
Resortu. ‘
_ Dotychczasowe niepelne wykonanie planu i zalamanie w
IIT k'war’oale‘ na odcinku syntezy i wiokien sztucznych —
moéwit Minister — stwarzaja zaleglosci, ktére trzeba nadro-
pié w IV kwartale. To zobowigzuje wszystkich do pelnej mo-
bilizacji wykonania zadan planu do konica roku.

Podsita-

o e

Dyskusja nie wyjawila i nie naswietlila dostatecznie, jakie
przyezyny spowodowaly zalamanie planu w syntezie i widk-
nach sztucznych. Z wypowiedzi nie mozna jasno wywnio-
skowa¢, jakie $rodki nalezy zastosowaé, aby na koniec IV
kwartatu nastapila poprawa.

Przyczyna np. spadku produkcji w Tarnowie nie wynika
jedynie z trudno$ci obiektywnych — jak to ttumaczyli nie-
ktorzy dyskutanci. Swiadcza o tym fakty,

Trudno$ci z awariami i turbosprezarka istnieja od poczat-
ku roku, ale w Tarnowie nie brano sobie tego zbytnio do
serca. Nie przedsiewzieto zadnych $rodkéw organizacyjno-
technicznych, nie wyciggnieto zadnych konsekwencji perso-
nalnych.

Dzi§ np. na telefoniczne zapytanie dyspozytor nie potrafit
odpowiedzie¢, czy oddzial idzie czy nie. Z tego widaé, ze w
Tarnowie, mimo zastosowania drastycznych $rodkéw i zmia-
hy kierownictwa — niewiele sie zmienilo.

To samo mozna powiedzie¢ o Jeleniej Gorze, ktéra mimo
duzej pomocy nie wykonata swych zadan. .

Dyrektor Drzewinski nie doprowadzil sprawy do konca,
nie wykonal zalecen, jakie dalo Kierownictwo Resortu.

Z tego nalezy wyciagnaé wilasciwe wnioski. Brak zdecydo-
wanej polityki kadr, brak dyscypliny i organizacji pracy na
zakladach i w centralnych zarzadach, oto ogélne przyczyny,
ktére hamuja rozwoj przemystu i wykonanie plandw.

Sprawa dobrych kadr decyduje o wykonaniu zadan. Dobre
kadry — to dobry dyrektor zakladu, kierownicy i podlegly
im personel posiadajacy kwalifikacje zawodowe i dojrzatosé
polityczng, Dyrektorzy zakladéw i centralnych zarzadéw nie
interesujg sie jednak niekiedy w ogéle polityka kadr.

Te sprawy winny stangé w centrum uwagi naszego Resortu.

Ze sprawg kadr wiaze sie poruszana w dyskusji sprawa
szkolenia mlodych kadr inzynieryjno-technicznych. :

Nasi dyrektorzy tego nie widzg i nie dbaja o to nalezycie,
Zze mamy mna zakladach nie dziesiatki, ale setki i tysiace mto-
dych kadr. Sprawa zapewnienia im wlasciwej opieki i wy-
chowania — to dalsze, powazne zadanie,

W dyskusji podano przykiady gorszacego rozluznienia dy-
scypliny. Okazuje sie, ze nasi dyrektorzy mie umiejg korzy-
sta¢ z uchwatl i zarzadzen panstwowych, ktére te zagadnie-
nia reguluja. Polityka kierowania sie migkkim sercem moze
doprowadzi¢ do rozkladu i demoralizacji, Walka z lamaniem
dyscypliny i wszelkimi jej przejawami, walka 0 wiekszg od-
powiedzialnos¢ w polityce kadrowej — to jeszcze jedno za-
danie. : ’

W walce o wykohanie planu kierownictwo zakladow, cen-
tralnych zarzadow i resortu pragnie i musi widzie¢ nie tylko,
jak sie przedstawia produkcja, plan, ale i co si¢ dzieje na za-
kladach, aby méc nimi nalezycie kierowac. Je$li natomiast
nie wie o tym dyspozytor i dyrektor — nie moze wiedzieé¢
centralny zarzgd i resort. Sprawe kontroli, dokladnej kon-
troli wykonania, ktéra wskaze nie tylko co i gdzie jest Zle,
ale i dlaczego — trzeba postawié z calg ostrosciag, szczegolnie
tam, gdzie si¢ nie wykonuje planéw,

Szczegolnie waznym zagadnieniem, ktére omowil Minister,
jest zagadnienie politycznej dojrzalosci kierownictwa zaklta-
dow i centralnych zarzadow. Z rozmoéw przed odprawa z nie-
ktorymi ludzmi wynikalo, ze sytuacja jest b. zta, plan jest
niewykonalny.

Okazuje sie jednak, ze tak nie jest. Skad te nastroje?

Wszak plany 1953 r. byly sluszne i realne, a w ciggu pozo-
statych 75 dni tego roku mozna jeszcze wiele wyréwnaé.
Trzeba przypuscié nowy szturm na zagrozone pozycje, a W
szezegolnosei na synteze i wiokna sztuczne i podbudowaé to
mocng robota polityczng, ktéra mozemy przeprowadzié jedy-
nie w oparciu i przy pomocy organizacji partyjnych.
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BIULETYN PLACOWEK
NAUKOWO - BADAWCZYCH MPCHEM.

Oznaczanie matych ilosci dwutlenku wegla
w gazach kondukiometryczng metodg

- elnlell

J. Minczewski, J. Waclawik i A. Woroniecki

Zaktad Analityczny IChO
Kier. Zaktadu prof. M. Struszynski

Opracowano ciggla automatyczna metode konduktometryczng oznaczania malych ilogei dwutlenku wegla
dla zawartosci COp w granicach 0,005 — 0,04% obj. Metoda ta pozwala rejestrowaé zmiany stezenia dwu-

tlenku wegla z opdznieniem ok. 10 min.

PazpaboTan HenmpepbIBHBIN aBTOMATUYECKMUIT KOHAYKTOMETPUUECKMII METOJ ONPEeeIeHNUA HeBOMbIINK KOV~

4eCcTB ABYOKmcHU yriepona (cozep:xkanme CO, B mpegenax 0,006 — 0,04 06BEMHBIX IIPOLICHTOB).
KOHILIEHTPAIIAN

METOAY MOZKHO PerucTpUpoBaTh W3MEHEHUS]
10 muuyT.

An automatic continuous conductometric method of
range of 0.005—0.04 vol. p. cent. has been worked out.
concentration of carbon dioxide with a delay of ca 10

Zagadnienie oznaczania dwutlenku wegla ma bardzo duze
znaczenie tak ze wzgledu na bezpieczenstwo i higiene pracy,
jak réwniez ma duze zapotrzebowanie przemystu na gazy
techniczne wolne od niego, lub zawierajace go w $cisle
okres$lonych granicach stezen. Oznaczanie dwutlenku wegla
jest tym wazniejsze, ze moze stuzyé posrednio do oznacza-
nia tlenku wegla i weglowodorow w powietrzu. Zaréwno
tlenek wegla, jak i weglowodory mozna utlenié do COg;
tlenek wegla — przez przepuszczanie np. nad ogrzanym
J20;, weglowodory — przez katalityczne spalanie. W ten
spos6b oznaczanie dwutlenku Wegla nabiera znacznie szer-
szego charakteru,

Zadaniem autoréw bylo znalezienie w literaturze i spraw-
dzenie wzglednie opracowanie nowej metody oznaczania
dwutlenku wegla w gazach zawierajgcych od 0,04 do 0,005%
obj. tego gazu. Wymagana byla ciggto$§é metody i moznosé
korzystania z nieskomplikowanej i taniej aparatury.

. Przeglad metod

W literaturze znajdujemy szereg metod qznaczania dwu-
tlenku wegla. Metody te podzielic mozna na dwie zasad-
nicze grupy:

1) metody chemiczne,
- 2) metody fizykochemiczne.

1) Metody chemiczne

Opieraja sie one na absorpcji dwutlenku wegla w roztwo-
rach zasad i nastepnym odmiareczkowaniu nadmiaru tych
ostatnich Iub tez mierzeniu objetosci pozostalego po
absorpcji gazu. Jako roztworéw absorbujacych zawarty w
badanym gazie dwutlenek wegla uzywano najczesciej roz-
tworéw wodorotlenku baru %), potasu 417:21) i sodu %) Oto-
han i Shigern %) stosowali roztwér 0,001 n NaOH odmiarecz-
kowujac jego nadmiar w obecnosci tymoloftaleiny.

Brynildsen 2°) absorbuje dwutlenek wegla w roztworze
wodorotlenku barowego stosujac jako wskaznik fenoloftalei-
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determining small quantities of carbon dioxide in the
The method permits the measurements of change of
minutes,

ne. Spitzglass i Geo 2?) pochlaniaja CO, w nadmiarze wo-
dorotlenku sodowego i mierza objeto§¢é gazu pozostalego.
Baldwin 1) opracowal metode polegajacg ma wymrazaniu
zawartego w gazie dwutlenku wegla i nastepnym odparowa-
niu i zmierzeniu jego objetosci..

2) Metody fizykochemiczne.

Wielu badaczy rozwiazalo powyzsze zagadnienie przy po-
mocy metod kolorymetrycznych 8.910) ' Spector i Dodge?)
przepuszczajg okreSlona objeto$é badanego gazu przez roz-
twor wodorotlenku sodowego zabarwiony fenoloftaleing. W
zalezno$ci od zawarto$ci dwutlenku wegla zabarwienie staje
si¢ stabsze. Przy wuzyciu fotoelektrycznego kolorymetru
oznaczy¢ mozna tym sposobem 0,0002% dwutlenku wegla
Huguenard ') opracowal metode polegajaca na zmianie opo-
ru drutu platynowego ogrzewanego do temperatury 1200—
1300°C. Dwutlenek wegla w tych warunkach dysocjuje chto-
dzac drut i tym samym zmniejszajac jego opér. Znane }sa
réwniez metody potencjometryczne 7), interferometryczne 3) i
nefelometryczne oznaczania dwutlenku wegla. Wilson, Or-
cutt i Peterson?) opracowali metode polegajaca na prze-
puszczeniu gazu zawierajgcego dwutlepek wegla przez roz-

twér kwasnego weglanu sodowego i pomiarach zmian pH
roztworu.

Metody konduktometryczne1,2,3,4) opieraja sie na zmianie
przewodnictwa elektrycznego roztworéw zasad pod wply-
wem przepuszczania przez nie dwutlenku wegla. Jako:roz-
tworu pochlaniajacego uzywano najczeSciej wodorotlenkéw
barowego i sodowego. Pomiar wykonywano przy pomocy
mostku Wheatstonea.

W ostatnich latach zaczeto stosowaé z powodzeniem do 0-
znaczania matych ilosci dwutlenku wegla metode spektro-
fotometryczna absorpcji w podezerwieni11,12,13), Opracowano
szereg metod i wiele aparatow, ktore ze wzgledu na szyb-
kos¢ i dokladno$¢ pomiaréw znajduja coraz szersze zasto-
sowanie. Na szczegbélng uwage zastugujg catkowicie zauto-
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matyzowane spektrofotometry roéznicowe, ktoére z powodze-
niem stosowa¢ mozna dla cigglej kontroli produkeji,

Wybér metody

Podanym wyzej warunkom odpowiadaly najbardziej me-
tody konduktometryczne, ktére moga by¢ ciagle, sa dosta-
tecznie czule, nie wymagajg kosztownej i trudnej do wy-
konania aparatury i zuzywaja niewiele odczynnikow.

Czesé doswiadcezalna

W pracy tej zastosowano rejestrowanie zmian przewod-
nictwa rozcienczonego wodorotlenku barowego przeplywaja-
cego po kolei przez dwa naczynka konduktometryczne. Roz-
twoér, po przejSciu przez pierwsze naczynko, styka sie z ba-
danym gazem i obecny w gazie dwutlenek wegla reaguje wg
rownania

Ba/OH/> + CO2 — BaCOs + H:20
i zmienia stezenie wodorotlenku barowego.

Oba naczynka wlaczono w uklad mostka Wheatstonea.

Pierwsze naczynko odpowiada oporowi poréwnawczemu,
drugie — oporowi mierzonemu.
Sep. A T
&gcz
gaz |
odczynnik *
I
odczynnik ‘ ‘ ;
odczynnik
Rys. 1,

Jako #rédio pradu zmiennego uzyto oscylatora o 1000
okr/sek. i napigciu 02 V. W miejsce stuchawki telefo-
nicznej wilaczono wzmacniacz lampowy, ktéry réwnoczesnie
prostowatl prad po wzmocnieniu. Zmiany wzmocnionego i
wyprostowanego pradu rejestrowano przy pomocy samopisu
do termopary o zakresie 0 =32 mv.

Przeplywy gazu i roztworu przez aparature musza byc¢
state.
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Aparatura
Cala aparatura (rys. 2) sklada sie z dwu gléwnych czesci:

1) aparatury do przyrzadzania wzorcowych' prébek gazu
do skalowania,

2) wiasciwej aparatury pomiarowej,

Obie czeSci oddzielone sg na rys. 2 linig przerywana. Roz-
wigzujac pierwsza cze$é oparto sie na metodzie opracowanej
w Zaktadzie Analitycznym Instytutu Chemii Ogoélnej przez
J. Wactawika *), wykorzystujacej zaleznosé szybkogei wy-
plywu gazu od ci$nienia. Metoda ta, jak sprawdzono w ni-
niejszej pracy, daj,e zupelnie zgodne wyniki i z powodzeniem
zostala zastosowana do sporzadzania prébek gazu o $cisle
okreslonej zawarto$ci dwutlenku wegla potrzebnych do ska-
lowania aparatu.

gaz badany

woda |

Doz.| R

——— e e
=

| Wz
Ri Ry Pm wyt.
2 A Pmj
220 v
Rys. 2. Oznaczania:
Po — pompa wodna ; R: i R: — opornice dekadowe
Doz — apa}*at do dozowania (100 kazda)
K — kapilary Wz — wzmacnlacze
gb = I13{,1‘1:%‘1{52511ajaca & = CmaeD
b1 B2 %
Zb:  — butla zbiorcza B S=s Dolencior Sty
N — naczynka kondukto- c — przepltywomierz
metryczne Rk — rurki zabezpieczajace

Miedzy ptuczka a aparatura dozujaca wmontowano kapila-
re tlumigca wahania ci$nienia.

Absorpcje dwutlenku wegla z gazu prowadzono w dru-
giej czeéci aparatury (rys. 2) w pluczce szklanej przedsta-
wionej na rys. 1. Gaz plynac przez rurke ,r“ o Srednicy
rownej 2 mm porywa ze sobg roztwor odczynnika do-
plywajacy z naczynka konduktometrycznego (I) — do gérnej
cze$Sci pluczki wypelnionej peretkami szklanymi. Z -pluczki
gaz wolny juz od dwutlenku wegla wychodzi przez separator
(Sep) i lieznik (L) na zewnatrz, odczynnik za$ splywa do na-
czynka konduktometrycznego (II).

Stosowano naczynka wykonane z rurki szklanej o & —
1 cm i dlugos$ci 10 em oraz elektrody z blachy niklowej, wy-
konane w formie cylindrycznej w celu zapewnienia réwno-
miernego przeplywu cieczy. Odleglo$é elektrod ustalono
doswiadczalnie na 1,5 em. Odezynnik doptywal do naczynka
konduktometrycznego (I) z 10-litrowej butli, umieszczonej
na wyzszym poziomie niz cato$¢ aparatury, Przeplyw od-
czynnika przez aparature ustalono na 150 ml/godz. przez do-
branie kapilary (K) i ustalenie réznicy pozioméw (H) (rys.2).
Dla umozliwienia mierzenia szybkosci przeplywu odczynnika
zastosowano cylinder miarowy (C) zaopatrzony w siegajaca
do samego .dna rurke odprowadzajaca, ktéra po catkowitym

*) Wactawik J. Ciagle dozowanie mfalych ilosci gazéw. Praca nie
publikowana.
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napelnieniu sig cylindra zaczyna dziataé jak syfoﬁ $ciggajac
caly roztwor do duzego naczynia zbiorczego (Zbs).

Gaz przepuszczano przez aparature z szybko$cig 2 1/godz.
i przeplyw ten mierzono sprawdzonym licznikiem gazowym.
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Rys. 3. Krzywa 3 dla kolejnych zawartosci: 0,000—,

0,012—, 11,018—, 0,000% dwutlenku wegla,

0,018—, 0,06—,

Poniewaz wzmacniacz (Wz) uzywany w niniejszej pracy
byt bardzo wrazliwy na zmiany napiecia w sieci, zastoso-

wano stabilizator napiecia typu Electronica Vilnes — Praha-

CSR. Wzmacniacz uzywany przy pomiarach posiadal wiasny
prad, ktéry powodowal wychylanie sie wskazéwki samopisu.
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0.000—,
0,012—, 0,018—, 0,000% dwutlenku wegla.

Rys. 3. Krzywa 3 dla kolejnych zawarto$ci: 0,018—, 0,06—,

W celu wyeliminowania tego wplywu zastosowano urzadze-
nia kompensujace, stosujac’ akumulafor 2V (A), ktéry za-
lagczono réwnolegle do obwodu przez potencjometr (Pms)
0 oporze 1 megoma, Zmniejszajgc opdr potencjometru, a tym
samym zwiekszajac prad plynacy z akumulatora, kompen-
sowano prad wzmacniacza.

Poczatkowo préobowano pracowaé na zréwnowazonym
mostku; w tym celu zalzczono na miejsce wzmacniacza (Wz)
sluchawke i przez zmiane oporu oporni¢ dekadowych (R)
zrownowazono mostek. Metoda ta jednak nie byla zbyt do-
kladna, gdyz po wlaczeniu wzmacniacza i samopisu ten
ostatni wskazywal plynacy w obwodzie prad. Catkowite
zrownowazenie mostka uzyskano uzywajac jako wskaznika
przeplywu pradu wzmacniacza i samopisu. Po rozpoczeciu Po-
miaréw okazalo sie, ze uzywany wzmacniacz pracuje zle,
jesli mostek zostat zréwnowazony. Na wykresie otrzymano
oscylujaca krzywa, ktéra przy malych zawarto$ciach dwu-
tlenku wegla w badanym gazie czynila pomiar hardzo nie-
doktadnym. Poniewaz w metodzie powyzszej chodzilo o ozna-
czenie zawarto$ci CO» rzedu 0,005% objetosci, zdecydowano
sie prowadzi¢ pomiar w zmienionych warunkach. Mianowi-
cie zwiekszono opér (Ri) mostka o 1000 Q. Wychylenie sa-
mopisu spowodowane ta zmiang skompensowano przy po-
mocy potencjometru (Pms) i przeprowadzono pomiary na
mostku niezréwnowazonym,

Ostafeczny pelny zestaw aparatury podaje rys. 2.

Stosowane odczynniki

a) 0,002 n roztwoér wodorotlenku barowego uzywany do
absorpcji dwutlenku wegla zawartego w badanym
gazie; :

b) 20°% roztwér wodorotlenku potasowego do pluczki ab-
sorbujacej dwutlenek wegla z powietrza uzywane-
go do rozcienczania gazu przy skalowaniu apara-
tury — przygotowaé przez rozpuszczenie 20 g KOH
w 80 ml wody destylowanej;

c) wapno sodowane uzywane w rurkach zabezpieczajacych
aparat i zbiorniki odczynnika od wplywu dwutlen-
ku wegla znajdujacego sie w powietrzu.

Uruchamianie i skalowanie aparatury

Wylaczy¢ samopis przy pomocy wylacznika (Wytl). Poten-
cjometry Pms: i Pms ustawi¢ na najwiekszy opor. Wiaczy¢
czest elektryczng (wzmacniacz i oscylator) do sieci i po-
czekaé okolo 15 minut az sie nagrzeje. Odaretowaé galwa-
nometr samopisu. Na miejsce wzmacniacza podlaczyc siu-
chawke. Przez zmiane oporéw Ri i Ra znalezé takie ich war-
tosci, zeby przy najwiekszym oporze potencjometru Pmi
w shluchawce nie bylo stycha¢ dzwieku, Nastepnie nie podia-
czywszy mostka do wzmacniacza witaczyé samopis i zmniej-
sza¢ stopniowo az do zera opoér potencjometru Pms sprowa-
dzajac rownoczesnie potencjometrem Pms wskazowke samo-
pisu do kreski zerowej na skali. Nastepnie wlaczyé mostek
do wzmacniacza i, je§li wskazéwka wychyli sie, sprowadzié
ja do zerowego polozenia potencjometrem Pms. Zwiekszyé
opér (R) mostka o 1000 Q. Wychylong wskazéwke samopisu
sprowadzi¢ do punktu zerowego potencjometrem Pms. Uru-
chomi¢ mechanizm przesuwajacy tasme papierowa samopisu
i wykreslic linie obrazujaca 0% zawarto$ci CO» w ba-
danym gazie. Przepusci¢ przez aparat gaz o $cisSle okreslonej
zawartosci dwutlenku wegla. Po uplywie okolo 4 minut na-

_ stepuje reakcja samopisu, wskazéwka przesuwa sie na pra-

wo od punktu zerowego, gdyz podczas przepuszczania przez
roztwoér odczynnika dwutlenku wegla zwieksza sie opér na-
czynka pomiarowego (II). Po uptywie okoto 10 minut wska-
zowka samopisu ustala sie w nowym polozeniu odpowiada-
jacym procentowej zawartosci dwutlenku wegla w badanym
gazie. W tym polozeniu nalezy utrzymac¢ wskazowke przez
okoto /> godziny, aby przekona¢ sie, w jakich granicach oscy-
luje krzywa danej zawartosci procentowej dwutlenku wegla.

Tom 4 : 64
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Nastepnie przerwa¢ przepuszczanie gazu przez aparat. Wska-
zé6wka samopisu po uplvwie okolo 10 minut powinna wroéci¢
do punktu zerowego. Czynnosci te nalezy powtarzaé¢ dla réz-
nych zawarto$ci dwutlenku wegla w przepuszezanym gazie.
W celu rozciagniecia zadanego zakresu na calg dilugosé skali
samopisu nalezy zastosowaé¢ odpowiednie wzmocnienie.
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Rys. 5. Krzywa 4 dla kolejnych zawartosci: 0,000—, 0,006—, 0,012—,
0,018—, 0,018—, 0,012—, 0,006—, 0.000% dwutlenku wegla.

Na podstawie‘otrzymanych wynikéw wykalibrowano po-
dzialke na papierze samopisu w nastepujacy sposéb:

S s

Rys. 6. Krzywa 6 dla kolejnych zawarto$ci: 0,000—, 0,018—,  0,000—,
0,018—, 0,000% dwutlenku wegla.

CHEMICZNY

Wykreslono prostokatny ukitad wspéirzednych. Na osi rzed-
nych odlozono procentowe zawarto$ci dwutlenku wegla
w gazie uzytym do skalowania. Na osi odcietych — istniejg-
cg na samopisie skale w 0C, Nastepnie odznaczono na osi
odcietych punkty odpowiadajace réoznym wychyleniom wska-
zO6wki przy roznych zawartosciach dwutlenku wegla w prze-
puszczonym gazie, Wykres§lono krzywa jak na rys. 8 i przy
jej pomocy zaznaczono na osi odcietych zawartosci procen-
towe dwutlenku wegla.
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Rys. 7. Krzywa 5 dla kolejnych zawartosci: 0,000—, 0,018—, 0,012—. 0,018—.
0,000—, 0,018—, 0,000% dwutlenku wegla.
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Rys. 8.

Odpowiednie warto$ci przenosi sie na papier samopisu
i nakleja u gory przyrzgdu w ten sposob, aby wychylajaca
sie wskazowka pokazywala procenty objetosciowe dwutlenku
wegla w gazie badanym. d

Tom 4 65
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Sposéb wykonania oznaczenia

1. Przygotowa¢ wszystkie potrzebne odczynniki.

2. PrzygotowaC aparature do dozowania gazu o $cisle okre-
Slenej zawartosci dwutlenku wegla.

3. Zestawi¢ aparature $cisle wg rys. 2.

4. Uruchomié¢ aparature i wyskalowaé na przewidywany
zakres zawartoSci dwutlénku wegla.

5. Odlaczy¢ cze$¢ aparatury stuzaca do kalibrowania i pod-
Iaczy¢ dolot gazu badanego nastawiajac te sama szybko$é
przeplywu gazu,

6. Co pewien czas wymieniaé wapno sodowane znajdujace
sie w rurkach zabezpieczajacych aparature od wplywu
dwutlenku wegla wystepujacego w powietrzu.
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ZALEZNOSC ZASADNICZYCH WEASNOSCI
MIESZANEK I GUMY Z KAUCZUKOW
BUTADIENO-STYRENOWYCH OD WIELKOSCI CIEZARU
CZASTECZKOWEGO PRODUKTOW WYJSCIOWYCH

A. S. Nowikow, M. B. Chajkina, T. W. Dorochina, M. I.
Archangelskaja, Kottoid. Z., 15, 51/1953/.

Kauczuk butadieno-styrenowy SKS-30A kompletnie roz-

puszezalny w benzenie odznacza sie najlepszymi wlasno$-
ciami technicznymi ze wszystkich stosowanych obecnie w
przemysle kauczukéw tej grupy. Przeprowadzono badanie
zalezno$ci mieszanek z sadza i gum z tego kauczuku od wiel-
kosci wyjsciowego ciezaru czasteczkowego kauczuku. Naj-
lepszymi wlasno$ciami ze wzgledu na zachowanie na walcach
odznaczaja sie frakcje o ciezarze czasteczkowym do 300 000.
Jednakze we frakcjach o wyzszym ciezarze czasteczkowym
osigga sie lepsze rozmieszezenie czasteczek sadzy. W procesie
mieszania na walcach z sadza wiaza sie przewaznie frakcje
o najwiekszej czasteczce tworzac nierozpuszezalny zel kau-
czuk-sadza, Wykazano, ze wiasnosci termoplastyczne mie-
szanek sadzowych zalezg w zasadzie od warto$ci ciezaru cza-
steczkowego i prawdopodobnie od struktury i iloSci tworza-
cego sie zelu kauczuk-sadza. Zasadnicze wiasnosci wulkani-
zatow: wytrzymato$é na rozrywanie, wydiuzenie stosunkowe,
termoodpornos$¢ i wytrzymato§é na wielokrotne odksztalcenie
przez rozciaganie wzrasta w miare zwiekszania ciezaru cza-
steczkowego do 300 000 i przy dalszym zwiekszaniu tego cie-
zaru zmienia sie juz tylko nieznacznie. Najwieksze obnizenie
wilasnosci wulkanizatow obserwuje sie przy -ciezarze cza-
steczkowym — 80000 i ponizej. Dodawanie do frakcji wiel-
koczasteczkowej frakcji o matej czasteczce w  stosunku 1:1
obniza gwaltownie wytrzymalo$é na rozrywanie i wielokrot-
ne odksztalcanie przez rozcigganie. Dopuszczalny z punktu
widzenia zachowania zadowalajacych witasno$ci technolo-
gicznych mieszanek i fizykochemicznych wilasnosci gum jest
zakres ciezarow czastesczkowych 100 — 300 000. Te zaleznos¢
zasadniczych wlasno$ei wulkanizatéw od wielko$ci ciezaru
czgsteczkowego autorzy wyjasniajg w sposob nastepujacy:

1. Z wielkoczasteczkowych frakeji kauczuku otrzymuje sie
bardziej prawidtowsa strukture siatki wulkanizatu rézniaca
sie od siatki kauczukéw o matej czasteczce mniejsza ilo$-
cig koncow lancuchow, ktore nie weszly w siatke,

— 2. Charakter wspotdziatania z sadza frakcji wielko- i ma-

Toczasteczkowych jest rézny,/ W wypadku kauczukéow wiel-
koczgsteczkowych wieksza jest warto$¢é energii wspoldziata-
nia czasteczkowego miedzy tancuchami kauczuku i miedzy
kauczukiem a sadza, :

Autorzy wyprowadzaja réwniez wniosek, Ze niszezenie
gum przy zmeczeniu zalezy nie tylko od przebiegu proce-
sow utleniania, ale i od struktury wulkanizatu. Z punktu
wiec widzenia podwyzszenia odpornosci gum na zmeczenie
celowe jest stosowanie kauczukow wielkoczasteczkowych.
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KOROZJA ZELAZA I STALI POWODOWANA PRZEZ
WODNE ZAWIESINY SIARKI

T. W. Farrer, F. Wormwell, Chem. Ind., [1953], 106.

Siarka znajdowana w produktach anaerobowej mikrobio-
logicznej korozji zelaza i stali, uwazana z produkt dalszego
utlenienia siarczku zelazawego przez tlen powietrza, powo-
duje sama przez sie korozje zelaza i stali. Do badan stosowa=
no siarke zdyspergowang w 5% zawiesinie bentonitu w wo-
dzie w postaci tiksotropowych stahilnych zawiesin. Doswiad-
czenia prowadzono na zelazie lanym, stali zlewnej i na po-
lerowanych blachach ze stali zlewnej. W warunkach ana-
erobowych i przy dostepie powietrza otrzymano analogiczne
rezultaty. Korozja okazala sie nadspodziewanie szybka.
W 20% zawiesinie siarki szybko$¢ korozji wyniosta w ciagu
6 dni okolo 400 mg/dm?® a szybko§é¢ zmniejszenia grubosci
stali — wokolo 0.02 mm dziennie (stopien korozji cokolwiek
wyzszy niz dla 3% HCL). Na powierzchni stali czy zelaza wy-
twarza sie luzna warstwa mieszaniny siarczku zelazawego
i tlenku zelazawo-zelazowego. Ponizej 5% siarki w zawiesi-
nie szybkos¢ korozji jest niewielka, przy wyzszych stezeniach
wzrasta przechodzac przez okres wstepny (okolo 5 godzin)
zanim stanie sie procesem szybkim. Krzywe potencjal elek-
trody/czas dla stali zlewnej w zawiesinach o 15% i o 50%
S wykazuja, ze zwiekszenie stezenia siarki wplywa wyraz
nie na skrocenie okresu wstepnego. W kazdym przypadku
potencjal poczatkowo spada gwaltownie do wartosci ujem~
nej (—0.5 V); po okresie wstepnym potencjal podnosi sie
stopniowo, szybka korozja nastepuje juz przy potencjale
okoto —0.3 V., Zawiniecie' probki stalowej w bibule filtra-
cyjng zmniejsza szybko$é korozji do wartosci nieuchwytnej,
a potencjal pozostaje ujemny. Autorzy wnioskuja, ze siarka
pobudza proces korozji gléwnie przez obnizenie polaryzacji
katodowej, Proces katodowy prawdopodobnie pocigga za so-
ba redukcje siarki do jonow siarczkowych analogicznie do
lepiej znanej redukeji tlenu do jonéw hydroksylowych, Przy
najwyzszym zastosowanym stezeniu siarki (50°%) nie \zaob-
serwowano zadnej tendencji do polaryzacji ancdowej zelaza
lub stali. W toku sg dalsze prace nad wplywem soli i nad
zachowaniem sie stali stopowych i metali niezelaznych, Wy-
niki otrzymane dotychczas sugeruja, ze szybkie atakowanie
zelaza i stali przez siarke moze stanowi¢ bardzo wazny czyn-
nik w korozji metali umieszczonych w ziemi, w ktérych to
warunkach redukcja siarczan6ow moze wystepowaé razem
z nastepnym utlenieniem utworzonych siarczkéw. Tiumaczy
to szybka korozje w warunkach, gdy wahania poziomu wo-
dy gruntowej stwarzaja raz warunki aerobowe, raz anaero-
bowe. Badania te byly réwniez zastosowane do wypracowa-
nia metody trawienia zelaza przy pomocy siarki; metoda
ta wykazuje pewne zalety w stosunku do stosowania
kwasow.
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Z POLKI KSIEGARSKIE]

Helmut Stapf — Podstawy Chemii i Technologii dla za-
trudnionych w przemysle. Tlumaczy! z niemieckiego Z. Ban-
kowski. Panstwowe Wydawnictwa Techniczne. Warszawa,
1953 r., str. 376, cena 28.50.

Polski przemyst chemiczny zatrudnia obok tysiecy inzy-
nieréow i technikéw chemikow dziesigtki tysiecy pracowni-
kow o kwalifikacjach innych niz chemiczne. S to mecha-
ncy, elektrycy, pracownicy zatrudnieni w dzialach finanso-
wych, B.H.P., zaopatrzenia, zatrudnienia i plac, planowania,
w magazynach, pracownicy aparatu partyjnego i zwigzkowe-
go, Miedzy pracownikami poszczegdlnych dzialdéw nie ma
granic demarkacyjnych, a na konferencjach czy naradach
produkcyjnych od uczestnikéw wymagana jest przynajmniej
elementarna znajomo$¢ technologii, aby obrady mogly dac¢
pozytywne wyniki.

Trudno jest méwi¢ o nowych metodach pracy, o normach
pracy, o oszczednoS$ci surowcowej bez podstawowej znajo-
mosci proceséw technologicznych. Od dawna dawal sie od-
czuwaé- u nas brak ksigzki, ktéra by w sposéb przystepny
i zwiezlty wyjasnila zagadnienia teoretyczne i technologie
proces6w chemicznych,

Luke w naszej literaturze technicznej uzupelnia ksiagzka
Helmuta Stapfa.

Wielu czytelnikéw po przyswojeniu sobie wiadomosci za-
wartych w ,,Podstawach Chemii i Technologii® zainteresuje
sie niewatpliwie w szerszym zakresie szczegélami galezi
przemystu, ktorych nie znajdzie silg rzeczy w ksigzce oma-
wianej. Dla wielu jednak — w szczegélnosci dla niechemikéw
zatrudnionych w przemysle chemicznym — ksigzka bedzie
stanowila jedyne Zrédlo wiadomosci.

Wydanie tego typu ksigzki z jak najwiekszg starannoscig
‘jest wiec z tego powodu sprawg szczegdlnej wagi. W tiu-
maczeniu dokonano adaptacji ksigzki do warunkéw. polskich
podajac informacje dotyczace naszego przemystu chemicz-

nego, 3
O ile nie mozemy mie¢ pretensji pod adresem tlumacza
w sprawie dokonanego przez niego przekladu pracy Stapfa,

LisIV do Redakgiji

Poprawa jakoSci produkeji Osrodka Dokumentacji Placowek
Naukowo-Badawczych MPChem.

W ,Przegladzie Dokumentacyjnym Chemii“ dodatku do
»Przemystu (fhemicznego“ nr 10 z pazdziernika 1953 r. prze-
czytalem streszezenie artykulu z:,,The Chemical Age“, ktére
brzmi jak nastepuje: ,Rozpuszczalno$é nawozéw sztucznych
fosforanowych w wodzie lub w kwasie cytrynowym jest
‘wskaznikiem stopnia ich przyswajalnosci przez rosliny. Omoé-
wiono mozliwosci i metody produkeji fosforanu dwuwapnio-
wego w zwiazku z ogblnym deficytem siarki wuzywanej w
przemys$le nawozéw sztucznych®. Rozumiem i aprobuje ko-
nieczno§é postugiwania sie stylem telegraficznym w ,Prze-
_gladzie Dokumentacyjnym* pod warunkiem, ze krotkie re-
~ sumé podaje wiernie tresé lub przynajmniej tendencje arty-
kutu, W wypadku wspomnianego wyzej cytatu trudno mi
bylo pojaé, na co wilasciwie analista chciat zwréci¢ uwage
czytelnika polskiego. Siegnalem wiec do oryginatu i céz sie
okazato? )

Okazalo sie, ze streszczenie polskie w zupelnoSci wypaczy-
1o tendencje artykutu, ktéry da sie krotko zreasumowacé w
ten sposob:

LW Anglii bopracowano metode produk-

eji precypitatu Nawdz ten nie moze f

o tyle nalezy stwierdzi¢, Ze nie bez zarzutéw dokonana jest
adaptacja i podane informacej nie zawsze sa zupelie $ciste.
Dla przyktadu na str, 77 czytamy, .ze ,Polska produkeja
soli potasowych opiera sie na wykorzystaniu surowca wias-
nego z okolicy Klodawy, jak rowniez na przerobie odpadkow
potasono$nych — pyléw przy wyrobie cementu itp.*.

Wiadomo jednak, ze w obecnej chwili nie ma ani grama
soli potasowych polskiej produkcji, ze kopalnia Klodawy je-
szcze nie jest uruchomiona, a potas jako produkt uboczny
przy produkecji cementu nie jest chwilowo wykorzystywany.

Str, 128 ,,W Polsce fosforyty wystepuja w wojewddztwie
kieleckim i lubelskim, zawierajg one do 25% P>O5“.

W rzeczywistosci do 25% PsOj chcieliby$Smy wzbogacié na-
sze ubogie fosforyty o przecietnej zawartosci 11 do 12% P>0s;.

Strona 166 ,,Plan sze$cioletni przewiduje réwniez urucho-
mienie w zakladach na Slasku Opolskim produkecji parafi-
ny“, Prostujemy, ze plan szeScioletni nie przewiduje pro-
dukcji parafiny, jedynie przetworstwo na kwasy ttuszczowe
w Kedzierzynie parafiny otrzymanej przy produkcji benzyny
syntetycznej metodg Fischera-Tropscha. -

Str. 342 , W. Polsce podjeliSmy produkcje wilasnego wiékna
syntetycznego pod nazwa Steelonu cieszacego sie juz po-
wszechnym uznaniem. W 1951 r, jako jeden z wielkich obiek-
tow przewidzianych w planie sze$cioletnim ruszyly wielkie
Zaklady Wiokien Sztucznych w Gorzowie podejmujac pro-
dukcje nowego widkna syntetycznego Polan: Steelon i polan
sg to jednak, jak wiemy, rézne nazwy identycznego wldékna
laktamowego. Szczegdélowo opisany proces produkcji kwasu
siarkowego w Wizowie (str. 99) nie jest juz aktualny, a wapno
odpadkowe nigdy nie bylo stosowane do celéw nawozowych.

Usterki te bynajmniej nie umniejszaja waloréw doskona-
tej ksigzki Stapfa. WytkneliSmy bledy w nadziei, ze po wy-
czerpaniu 1 wydania, ktére mimo wysokiego nakltadu 10.000
egz, nie pokryje zapotrzebowania krajowego, PWT dokona
odpowiedniej korekty w nastepnych wydaniach.

M. Axt.

jednak byé w tej chwili dopuszczony
na rynek, poniewaz norma angielska z
1926 r. uznaje tylko nawozy fosforowe
typu superfosfatu, tj. rozpuszczalne w
wodzie“ :

Anonimowy a{.ltor artykutu ,,Tests for Phosphate Fertili-
sers“ stusznie dowodzi, ze poza jego konserwatywnym kra-
jem rozpuszczalno$¢ w kwasie cytrynowym uznana ‘juz jest
oddawna wszedzie, Bezsilny jest wobec ,,potegi ciemnoty*, za
ktérg stoi reakcyjne Zrzeszenie Producentow Superfosfatu,
ktore posiada monopol produkeyjny nawozéw fosforowych i
wbrew interesom kraju powoduje import setek tysiecy ton
siarki z USA i zwalcza jakiekolwiek tendencje postepu tech-
nicznego w dziedzinie nawozéw fosforowych. Mam nadzieje,
ze informacje te ucieszg inzynieréw i technikéw polskich,
ktorzy opracowali i uruchomili produkcje precypitatu w skali
przemystowej i otrzymali w nagrode wysokie odznaczenia
panstwowe. Trudno bylo jednak domys$li¢ sie, ze te rewela-
cyjne informacje kryja sie za streszczeniem podanym w
»Przegladzie Dokumentacyjnym. Wniosek: Resumés z lite-
ratury obcej muszg by¢ robione przez specjalistow. I dlatego
proponuje, aby w przysziosci — i -to mozliwie najblizszej —
pra e th za 1oLy

M. Axt

< Oclails\{‘e\ :




Komunikat

W koncu grudnia odbedzie sie w Warszawie konferencja na
temat ,Nawozy sztuczne®.

Celem konferencji jest ustalenie wytycznych dla rozwoju
przemystu chemicznego stosownie do potrzeb rolnictwa w tej
dziedzinie oraz ustalenie mozliwo$ei surowcowych i produk-
cyjnych dla planu 5-letniego. W konferencji tej wezmg udzial
wybitni przedstawiciele nauki i praktyki w tych dziedzinach
oraz Ministerstwo Rolnictwa, Ministerstwo Przemystu Che-
micznego, PKPG, Stowarzyszenie Inzynierow i Technikéw
Przemystu Chemicznego i Stowarzyszenie Inzynieréw i Tech-
nikow Przemystu Rolnego, y ;

Zjazd jest w ten sposob zorganizowany, ze dla poszczegol-
nych wytypowanych juz zagadnien wybrano po 2 referentéw

' ze strony rolniczej i chemicznej.

Dla zagadnienia nawozow azotowych wytypowano naste-
pujace osoby:
Prof, M. Gorski Dr T. Stobiecki
Dr K. Starzynski Prof. E. Blasiak
Ustalono nastepujace wytyczne dla referatow:
Technika stosowania nawozoéw azotowych;
NH; jako nawoz azotowy;
Saletrzak sodowy wzglednie potasowy;
Mocznik jako nawoéz azotowy;

2SO O NI

Granulacja saletrzaku;
7. Technika przechowywania i magazynowania nawozow
azotowych.

Dla zagadnienia nawozow fosforowych wytypowano naste-
pujace osoby:

Prof. H. Birecka

Prof, E, Bobrownicki

Prof, K. Boratynski
Dyr. K, Akerman

Ustalono nastepujace wytyczne dla referatow:

1. Fizjologiczne ﬁ)-odstaewy stosowania nawozow fosforo-
wych;

2. Superfosfat granulowany i amoniakowany;

Termosfaty i stopien zmielenia;

4. Maczka fosforytowa;

o2

Mieszanka saletry wapniowej i fosforanow wapmowych

5. Fluor;
6. Metafosforany;
7. Kwas fosforowy ciekty,

Do zagadnienia nawozow fosforowych wytypowano -naste-
pujace osoby: X
" Dr A. Byczkowski

Megr inz. St. Sikora

Mgr inz. M. Roniewicz

Ustalono nastepujace wytyczne dla referatéw:
1. Asortyment nawozéw potasowych w zwiazku z surow-
cami krajowymi;

2 Tufy i gaukonity:

3. Zagadnienie magnezu;

4. Koncentraty i surowe sole potasowe.

Dla zagadnienia nawoz6w wapniowych wytypowano naste-
pujace osoby: \ .

Mgr inz. Pawlak

Prof, Wondrausz

Prof. Kurylowicz
Prof. Goralski

Ustalono nastepujace wytyczne dla referatow:

1. Wykorzystanie materiatéw miejscowych;

2. Stopien zmielenia wapniakéw;

3. Zuzel wielkopiecowy;

4. Rozne odpadki przemystowe jako nawozy wapniowe;

5. Znormalizowanie nawozéw wapniowych.

Dla zagadnienia mikronawozéw wytypowano nastepujace
osoby:

Dr J. Majewski .
Prof. A. Maksimow

Mgr inz. A. Radlinski

Dla zagadnienia nawozéw organlcznych wytypowano naste-
pujace osoby

Prof. A. Maksimow

Dr T. Stobiecki

Dr K. Starzynski
Dr M. Niklewski

Ustalono nastepujace wytyczne dla referatow:
1. Torf jako nawoz;

2. Amoniakowanie torfu;
3. Krylium;

4. Wegiel brunatny.

»BARWNIKI DO MIKROSKOPII*
mgr inz Tadeusz Zak

Format A5; objeto$é 40 str.; naklad 2500 egz., cena 3,52 zt.,

Do nabycia w Biurze Obrotu Odezynnikami, Gliwice, ul.
Kozielska 10 oraz w Skladnicach Rejonowych Przemystu
Chemicznego.

Broszura zawiera wykaz barwnikow stosowanych w prak-
tyce mikroskopowej, szczegélowy opis poszczegdélnych barw-
nikéw z uwzglednieniem wzoréw strukturalnych, synonimow,
skladu chemicznego, sposobu przygotowania roztworow, za-
stosowania poszczegblnych barwnikéow itd.

Praca ta przeznaczona jest dla lekarzy, inzynierdw, tech-
nikéow, laborantéw medycznych itd.

»ODCZYNNIKI DO ANALIZ
WOD PITNYCH I PRZEMYSEOWYCH*
mgr inz. Jerzy Ganczarczyk

Format A5; objeto$é 40 str.; naklad 950 egz.; cena 6.67 zi.

Do nabycia w Biurze Obrotu Odczynnikami, Gliwice, ul.
Kozielska 10 oraz w Sktadnicach Rejonowych Przemysiu
Chemicznego.y

Broszura podaje przeglad odczynnikéw chemicznych uzy-
wanych do ‘analizy wody i roztworow. Obejmuje charaktery-
styke laboratorium do analizy wody, wykaz i charakterysty-
ke odczynnikéw i roztworéw potrzebnych do wykonywania

poszezegblnych oznaczen przy analizie wody oraz opis od-
czynnikéw do jej peilnej analizy z uwzgledmemem Sposobu
ich przechowywania.

Praca przeznaczona jest dla inzynieréw, technikéw i labo-
rantow zatrudnionych w réznego rodzaju laboratoriach nau-
kowych i przemystowych.

»ODCZYNNIKI DO ANALIZ SCIEKOW
PRZEMYSEOWYCH*
mgr inz. Jerzy Ganczarczyk

Format A5; objetos¢é 40 str.; naktad 700 egz.; cena 9,30 zi.

Do nabycia w Biurze Obrotu Odczynnikami, Gliwice, ul.
Kozielska 10 oraz w Sktadnicach Rejonowych Przemyshu
Chemicznego.

Broszura ta wprowadza czytelnika w problematyke $cie-
k6w przemystowych i aktualne ustawodawstwo w tej dzie-
dzinie, Charakteryzuje ona rodzaj $ciekéw przemystowych i
ich typowe zanieczyszczenia, podaje zestawienie odczynmkow
potrzebnych do Wykonywama poszezegblnych oznaczen przy
ich analizie oraz nowoczesne sposoby szybkiego przeprowa-
dzania tych analiz metodami wagowymi, objetosciowymi, ko~
lorymetrycznymi { elektrometrycznym1

Broszura niniejsza zawiera material informacyjny dla in-
zynieréw, technik6éw, laborantéw, oséb zajmujacych sie za-
opatrzeniem laboratoriow i odpowiedzialnych za wilasciwe -
magazynowanie odczynnikow,



Cena zl 9.—

PANSTWOWE WYDAWNICTWA TECHNICZNE

NOWOSCI WYDAWNICZE

ANIOEKIEWICZ A., ZAJKIEWICZ H.: Przewod-
nik przedujacego tkacza bawelny. Wyd. 2 uzu-
peinione. 1953, s. 153, zI 4.50

BORKOWSKI K.: Automatyczne
niczne. 1953, s. 487, zt 21.—.
uzytku szkolnego przez CUSZ

CYPRIAN. T.: Fotografia. Technika i technologia.
1953, s. 412, zt 31.50 (w oprawie)

GOCKOWSKI S.: Badania mechanicznych wlasno-
sci metali. 1953, s. 159, zt 10.70

HATTOWSKI J., MANDECKI S.: Materialoznaw-
stwo ogélne. 1953, s. 280, zt 12— Zatwierdzone
do uzytku szkolnego przez CUSZ

JABEONSKI ST., SKUPINSKI S., WALEWSKA Z.:
Szybkle metody analizy ]akoscmwe] stali i sto-
pow. Analiza kroplowa. Wyd. -2 poprawione.
1953, s. 128, zt 10.—

KAHL T.: Zasady projektowania sieci elektroener-
getycznych niskich i S$rednmich napieé. 1953,
s. 378, zt 17— Zatwierdzone do uzytku szkol—
nego przez CUSZ.

KOZMINA N. P., KRIETOWICZ W. L.: Biochemia
ziarna zboz 1 jego przetworow. Wyd. 4 popra-
wione i uzupelnione. Tlum. z ros. J. Janicki.
1953, s. 281, zt 36.50 (w oprawie)

KRZYWICKI E.: Technologia garbarstwa. Czes¢ I
— Skéry surowe. Warsztat mokry. Garbowanie
ro$linne. 1953, s. 372, zt 18.30 (w oprawie). Za-
twierdzono do uzytku szkolnego przez CUSZ
Czesé II. — Garbowanie mineralne i rézne wy-
kanczanie skor 1953, s. 418, zt 20.— (w opra-
wie). Zatwierdzone do uzytku szkolnego przez
CUSZ

' LIDMANOWSKI W.: Technika wysokich mnapie¢.

; 1953, s. 203, zt 9.10. Zatwlerdzono do uzytku
szkolnego przez CUSZ

LAPINSKI J.: Metalizacja natryskowa. Wyd. 2 uzu-
pelnione. 1953, s. 143, z1 13.40 (w oprawie). Za-
twierdzono do uzytku szkolnego przez CUSZ

MAMEEZKA K.: Technologia tkactwa bawelny.
Cze$é 1.-1953, s. 138, zt 6.— Zatwierdzone do
uzytku szkolnego przez CUSZ :

MATRASZEK A.: Murarz kanalizacyjny. Wlado—
mosci praktyczne. 1953, s. 88, zt 6. —

- NEUBART 'S:: Technologla przgdzalmctwa welny.
€Czese 1. 1953, s. 183, zt 10.80. Zatwierdzone do
uiytku‘szkolnego przez CUSZ

NOWAKOWSKI B.: Zasady wietrzenia i ogrzewa-
nia zakladéw pracy. 1953, s. 232, zI 15.60

PONIATOWSKI S., WYGANOWSKI Z.: Plyty pil-
$niowe w budownictwie. 1953, s. 114, zt 7.70

Poradnik garbarza. Praca zbiorowa. 1953, s. 661,
zt 63.— (W oprawie)

POTAPIEW, N. H., NIEKRASOW K. P.: Tkactwo
‘bawelny. Czesc 1. Thum. z ros. A. Tuszynski.

1953, s. 192, zt 8.50 Zatwierdzone do uzytku
szkolnego przez CUSZ

RAJKOWSKI ST.: Preparaty galenowe. 1953, s. 68,
zt 4.80 '

ROSCISZEWSKI S.: Tymczasowe instalacje elek-
tryczne w budownictwie. 1953, s. 96, z¥ 6.40

cenirale telefo-
Zatwierdzone do

Do nabycia w ks1egc1rn1ach iechmcznych Domu Ksabkl

SOBOLEW G. A.: Lniarskie maszyny plzqd;'almcze |
1953, s. 188, zt 17.50 |

Tium. z ros. K. Brzezicki.
(w oprawie)’

STRASZEWSKI A.:' Projektowanie urzadzen elek-
trycznych niskiego napiecia. 1953, s. 307,
zt 14.80. Zatwierdzone do uzytku szkolnego
przez CUSZ

SZACHRAJ M. L.: Przodujace procesy technolo-
giczne w przemysSle budowy maszyn. Tilum.
z ros.. S." Tomaszewski. 1953, s. 184, zt 20.80 .

TURSKI J. S.: Barwniki kadziowe: Indygo i indy-
goidy. Chemia stosowana. 1953, s. 384, zl 56.50
(w oprawie)

TUSZYNSKI W.: Woda w zakladzie mleczarskim.
1953, s, 104, 71 16—

Urzadzanie terenéw zielonych. Praca: zbiorowa. In- ||

stytut Urabnistyki i Architektury. 1953, s. 371,
zl 54— (w oprawie)

WNEK M., WOJCIK J.: Destylacja smoly surowej.
1953, s. 143, zt 9.60

WOLEK W.: Poradnik dla maszynistéw ofsetowych

1953, s. 113, zt 6.—

ZIEBORAKOWA M.: Zasady ochrony drég odde- |
chowych. Wiadomosci ogélne. 1953, s. 35, zt 2.20

Ksiazki wydane poprzednio

BRLASZCZUK A.: Automatyczna regulacja procesow |

chemicznych. 1953, s. 80, zt 6.20

Cynowanie galwaniczne. Tlum. z ang. K. Tarnow- j

ski. 1953, s. 32, zt 9.40

CZACHORSKI J.: Urzadzenia benzolowni i ich ob-

stuga. 1953, s. 72, z¥ 5.—

Elastomery i plastomery. Praca zbiorowa pod re-
dakcja R. Houwinka. Tlum. z ang. zespot.
Tom I. — Podstawy teoretyczne. 1953, s. 476,
zt 47.— (w oprawie)

Tom II. — Chemia i t-echnologia 1053, siH30;
zt 52.— (w oprawie)

Tom III. — Badanie 1 analiza oraz wlasnosci w |

ukladzie tabelarycznym. 1953, s. 155, zt 22.—
(w oprawie)

INICHOW G. S., BRIO N. P.: Analiza chemiczna

produktow mleczarskich. Tium. z ros.
nowski. 1953, s. 295, zt 31.50

L. Kali-

JASIONOWICZ W.: Technologia: wykonczalnictwa. v

Czes¢ III. — Drukowanie tkanin. 1953, s. 323,
zt 13.50
LIPCZYNSKI S.: Gaszenie i
1953, s. 67, zt 4.50
RADLINSKI A.: Nawozy
zt 5.40
SMIALOWSKI M.: Podstawy
1953, s. 260, zt 12.—
TOMASZKIEWICZ L.: Eksploatacja ropy i
ziemnego. 1953, s. 28, zt 2.—

sortowanie koksu.

sztuczne. 1953, s.

chemii

- WALIDUDA A.: Ogolne w1adomosc1 o nafcie. 1953,

S488 715 5()
ZYSS B.: Technologia klejow

zwierzecych.
s. 224, z¥ 17.70 (w opraW1e) ‘

84,
fizycznej. |

gazu :

1953,
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Podsumowanie



Sprawdzanie napotkało na problemy, które mogą uniemożliwić pełne wyświetlanie dokumentu.
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