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Badania nad przebiegiem preznosci par roziworow
wodnych irojskiadnikowych

M. Sarnowski i J. Zygadlo
Instytut Syntezy Chemicznej, Oddzial w Tarnowie

Badajac prezno$ci par HsO wodnych roztworow soli w ukladach tréjsktadnikowych stwierdzono, ze roztwory niektérych
soli nieorganicznych w pewnym zakresie stezen po dodaniu drugiej soli (jak KNO3, RbNO3) wzglednie mocznika Ilub
zwigzku organicznego, jak sacharozy lub urotropiny, zwiekszaja prezno§é par. Zaobserwowana zwyzka preznosci par HoO
jest sprzeczna z prawem Raoulta, wediug ktoérego powinna wystepowaé¢ obnizka tych preznosci.

KOHCTATHPOBAHO HA OCHOBAHHUM MCCIEIOBAHMIA ynpyroctu napoB H,O B BOZHBIX PACTBOPAX COJIEA B TPEXKOMIIOHEHTHBIX CUCTEMAaX, UTO DACTBODPLI
HEKOTOPLIX HEOPraHHUYECKUX coJieit B ONpPEACICHHBIX NIpEAeIax KOHL\CHTpﬂHHﬁ YBEIMUNBAaIOT YIIPYrOCTE IMIapoOB IIOCJE JJOGABKH ,upyroy“! COJIN, KaK
KNOj;, RbNO;s, MOUEBHHBI MJIN OPTAHMYECKOr0 COeAMHEHMA, KaK caxaposa, yporponus. Habnionaemoe noewiuerre ynpyrocty mapes H,O mpo-
TUBOPEYNUT 3aKOHY Payrm, II0 KOTOPOMY MOJIDKHO INPOARBIATECA B 9THX VCIOBHAX CHHIKEHUE any[‘OCTCﬁ.

It has been found when investigating H20 vapour pressure of aqueous salt solutions in three-component systems that
in a certain range of concentrations the vapour pressure of solutions of some inorganic salts increases with addition
of other inorganic salt (KNOs, RbNOg), urea, or an organic substance as saccharose or urotropine. The increase of Hz20

vapour pressure observed contradicts the Raoult’s law according to which the decrease of pressure should occur.

Jedna z czesto stosowanych metod pomiaru preznosci pary

rozpuszczalnika nad roztworem substancji nielotnej jest me-
toda .izopiestyczna (1). Polega ona ma wyrownywaniu prez-
nosci pary dwoéch roztworow umieszczonych w oddzielnych
blisko siebie potozonych maczymkach w zamknietym wukltadzie
izotermicznym. Wyréownywanie to dokonuje si¢ na drodze od-
parowania cze$ci rozpuszczalnika z roztworu 0 wyzszej prez-
nosci pary i jego kondensacji w roztworze o preznosci miz-
szej. :

Stan rownowagi stwierdza sie badz przez sprawdzanie sta-
fo$ci masy obu naczynek (1), badz tez na drodze wolumetrycz-
nej (2). Analizujac po ustaleniu sie masy wzgl. objetosci obu
naczynek stezenia roztworéw mozna PpIrzy znajomosci prez-
nosci pary rozpuszczalnika mad jednym z mich (roztwor porow-
nawczy) poda¢ bezwzgledna wartos¢ preznosci pary dla roz-
tworu badanego, w stanie rownowagi bowiem panuje nad obu
roztworami taka sama preznos¢ pary rozpuszczalnika. Z uwa-
gi na opisany wyzej sposob postepowania metoda izopiestycz-
na mnosi czesto nazwe ,destylacji izotermicznej" (2). Metoda
ta zastosowana stosunkowo wczesnie (3), stuzy do precyzyj-
nych pomiaréw preznosci pary (4, 5, 6) a przez to posrednio
do wyznaczania ciezaru czasteczkowego (8, 9), jak rowniez
oznaczen wspotczynnikow osmotycznych roztworow elektro-
litbw, gdzie oddaje cenne wmstugi w porownywaniu z wynikami
uzyskanymi innymi metodami (7). Zapewniajac odpowiednig
stabilnoé¢ temperatury mozna na tej drodze uzyskac tatwo
doktadnosé do 0,01 mm. w preznosci pary (8).

‘W mniniejszej pracy postuzono sie metoda izopiestycznag
w celu poréownania preznosci pary dwoch roztworow przez
stwierdzenie kierumku destylacji izotermicznej. Poniewaz czas
ustalenia sie rownowagi jest stosunkowo diugi (w pomiarach
wielu  autoréw dochodzit on do kilku miesiecy) i poniewaz
autorom miniejszej pracy mnie zalezalo ma otrzymaniu wartosci
bezwzglednych prezno$ci pary mnad badanymi roztworami,
ograniczono czas trwania destylacji izotermicznej do kilku
wzgl. kilkunastu dni, po czym stwierdzono, ktéry z poréowny-
wanych dwoch roztworoéw przybierat a ktéry tracit na masie.
W przypadku, gdy do serii pomiarow w identycznych warun-
kach doswiadczalnvch stosowano ten sam roztwor porownaw-
czy (patrz tabele), to zmiang masy po tym samym czasie trwa-
nia do$wiadczenia mozna uwazaé¢ za zwiazana w pewien Sspo-
s6b z wartoscia bezwzgledna preznosci. Jest to w zgodzie ze
stosowang czesto metoda graficznego wyznaczania bezwzgled-
nej warto$ci preznosci z szybkos§ci destylacji izotermicznej (2)

pPozwalajaca ma znaczne skrocenie czasu trwania oznaczenia.

Wyni'ki wstepne miniejszej pracy stanowily przedmiot wczes-
niejszego komunikatu (10).

Sposéb wykonywania pomiar6w

Do pomiaréw uzywano dwoch naczynek polgczonych pier-
$cieniem gumowym przedstawionych na rysunku 1. Do zwa-
zonych naczymek wlewano pipeta po ok. 8 g roztworu. Roz-
nice w nawazkach roztworu mnie przekraczaty 1°%. Do roztworu
w jednym z maczynek dodano okreslong ilo$¢ statej substan-
cji, jak mocznika, azotanu potasowego itp. Dodatek substan-
cji statej obliczono na 100% koncowego roztworu. Aby unik-
nac¢ kondensacji pary wodnej z atmosfery w nmaczyniu po do-
daniu substancji wskutek ochtadzania sie roztworu (zwlaszcza
przy moczniku) naczynko zamykano zatyczka gumowa. Roz-
puszczanie substancji przyspieszano przez wstrzasanie maczyn-
ka (wprowadzajgc roztwor w ruch obmotowy). Po mozpuszcze-
niu i wyrownaniu sie temperatury roztwornu z temperaturq oto-
czenia naczynka z roztworem wazono powtornie, faczono pier-
$cieniem gumowym i umieszczano w termostacie Hopplera
w temperaturze 20°C * 0,10. Po pewnym okreslonym czasie
naczynka rozlaczano i kontrolowano mase roztworéw. Zmiana
masy wynikla wskutek destylacji izotermicznej wskazywata
na istniejaca roznice w preznosci par badanych roztworéw.
Przy pomiarach tych wystepowaly réznice miedzy przyrostem

Rys. 1

Rys. 2

ilogci wody w jednym naczynku, a ubytkiem wdxrrugun (patrz

tabele), pomimo ze stosowano szczelne pierscienie gumowe
i naczymnka lgczono bezposrednio po wazeniu. Dlatego tez dla
sprawdzenia wynikéw uzyskanych w naczynkach (rys. 1) wy-
konano pare pomiardw w naczynkach przedstawionych na
rys. 2. W naczyniach tych przez zatopienie szkla wyelimino-
wano mozliwos¢ wymiany pary wodnej miedzy atmosfera
a roztworem. Do jednego z polaczonych naczynek (rys. 2) wla
no roztwor pipeta przez wystajaca rurke i dodawano znana
ilo$¢ substancji wazac ja kazdorazowo. Po rozpuszczeniu sie
dodanej substancji i wyrownaniu temperatury roztworu z te

peraturg termostatu nalewano roztworu do drugiego maczynlk
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Tabela 1 Tabela 2
s e =
Czas cI:OnZ:al:;r (;I:é;z;y 2 Rézni- Roznis
Lo Pz Roztwor 11 pré,.)y roztw. I roz. 11 Lp Roztwér 1 Roztwér 11 '?2 ca masy f«:zl:ii
dni L e : S; roztw. I ci
g lemed g
1 2 3 4 5 6 O
1 2 3 4 5 6
1| Ca(NOy). 35 2% Dtto +20% CO(NH,).| 17 [—0,067|+0,060 S| e
2 5 40 2% ,, +20% 5 17 |—0,034|+0,028 1 Ca(NOy). | 27,4% Dtto  +2096 NH,NO, |18 [—0,235|+0,220
3 o 45 % .. +10% &3 17 [—0,001|—0,005 2 5 558525k +20% 18 |—0,095| +0,088
4 24 45 ogsEiial Lonog L 17 |—0,002|+0,001 3 o 30 % ,, ~ +10% KNO, |18 |—0,045/+0,050
5 . 50 2% 5, +20% 5 17 | +40,050(—0,045|. 4 55 55530581 +10% %55 18 [ +0,022|—0,020
6 CaCl, D645 Yook 109l S 17 |+0,003/—0,003 5 & 53,7% ,, 7  +20% RbNO, '|'18 [+0,053|—0,062
7 2 2616050002 e 17 |+0,001{—0,004 6 i« 53,7% ,, . +20% CsNO, |18 |+0,075/—0,071
8 % 35{Eo i T 10028 4 18 |+40,053|—0,057 7| Me(NOJ): | 41,2% ,, . +10% KNO, 18 |—0,012| +0,016
9 o 42,5% ,, +10% 3 16 |+0,119|—0,123 8 LiNO, 41208 5, +109% ,, 18 |—0,005| 40,008
10 [ Mg(NOJ), 30 % ,, +20% ° 20 [—0,025/ 40,029 9 | ZnBr, 49,5% ,,  +10%NaBr 18 |—0,128| +0,116
11 5 3300l L1025 R 17 |+40,009/—0,008 10 > 49,5% ,, +10%6 KBr 18 | 4-0,020/—0,023
12 i 330605 0+2025 b 17 | +0,006(—0,003
13 » 368 oE DS S 19 1+0,045—0,050|  Ca(NOg)2. Stwierdzono, ze roztwor ten jest przesycony w sto-
14 ) 415296 15, SH1596 WK, 18 1+0,119]—0,114]  sunku do kompleksu Ca(NOs)s - CO(NHo)z - 3 HsO.
151 MeCl, 20 %, 5209 " 20 |—0,053| +0,050 Roztwor ten porownywaliSmy z roztworem o tym samym
16 2 22,5% ,, +10%. - ,, 17 10,0011 40,002 gtosunku Ca(NOs)s : Hs0, ale o zwiekszonym dodatku moczni-
17 5 22,5% ,, +20% ,, | 17 1—0,010/+0,009|  ka (drugi roztwor sporzadzono z pierwszego dodajac mocznik).
18 e 35,2% ,, +15% 18 | +0,159/—0,159]  Roztwor o wiekszym dodatku mocznika wykazal wyzsza prez-
19 | LiNO, 36.% ,, +10%. . ,, 17 140,001 0,000 nog¢ pary. Bardzo wyrazna réznica w preznosci tych roztwo-
20 5 36965502 £20% i, 17 1+0,002/—0,003|  row pozwala na przypuszczenie, ze i w roztworze Ca(NOs)s
g; T.idh ‘1*; ;/)3 % +ifg§ 2 12 +8:8gg —8»822 nasyconym w v‘temperaturzg 200C bedzie m»oZn_a p’oq wplywem
23 5% 0//0 2 il(;Vo 2 i —0:002 +O’032 d_odaﬂkl} moczmkflx wykaza'c podobny efekt preznosciowy. Istot-
24 » S +200/° > . 10:004 _0’006 nie stwierdzono, ze Toztwor 53,3%0 'Ca(NO_g)glprzy dodatku 20%o
25 2 33 6"/0 2 +15°(/) 2 i +0’078 _01068 moczn'u:ka wyraznie zwieksza swoja PIeznose, cng{tomuaxst. 40"'{0
2% | Lir i e +10‘;S 2 19 1h0 079 :0:079 roztwoér przy tym samym dodatku mowczrm\ka vobn-lzyl preznose.
27| CaBr. % Lo i Og/o » i e s Badajac posrednie roztwory stwierdzono, z‘e~4‘5_°/o roztwor
28 MgB;a 51 °Z 22 % 5%(: » @ +0)065 —0,065 C.a<(N0312 przy =dodat.kﬂ; mocznika do 20%o praﬂgtylczme nie zmie-
29 | Zn(NOJ), 53 00 159 22 71 5:0/064|—0 065 nia  preznosci. Wymniki otrzymane w ufkla.dme Ca(NOg)es —
30| ZnCl, 12.89; 22 159 2 OO By s CQ(NI:Iz)g — HzQ 1sﬂ’d’vomly mas do zpadgma wplyw‘u dodatku
31 | Mn(NO)), 55 o 22 +10% 32 P 00750 078 mo‘(.:zmka na preznosc¢ pary roztworow .mmy.'ch 'solu.. Wy})famo
32| znSO, 3 2 2% 2 2 tak:l_e sqﬂ-e, ktomyql} stezone roztwory majq niska PI€ZNosC oraz
nas. +20° +15% 3 20 |—0.155] 40 123 p.o-s.lada.]q zdolnos¢ tworzenia kompleksow z mo‘cznnkle'm.. Z so-
33 | MeSO s 22 2 3 li wapnia poza Ca(NOg3)2 zbadano roz-tv.v-ory Cang, Ca.Brz i CaJ?.
il +‘§Oo +10% e 20 |—0,089| 40,070 Dla roztworu CaClp wyznaczono graniczne stezenie, przy kto-
2 ’ ¥ 3 rym dodatek mocznika do 20% praktycznie mie zmienia prez-

zatapiano nurki i umieszczano w termostacie w temperaturze
209C. Po pewnym czasie'rozcinano naczynka w miejscu pota-
czenia i przez wazenie sprawdzano zmiane masy TOZtWOIOw.
Dla wuniknigcia biedéw spowodowanych ewentualnym odpry-
skiem szkla w czasie rozcinania sprawdzano mase naczynek
PO rozcieciu.

Wymiki uzyskane w pomiarach przeprowadzonych z jedna-
kowymi roztworami w tych samych warunkach przy dodatku
substancji stalej do roztworu dwuskladnikowego wykazaty
pod wzgledem efektu preznosciowego w' obu typach naczymek
zupelna zgodnosc.

Do badan uzywano substancji chemicznie czystych. Steze-
mia soli w roztworze okreslano z iloSciowego oznaczenia ka-
tionu. Dodawane state substancje byly suszone nad odwod-
nionym chlorkiem wapnia.

Przebieg i wyniki pomiaréw

Badajac zmiane preznosci par wodnego coztworu azotanu
wapniowego pod wplywem dodatku azotanu amonowego
w temperaturze 20°C zauwaZzono, ze przy tym samym procen-
towym dodatku w miare wzrostu stezenia roztworu azotanmu
wapniowego maleje obnizka preznosci par (tabela 2). Gdyby
roztwor zachowywat sie idealnie, tzn. wg prawa Raoulta, obniz-
ka preznosci mie powinna male¢ lecz wzrastaé. Nasuneto sie
zatem przypuszczenie, ze istnieje roztwor Ca(NO3z)z (o steze-
niu mozliwym do otrzymania w wyzszych temperaturach), kto-
ry pod wptywem azotanu amomowego nie bedzie zmienial prez-
nosci, a nawet moze wykaza¢ wzrost preznosci.

Poniewaz poréwnywanie preznosci w wyzszych tempera-
turach metoda przez mnas stosowana okazalo sie klopotliwe,
postanowiono zbada¢ roztwory Ca(NO3z)e z dodatkiem takiej

- substancji, ktéra pozwolitaby w temperaturze 20°C otrzymac
roztwor o wyzszym stosunku Ca(NOgz)s : HoO miz roztwor na-
sycony Ca(NOs)2 w tej samej temperaturze. Takim dodatkiem
okazat sie mocznik. Dodajac do masyconego roztworu moczni-
ka w temperaturze 200C krysztaty Ca(NO3)2-4 H2O do nasycenia
otrzymujemy roztwoér trojsktadnikowy i jak wynika z analizy
o wyzszym stosunku Ca(NOg)2:HsO miz roztwor masycony

nosci. Stezenie to wymosi ok. 26,5%. Roztwory o wyzszym ste-
zeniu wykazaly zwyzke preznosci. Wzrost preznosci wykazuja
tez stezome roztwory CaBre i Cals.

Z soli magnezu @ zbadano Mg(NOg)s, MgCls, MgBry
i Mg(ClO4)2. Dla roztworéow Mg(NO3)2 i MgCls wyznaczono
graniczne stezenia. Praktycznie stala preznos¢ wykazuje 33%
roztwor Mg(NO3)s i 22,2% MgCls. Stezony roztwor MgBrp jak
i Mg(ClO4)s zwieksza swoja preznosc.

Z soli litu zbadano LiNOg, LiCl, LiBr i -LiJ. 36% moztwor
LiNO3s oraz 21,5%0 LiCl sa roztworami granicznymi. Stezony
roztwor LiBr i LiJ wykazuje zwyzke preznosci. Zwyzka prez-
nosci zachodzi tez w stezonych roztworach Zn(NOg)2, ZnCly,
ZnBrs i Mn(NOg)s2.

Dodatek mocznika do roztworu MgSO4 i ZnSO4 masyconego
w temperaturze 20°C obmizyt! znacznie prezno$é. Roztwory
MgSO4 i ZnSO4 w przeciwienstwie do roztworow Mg(NO3)s,
MgCls, Zn(NO3)s, ZnCls i ZnBrs maja znacznie wyzsza prez-
nosc¢ pary. Wyniki pomiaré6w podano w tabeli 1.

Zbadano tez wplyw dodatku KNO3 na preznosc roztworow
Ca(NOg)2. Poniewaz roztwory wodne KNOjs wykazuja znacz-
nie wyzsza preznos¢ par miz roztwory NH4NOsz spodziewano
sie, ze KNO3z da zwyzke preznosci z roztworem Ca(NOsg)z2 juz
przy stezeniu odpowiadajacym nasyceniu w temp. 200C.

Stwierdzono, ze przy odpowiednim stezeniu Ca(NO3)2
w roztworze dodatek KNOg3 istotnie powoduje zwyzke prez-
nosci. Podobny efekt daje RbINO3 i CsNOgz, natomiast dodatek
NaNOs do tych samych roztworéw obniza ich preznose.

Preznos$¢ pary roztworu 41,2 Mg(NOgs)s i 41,2°% LiNO3
obniza sie pod wplywem dodatku KNOgs, ale mieznacznie. Na-
lezy wiec sadzi¢, ze przy wyzszym stosunku Mg(NOs)z : H20
i LiNOgs. : HoO moze nastapi¢ zwyzka preznosci. Dodatek KBr
do stezonego roztworu ZnBrs podwyzsza preznos¢, matomiast
NaBr dodany w tym samym procesie co KBr obniza preznosc.
Wyniki podano w tabeli 2.

Stwierdzono, ze stezone roztwory azotanéw i chlorkow C_a,
Mg i Li pod ‘wplywem sacharozy lub urotropiny zwiekszajd
preznos¢ par HsO./

Dalsze wyniki badan jak réwniez préba interpretacji otrzy-
manych wynikéw beda tematem mastepnych publikacji.

Otrzymano 12.VIIL.54
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Fluidyzacja w skali przemyslowej

KOMUNIKAT
]. Ciborowski, B. Miodzinski i J. Roszak

66.08

Przed paru miesigcami uruchomiono w przemysle celulozo-
wo-papierniczym pierwszy w Polsce piec fluidyzacyjny w skali

technicznej wiaczony do planowej produkcji. Jest to rezultat

wieloletnich badan procesu fluidyzacji prowadzonych 'przez
J. Ciborowskiego i B. Mtlodzinskiego, a w szczegolnosci wy-
nik wspoipracy pracownikéw naukowych z IChO i robotnikéw
oraz inzynieréw z przemystu. Niespodziewane bowiem szyb-
kie uruchomienie tego pieca na terenie przemystu stalo sie
mozliwe tylko dzieki stworzeniu brygady robotniczo-inzynier-
skiej, w sktad ktérej — poza autorami — weszto wielu akty-
wistow technicznych z przemystu, sposrod ktorych szczegdl-
nie ofiarnd praca wyroznili sie: inz. Jerzy Nuszkiewicz, maj-
ster Jan Nowicki i inz. Zygmunt Kin. Fakt uruchomienia tego
pieca wiasnie w przemys$le celulozowo-papierniczym jest za-
stuga Departamentu Techniki M. P. D. i P.,, a w szczegolnosci
jego kierownika — mgr inz. Falkowskiego.

Zasady procesu fluidyzacji w skali laboratoryjnej i pol-
technicznej omawiane byty dos¢ obszernie w wielu artykutach
(Przem. Chem. 8(31), 49, 1952; 9(32), 443, 1953; 10(33), 28, 1954),
tutaj omowimy tylko zasadnicze cechy aparatury i wyniki
pracy pieca.

Proces prowadzono na markazycie flotowanym o zawarto-
sci od 27% do 40°% siarki; spalany material zawierat okoto
7/ cynku, Ilos¢ doprowadzanego surowca wahata sie od 6
do 1,5 t/m2/dobe. Przy zasilaniu pieca materiatlem ubozszym
w siarke temperatura utrzymywata sie okolo 700°C i dopro-
wadzanie wody do chiodzenia bylo zbyteczne. Natomiast przy
spalaniu surowca zawierajacego 40% siarki dla utrzymania
temperatury procesu okolo 800°C (dalsze podwyzszenie tem-
peratury grozilo spieczeniem sie ztoza w piecu) — trzeba bylo
wtryskiwa¢ do pieca wode chtodzaca w ilo$ci okolo 1 —
1,5 kg na minute. Stezenie SO2 w gazach prazalnych mozna
byto tatwo regulowa¢ w .granicach od 6 do 13 przez odpo-
wiedni dobo6r stosunku materiatu do powietrza. Ilosci SOs
w gazach parazalnych (wazne bardzo dla przemystu celulozo-
wego) byly niewielkie, gdyz wynosity ponizej 0,5%. Przy

ICh O

duzych stezeniach SOz, co jest zupelnie zrozumiate, ilosci
SO3 byly wybitnie mate (0,2%0).

.Odprowadzane wypatki zawieraly okoto 3,2% siarki cal-
kowitej (w tym sianki siarczkowej 0,5%). Ta dos¢ wysoka za-
wartos¢ siarki catkowitej w wypatkach spowodowana jest
obecnoscig duzej ilosci (okoto 7%/0) cynku w surowcu.

Nalezy zaznaczy¢, ze zarowno ilosci przerabianego surow-
ca, jak i stezenie gazu nie stanowia maksimum tego, co moz-
na -osiggna¢ ta metoda i na tej aparaturze, byly jednak po-
dyktowane wymaganiami technologicznymi.

Proces zostal opanowany zarowno pod wzgledem aparatu-
rowym jak i technologicznym w skali technicznej. Zastoso-
wany system chlodzenia pozwala w sposob prosty i latwy re-
gulowac¢ temperature procesu na dowolnym poziomie.

Nowy piec posiada wiele zalet w poréwnaniu z powszech-
nie dotychczas uzywanymi piecami potkowymi. Piec tem po-
zwala mna spalanie niskoprocentowych materiatéw siarkonos-
nych, daje duze stezenie SOz w gazach prazalnych, a jego
wydajnos¢ objetosciowa w $wietle dotychczasowych obserwa-
cji i do$wiadczen jest prawie 16—20 razy wyzsza od wymie-
nionych piecow mechanicznych. Stosunek ten moze by¢ jesz-
cze znacznie podwyzszony przez zastosowanie grubszego ziar-
na niz posiada matkazyt flotowany: i

Koszt budowy pieca fluidyzacyjnego mnie wymagajacego
kosztownych fundamentéw jest miewspoimiernie niski w po-
réwnaniu z piecem poétkowym. Odpada duza kubatura pie-
cowni. Piec fluidyzacyjny nie posiada cze$ci ruchomych pra-
cujacych w wysokiej temperaturze, jak wal, ramiona, zgby,
ktére wymagaja stalych remontéw i czestej wymiany (zgby)
i to stanowi rowniez jego powazna zalete zarowmno ze strony
inwestycyjnej (koszt czesci zamiennych) jak i ruchowej. Na
uruchomienie pieca fluidyzacyjnego potrzeba paru godzin,
podczas gdy okres rozruchu dla piecow mechanicznych ‘wy-
nosi minimum pare dni, a moze dochodzi¢ /do dwoéch tygodmi.

' Otrzymano, 15.VIL.54

Energetyczne pomiary pieca karbidowego”

621,365:661.842.621.2

]. Potynski i W. Sobotkowski

Opisano energetyczne pomiary pieca karbidowego ze szczegélowym oméwieniem kalorymetrycznej

metody wyznacza-

nia entalpii wzglednej plynnego karbidu oraz pomiaru koncemracji_pylu W ‘gazach spalinowych. Na podstawie otfrzy-
manych wynikéw sporzadzono bilans materiatowy i energetyczny pieca karbidowego.

OnucaHbl 9HEPTETHUCCKHE M3MEDEHUST KapOUOICil neul, NPHUYCHM JAeTaJIEHC PaCCMOTEEEDLI KaJIOPHMETPDHUECKHE METOABT oripegesieEHs OTHOCHTENE=
HOW 9HTAJILNNY YKUAKOTO KapOMaa M TAKyKe MSMEPEHHS KOHLEHTPANUU IBUIM B OTXOAAINNX rasax. Ha 0oCHOBaEUM NOJNYUEEEBIX PESYJIETZICB €O

CTaBJIeH MAaTepMAaNBHBIN U JHepreTHuyeckuil GangHC KapOMAHOW meum.

Energetic measurements of carbide furnace with special consideration of calorimetric method of determining relative
enthalpy of melted carbide and of measuring concentration of dust in flue gases have been discussed. On the basis of
results obtained the material and energetic balance of carbide furnace has been given.

Zakres pracy niniejszej, przeprowadzonej w jednym z-za-
ktadow przemystowych, obejmowat:

1. Teoretyczne opracowanie metod pomiarow.

2. Dobranie, wzglednie zaprojektowanie przyrzadow i urza-
dzen pomiarowych.

3. Nadzor nad wykonawstwem zaprojektowanych przyrza-
dow i urzadzen pomiarowych.

4. Wykonanie pomiarow. : i

5. Zestawienie bilansow: materialowego i energetycznego.

Badany piec karbidowy by} piecem elektrycznym trojfazowym

'*) Praca niniejsza jest tematem pracy dyplomowej, ktéra :zo-
stala przydzielona przez prof. dr Stanistawa Ocheduszko grupie
trzech absolwentéw Wydzialu Mechanicznego Politechniki Slaskiej —
B, Li-tor'lskdemu oraz autorom niniejszego artykutu.

tukowo-oporowym systemu Soederberga o mocy 10 MW. Jako
surowce doprowadzano do pieca wapno palone i koks. W wan-
nie pieca w luku elektrycznym wytwarzala sie temperatura
powyzej 2 0009C, w ktérej zachodzita reakcja:

CaO + 3 C — CaCy + CO — 111,3 kcal/mol CaCs

Karbid techniczny spuszczano periodycznie z pieca do panwi
zeliwnych; tlenek wegla w gornych warstwach wanny ora:
w kanalach odgazowywujacych utlenial sie na dwutlenek we
gla i przez kominy uchodzit do otoczenia. Prad trojfazowy do:
prowadzano do trzech elektrod ze specjalnej masy weglowej
ktére w czasie pracy pieca stale upalaly sie i byly uzupelnia
ne w sposob ciagly nowa masa elektrodowa.

Po . zapoznaniu sie z praca pieca, lokalnymi warunkami
mozliwo$ciami otrzymania aparatury oraz mozliwo$ciami wy:
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konawczymi miejscowych warsztatow mechanicznych ustalono
schemat pomiarowy pieca w sposob pokazany ma rys. 1.

W 26 punktach pomiarowych przewidziano nastepujace po-
miary i aparature:

Pkt 1. Pomiary przeptywu oraz temperatury powietrza znad
wanny pieca w kominie K 1.

Pomiar przeptywu — rurka Prandtla, pomiar temperatury —
termometrem rteciowym.

|

00 OTOCZENIA

Pkt 6. Analiza skladu powietrza znad wanny — aparatem
Orsata w kominie K 1.

Pkt 7. Amaliza jak w punkcie 6, tylko w kominie K 2.

Pkt 8. Amaliza jak w punkcie 6, tylko w kominie K 3.

Pkt 9. Pomiary koncentracji pylu w spalinach z okapéw
wanny pieca w kominie prawym (KP). Pomiary wykonano
przy pomocy specjalnie zaprojektowanego urzadzenia.

Pkt 10. Pomiary jak w punkcie 9, tylko w kominie lewym
(KL). Pkt 11. Pomiary wilgotnosci ga-
zow. z okapow wanny pieca w komi-
nie prawym. Pomiary wykonano za
pomocg dwoch termometrow — su-
chego i mokrego.

Pkt 12. Pomiar jak w punkcie 11,
tylko w kominie lewym.

Pkt 13. Pomiar dlugosci zuzycia
elektrody oraz pobranie probki masy
elektrodowej do analizy chemicznej.

Pkt 14. Pomiar masy koksu do-
prowadzonego do pieca zsypem 1 za
pomoca wagi automatycznej z liczni-

kiem oraz pobranie probki koksu do

analizy wstepnej chemicznej i do wy-
znaczenia wartosoi opatowej.

Pkt 15. Pomiary jak w punkcie 14,
tylko zsypem 2.

Pkt 16. Pomiary masy wapna pa-
lonego doprowadzanego do pieca zsy-
pem 1 za pomoca wagi automatycz-
nej z licznikiem oraz pobranie probki
wapna do analizy chemicznej.

Pkt 17. Pomiary jak w punkcie 16,
tylko zsypem 2.

Pkt 18. Pomiar temperatury i wil-

gotnosci powietrza otoczenia za po-
mocag dwoch termometrow wmtecio-
wych — suchego i mokrego.

Pkt 19. Pomiar temperatury oraz
analiza aparatem Orsata gazow z oka-
pow wanny pieca w kiominie prawym.
Pomiar temperatury termopara Pt-Pt
Rh z miliwoltomierzem.

Pkt 20. Pomiary jak w punkcie 19,
tylko w kominie lewym.

Pkt 21. Pomiary  temperatury i
przeptywu wody chlodzacej ma wylo-

cie z rur chltodzacych poszczegdlne
elementy pieca. Pomiar temperatu-
Ty — termometrem cieczowym, po-
miar przeplywu — zbiornikiem wody

ustawionym na wadze i stoperem.

{ELEKTRODA FAZY §
{EEKTRODA FAZY?

WANNA PIECA

Pkt 22. Pomiar temperatury wody
chtodzacej na wlocie do rur chtodza-
cych termometrem rteciowym.

Pkt 23. Pomiary dlo$ci- energii e-
lektrycznej doprowadzanej do pieca
oraz napiecia i natezenia pradu w po-
szczegolnych fazach. Pomiar ener-
gii — licznikiem, napiecia — wolto-
mierzem, matezenia — amperomierza-
mi. Wiszystkie pomiary wykonano w
rozdzielni, a straty na linii miedzy

rozdzielnia a piecem przeliczono na

== GAZY SPALINOWE

" WAPND

—+ —+—— PRIENODY DO PCMIARU
KORCERTRACII PYEU
e MASA ELEKTRODOWA

~ - - KOKS —+———+—+ Py}

Rys. 1 — Schemat pomiarowy pieca karbidowego

Pkt 2. Pomiary jak w punkcie 1, tylko w kominie K 2 i po-
miar przeptywu — anemometrem w specjalnie skonstruowa-
nym uchwycie i stoperem.

Pkt 3. Pomiary jak w punkcie 2, tylko w kominie K 3.

Pkt 4. Pomiary przeplywu i temperatury gazéw z okapow
wanny pieca w kominie prawym (KP). Pomiar przeptywu —

~rurkg Prandtla, pomiar temperatury — termometrem cieczo-
wym firmy ,Pryzmat" w Skarzysku o skali 0 — 500°C.
(le)Dkt 5. Pomiary jak w punkcie 4, tylko w kominie lewym

=% KARBID

------------ ENERGIA ELEKTR —--—-— |ODA CHLODZACA

podstawie przekrojow kabli oraz wy-
konanej do$wiadczalnie charakitery-
A styki transformatorow.

Pkt 24. Pomiar masy oraz pobra-
O PUNKT POMIARDHY nie probki do analizy chemicznej py-
¢ 16w .zebranych z wylotow okapow
pieca. Pomiar masy — waga dzie-
sietna.

Pkt 25. Pomiar masy: oraz pobra-
nie prébki do amalizy chemicznej
karbidu techmnicznego spuszczonego
z pieca na trzech fazach. Pomiar masy wykonano waga dzie-
sietng.

Pkt 26. Pomiar ilo$ci ciepta (entalpii wzglednej) zawartego
w karbidzie opuszczajacym piec w czasie spustu. Pomiar spe-
cjalnie zaprojektowanym kalorymetrem.

Pomiary masy, przeplywu, temperatury, wilgotnosci, ener-
gii elektrycznej, napiecia i matezenia pradu, warto$ci opato-
wej oraz analizy chemiczne nie beda tutaj dokladnie omo-
wione, gdyz sa ogolnie znane i szeroko w literaturze opisane.
Na szersze omoOwienie zasluguja natomiast mie oparte ma Té-
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ceptach z literatury, a opracowane specjalnie dla opisywa-
nego pomiaru: pomiar koncentracji pytu w gazach z okapoéw
wanny pieca (punkt pomiarowy 9 i 10) oraz pomiar-ilosci cie-
pla (entalpii wzglednej) zawartego w karbidzie opuszczajacym
. piec w czasie spustu (punkt pomiarowy 26).

TERMOMEIR DIA POMIARY TEMP * ZMIEZKA POMIARDMA
GAZOH . ZUETCE POMIARDHE) 2 - RURKA

FILIR_ FLANELOWY

TERMOMETR SUCHY « MOKRY
DIA POFIARY WILGOTNOSCI SPALIN

KOMIN
7 OKAPOL) LIARKY
PIECA

HODA 7 SIEC

JONDA PRIESUMNA 1Z0LACIA SHOCZEK_WODNY, 00 KARAUZACTH
(RYS 3)
Piatts I - PROMIEN POMIAROWY EEEED
Rys. 2 — Schemat urzadzenia do pomiaru koncentracji pytu

Urzadzenie do pomiaru koncentracji pylu w gazach z oka-
poéw wanny pieca (rys. 2) skltadalto sie z sondy przesuwnej
(rys. 3), filtru flanelowego, zwezki pomiarowej i smoczka wod-
nego.

KOMIN 7 DKAPOH

WANRY . PIECA 10 (i i

e

Rys. 3 — Sonda przesuwna

1 — sonda, 2 — Kkréciec, 3 — pokrywa kro6éca, 4 — kolnierz docisko-

wy, 5 — Sruby dociskowe, 6 — czasza ustawiajaca, 7 — wskaznik

pionu, 8 — pion, 9 — uchwyt, 10 — dlawik, 11 — uszczelnienie,
12 — pochwa sondy

Smoczkiem zasysano przez sonde spaliny z komina, filtr
zatrzymywal pyl, zwezka mierzono przeptyw spalin odpylo-
nych. Jeden pomiar trwat 3 godz. przy czym co godzina zmie-
niano miejsce pobierania zapylonych spalin przesuwajac son-
de. Miejsce pobierania spalin okreslono z zasady rownosci po-
wierzchni pierscieni. ‘

71=R-1—= 400l: 163 mm
2n 6
P i3 el
2n 6
(o 73=R-5—=400i=365 mm
Rys. 4 — Promieniz

pomiarowe W komix gdzie R = 400 mm — promien komina

nach z okapow ; e AT
pieca ‘n = 3 — zalozona ilo$¢ promieni

pomiarowych.

Zasadniczym zalozeniem pomiaru jest, iz szybkosé Zas{f‘s'a-
~ nia ‘spalin w kominie w przyblizeniu réwna sie szybkos$ci
spalin w kominie w miejscu zasysania. Pozwoli to na unik-
niecie zaburzen w miejscu pobierania gazow i gwarantuje
niezmienione w stosunku do catosci spalin zapylenie probki.

Aby zatozenie to spelni¢ wykonano na podstawie prob-
nych pomiarow orientacyjnych wykres szybkosci i tempera-
tur w kominie (rys. §) i wyliczono ilos¢ spalin G jaka malezy
zasysa¢ ma kazdym promieniu pomiarowym. Poniewaz szyb-
kosci i temperatury dla promieni ry i rs byly zblizone obliczo-
no dla nich G-wspdlnie. Wyliczono réwniez wychyltki U-rurki
na zwezce pomiarowej odpowiadajace wyliczonym nateze-
niom przeplywoéw, tak ze przeprowadzajacy pomiar mial za
zadanie utrzymywac¢ jedynie za pomocag zaworu regulujacego
doptyw wody do smoczka state wychylenie U-rurki w czasie
calego pomiaru na jednym promieniu.

Z wykresu (rys. 5) dla promieni r; i rs przyjeto predkos¢
zasysania w = 5,8 m/sek; dla rs w = 3,8 m/sek.

Wewnetrzna $rednice sondy na wlocie przyjeto ds =
= 52 mm zmniejszajac ja w dalszej cze$ci instalacji, aby za-
pobiec osadzaniu sie pytu.

Na podstawie analiz wstepnych przyjeto sktad spalin obje-
tosciowo: COs — 10%, O — 15% N2 — 73%, H20 — 2%.

Dla takiego skladu spalin masa czasteczkowa wynosi:
M =01X 44 + 0,15 X 32 + 0,73 X 28 + 0,02 X 18 = 30,0

kg/kmol a gesto$¢ w warunkach normalnych fizycznych

el =

M 30
= 1,34 kg/Nms3
22.4 g/ b

'\

2

5 A
Dla promienia ri i rz przyjeto tem- 34 /
perature zasysania 3800C, dla r3 — ; / i
300°C, ci$nienie zaltozono mormalne. St : ;
Iloé¢ gazéw zasysanych dla r; i ra: é:fl fl i :
EE |8
Twn U B e
G1=Gg='zul-F-yN~-,r = i ]
: woW om0 0
= 5,8 - "_522_ .10-6 . 1,34 . 2_73 ONEGHOSC 0D 01 KOMINA, e
4 653 Rys. 55 —  Wykres
predkosci i tempe-
. 3600 — 24,75 kg/h ratar w_ kominie 2
okapéw pieca
Do pomiaréw uzyto krezy o S$rednicy dr = 13,7 mm.
Obliczenia krezy przeprowadzono mna podstawie ksigzki:
Preobrazenskij , Tieptotechniczeskije izmierenja i pribory"
r. wyd. 1946.

G=0,0125 ¢ -¢-w -d2\/Apy
na podstawie pomiaré6w wstepnych przyjeto temperature spa-

lin w zwezce ti,, = 85°C, ci$nienie zatozono mormalne.
zatozono ¢ = 1 w = 1; z tablic @ = 0,601
Y=9oN e =1,34 . L2 S = 1,02 kg/m3
273 +t 273 + 85
G=0,125-1:0,601-1-13,72.YAp -y =1,40y4p -y
Y2 2
Ap:—G—-—;:—%LS =310 mm H,O
1,402y + 1,402-1,02

Analogicznie zakladajac dla promienia rs temperature spalin
na zwezce 650C, wyliczono wychylke na zwezce 166 mm
H20. Temperature i ci$nienie gazu w zwezce odczytywano co
15 minut. Mase pylu zatrzymanego na filtrze okreslono wazac
filtr przed i po pomiarze. Koncentracje pylu wyznaczono jako
stosunek masy pylu osadzonego na filtrze do masy spalin,
ktore przeptynelty przez filtr.

Urzadzenie to wykorzystano réwniez do pomiaru wilgot-
nosci spalin za pomoca 2 termometréw — suchego i mokrego
(punkty pomiarowe 11 i 12). Pomiar ten mie mogt byé¢ prze-
prowadzony bezposrednio w kominach z uwagi na temperatu-
re (powyzej 3009).

Za zwezka pomiarowaq temperatura gazow wynosila tylko
okoto 50°C i pomiar mégt byé wykonany bez przeszkéd. Oba-
wy, aby woda nie wykroplita sie przy tak znacznym obnize-
niu temperatury, okazaty sie bezpodstawne, gdyz zmierzone
ci$nienie czastkowe pary w obnizonej temperaturze okazalo
sie duzo nizsze od cisnienia nasycenia.

Pomiar dlosci ciepta (entalpii wzglednej) zawartego w kar-
bidzie opuszczajacym piec w czasie spustu zostal opracowa-
ny po uprzednim rozwazeniu kilku réznych metod.

Entalpie wzgledna karbidu obliczamy wg rownania:

IK=G-C/$ .t

gdzie G masa karbidu ‘
c/z srednie ciepto wlasciwe w zakresie temperatur od
00 do t°C
t — temperatura karbidu opuszczajacego piec.

- Najbardziej marzucajaca sie metoda wyznaczania entalpii
wzglednej karbidu jest pomiar temperatury i przyjecie ciepla
witasciwego karbidu wedlug danych z literatury.

Jednak pomiar temperatury powyzej 2000°C jest b. trud-
ny, mozna stosowac tylko termometry optyczne lub termopa-
ry. Termopary ze wzgledu na niedostepnos¢ materialéw prak-
tycznie mie mogly by¢ zastosowane.

«~ Pomiar optyczny wymagalby wyznaczenia stopnia czarno- -
$ci karbidu i bylby obciazony znacznym bledem z powodu
proceséw chemicznych zachodzgcych na powierzchmi strugi
karbidu. Dane w literaturze odnosnie $redniego ciepta Wl?-
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Sciwego karbidu podane sa dla karbidu czystego i sa bardzo
niedokladne.

Z powyzszych wzgledéow zdecydowano sie na pomiar ilo-
czynu c/; -t metoda kalorymetryczna. W tym celu zaprojek-
towano 1 wykonano kalorymetr wodny (rys. 6).

UWAGE
TERMOMETR PO7 3
WKLADAND PO USU
NIECIL POKRYWY

- POL 4

00 9L fuixre

[ Tegny
e e (O TN
Rys. 6 — Kalorymetr do karbidu

1 — wykladzina, 2 — lej zeliwny, 3 — termometr karbidowy, 4 —
pokrywa leja, 5 — termometr powietrzny, 6 — termometr wodny,
7 — termometr wodny, 8 — rura perforowana, 9 — zbiornik wody,
10 — mnaczynie na karbid z wezownica, 11 — rvdzen ochronny,
12— wodne weze elastyczne, 13 — pompa wodna z siln. elektr.,
14 — wskaznik poziomu wody, 15 — rura ssgca pompy, 16 — izo-
lacja z welny zuzlowej, 17 — Ikabel elektryczny w gumie, 18 —

liecznik energii elekitrycznej
Do komstrukcji kalorymetru przyjeto nastepujace zato-
zenia:

1. Ciezar catkowity kalorymetru okolo 3 t (nosnos$é¢ suw-
nicy na chtodni, gdzie odbywaly sie wszystkie manipu-
lacje kalorymetrem),

Ormientacyjna entalpia wzgledna karbidu 750 kcal/kg,
Przyrost temperatury wody okoto 60°C,

Wymiary gabarytowe kalorymetru takie, aby mogt
swobodnie przejecha¢ tunelem miedzy chlodnia a hala
piecow, ;

5. Calkowite wykluczenie mozliwosci zetknigcia sie gora-

cego karbidu bezposrednio z woda.

Przy konstruowaniu kalorymetru wykorzystano zestawy ko-
fowe wozkow karbidowych. Konstrukcje kalorymetru wyko-
nano z walcowanych profili stalowych, pokryto blacha i za-
izolowano warstwa 100 mm welny zuzlowej. Naczynie kalory-
metryczne wykonane zostalo z 2 oddzielnych czesci odlewa-
nych z wtopiona w kazdej polowie oddzielng wezownica,

. W miejscach, gdzie naczynie kalorymetryczne, pompa i zbior-

OO

nik  wody stykaly sie z konstrukcja stalowa, zasto-
sowano podktadki izolacyjne z klingerytu w celu zmniej-
szenia / strat ciepla do otoczenia. Przednia cze$¢ na-

czynia, narazong mna bezposrednie zetkniecie z karbidem
W czasie pobierania prébki, wylozono od géry cegta szamoto-
wa. Rysunek 6 przedstawia kalorymetr w jego ostatniej wersji
poprawionej na podstawie pomiaréw probnych. Poczatkowo
mnp. naczynie kalorymetryczne mie bylo zaopatrzone w rdzen
‘ochronny i przy pobieraniu probki mnastepowalo roztapianie
koncow zeber. ;
Przed przystapieniem do pomiaréw sprawdzono poziomnica
poziome wmstawienie kalorymetru i odczytano ma wodowska-
~zie mase¢ wody w zbiorniku. Wiaczono na 30 minut pompe,
aby wyréwna¢ temperature wody i temperature czesci me-
talowych stykajacych sie z woda. Odczytano temperature
wody na termometrze w zbiorniku oraz temperature powie-
trza ma termometrze wewmnatrz kalorymetru. Nastepnie odczy-
tano stan licznika elektrycznego zainstalowanego ma przewo-
dzie doprowadzajacym energie do pompy i z otwarta pokry-
‘wa podtoczono kalorymetr pod rynne spustowa pieca.
‘Po pobraniu probki zamkmieto kalorymetr pokrywa, ktora
 przykrywano warstwa grubosci okolo 100 mm Iuznej welny
zuzlowej i przetaczano kalorymetr ma chlodnie. Co 15 minut
odczytywano temperature powietrza wewnatrz zbiornika
i temperature otoczenia, obserwujac réwnoczes$nie termometr
zbiornika wodnego i termometr kontrolny umieszczony w ru-
‘17e odprowadzajacej wode z maczynia kalorymetrycznego do
zbiornika.
Gdy termometr zbiornika i termometr kontrolny zaczely
wskazywaé¢ te sama temperature, wylaczono pompe, odczyta-
no temperature wody w zbiorniku, zdjeto pokrywe z naczynia
kalorymetrycznego i za pomoca termometru cieczowego wio-
zonego w otwor rdzenia ochronnego odczytano temperature
karbidu w maczyniu kalorymetrycznym. Ten sposéb pomiaru
temperatury przyjeto po mieudanych prébach umieszczenia
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Rys. 7 — Bilans materialowy (wykres Sankeya)

rurek ognioodpornych wewnatrz masy karbidu. Rurki te pod
wplywem cieplnego .i mechanicznego dziatania karbidu ule-
gaty zniszczeniu,

Nastepnie odczytano stan licznika energii elektrycznej,
wyjeto karbid z naczynia kalorymetrycznego i zwazono go
na wadze dziesietnej. Z pogniecionego ma lamaczu karbidu
pobrano probke metoda przekatnych i w wytwornicy acety-
lenowej oznaczono zawantos¢ czystego CaCas.

Bilans energetyczny kalorymetru przedstawia sie nastepu-
jaco:

Gro »iro+ A - Eeir= Gy - cw - /tpw — trw/=- Gro - crb - trro +
i Wn/tpw e, tkw/—f‘ TFrd/’rd o to/‘i‘ H"p/fpp S flrp/ = H"ps/tpw i
L tkw/"" I/Vzb/tpw s tl.'w/‘lL I/Viz/tpiz e fkiz/‘*‘ QO,

gdzie:Grp— masa probki karbidu w kg
ipp — wzgledna entalpia karbidu kcal/kg

PRODUKTY PROCESU

KARBID = P 3
ENERGIA CHEMICINA 68% | &
Z y
<
& GA”. STRATY D0
' S| 187% | fuooa () orocz 2%
= cHeone {7
= 4%
WANNA  PIECA  KARBIDOWEGD D)
i POMIETRZE 027
ENERGIA
wa | ELEKTRYCZNA Tl
oD 396% ELEKTRODA 19%
KOKS 9
5337%
SUBSTRATY

Rys. 8 — Bilans energetyczny (wykres Sankeya)
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A — rownowaznik cieplny w. kcal/kWh
Ee¢; — energia elektryczna zuzyta przez silnik pompy

peraturg otoczenia. Straty ciepla do otoczenia Q, wyznaczo-
no obliczeniowo.

w kWh Majac do dyspozycji tylko 1 kalorymetr wykonano w cig-
Gw — masa wody w kalorymetrze w kg gu kilku tygodni po 3 pomiary dla kazdej fazy w celu ustale-
cw — S$rednie cieplo wlasciwe wody w kcal/kg. 10 nia ewentualnej zaleznosci miedzy procentowa zawartoscia
fpw — poczatkowa temperatura wody w 0C czyfs-t'ego ;an w karbidzie tecl?nicz,nym a entalpia wzg.lehdna}
n e SR R T R e l.{a'lbud‘u (Ik]).), wyznaczong z bilansu 'fkalo.rym.(?tru. Poniewaz
e ; 5 ¢ P 5 Y. jednak zalezno$ci takiej nie udalo sie wustali¢, wyznaczono
ckp — Srednie cieplo wlasciwe karbidu w kcal/kg. 10 tylko $rednia entalpie karbidu jako $rednia warto¢ z 9 po-
trko — temperatura koncowa karbidu w 9C miaréw kalorymetrycznych.  Wszystkie pozostale pomiary
Wn — rownowaznik wodny naczynia kalorymetryczne- wykonano réownoczeénie we wszystkich punktach pomiaro-
go w kcal//C wych w okresie 10 godz., co 15 lub co 30 min.
Wra — réwnowaznik wodny rdzenia ochronnego Przed glownym  10-godzinnym pomiarem sprawdzono
w kcal/0C wszystkie przyrzady pomiarowe i przeprowadzono 'szereg po-
W, — réwnowaznik wodny powietrza w kalorymetrze m~ia’1‘ré_w wstepnych. sprawdzanig przyrzadow prze_p:rowadzovno
w kcal/oC ogolnie stosowanymi metodami poza sprawdzaniem anemo-
¢ gk M ‘ tlco ek oc metru, ktéry z braku odpowiedniego urzadzenia poréwnano
P DG DOCAa L Ol DO 2 W, z anemometrem wzorcowym posiadajacym metryke w czasie
lra — temperatura rdzenia w °C jazdy samochodem. po autostradzie w dzien bezwietrzny.
trp — temperatura koncowa powietrza w 0C Na podstawie przeprowadzanych pomiaréw zestawiono bi-
to. — temperatura otoczenia w C lans materiatowy i e‘ne‘rgety'czny pieca. Bilanse przedstawiono
wps — rownowaznik wodny pompy z silnikiem W ffc;'rlnlug V\{ykres?kvy Sax}key a'l‘na‘rlys. i : .IYS' c R
W kcal/oC Bilanse 1 wyniki poszczegolnych pomiarow postuzyly jako
: yod : y material do ustalenia racjonalnego ruchu pieca (m. in. pozwo-
wzp — réwnowaznik wodny zbiornika wody w kcal/C lity na znaczne oszczednosci wody chlodzacej) oraz do ulep-
Wiz — rownowaznik wodny izolacji cieplnej w kcal/C  szenia konstrukcji nastepnego pieca tego typu. Wydaje  sie
tpiz — érednia temperatura poczatkowa izolacji w 0C pewne, iz w kazdej prawie galezi przemystu chemicznego
triz — $rednia temperatura koncowa izolacji w 0C istnieja mozliwos$ci obnizenia kosztow ‘ruchu oraz ko:szltow in-
Ry ; westycyjnych w oparciu o dokladne pomiary urzadzen beda-
Qo — straty ciepta do ofoczenia w Kcal, cych w ruchu. Pomiary te wymagaja czesto bardzo malego

Rownowaznik wodny jest to iloczyn masy i ciepla wlasci-
‘weyo. Srednia temperature izolacji obliczono jako s$rednig
miedzy temperatura powietrza wewnatrz kalorymetru a tem-

naktadu pracy, a zyski moga byc¢ bardzo powazne.

Otrzymano 21.VII.54

Kordzjor stali w stopionych solach i tugach w temp. 475-500° "

620.193.42/.43

H. Jodko i M. Wiekiera %
Instytut Chemii Ogolnej
Samodzielna Pracownia Antykorozyjna

Zbadano korozje stali rur kottowych, stali o zawarto$ei 0,12% C, blachy niklowej, blachy stopowej KP2 w trzech réznych
no$nikach ciepta proponowanych w literaturze technicznej: A 37,18% KNO3, 62,78% Ca (NOg3)2, 0,04% KgC}rO4; B)
43% KNO3, 43% NaNOg, 4% NaNOg, 10% KaCrO4; C) 53" NaOH,47% KXOH. Opracowano aparature yvielkolaboyatqryjna do
badan korozji w stopionych solach lub lugach do 5000C,umozliwiajaca otfrzymanie wiel}deJ liczby pomiaréow w Krot
kim stosunkowo czasie. Pomiary korozji prébek prowadzonow sposob ciagly w okresach jedno- lub dwutygodniowych.

HceefoBana KOppO3MA CTAJMH KOTENBHBIX TPyO, crann comeprkameit 0,12% C, HUKEIIeBOi »KeCTH, JerupoBanuOM skectn KP2 B Tpex pasHBIX
TEMIOHOCHTENAX, MPEAJIOYKEHHBIX B TeXHuUYeckoil Jmteparype: A) 37,189 KNO;, 62,789, Ca(NOy).; 0,049 K,CrOs; B) 439 KNO;, 439,
NaNOj, 49, NaNO,, 1095-K,CrO,; C) 530, NaOH; 47% KOH. PaspaGorana ammapatypa B Gossitom JaGopaTopHom MaciuTabe jia HcCleaona-
HUsI KOPPO3MM B PACIUIAABICHHBIX COJIAX Mau mrejdouax a0 500°C. IIpn momomy 9ToH amgaparypbl MOYKHO IOIyYUTE B0IBII0E UHCIIO U3MEDPEHUI
B OTHOCHTOJIBHO KODPOTKOE BPEMJI. I’lBMBpGHH}I HIPOBOJAUIINCE HENPEPHLIBHO B nepuogax 0;(1-]0“"1 MM ABYX HEACHb.

Investigation of corrosion of boiler tube steel, of steel with 0,12% C, of ni(_:kel sheets and alloy KP2 sheets, in th‘rene
different heat transfer agents mentioned in technical literaturze: (A)37,18% KNOsg, .62,78“/0 Ca(NO3)2; q,04“/o KoCrO4, (B) 43'%
KNO3, 43" NaNOg, 4% NaNO., 10% K2CrOs; (C) 53% NaOH, 47" KOH, has been discussed. Description of a large labo-
ratory apparatus for investigating corrosion of melted salts and alkali at 500°C which enqbles obtaining a great number
‘of measurements in comparatively short time is given. The measurements have been carried out in a continual process

during one or two weeks.

1. Wstep

Zastosowanie stopionych soli lub stopionych tugow jako
czynnika do przenoszenia ciepla stawia przed komstruktorem
dwa zasadnicze zagadnienia. Pierwsze zagadnienie — to wybor
skladu chemicznego czynnika; drugie — wybdr ekonomicznego
lecz zarazem .odpornego ma korozje tworzywa konstrukcyj-
nego. ¢

Poniewaz literatura techniczna w zakresie poruszonej tema-
tyki jest na ogot szczupta, wynikta koniecznos$é¢ przeprowadze-
nia badan eksperymentalnych, ktére objely 3 srodowiska ko-
rozyjne i 4 tworzywa metalowe. Dla bardziej wnikliwego zba-
dania przebiegu korozji kontrolowano szybko$é korozji bada-
nego tworzywa metalowego w tym samym $rodowisku w trzech
réznych czasokresach ti, tg, ts, gdzie t1 < ts < t3. Wyniki ko-
rozji dla czasokresow ti, te, ts przeliczano mna czasokresy
to —t1, t3 — to.

Czes¢ badan przeprowadzono tylko w dwodch réznych cza-
sokresach t'; i t's. Dla przeprowadzenia tych badan zapro-
jektowano i wykonano trzy identyczne piece elektryczne opo-
rowe z grubg izolacjq termiczng, zapewniajaca duza stabilnosc
temperatury stopionej mieszaniny. Pojemnos¢ robocza pieca,
wynosita ponad 30 litrow. Pozwalalo to na wprowadzenie na-

1) Czes¢é eksperymentalng wykonali: inz. . Osinska, inz. M. GOr-
ska, mgr M. Wiekiera, St. Zajaczkowski.

raz duzej ilo$ci prébek o wymiarach 5 cm X 8 cm zawieszo-
nych na specjalnie do tego celu wykonanym rusztowaniu pre-
towym, do stopionej mieszaniny soli. Ilo$¢ préobek wprowa-
dzonych na poczatku badan do pieca wynosita ok. 40 sztuk.
Czasokresy przebywania probek w piecu byty rézne, od 30
do 330 godzin. Zebrany material do$wiadczalny nalezy trakto-
wac¢ jako material wstepny.

Referowane ponizej prace eksperymentalne nie uwzgledni-
ty kilku waznych czynnikow, jak: 1) wplywu ruchu $rodowi-

"ska korozyjnego ma szybkos¢ korozji- w poréownaniu z dany-

mi, otrzymanymi w stanie spoczynku; 2) zachowanie sie ba-
danych tworzyw w diuzszych czasokresach 6 i 8 tygodnio-
wych, a nawet diluzszych, z zastosowaniem wiekszej czestotli-
wosci wyjmowania prébek celem wyznaczenia krzywych, cha-
rakteryzujacych przebieg korozji w iczasie, w oparciu o powta-
rzalne wyniki pomiaréw; 3) wplywu zmian temperatury i zmian
sktadu chemicznego srodowiska korozyjnego na szybkos¢ ko-
rozji tworzyw w poréwnaniu do wynikéw otrzymanych w usta-
bilizowanych warunkach. WV

1

2. Dokumentacja

I. W. A. Chitrow!) w zwiazku z potrzebami przemystu nafto
wego dotyczacymi dobrego $rodowiska do przenoszenia ciepla
(katalityczne krakowanie), ktore miatoby niska temp. topnie
nia i bytoby termicznie stabilne w zakresie 4500 — 500°C, pro
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ponuje nastepujaca mieszanine soli, spelniajaca zadane wy-
magania: :

KNO3 49%/6 mol.
Ca(NOg3)2 50,97 mol.
KoCrO4 0,03 mol.

_II. Leschewski i Degenhard?) referuja chemiczne reakcje, za-
chodzace w kapielach stopionych azotanéw w zakresie tem-
peratur 4600 — 600°C w obecnos$ci zelaza i stopow aluminio-
wych. Wyniki badan powyzszych autorow sa nastepujace:
1. Ponizej 4600 NaNOg, KNOg i mieszaniny tych azotanéow mie
wykazuja praktycznie w krotkotrwatych badaniach (8 godz.)
rozkladu;

2. Poczatek rozkladu powyzszych azotanéw zaczyna byc¢
wyrazny w temp. 4859,

3. NaNOj3 ulega rozkladowi majtatwiej, wyraznie od 5200,
a znaczniej powyzej 5500C, zelazo i aluminium przyspieszaja
rozktad;

4. KNO3 ulega rozkladowi wyraznie powyzej 5500C.

IIT. Kirst, Nagle i Castner3) ustalili w swoich badaniach,
ze dobra mieszaning soli stopionych do przenoszenia ciepta
jest mieszanka HTS (zastosowana w skali fabrycznej) o mnaste-
pujacym sktadzie:

NaNO2 40%0 wag.
‘NaNO3 Ao,
KNO3 53% ,,

 Mieszanina ta jest stabilna i moze stuzy¢ w ciagu lat w tem-
peraturze ok. 4300C. W temperaturach wyzszych np. w 5950C
ulega powolnemu rozkitadowi.
Badania korozji w mieszaninie HTS przeprowadzone w okre-
sie 6 tygodni daty wyniki zestawione w tablicy 1:

Tablica 1
Nazwa ; » Korozja w mm/rok.
tworzywa wg oryginalnego =
angielskiego tekstu. 454°C 538°C 593°C
Steel—open hearth :
ASME S—17 or !
API Grade A 0,09 0,31—0,61| 3,05—
| —15,24
Alloy Steels
! 15— 16 Cr 0,00
18 Cr, 8Ni, 2—4 Moly
(KA 2 S Mo) 0,00
Alcrosil 3 (Cr 3,0,
Al 0,52, Si 1,01 0,06 0,31 0,61—1,83
| Mo 0,5)
Alcrosil 5 (Cr 5,0
“Al 0,57, Si 0,87 : 0,06 0,15 0,31—0,61
Mo 0,5) ;

IV. Az Bujok?) omawia zagadnienia bezpieczenstwa pra-

cy z kapielami azotyno-azotanowymi.

V. Lukens Steel Co% poleca do kapieli NaNOs w temp.
4950C wamny stalowe platerowane ,L" niklem. |

VL Ullmanns Encyklopédie®). Kapiele azotanowe i azotymno-
we, stabilizowane przez chromian, mie atakuja stali z miska
zawartoscia wegla do 400°C. Dla wyzszych temperatur poleca
sie stale sichromalowe i chromoniklowe. Bezpieczna miesza-
ning jest bezwodny stop, sktadajacy sie z 47% KOH i 53%
aOH, ktéry mozna stosowac do 600°C i powyzej.

- VIL Patent wioski 350 4167) z 1937 r. zgtoszony przez 1. G.

,:-'Fé\pbem-n'dwsctrde. Dla stabilizacji kapieli saletrzanych, celem

unikniecia eksplozji, poleca chromiany alkaliczne lub ziem
alkalicznych. Ilos¢ chromianu dodanego do stabilizacji ma wy-

1 sie nastepujace ilosci chromianu:

I¢ powyze] 2%o. Przy wyzszych temperaturach kapieli, pole-

rys. 1
3000 2 — 5%
4000 5 — 10%
5000 10— 20%

3. Skilad chemiczny badanych czynnikéw do przenoszenia cie-
pia. Badane tworzywa metalowe. Aparatura do badan

Celem poréwnania réznych proponowanych w literaturze
sktadow czynnikow do przenoszenia ciepta, postanowiono zba-
dac¢ korozje wytypowanych tworzyw metalowych w nastepu-
jacych trzech mieszankach soli lub tugow:

Recepta A. Wg danych radzieckichl), tzn. w mieszaninie
skladajacej sie z:

KNO3 37,18% wag.
Ca(NOs3)2 62,78%0
KsCrOy 0,04% ,,

Recepta B. Wg patentu wloskiego I. G. Farb.?), przy czym
ustalono sktad:

KNO3 48,0%0 wag.
: NaNO3 A3 080 o
\ ' NaNO; 4,0%

KoCrOy 10,0%" ",

Recepta C. Wg danych Enc. Ullmanna$):
NaOH 53,0% wag.
KOH 47,0% ,,

Badano przebieg korozji nastepujacych tworzyw metalo-

wych: §

a. rury kottowej, zawierajacej 0,17% C, przekazanej z jed-
‘nego z zaktadow przemystowych

b. blachy stalowej zawierajacej 0,120 C

c. blachy miklowej d :

d. blachy stopowej (KP2), o sktadzie 0,06 C; 17,66 Cr; 88
Ni; 0,64 Mn; 0,9 Si; 0,02 P; 0,013 C; 0,36 Ti., ;
Aparature do badan ilustruje rys. 1.
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4. Wyniki badan

Ze wzgledu na konieczno$¢ otrzymania w kréotkim terminie
danych dla mieszaniny stopionych soli wg recepty (A), prze-
prowadzono pomiar dwutygodniowy w piecu elektrycznym
odmiennego ksztattu niz piece omoéwione w p. 3. Byt to piec
ksztaltu cylindrycznego, pojemmnosci ok. 30 litrow, o stabszej
znacznie izolacji termicznej. Przebieg temperatury pieca po-
daje rys. 2. Mieszanine sporzadzono wg recepty A, stosujac
saletre wapniowa uwodniong. Podczas stapiania wystepowato
silne pienienie sie. Na rys. 2 okres ten obejmowat czas od
28011, godz. 169 do 301l godz. 1439,

4500

I NAPRAWA UMDWM
P [

1

FOTERWA |
PRATZIE 53¢

j Tygon onosys e
%0 v G0 PRI
I £ PONLIE LI
PRIUSTALE + NOWE
00 &
s Imw;uu HETANIY SO0 (A) | |
: DL A R 1 {1l 1l N W 4 W B\ W D2l
b 2 12 22818 4 W 2210 A 616 2 17 228618 4 14 2400 6 600:
o0
A HYJETD POZ0STALE
PROBKI
400
410 ST
0
82 WACT PAD
0 ! ;
W 9\ (] 1y 1w 13\ 141y 1 DZIEN
2 1277 818 4 W 006 6212818 41 60DZ
Rys. 2 Wykres przebiegu temperatury_podczas pomiaru korozji

w I fazie badan

Probki wyjmowano dwukrotnie. Pierwsza partie prébek
wyjeto po jednotygodniowej szarzy. Z wykresu (na rys.2) cza-
sokres przebywania pierwszej partii ustalono jako rowny 167
godz. Z tego samego wykresu drugi etap przebywania probek
w srodowisku korodujacym wynosil 166 godz. Zatem druga
partia probek przebywala w stopionej mieszance w warunkach
badanej korozji tacznie 167 + 166 = 333 godz. Korozje obli-
€zano wg wzoru:

w - 10 - 8760
Bors iy
w — strata na wadze probki w g;
P — powierzchnia catkowita probki w cm?;
d — c. whasciwy tworzywa probki,
t — czas pomiaru korozji w godzinach,
Kor — korozja w mm/rok.

Korozja obliczona wedlug powyzszego wzoru w mm na rok
nie oznacza szybkosci korozji ekstrapolowanej ma okres rocz-
ny; oznacza jedynie szybkos¢ korozji w przyjetej jednostce
(mmfrok) korozji w badanym czasokresie . Dlatego zaleznie
od réznych czasokresow pomiar6w ¢ otrzymuje sie rézne licz-
by korozji, ktérych analiza dopiero pozwala stwierdzié¢, czy
zachodzi przypadek zahamowania korozji w czasie, czy tez
jej wzrost. W przypadku niklu by! przyrost na wadze probki
pomimo usuwania produktow korozji. Produkty w bardzo cien-
kiej warstewce $cisle przylegaly do powierzchni i mie dawaty
sie usung¢ calkowicie podczas trawienia. Przyjeto dla celow
przeliczeniowych traktowaé¢ ten przyrost jako wymik powierz-
chniowego utlenienia miklu do tlenku miklu. Przeliczano przy-
rost (tlen) ma mikiel i stad obliczano korozje prébki miklowej.
We wszystkich prébkach zakladano, ze przebieg korozji byt
rownomierny. Zatozenie przebiegu komozji réwnomiernej jest
wygodne dla celow obliczeniowych, Uzyskuje sie wowczas
liczbe $rednig. Pozwala to ma porownywanie wynikéw otrzy-
manych dla réznych tworzyw w tym samym $rodowisku koro-
zyjnym. Nalezy jednak pamieta¢, ze w rzeczywisto$ci na po-
Wwierzchni metalu mamy miejsca silniej zaatakowane, ktore
W prébach krotkotrwatych sa niemozliwe do liczbowego uchwy-
cenia, o ile szybko$¢ korozji w tych miejscach jest tylko kilka
«azy wieksza od $redniego wyniku. Wyniki badan z pierwsze-
Jo etapu (167 godz.) podane sa w tablicy 2.
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Tablica 2
étrata o Korozjal\w
dze mm /rok
Strata na R PO powierz- [—
korozji :
wadze po R chnia
korozji w B prébki Poys
Tworzywo uwzgled- 3 0sz
ey nieniu B cze- | Wynik
(wzglednie G i (fl(fz‘dl' gélne e
przyrost) rielene; wiasciwy pomia-
prébie w g ry
Rura kotlowa 115757 1.5543 90 15145
1.6268 1.6054 7,86 1,19 |1,20
1.7091 1.6877 1,25
Blacha niklowa +0.0371 0.1362 82 0,098
+0.0461 0,1692 8,9 0,122 {0,095
-~ +0.0317 0.0914 0.066
Blacha 0.0268 0.0218 82 0.018
stopowa KP2 0.0357 0.0307 7,8 0.025 |0,025%)
0.0458 0.0408 0,033
Blacha 0.9683 0.9579 82 0.78
stalowa 0,12C 1.0641 1.0537 7,86 0.86 0,78
0,8845 0.8741 0.71

*) Rowniez w tym przypadku trudno bylo usunaé powierzchnio-
wa warstewke produktow utlenienia, ktéra pozostawata po trawie-
niu, Mozna by przyjaé¢ dla celéw obliczeniowych, ze wynik jest su-
ma straty dla niklu plus ubytek na wadze, tzn. 0.025 + 0.095 = 0.120.

Wyniki badan, obejmujace czasokres 333 godz., podaje tahli-
ca 3.

Tablica 3
Korozja w
Strata na Bimasos Powierzch- mm /rok
wadze po jadzeepo nia
koro7iil;1v uyegleds rébek w Roszoaanpns
Tworzywo z nieniu D Ay czegdlal fredni
2 5 straty = AT ne
(wzglednie E i ciezar
przyrost) slepei wlasciwy DS
préby w g miary
Rura kotlowa 2.3853 2.3562 . 94 0.84
2.2945 2.2654 7,86 0,81 [0,81
2.1840 2.1549 0.77
Blacha niklowa +0.0540 0.1982 82 0.071
+0.0524 0.1923 8,9 0,069 0,064
+0,0394 0.1446 0.052
Blacha '0.051§ 0.0463 82 0.019
stopowa KP2 0.0560 0.0510 7,8 0.021 {0,019%)
0.0485 0.0435 0.018
Blacha 1.8923 1.8803 82 0.77
stalowa 0,12C 1.9526 1.9446 7,86 0,79 10,78
1.8989 1.8869 0.77

#) Patrz odsylacz przy tablicy 2. Przy podanym tam zalozeniu
korozja przypuszczalna bedzie wynosita: 0.019 + 0.06¢ = 0.083.

Pomiar rozkladu temperatur w poszczegélnych miejscach
stopionej mieszaniny wykazat, ze w stosunku do mierzonej
temperatury wahania wynosity = 10°C.

Wyniki pomiaréw w tablicach 2 i 3 wymagaja interpreta-
cji celem wustalenia przebiegu korozji w drugim etapie (tzn.
w drugim czasokresie obejmujacym 166 godz.).

Jesli korozja tworzywa jest zmienna w czasie, to teoretycz-
nie mozna byto uja¢ ja maprzyktad wg wykresu Kor = f(f)
podanym mna rysunku 3. Obliczajac korozje po uplywie t1
godzin, otrzymujemy wynik $redni D. Poniewaz korozje obli-
cza sie ze straty ma ciezarze, to pole OABt odpowiada stracie
na wadze probki. Po podzieleniu straty przez czas ofrzymu-
jemy S$rednig strate w czasie 1 godz. Obliczajac korozje po
aptywie czasu tp otrzymujemy s$redni wynik (E), ktory uzy=
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skuje sie przez przeliczenie powierzchni OACty ma powierz- Tablica 4
chnie prostokata OE'Ets. Dla obliczenia $redniej korozji w okre-
sie miedzy t; i t2, nalezy do obld-czencia wziaé¢ roznice prosto- Crass Kot taiate
katow OE'Ets — OD'Dt; i podzieli¢ przez czas (t2 — t1). Strata na | okres e
wadze po [przeby-
A Rodzaj Strata na | Kkorozji | wania
mieszaniny wadze po PO prébek| ' po_
stopionych | Czasokres korozji. | uwzgled- |iw §ro- ¢ycer 5
0 ) soli lub W g nieniu dowis-| g4lne }Vymlf
tugéw straty ku ko- po- $redni
3 | w §lepej | roduja- miary
£ / | prébie cym
<|£ 18 £ w godz
g : Rys. 3
] | Ic 0.7491 0.6633 1.24
I . I 0.7471 0.6613 60 1523521200
: | 0.7385 0.6527 1.22
! ' 1.4009 | 1.2235 0.90
S ] : A I4+1II 1.1390 0.9616 153 0.71 0.79
t t2 1.1991 1.0217 0.75
C2AS 4 6007
I+I141II] 1.6814 1.1786 0.72
Przyktad: dla Tury kotltowej: o 183,5 0.72
0,81 X 333 — 1.20 X 167 1.6793 1.1765 0.72
166 = ok. 0,42 mm/rok 2.9946 | 2.8868 5,48
: I 2.7618 2.6540 59. 5,04 5.16
, W ten sposéb obliczono korozje $rednig dla: 2.7253 2.6195 4.97
blachy niklowej — . . . . 0.033 mm/rok 4.3672 4.1639 3.26 :
blachy stalowej 0,12C . 0.78 mm/rok 8 L] ‘ iigég ifggg 143 f;g 3.25
blachy stopowej KP2 . . . 0,046 mm/rok, - - <t
z ; . ST - 5 : 4.7131 4,4954 2.74
: Pomiar dwnt.yg‘o-gimowy jest za krot}m, by méc wydac opi- I+I1+III] 4.7983 4.5811 184 279 2.76
nie o zachowaniu sie tworzywa w diugich okresach czasu (np. 4.7291 4.5119 2.74
2—3 letnich). Nie wiemy bowiem, czy krzywa korozji nie po-
siada minimum, po osiagnieciu ktérego mastepuje wzrost ko- I 5.8038 5.6701 20,18
rozji. S 7.7516 7.6179 SIS AIH27, 125 #2259
Z otrzym&nego materiatu wstepnego e'ksperymen.talnego 25508 24 Al
mozna wyciagna¢ mastepujace wnioski: 5.8868 5.8095 10.77
1. Rura kotlowa w drugim tygodniu dziatania stopionej S Lol gg?;g (7)8%(5) 90,3 11’2; 1
mieszaniny soli (A) w temp. ok. 5000C wykazuje koro- K : c
zje 0.42 mm/rok, przy czym stwierdza sie znaczny spa- { 9.1553 9.1131 9.77
dek korozji w poréwnaniu z korozja pierwszego ty- I+IT+III| 8.4710 8.4288 104,5 | '9.04 | 9.40

. godnia.
2. Blacha stalowa 0,12 C koroduje w warunkach, podanych
w punkcie 1, w drugim tygodniu w tempie 0,78 mm/rok,
identycznie jak w pierwszym tygodniu.

" [P(hf:ls[isz i

M“Rys 4 — rura kottowa Rys 5 —_ blacna stalowa 0,12 C

et Twomzywem dobrym, odpornym w podanych warunkach,
jest blacha niklowa, stal stopowa KP2 wykazala w tym
pierwszym etapie badan réwniez dobra odpornosc.

Wyglad prébek po korozp 11ustru]q powyzsze rysunki 4,

567

. Po zmontowaniu baterii, vskladajqcej sie z trzech piecow

3 elekﬂycznych przeprowadzono badania w trzech mieszankach

(A). (B) 1 ().

Przebieg temperatury podczas ‘p‘omrﬂiam korozji w poszcze-
gélnych mieszankach przedstawiaja rys. 8 (dla A), 9 (dla B),

10 (dla C). Dla obliczenia czasu przebywania poszczegolnych

Emmtsf;sz»} i

Rys 7 — blacha stopowa KPZ'

{RCh-54/1 162-6

: ; A
Rys. 6 — blacha mklowa

partii probek w stopionych solach przyjeto te czasokresy. :
w ktérych temperatura byta wyzsza od 450°C. Dla mieszaniny
stopionych fugéw przyjeto uczaws-o.kresy, gdy temperatura wyno-
sita 375 — 4750C (na ogol przewaznie temperatura wahala sie
w granicach 425 — 4500C). :
Wyniki pomiaréw kxorxozn rury kotlowej

Wymniki zostaly zestawione w tablicy 4. Pomerzchmua pro-

i)ek wynosula 994 cm?2.
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Na podstawie obliczen ustalono, ze korozja w poszczegdl-
nych czasokresach dla poszczegolnych mieszanin soli lub tu-
gow wynosita 'w mm/rok:

Czasokres w godz. Kor. w mm/rok

A It 60, — 183 0,51
A 1T 11936 —"183+5 0,38
B 11 59 — 143 2,08
B IIT 143 — 184 0,70
© IT 31,5 — 60,5 5,69
@ IIL 60,5 — 104,5 2,40

Nalezy stwierdzi¢ na podstawie powyzszych badan, ze mie-
szanina A dziala korozyjnie najstabiej na rure kotlowa. Cha-
rakterystycznym zjawiskiem w przypadku mieszanin B i C jest
duzy spadek korozji dla:

B z 5.16 mmj/rok
E 112259 i

na 0.70 mm/rok
na 2.40 "

T T T s T T T T T flaes:a s ]
ORDBC WIOTRD 2% | PITIE RCBEK WYJETD 6 RUERAAPRADZE 5" PROBO WD WDCZ0(® | T
4 A AT el g S :
Wtz mis=? Y
i e WYII0 8%
o RAOZ DAISTE PROB. 9° *WIACL PR A i
T
( )umu PRAD 18% lj
il
I
e 8w 9 0 1 12 13 141 13yl 16X D2IEN
5% b 162 1 U 818 4 4 240N 616 2 12 228 18'% G0N
Rys. 8 — Wykres przebiegu temperatury podczas pomiaru korozji
w II fazie badan. Mieszanka (A)
ﬂ[ <
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gl 9yl oxi 11X 17X 13 1Yl (31 I6Y)  DZIEN
W 616 2 17 77 818 4 14 2 0D 6 Wb 7 0222 818 4 GO
Rys. 9 — Wykres przebiegu temperatury podczas pomiaru korozji
w II fazie badan. Mieszanka (B)
e
00— T T
YD 17 PRIERNA o el
2 m HYJETO PROBY 0%
w et T2 V2 A
[ /' ’ \(.’Alﬂl PROBK (1
20 N2 HEACL PRAD 18® 2
Ty ko 222 )
R
(31 i 131} 11 Wi 15301 81 DZIFN
27 R 18 4 1420 B 6 k2012 2 88 & G002
Rys. 10 — Wykres przebiegu temperatury podczas pomiaru korozji

w II fazie badan. Mieszanka (C)

Wyniki pomiardéw wkor'ozj':i blachy niklowej

Zestawienie wynikow podaje tablica 5.

Powierzchnia probek 82,11 cm2.

Blacha niklowa jest odpornym tworzywem dla stopionych
mieszanin soli (A) i (B), natomiast w stopionym tugu podlega
umiarkowanej korozji. g

Analiza szybkosci korozji w poszczegolnych okresach dla
niklu daje mastepujace rezultaty. ;

‘A. Il Okres (okres miedzy 0,03 mm/rok
60—153 godz)
IIT Okres (okres miedzy — 0,09 mm/rok

153—183,5 godz)

Ujemny\wynlik mozna wytlumaczy¢ tym, ze korozja niklu jest

stosunkowo b. niska i mate bledy w pomiarach moglty spowo-
dowa¢ ten wynik. Dla stopionej mieszaniny soli (B):

B. II okres’(okres miedzy . 0,002 mm/rok

59—143 godz)

III okres (okres miedzy

143—184godz)

0,102 mm/rok

Tablica 5
Przyrost Korozja w
Rodzaj N vad e Czasokres mm /rok
SR prébki przebywania
% Czasokres : prébek w $ro-
stopionych W.E q
S lub dowisku koro-| Poszcze- Wiri
tugdw strata dujacym golne $redni
na wadze | W godz pomiary
w g
I +0.0144 0.137 0.132
+0.0133 60 0.127
+0.0191 0.072 !
A IeHA0T +0.0188 153 0.070 0.070
+0.0179 0.067
+0.0165 0.0395
I+II+111] +0.0183 183,5 0.0438 0.042
+0.0181 0.0434
e +0.0028 0.0209
I +0.0042 59 0.0313 0.026
+0.0034 0.0253
+0.0037 0.0114
B I+1I +0.0037 143 0.0114 0.012
+0.0047 0.0144
+0.0149, 0.0356
I+II+I1I| +0.0191 184 0.0472 0.032
\ +0.0053 0.0127
T —-0.2084 0.81
I —0.0579 315 0.22 0.59
—0.1923 0.73
—0.2063 0.41
(o L+ TI —0.2459 60,5 0.49 0.45
+—0.2340 0.46
I+II4+111 —0.2298 . 0.26
—0.3145 104,5 0.36 0,31

Mozna by wysuna¢ wniosek, ze poczatkowo wystepuje jak-
gdyby zahamowanie szybko$ci korozji, potem wzrost. Nale-
zalo by badania przeprowadzi¢ w dluzszych okresach czasu.
Dla stopionej mieszaniny tugow (C):

C. IT okres (okres miedzy e

0,29 mm/rok )

31,5—60,5 godz)
III okres (okres miedzy
60,5—104,5 godz.) 0,32 mm/rok

Wymniki pomiarow korozji blachy stopowej
KP2
Powierzchnia probek 81,85 cm?. Zestawienie wynik6w po-
daje tablica 6. ’

Analiza szybkosci korozji w poszczegolnych okresach dla
probek z blachy stopowej KP2, daje nastepujace rezultaty:

A TI okres 0,48 mm/rok
T s 0,93 mm/rok
BT 7 0,06 mm/rok
NG 0,19 mm/rok
@ A v 22,0 mmj/rok
QT 21,3 mmfrok

Dane dla mieszaniny soli stopionych (A) odbiegaja od wy-
nikow otrzymanych w pierwszej fazie badan. i
Wyniki pomiaréw korozji blachy sytalo‘w'ej‘
0,12C
Powierzchnia probek 87.9 cm? Zestawienie wynikésy po-
daje tablica 7.
Analiza szybkoéci korozji w poszczegélnych okresach dla
probek z blachy stalowej 0,12 C daje nastepujace rezultaty:

A 11 okres 0,41 mm/rok
IATESeee 33t
RS 1967 0
[ 2435 =
(@ U s 2.06 P



598 PRZEMYSL CHEMICZNY X (1954)
Tablica 6 Mabiliic a7
Cras- Korozja w Czas- Korozja w
Lo mm /rok oktes w mm/rok
g Strata po przeby-|" Rodzaj Strata po przeb‘y-
Bodza? uwzgled- | Wania | mieszaniny Suaps uwzgled- | Wana
mieszaniny e A prébek| po- sy i a na N prébek| pg_
Sobionyel A 3 ; Czasokres wadze 3 4 W §ro=| el
2 Czasokres wadze $lepej WHERTON sz czes Wynik soli lub L Slepej SRy szcze- Wil
soli ’lub L préby | dowis-| ogine [ VYIRUX tugéw préby | COWIST| gélne g
tugéw LA ku ko-|  pon $redni S ku k.o— oo (| Sredni
roduia-| miary roduja- miary
) cym cym
w godz w godz
0.0480 0.0415 0.095 0.4419 0.3768 0.80
I 0.0491 0.0426 60 0.097 | 0.096 I 0.3648 0.2997 60 0.64 0.73
0.0482 0.0417 0.095 0.4252 0.3640 0.76
0.6009 0.5621 0.50
A I+I1I 0.3410 0.3022 153 0.27 0.33 A I+1I1 0.7273 0.6221 0.52
0.2766 0.2378 0.21 0.7643 0.6591 153 0.55 0.535
0.5908 0.5520 0.41 0.9308 0.6924 0.48
I+IT4+111] 0.6276 0.5896 183,5 | 0.44 0.43 I+II+I11| 1.0244 0.7860 183,5 0.55 0.50
0.6162 0.5782 0.43 0.9146 0.6762 0.47
0.1714 0.1576 0.37 12.2465 12.1569 26,31
I 0.1792 0.1654 59 0.38 0.37 I 11.7199 11.6303 59, 25.17 | 26.24
0.1736 0.1598 0.37 12.6788 12.5892 27028
0.2447 0.2047 0.20 13.7149 13.6145 12.16
4 B T 0.2171 0.1771 143 0.18 0.19 B I+1II 14.2008 14.1004 143 12.60 | 11.86
0.2329 0.1929 0.19 12.2107 12.1103 10.81
- 15.2994 14.9816 10.40
I4+II+111)" 0.2455 0.2435 0.18 I+II+1I11 13.3521 13.0343 184 9:51 9.74
. 0.2615 0.2595 184 0.19 0.19 13.7268 13.4090 9.31
12915 1.2884 5.60 5.7471 5.6737 11.99
I 1.6282 1.6246 31,584 7:072 16.97 I I+1II 5.4021 5.3287 60,5 | 11,26 | 11.92
1.8967 1.8931 8.24 C 5.9900 5.9166 4 12.50
: $05:5827, 5.5325 12253 I+IT4I1If 5.5996 5.3680 6.53
(8 I4+1II 6.0426 6.0424 60,5 |13.68 |[14.17 7.6412 7.4096 104,5 9.01 AT
7.1950 7.1948 16.29 T
14.4819 | 14.4333 18.91 Tablica. s
I+II4T15| 13.9247 13.8761 104.5 [18.20 [17.21
11.3601 11.3115 14.52 Sroatisla RIaatd R Blacha Blacha
korodujace niklowa kotlowa Sty stalova
[ 0,12C KP2
Wyniki pomiaréow wytrzymatosciowych pro- |
bielcw koo doiw an.y C.h ; niekorodowane 53,7 47,4 38,88 57,9
Badania przeprowadzono ma rozrywanie probek, ktore byty 33,7 = 46,2 38,5 60,5
poddawane dziataniu korodujacemu stopionych mieszanek soli
i fugéow. Rozrywano rowniez probki z tych samych tworzyw A 45,1 50,5 63,5
niekorodowane dla celow poréwnawczych. 45,7 50,5 43,4 57,7
Wyniki pomiaréw zestawiono w tablicy 8. Probki do rwa-
- nia przebywaly caly czas tzn. przez okresy T + Il + III az do B 46,7 47,5 : 63,0
konca w srodowisku korodujacym. Wymniki podano w kg/mm2, 46,6 49,3 33,0 61,6
Probki 0,12 C i KP2 ulegaly w czasie pobytu w srodowasku
(C) przerwaniu na skutek korozji. C 46,7 40,2 — —
i 45,5 40,6
- 6. Wnioski

probkach mie obserwuje sie silniejszej korozji wie-
rowej.

3. Badania wykazaly, ze z frzech badanych eutektykow

mieszanka sktadajaca sie z 62,78 Ca(NOs)2, 3718%

. 1. Opracowano aparature i metodyke pomiaréw do badan
korozji tworzyw metalowych w stopionych solach w du-
zej skali laboratoryjnej, pozwalajacej na otrzymanie
wnelkle] liczby pomiaréow w istosunkowo krotklm cza- KNO; z niewielkim dodatkiem KsCrOy (0,04%) okazala

sie. : : y : :
sie¢ najlepsza pod wzgledem oddzialywania korozyjne-
2. Stwierdzono, ze z badanych tworzyw w zakresie tempe- go. o b

ratur od 475 — 5009C (wg danych literaturowych gérna
granica _temperatury dopuszczalnej przy stosowaniu
< mieszanek azotanowych) najlepiej zachowuje sie mikiel
i on jedynie moze by¢ uwazany za tworzywo wytrzy-
mujace powyzsze warunki korozyjme. Ze wzgledu na
niebezpieczenstwo wybuchu przy pracy ze istopionymi
azotanami odpornosc kor@zyjna twolrzywa uzytego do
" budowy aparatury powunna by¢ mniejsza miz 0,1 mm/rok.
‘W przypadku niemozno$ci zastosowania takiego two-
TZywa, mozna przesunac¢ te granice do 0,3 mmjfrok ale
pod warunkiem, ze:

a) Grubosc scianek komnstrukcji bedzie wieksza od 3 mm.
~ b) Czas badania szybkosci korozji trwa¢ bedzie od 6
do 8 tygodni, przy czym celem wykreslenia krzywej

- korozji nalezy 6—8 razy wyjmowaé probki.
- ¢) Tworzywo ulega korozji raczej réwnomiernej — na

4. Przyczyny rozhieznosci w wynikach korozji blachy KP2

w pierwszym i drugim etapie badan nie udalo sie jed-
noznacznie ustali¢. Przyczyna moze tkwi¢ w przemia-
nach zachodzacych wewnatrz eutektyku (w pierwszym
etapie sole zostaly Swiezo zmieszane i stopione, w dru-
gim stosowano ten sam stop, powtérnie roztopiony), jak
rowniez w tym, ze w drugim etapie z powodu kilkura-
zowych przerw w pradzie byly do$¢ znaczne wahania
temperatury, ktore powodowac¢ mogly maruszenie utwo-
1zonej warstwy tlenkéw. Dlatego dla ostatecznego wy-
typowania tego tworzywa konieczne byloby przeprowa-
dzenie, jak podano w p. 2, pomiaré6w w czasie diuz-
Szym, przy zastosowaniu wahan temperatury.

5. Badania powyzsze stosuja sie wylacznie do ' $rodowiska

korozy]nego pracujacego w temperad:urze 475 — 500°C
i wyciagnietych z mich wniosk6w nie malezy stosowac
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do mieszanin soli w temperaturach nizszych, w ktérych
prawdopodobnie korozja bedzie znacznie nizsza.
Otrzymano 29.IV.54
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Usuwanie zelaza z boksytu i innych materiatow
zawierajocych zelazo

KOMUNIKAT
T. Adamski i E. Buntner

66.046.43:553.492.1;546.72

Usuwanie zelaza z mineralow przeprowadzi¢ mozna w spo-
sob mnastepujacy: na mineral zawierajacy zelazo dziata sie
w wyzszej temperaturze (np. 700—1000%) gazami redukujacy-
mi, jak wodor, tlenek wegla, metan, gaz koksowniczy, gene-
ratorowy lub wodny, przy czym zawarte w tym minerale tlen-
ki zelaza ulegaja redukcji do zelaza metalicznego, subtelnie
rozproszonego w minerale. Nastepnie dziata sie mna.tak zre-
dukowany mineral gazowym chlorem (réwniez w podwyzszo-
nej temperaturze), dzieki czemu tworzy sie z zelaza i chloru
w reakcji egzotermicznej ichlorek zelazowy, ktory sublimuje.
Tlenek glinu w tych warunkach mie reaguje.

Otrzymano w jednej
beli I.

operacji wyniki zestawione w ta-

Metoda ta madataby sie szczegolnie do odzelaziania bok-
sytow przeznaczonych' do produkcji bezwodnego chlorku gli-
‘mowego, gdyz procesy redukcji i chlorowania potaczy¢ mozna
Z procesem prazenia rudy, ktory stanowi jeden z etapéw pro-

Otrzymywanie chlorku

Instytut Chemii Nieorgamicznej, Gliwice

Tablica 1
Law('llrt?sc Feiprzed| | 7awartosé Fe
odze a/laﬂl(.lTl
. o odzela-
Mineral w materiale ) z?emu Skala
wybprazonym %
%
Boksyt wegierski ok. 14 0. 04 laboratoryjna
i ok. 14 2;5/=-1335 éwierétechniczna,
(w prowizorycznej
aparaturze)
Argilit krajowy 4,2 0r3=—i0,5 laboratoryina
Tufy filipowieckie 2,55 0,01 laboratoryjna

dukcji chlorku glinu. Proces moze by¢ wykonany metodq
fluidalna.

(Pat. pol. nr 35 654 z dn. 8.X.52). :
) Otrzymano 14.VI.54 ¥

glinu metoda fluidalng

KOMUNIKAT
T. Adamski i E. Buniner

661.862:66.08

Tlenek glinu lub boksyt reaguje tatwo z ichlorem w obec-
nosci wegla (koksu) tworzac bezwodny chlorek glinu. Stwier-
dzono, iz proces wykona¢ mozna metoda fluidalng, co daje
szereg korzysci technologicznych, jak wyeliminowanie ko-
niecznosci formowania i prazenia brykietéw z tlenku glinu

Instytut Chemii Nieorganicznej, Gliwice

i wegla, umozliwienie prowadzenia procesu w sposob ciagty
i autotermiczny. Metode opatentowano pod nr 36801 z dn.
30.IX.53.

Otrzymano 14.VI.54

UWAGA PRENUMERATORZY!
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Zachowawcze sulfonowanie kwasu
1, 8-naftyloaminosulionowego
W. Kozak i W. Leénianski

547.654.2:542.945.6 Politechnika Slaska w Gliwicach

Stwierdzono do$wiadeczalnie, ze wyczerpujace sulfonowanie kwasu 1,8-naftyloaminosulfonowego za pomoca oleum prze-
biega zachowaweczo w obecno$ci siarczanu sodowego w kierunku wytworzenia kwasu naftsultamodwusulfonowego bez
strat wywolanych uboczna reakcja utlenienia, ktéra towarzyszy sulfonowaniu bez dodatku siarczanu sodowego. Ewentual-
ne zanieczyszezenie surowca wyjSciowego przez izomeryczny kwas, 1,5-naftylaminosulfonowy nie stanowi przeszkody przy
dalszym przerobie produktu sulfonowania do kwasu 1,8-aminonaftolo-2,4-dwusulfonowego (kwasu Chicago).

Ha oCHOBaHMM IPOBSASHHBIX IKCIEPUMEHTOB KOHCTATHPOBAHO, YTO IMOJIHOE cynedupoBanie 1,8 —mabrmiamuncyashokncaoTsr geiicTBreM oneyma
poTeKaeT N3buparesisHbIM 00pasom. B npuCyTCTBUMCyIb(haTa HATPHA. Torpa nmonyuaercs HadTOCyIbTAMOAUCYAE(DOKHCI0TA (€3 yOBLITKOB,BBI3-
BAHHBIX MOOOUHON peaxiyell OKNCJIEHUS, CONPOBOMeICINeH cyr1drpcEerre Cea ncbaprn Cymdara natpra. BosmeonBoe sarpsasHenne NCXo HO-
ro ChIpbs nzomeproH 1,5 madTuiaamuuCcyILGOKHCIOTON e NPErATCIRYET paitBel I ¢ii nepepatolke LpoayKIa cynrdmroeerrana |,8 —amuuaad-
TOJ — 2,4 — ANCYJIb(OKHUCIOTY (KucjaoTa UnKaro).

It has been found experimentally that the reaction of exhaustive sulphonation of 1,8-naphthyl aminosulphonic acid with
oleum in presence of sodium sulphate takes a preservative course. Naphthosultam-disulphonic acid is formed without
losses through a side-reaction of oxidation which occurs during sulphonation without adding sodium sulphate. The possi-
ble contamination of the raw material with isomeric 1,5-naphthyl aminosulphonic acid does not hinder farther treatment

to obtain 1,8-aminonaphtyl-2,4-disulphonic

Materialem posrednim do produkcji kwasu 1,8-aminonafto-
lo-2,4-dwusulfonowego, zwanego kwasem Chicago lub kwasem
2S, jest kwas 1,8-naftsultamo-2,4-dwusulfonowy, ktéory przez

- stapianie z alkaliami przechodzi w kwas Chicago. Otrzymanie
polproduktu sultamowego opiera sie albo na kwasie 1,8-naf-
tyloaminosulfonowym, albo na kwasie 1,4,8-naftyloamino-

_ dwusulfonowym.

Sulfonowanie kwasu 1,8-naftyloaminosulfonowego, jak opi-
sano w pat. miem. 40571, zachodzi przy dzialaniu trzykrotnej
ilosci 10% oleum w temperaturze tazni wodnej i prowadzi do
kwasu 1,4,8-naftylcaminodwusulfonowego. Przebieg wyczerpu-
jacego sulfonowania tego dwusulfonowego kwasu opisali
C. Drossel i R. Kothel), ktorzy dzialajac ma kwasna sol so-
dowa kwasu 1,4,8-naftyloaminodwusulfonowego 5—6 czescia-
mi oleum 25% w temperaturze tazni wodnej w ciagu 6—8 go-
dzin mzyskali wspomniany wyzej dwusulfonowy kwas mnaft-
sultamu. Réwniez literatura patentowa 2) podaje podobne wa-
runki wyczerpujacego sulfonowania kwasu dwusulfonowego
(1,4,8) za pomoca 40% oleum w temperaturze 80—909.
‘W tychze patentach wspomniano, ze przez dzialanie  oleum
na kwas monosulfonowy (1,8) mozna dojs¢ do tej samej po-
chodnej maftsultamowej.

Przedmiotem niniejszej pracy bylo wlasnie blizsze zbada-
nie przebiegu sulfonowania kwasu 1,8-naftyloaminosulfonowe-
' go celem okreslenia majkorzystniejszych warunkow tworzenia
. sie kwasu maftsultamodwusulfonowego w jednym ciggu reak-
cji. W toku badan stwierdzono, ze przy dzialaniu samego
oleum na kwas peri-naftyloaminosulfonowy, obok zamykania
pierscienia sultamowego i obok sulfonowania, zachodzi réw-
nocze$nie spalenie duzej cczesci substancji wyjsciowej. Wy-
bornym czynnikiem ochronnym, hamujacym reakcje utlenie-
mia, okazal sie dodatek siarczanu sodowego. Dzialanie tego
czynnika mozna tlumaczy¢ np. wplywem pirosiarczanu na pro-
ces cyklizacji, ktéry blokujac grupe aminowa czyni materiat

_ odporniejszym wobec dzialania utleniajacego. Wedlug do-

" $wiadczen P. Baumgartena 3) pirosiarczany alkaliow latwo od-
daja SOs i reaguja z aminami przeprowadzajgc je w pochod-
ne sulfaminowe. Mozliwe, ze w opisanym przypadku przej-

“$ciowe tworzenie sie takich kwasow sulfaminowych przyspie-
sza zamkmiecie pierscienia sultamowego i w ten sposéb chro-
ni substancje od miszczacego dzialania oleum.

‘W ostatecznym rezultacie przeprowadzonych badan zosta-
ty wypracowane przepisy. preparatywne, umozliwiajace cat-
- kowite wyzyskanie kwasu 1,8-naftyloaminosulfonowego do
wyrobu pochodnej sultamowej madajacej sie do produkcji
kwasu Chicago.
‘W dos$wiadczeniach postugiwano sie preparatami- soli so-
dowej kwasu 1,8-naftyloaminosulfonowego o rozmaitym stop-
'niu czystosci oraz techmicznym kwasem 1,8. Sktad surowca
oznaczano przez miareczkowanie azotymem dla otrzymania
sumy aminokwasow oraz przez okreslenie zawartosci samego
kwasu peri-naftyloaminosulfonowego droga przemiany pochod-
nej dwuazowej w trudno rozpuszczalny sulton i jego wazemnie.
Przebieg procesu sulfonowania ‘kontrolowano przez roz-
cieniczenie probki masy sulfonacyjnej, przedmuchanie roztwo-
11 powietrzem celem usunigcia dwutlenku siarki i mastepne
miareczkowanie azotynem. Ponadto okreslano sume wolnych
aminokwasow i naftsultamu metoda A. Wtodarskiego i J. Ko-
tosowej %), tj. przez zmydlanie proby masy reakcyjnej za po-

moca 1,5-godzinnego ogrzewania z 60% kwasem siarkowym

acid (Chicago acid). \

(dla rozszczepienia piersciemia sultamowego) i nastepne mia-
reczkowanie azotynem.

\ Cze$¢ dosSwiadczalna
Badamie procesu sulfonowania

W serii wstepnych dos$wiadczen, prowadzonych przy uzy-
ciu 20% oleum stwierdzono, ze zamykanie pierscienia sulta-
mowego zachodzi dopiero przy ilosci oleum przewyzszajacej
3 mole wolnego SOz ma mol wyj$ciowego aminosulfokwasu.

Przy blizszym badaniu okazalto sie, ze w tych warunkach
materiat ulega cze$ciowemu spaleniu, ktoremu towarzyszy
ciemnienie masy creakcyjnej i wydzielanie sie dwutlenku siar-
ki. Przerabiany surowiec zawieral:

86,7%0 soli sodowej kwasu 1,8 (liczonej na mol = 245)

9,5% soli innych aminokwasow (na mol = 245)

3,8%0 mieoznaczonych zanieczyszczen (mineralnych).

Do sulfonowania odwazano material wysuszony (w 1309),
jako 96,2%0 sol sodowa kwasow maftyloaminosulfonowych
(kwas peri + izomery), tzn.. kazdy mol aminosulfokwasu za-
wieral w rzeczywistosci 0,901 mola kwasu peri i 0,099 mola
izomerycznych kwaséw naftyloaminosulfonowych.

T.abela' I
Pozostaly
s Temperatura Ut\\'orzony \iVOIHY Drf:;a?;;a-
Nr| molarny A naftsul- | kwas r.‘af' T 0
aminokwasu i . tam (94 |tvloamino-| €€ mg,
qlc o) nia préby molowy) | sulfonowy terialu (%25
26molowy) molowy)
10 125 Po 8 godz. w 100° 57,3 8,2 34,5
11 1:6 Po 8 godz. w 100° 48,9 459 46,2
12 1:6 Po 5 godz. w 50° 0,7 83,1 16,9
{ Po 8 godz. w 50° 4,9 72,7 22,4
13 1:6 Po 8 godz. w 50°
po dalszych
2 godz. w 95° 3650 23,7 40,3

W sernii prob (tabela I) stwierdzono, ze zamykanie pier-

" Scienia odbywa sie dopiero w temperaturze okoto 1009, mato-

miast proces spalenia substancji biegnie juz z duza szybko-
Scig nawet w temperaturze 400. Aby ten proces, polaczony
ze stratami dochodzacymi do 40°%, mozliwie , zahamowaé
podjeto proby sulfonowania czynmikami agodniejszymi.

Sulfonowanie kwasem chlorosulfonowym  stosowanym
w ilosci 4 moli na 1 mol aminokwasu powoduje (przy 1009)
juz w krotkim czasie zestalenie sie masy reakcyjnej unie-
mozliwiajace dalsza przerobke. Korzystniejsze okazato sie
uzycie mieszaniny oleum i kwasu chlorosulfonowego, przy
czym proces spalania substancji najwyrazniej ulega obnize-
niu, jakkolwiek mie zostaje powstrzymany.

Zasadnicza zmiane,zauwazono mnatomiast przy probie sul-
fonowania mieszaning oleum i soli kuchennej. Okazalo sie,
ze przy uzyciu 6 moli SOz (jako 20°%¢ oleum) i 2 moli NaCl na
1 mol sumarycznych aminokwaséw otrzymano w 1000 naste-
pujacy stopien przereagowania: ' :
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Po 2 godz. 41,5%0 sultamu, 58,2°/ aminokwasow 0,3%0 strat
DOLSL i 085170/ = 11,8%0 ¥ 250/ o
poi8 4 91,9%0 i 5,7 ik 2,4% 4,

W tych warunkach masa sulfonacyjna ulega tylko zupelnie
nieznacznemu S$ciemnieniu, a wyniki analityczne wskazuja, iz
dodatek soli wyraznie przeciwdzialta spalaniu sie substancji.

Chcac uniknaé¢ trudnosci spowodowanych wydzielaniem sie
chlorowodoru przystapiono do prob sulfonowania za pomocag
oleum z dodatkiem bezwodnego siarczanu sodowego. Uzyska-
ne wyniki przedstawiono w tabeli II.

Tabela II

® Pozos-
taly
Na mol a- Utwo- | kwas | Straty
minosulfo-~ rzony inaftylo-| o
kwasu przy- Temperatura i czas reakcji | naftsul-|amino- | ,010-
N pada moli tam | sulfo- | ych
e SO; Na.SO, (% mol.)[ nowy
(% mo
lowy)
1955 1 W ciagu 2 godz. podniesiono
temp. do 110° i utrzymywa-
no w tej temp. przez 3 godz. 86,6 8,5 4,9
po 8 godz. w 110° 87,6 3,2 02
20 | 6 1 w 80—85° po 9 godz. 64,9 19,6 15,5
21| 6 15 W 100° po 9 godz. 87,6 3,8 8,6
2216145 s W 100° po 12 godz. 88,8 37 7,5
23 | 4 1 Podgrzewanie od 30° do
110° 2 godz.
Po 3 godz. w 110° 90,5 9,1 0,4
Po 8 godz. w 110° 90,9 5,9 3,2
24 1441 1 W ciagu 2 godz. osiagnieto
t. 110°. Po ochlodzeniu do
5 18° dodano jeszcze mol
SO;.Znowu grzano i trzy-
mano 4 godz. w 70°.
Razem po 8 godz. w70° 89,3 7,8 259,

W kilku dalszych do$wiadczeniach, zmierzajacych do obmni-
zenia dlosci SOz oraz NasSO4, nie uzyskano korzystniejszych
wynikow.

Poniewaz materiat brany do reakcji ma 100 moli ulegaja-
cych dwuazowaniu aminokwaséw zawieral tylko 90,1 moli kwa-
su peri, wyniki otrzymane w tej grupie do$wiadczen pozwa-
laja stwierdzi¢, ze praktycznie calty kwas peri zawarty w su-
rowcu ulega przemianie ma sultamowa pochodng, o ile sulfo-
nowanie prowadzi sie w ciaggu 8 godzin w 1100 przy uzyciu
4 do 5§ moli SOz w postaci 20% oleum z dodatkiem 1 mola
NagSO4. W takich warunkach kwas peri-naftyloaminosulfono-
wy mnie ulega spalaniu, lecz prawie caty przechodzi w sulta-
mowa pochodna.

Aby upewni¢ sie co do tego wyniku, poddano materiat wyj-
Sciowy oczyszczeniu przez trzykrotna krystalizacje i ma oczy-
szczonym produkcie przeprowadzono sulfonowanie. Materiat
oczyszczony wykazywat liczbe azotynowa 98,75 (liczac mna
mol = 245) i zawieral 96,20 kwasu peri a tylko 2,55% izo-
merow. Material ten pod dziataniem 20°% oleum przy uzyciu
4,8 moli SO3z i 1 mola NasSO4 na mol ammokwasu dal naste-
pujgce wymniki:

Nr 25 W ciagu 2 godzin

£l Sultamu Aminokwasow Straty
podniesiono temp.
z 30 do 1100. %o o %0
Po 3 godz. w 1100 93,1 6,9 0,0
Po 8 godz. w 1100 958 3.8 0,4

- Wydajnosé procesu sulfonowania przeliczona na efektywnie
uzyty kwas peri wynosi zatem w tym doswiadczeniu 98,40
wyd. teoret.

Z przyto'czomych prob wynika, ze w wypadku sulfonowania
kwasu peri celem uzyskania kwasu mnaftsultamodwusulfono-
wego dodatek 1 mola siarczanu sodowego na mol uzytego su-
rowca chroni kwas peri od spalenia i pozwala na praktyczmie
ilosciowa jego przemiane w pochodng sultamowa.

W ciagu dalszych doswiadczen prowadzonych ta metoda na
surowcach o roznych stopniach czystos$ci przekomano sig, ze
dopuszczalne sa dos$¢ znaczne wahania w stezeniu uzytego
oleum. Uzywano oleum o zawartosci od 20 do 30% SO3, zawsze

jednak w ilosci odpowiadajacej 4 molom SOz mna mol bezwod-
nej soli sodowej aminosulfokwasu oraz 1 do 1,5 mola NasSOy.
Przerébka masy sulfonacyjnej

Doswiadczenia nad wydzielaniem pochodnej sultamowej
w postaci statej prowadzono w  dwéch kierunkach, rozpatru-
jac mozliwo$¢ wydzielania w formie soli dwusodowej albo
tréojsodowej.

a) Proby wysalania soli dwusodowej z silnie kwasnej ma-
sy sulfonacyjnej, nie poddanej procesowi wapniowania, daty
wyniki pozytywne. Okazalo sie, ze siarczanem sodowym lub
solag kuchenng mozna wydzieli¢ z masy (rozcienczonej przez
dodatek 3,1 czes$ci wagowych wody) $rednio 40% catej ilosci
sultamu zawartego w roztworze. Bardziej stezone roztwory,
uzyskane przy rozcienczeniu 2,8 cze$ciami wody, daly wyso-
lenie 58 calej ilosci sultamu. Jeszcze korzystniejsze okazalo -
sie dodawanie czynnika wysalajacego w 500; dawalo to
w roztworach rozcienczonych do zawartosci 20°% H2SO4 po
kilkudniowej krystalizacji. 70°% — a w roztworach o 30%
HsSO4 — nawet 80% wydzielenia stalego sultamu.

W dalszym ciggu przystapiono do prob wysalania przy
czesciowym zobojetnieniu rozcienczomej masy sulfonacyjnej
za pomoca stalej sody. Wymniki tych prob podano w tabeli IIT
w przeliczeniu na sume aminokwaséw w procentach molo-
wych, a mie na efektywng zawanto$¢ samego kwasu peri-nafty-
loaminosulfonowego.

Tabela, III
Doda- odatek czynn.
Przyblizo- | teklodu Dwysalaiaceizo Uzyslfano ow Pogostalo v:od-
ne stezenie Sk N osadzie w % cieku w %:
Nr| H:SO: W | do ma-
roztworze, | v reak. Na:SO.|Na.CO. sulta- |amino- | sulta- [amino-
w % wg TS mu [ kwasu [ mu | kwasu
26 20 492 307 — 70,4 1,2 — ==
2. 30 287 186 - 79,3 3,1 8,7 4,4
28 20 183 — 84 78,7 2,0 —
29 20 183 2, 84 67,1 1,4 — e
30 20 183 2 84 76,5 1,6 . e
31 25 157 — 70 78,0 139 11,6 6,4
32025 157 — 70 80,8 31 = —
33 25 144 — 7. 78,8 3 — —
34 27 144 — 70 78,2 4,2 — —
35 30 128 — 68 83,0 4.4 — —

Przy wysalaniu za pomoca sody otrzymywano wiec $rednio
okoto 79%0 sultamu, liczac na sume aminokwaséw, a wiec na
efektywnie uzyty kwas peri wydajnos¢ wydzielonego sultammu
stanowi 85% wydajnosci teoretycznej.

Dla zbadania czy uzyskany osad jest rzeczywiscie poszu-
kiwang dwusodowa sola kwasu 1,8-naftsultamo-2,4-dwusulfo-
nowego, poddano go oczyszczeniu pizez krystalizacje z kwasu
solnego i analizie.

Material przedstawiat prawie biale (z stabym r.rozowym od-
cieniem) drobno krystaliczne igielki.

Wykonano oznaczenia azotu, siarki i sodu:

Znaleziono N — 3,35% 3,24%0
S — 22,19 22,29
Na — 10,59 ° —
Obliczono dla soli dwusodowej Ci0HzOsNSzNaz-H20:
N — 3,28%
S — 22,51
Na — 10,77

Ponadto okreslono zawarto$¢ wolnej grupy aminowej przez
miareczkowanie azotynem stwierdzajac, ze w przeliczeniu na
wolny kwas 1,5-naftyloaminosulfonowy odpowiada to 0,75%
zawarto$ci tego zamieczyszczenia.

Z tych wymikow analitycznych, a zwlaszcza z atomowego
stosunku zawartos$ci N : S : Na = 1 : 294 : 1,95 (a wiec
w przyblizeniu 1 : 3 : 2), mozna wnioskowa¢ o identycznosci

otrzymanego zwiazku z sola dwusodowa kwasu 1,8-naftsulta-

mo-2,4-dwusulfonowego.

b) Wydzielanie statej soli trojsodowej droga wysalania
roztworow uzyskanych przez wapniowanie rozcienczonej masy
sulfonacyjnej nie dato sie osiagna¢ wskutek zbyt tatwej roz-
puszczalnosci. Wobec tego po wapniowaniu i uwolnieniu od
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gipsu, odparowano roztwor masy sulfonacyjnej do sucha i pod-
dano @nalizie, przy czym okazalo sie Ze wydajnos¢ catego
procesu sulfonowania i wydzielania sultamu w postaci suchej
pozostatosci  wynosi w odniesieniu do efektywnie = uzytego
kwasu peri 97,8%0 wydajnosci teoretycznej. Uzyskany produkt
sktada sie w okolo 70% z soli tréojsodowej dwusulfokwasu
naftsultamu.

‘W wyniku opisanych doswiadczen stwierdzono, ze dla kom-
pletnego wydzielenia pochodnej sultamowej nadaje sie majle-
piej metoda wapnowania i odparowania uzyskanego przesa-
czu. Jednakze produkt taki jest niskoprocentowy i po stopie
alkalicznym daje kwas Chicago o miskim stezeniu (okoto 40%o),
nadajacy sie jednak w zupelnosci do wyrobu biekitu Chicago.

Celem podniesienia stezenia pochodnej sultamowej prze-
prowadzono proby przemiany surowej soli tréjsodowej w sol
dwusodowa, korzystajac z dos$wiadczen opisanych powyzej.
Np. roztwor 130 g (tj. 0,2463 mola) surowej soli fréjsodowej
o molu praktycznie = 527,7 w 130 ml wody o temperaturze 800
zadano 33,5 g stezonego kwasu siarkowego. Po 40 godz. ze-
brano wydzielony osad i poddano amalizie.

Stwierdzono przy tym, ze uzyskuje sie w ten sposob 78
sultamu w postaci osadu, 21,6°% sultamu pozostaje matomiast
w odcieku. Odciek przerabiano przez ponowne wapnowanie,
podgeszczanie przesaczu, powtorne saczenie od reszty gipsu
i ponowne zakwaszanie kwasem siarkowym. Uzyskano przy

tym jeszcze 12° sultamu we frakcji drugiej.

; Ta metoda oczyszczania sultamu przebiega wiec ‘'z 90%
wydajnoscia. Kwas Chicago otrzymany przez stop tak oczy-
szczonego sultamu, tj. soli dwusodowej, wykazuje juz wyso-
kie stezenie ponad 70%o.

Przy pozniejszych doswiadczeniach stwierdzono, ze do wy-
robu kwasu Chicago zbyteczne jest odparowywanie roztworu
pochodnej sultamowej do sucha, wystarczy podgesci¢ go i pod-
da¢ dziataniu tugu w zamknietym autoklawie.

_Wpltyw zanieczyszczen ma sulfono-

wania
Techniczny kwas peri-naftyloaminosulfonowy zawiera z re-
guly domieszke kwasu Laurenta (tj. 1,5-naftyloaminosulfono-
wego). Celem zbadania, jak zanieczyszczenie to zachowuje sie
W procesie sulfonowania w obecnosci siarczanu sodowego,
poddano czysty kwas Laurenta opisanej reakcji. Dziatano mia-
nowicie ma 0,2 mola (tj. 44,6 g) kwasu 1,5 224 g oleum 29%o
wobec 42,6 g NasSO4 w ciagu 8 godzin w 1100. Mase reakcyj-
- na wylano na mieszanine 320 g lodu i 200 ml wody, przy czym
wydzielil sie¢ osad barwy zéttawej. Zebrany osad przemyto
i rozpuszczomo w 1200 ml wrzacej wody, odbarwiono przez
ogrzanie z weglem, a przesacz zakwaszono 250 ml stezonego
kwasu solnego i pozostawiono do krystalizacji. Otrzymany
produkt sulfonowania w postaci srebrzysto-biatych igietek wa-
zyl po wysuszeniu w powietrzu 42 g. W przesaczu po surowym
produkcie stwierdzono zawarto$¢ mie wydzielonych aminokwa-
sow w ilosci 5%o.

C10H5(NHz)- (SOsNa) (SO3H) - 2H20

proces

obliczono: N  — 3,88, znaleziono  3,93%
S: — 17,75 17,94
Na — 6,37 6,15
HsO — 9,98 10,07
Myl — 361,2 356,3

Otrzymany produkt wykazuje mastepujace wiasnosci: Nie
sprzega z dwuazobenzenem (wobec sody); sprzega tatwo
‘Zgp-nitrodwuazobenzenem; ogrzany z 75% kwasem siarkowym
dp¥zechodzi z powrotem w kwas 1,5, ktéry  zidentyfikowano
przez reakcje charakterystyczne; zachowuje sie wiec jak
‘kwasna sol sodowa kwasu 1,2,5-naftyloaminodwusulfonowego
opisana przez Pfeiffera ?).

/W ten sposéb przekonano sie, ze wbrew podawanym w li-
teraturze wzmiankom, kwas 1,5-naftyloaminosulfonowy (Lau-
. renta) przechodzi prawie iloSciowo w kwas 1,2,5-naftyloamino-
dwusulfonowy. Z literatury®) wiadomo, ze kwas 1,5 nie daje
sie sulfonowa¢ (bez poprzedniego acetylowania), ponadto w in-
nym patencie?) opisano, ze przy diugotrwaltym sulfonowaniu
“kwas/ ten w 1200 przechodzi w kwas 1,2,5,7-naftyloaminotroj-
sulfonowy. Dotychczas znano - jedynie otrzymywanie kwasu
1,2,5-naftyloaminosulfonowego przez sulfonowanie kwasu
_ 1,2-naftyloaminosulfonowego. Widocznie dodatek siarczanu so-
dowego przy opisanym procesie sulfonowania dziala réwniez

‘ochronnie mna izomeryczny kwas Laurenta, podobmnie jak ma -

‘kwas 1,8, i w tym wypadku prowadzi do kwasu 1,2,5-nafty-
‘loaminodwusulfonowego. ;

Opisany powyzej proces sulfonowania powtérzono przera-
biajac 0,5 mola (112 g) kwasu Laurenta. Surowy osad prze-
krystalizowano z wody otrzymujac 129 g materialu o molu
prakt. 355. Wydajnos¢ sulfonowania i takiego oczyszczenia
wymnosi 72% wydajnosci teoretycznej.

Z powyzszych doswiadczen wynika, ze kwas 1,5-naftyloami-
nosulfonowy, wystepujacy jako normalne zanieczyszczenie
kwasu peri, poddany procesowi sulfonowania w warunkach
przewidzianych dla przerobu kwasu 1,8 przechodzi w kwas
1,2,5-naftyloaminodwusulfonowy i w tej postaci znajduje sie
w surowym produkcie sulfonowania technicznego kwasu peri.

Dla zbadania czy obecnos$¢ tego zanieczyszczenia moze
wplywa¢ niekorzystnie ma witasnosci kwasu Chicago, wyko-
nano stop alkaliczny otrzymanego kwasu 1,2,5 w warunkach
przyjetych dla stopu sultamu. Stwierdzono przy 4ym, ze
w tych tagodnych warunkach (KOH, 140% 1-godz.) nie ma je-
szcze wymiany grupy sulfonowej ma hydroksylowa, gdyz pmo-
dukt wydzielony ze stopu okazal sie prawie miezmienionym
kwasem- 1,2,5-naftyloaminodwusulfonowym i tylko w $ladach
sprzega z dwuazobenzenem. Spostrzezenie to zgadza sie zre-
szta z danymi w literaturze$), wedlug ktorych dla otrzymania
kwasu 1,5,2-aminonaftolosulfonowego potrzebne sa znacznie
ostrzejsze warunki stapiania (temperatura 240—2709).

W ostatecznym rezultacie zostalo stwierdzone, ze obecnosé
matych ilosci kwasu izomerycznego (1,5) w technicznym kwa-
sie  1,8-naftyloaminosulfonowym nie stanowi zanieczyszczenia
szkodliwego przy przerobie na kwas Chicago.

Sposob sulfonowamnia kwasu
nosulfonowego

Jako wynik opisanych doswiadczen podajemy sposéb za-
chowawczego sulfonowania technicznego kwasu peri-naftylo-
aminosulfonowego.

Surowiec wykazuje zawarto$¢ sumarycznych amin 84% li-
czgc ma mol 223. Mol praktyczny wynosi 265,6. Sktad surowca:

18maftyloami-

wolny kwas 1,8-naftyloaminosulfonowy 75,5%0
kwasy izomeryczne (1,5) 8,5%
wilgo¢ (do 1309) 7,1%
popidt (duzo PbSOy4, NaCl, Fe203) 6,35%0

Przy przerobie nalezy zwrdci¢ uwage na ewentualng zmien-
nos$¢ zawarto$ci wody, od niej bowiem zalezy ilo§¢ potrzebne-
go oleum. Dla zupelnie bezwiodnego surowca potrzeba 4 mole
SO3 wolnego. Surowiec zawierajacy wode malezy traktowac
takim nadmiarem oleum, aby zwiaza¢ wode ma HsSO4. Sulfo-
nujac wolny kwas peri trzeba ma mol kwasu uzy¢ 1,5 mola
NasSOy4.

Materiaty wyjsciowe:

1 mol sumarycznych kwaséw naftyloaminosulfonowych, co
odpowiada 0,899 mola kwasu 1,8 i 0,101 mola izomerdw,

4 mole SO3 + okolo 1 mol SO3 (dla zwigzania wody) w po-
staci oleum od 20 do 30%, a wiec mp. 1360 g oleum 29,4%,

1,5 mola, tj. 213 g bezwodnego siarczanu sodowego,

2 kg lodu oraz 500 ml wody do Tozcienczenia masy sulfo-
nacyjnej.,

720 g tlenku wapniowego,

240 g weglanu wapniowego,

10 g sody.

Do oleum dodaje sie siarczan sodowy i mieszajgc rozpu-
szcza w 1000, Po ochltodzeniu do 200 dosypuje sie powoli kwas
naftyloaminosulfonowy tak, by temperatura nie przekroczyta
400, Nastepnie rozpoczyna sie podgrzewanie, osiagajac w cia-
gu 2 godzin temperature 1100, W ciagu dalszych 'dwéch godzin
wskutek wydzielania sie¢ krysztalow nastepuje samoczynne
podniesienie sie temperatury. W tym stadium nalezy baczyé,
by temperatura mie przekroczyta 1159 Po dalszej godzinie (pia-
tej) uzyskuje sie z powrotem 1100 i w tej temperaturze malezy
utrzyma¢ mase do konca procesu, ktory zatem od chwili roz-
poczecia ogrzewania ma trwac przez 8 godzin, a wiec od chwili
ogrzania do 1100 — godzin szes¢.

Mase sulfonacyjna wylewa sie na mieszaning wody z lo-
dem, po czym zobojetnia sie za pomoca papki sporzadzomej
z tozbeltanego z woda wodorotlenku wapniowego z dodatkiem
okoto 25% weglanu.. Wymaga to 720 g CaO i 240 g CaCOs.
Po odsaczeniu od gipsu przemywa sie osad 4 litrami wody.
Ztaczome przesacze odparowuje sie do objetosci 2,5 1, zadaje
mna gorgco roztworem okoto 10 g sody i po oziebieniu ponow-
nie sgczy i przemywa osad mata dilo$cia wody. Ostateczny prze-
sacz po podgeszczeniu do zawartosci 50% suchej substancji,
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" tj. do objetosci okoto 750 ml, moze by¢ przerabiany ma kwas
Chicago za pomoca stopu alkalicznego.

Jezeli chodzi o wydzielenie kwasnej soli pochodnej naftsul-
tamowej, mozna podgeszczony roztwor zada¢ 125 g kwasu
siatkowego i wydzielony po 24 godzinach osad krystaliczny
zebra¢ i odcisnac. Frakcja ta zawiera 0,72 moli sultamu i kwa-
su 1,2,5. Przesacz po ponownym wapnicwaniu, odsaczeniu od
gipsu i przemyciu nalezy zagesci¢ do 400 ml. Po 12 godzinach
odsacza sie wydzielone krysztaly soli mineralnych, a prze-
sacz zakwasza sie, zostawia na 48 godzin do krystalizacji, przy
ktorej uzyskuje sie jako druga frakcje okoto 0,10 mola suma-
rycznych aminokwasow. Ostatni przesacz mozna dolaczy¢ do

Syntetyczne zywice

1

2,

3. P. Baumgarten, Ber., 64, 1502 (1931); K. Lauer, Y. Hirata, J. prakt.
4

5
6
7. Casella
8

nastepnej partii masy sulfonacyjnej i lacznie z nig poddaé
wapniowaniu.
Otrzymano 31.VII.54

Literatura

. C. Drossel, R. Kothe, Ber.: 27, 2137 (1894)

.. Bayer & C., pat. niem. 79 566, 80 668 (1893)

Chem., 145, 287 (1937)

. A, Wlodalslu, J. Kolosowa, Anllmomasocznaja Promyszl.,
(1935)

. P. Pfeiffer, Z. anorg. Chem., 230, 105 (1937)

. Bad. Anil. Soda-Fabr., pat. niem. 69 555 S

& Co., pat. niem, 188 505

. Landshoff, Mayer, niem. zgil pat. C. 4 479

5, 264

Z epichlorohydryriy

W. Olechowa

679.576.2

Opisano chemizm powstawania zywic epoksydowych oraz ich mozliwo$Sci reagowania z kwasami i aminami.

Instytut Tworzyw Sztucznych

Podano

sposéb otrzymywania zywic o roznej temperaturze mieknienia i sposéb utwardzania w celu otrzymania klejéw, lakieréw

oraz zywic izolacyjnych z omoéwieniem ich wilasnosci.

PaccmoTpeHa XUMHsS [OJIYUEHUsI CMOJI OIIOKCH ¥ BO3MOYKHOCTH PEarMpoOBaHUs MX C KMCJIOTAMM M aMHHaMII.
C pasHO TeMIEpaTypoi pasMArdyeHMst U TaKyKe CHoCo0 MX OTBEDIKACHHs [JIs IOJYYEHUS KJIEEB,

CMOTPEHBI CBOICTBa 3THX IOCJIEAHHUX .

Uanosken crniocob MOIyYeHHust CMOJI™
JIJAKCB M MECTANIVCEFBIX CMOJ, IIDUYEM pac

The chemistry of preparing epoxy resins and the ability of these substances of reacting with acids and amines have been

discussed. The paper deals with means of preparing resins

of different softening points and means of hardening to

obtain glues, lacquers and isolating resins, the properties of which have been discussed.

Stwierdzono, iz reakcja epichlorohydryny z fenolem pro-
wadzi do otrzymania interesujacych zywic sztucznych. Zywi-
ce te pojawily sie na rynkach zagranicznych przed paroma
laty. Odznaczaja sie one bardzo duza przyczepnoscia do pra-
wie wszystkich tworzyw, jak réwniez bardzo dobrymi wtasno-
$ciami mechanicznymi i elektrycznymi; stad ich szerokie moz-
liwosci zastosowania. Otrzymaly one nazwe zywic epoksy,
epoksydowych, lub etoksylinowych.

Najbardziej znane nazwy handlowe ,/Araldit”, , Epon", lub
+Epikote” i ,Devran’ (6, 8, 9).

1. Chemiczna budowa zywic epoksydowych

Przy otrzymywaniu zywic epoksydowych wykorzystuje sie
epichlorohydryne oraz wielowodorotlenowe femole. Epichloro-
hydryna jest cyklicznym eterem, pochodna tlenku etylenu.
Mozna ja otrzymac¢ z gliceryny przez dwuchlorohydryne:

CH,0H CH,CI
| ~ 100°C | NaOH
CHOH - 2HCI s CHOH -+ 2H,0 N
, CH,COOH

CH,OH SELLGl

& \o+Nac1+3Ho
SRy

CH Cl

Z propylenu przez chlorek allilowy, oraz z acetylenu przez
alkohol allilowy.

Jako drugi sktadnik do symtezy zywic stosuje sie przede
wszystkim dwuwartoSciowe jedno i wiecej pierscieniowe fe-
nole mp. rezorcyne, albo 4,4- dwuhydroksydwufenylopropan
(dian), ktory tatwo mozna otrzymac z fenolu i acetonu:

H,SO
2HO( >+ CH;—CO—CH; —
S HOO—IC—OOH + H,0

CH;, o

Z Jednowodorotlenowyml fenolami eplchlorohydryna Teagu-
je w znany sposéb, a mianowicie przez rozerwanie pierscienia
tworzy eter fenylowy jednochlorohydryny (eter fenylo-1-chlo-
r0-2-hydroksypropanu). Pod wplywem alkaliéw odszczepia sie
]Chlorowodor od chlorohydryny i tworzy sie eter ghcydofeny-
owy:

(IIHz— (iI:I—CH2 i Ho<:> s

¢l (@]

NaOH

— CH,—CH—CH,—0— T

I I
el AT o)

O CHY G o——o L HEl

Nl

—

Grupa epoksydowa tego eteru moze w podobny  sposob
reagowa¢ z nastepna czasteczka fenolu, przy czym powstaje
eter dwufenylogliceryny:

OOH—&-CHg—CH—CHZ—— OO Lo
\O/

i O—O—CHz—lCH—~CH2—O—<:>
OH

W przypadku jednowodorotlenowych fenoli ma tym konczy
sie reakcja.

Podczas reakcji dwuwodorotlenowych  fenoli typu dianu
z epichlorohydryna powstaje majpierw mna drodze odczepienia
chlorowodoru w sSrodowisku alkalicznym zwiazek o wzorze
nastepujacym:

cH

i NaOH
CH,— CH—CH, + OHO—(F—OOH+ CH,— CH-—CH, ——>
ol b Conl el N

O
3
|
0-(-b-( >-o-cn-cu- g
CHas O

Znajomos$¢ chemicznej budowy zywic odgrywa domiosta ro-
le ze wzgledu ma ich dalszy przerob mna produkty utwardzo-
ne.

Zwigzek ten moze by¢ otrzymany tylko w pewnych ‘wa-
runkach, jak np. w nieobecnos$ci tlenu, i reakcja powinna byé
prowadzona w zakresie pH = 7—-8. Jest on lepka przezro-
czysty ciecza o temperaturze wrzenia 210—220°C (przy 0,05 mm)
i wspoétczynniku zatamania 1,5707 w 20°C (1).

Przez przylgczenie do powyzszego zwiazku dalszych dwoéch
czasteczek dianu do grup epoksydowych otrzymujemy mna dro-
dze pekniecia pierscienia dwa nmowe wigzania eterowe i réw-
noczesnie tworza sie dwie dalsze alkoholowe grupy hydroksy-
lowe. W ten sposéb na drodze kolejnej kondensacji i addycji
powstaje liniowy polieter dianowo glicerynowy, ktérego dru- .
gorzedowe grupy hydroksylowe nie zostaly zeterowane i kto-
ry na koncu czasteczki posiada grupy epoksydowe (epi-oksy):

—> CH,—CH~—CH,—
NG
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CHj;

|
CIl MG O - O ——O—C—O—O—CHZ—CH—CHz—O— —O~
Ty le

O €

CH

3
|
IC_O_O ST e @I G

n

liniowy epoksydowy polieter

Znajomos¢ chemicznej budowy zywic odgrywa doniosta
role ze wzgledu na ich dalszy przeréb na produkty utwar-
dzone.

2. Kondensacja

W ogé6lnosci’ do otrzymywania zywic epoksy stosuje sig
dwuwodorotlenowe fenole jak: hydrochinon, rezorcyna, 4,4'-
-dwuhydroksy-dwufenylometan, 4,4"-dwuhydroksydwufenylome-
tylometan, 4,4'-dwuhydroksydwufenylopropan (dian). Rowniez
przez kondensacje epichlorohydryny z gliceryna i trojfluor-
kiem boru jako katalizatorem otrzymano zywice w postaci
lepkiej, zoltej cieczy (2).

Doswiadczenia nasze oparte byly na dwuhydroksydwufe-
nylopropanie (dianie), ktory w srodowisku alkalicznym (ta-
kim jak NaOH, KOH, Ca(OH)2) w reakcji z 1,3-dwuchlorohy-
dryna gliceryny, zamiast drogiej i trudnej do otrzymania epi-
chlorohydryny daje zywice epoksydowa. Do kondensacji uzy-
wano. dian o punkcie topnienia 140—148%C i zawartosci wol-
nego fenolu 1—4% oraz dwuchlorohydryne o gestosci
1,365 — 1,367 (przy 20°C) i -wspolczynniku zalamania
1,4789 — 1,4809 (przy 16,7°C). Kondensacje byly prowadzone
wobec wodnego roztworu technicznego lugu sodowego, ktory
dodawano w ilosci dostatecznej dla zwigzania powstajacego
w reakcji HCI.

Poniewaz reakcja miedzy dwuchlorohydryna a dianem jest
egzotermiczna trzeba pamieta¢ o tym, azeby nie nastapito prze-
grzanie, ktéore powoduje powstawanie produktéow o wyzszym
niepozadanym ciezarze czasteczkowym. Rowniez malezy zwra-
ca¢ uwage na dobre wymycie goraca woda pozostalego po
reakcji tugu i utworzonego NaCl. Zte przemycie, a co za tym
idzie obecnos¢ miepozadanych substancji, prowadzi w konsek-
‘wencji w czasie suszenia zywicy w temperaturze okoto 1200C
do otrzymania podhartowanych zywic o wyzszym ciezarze
czgsteczkowym, nie nadajgcych sie juz do odpowiedniego prze-
robu.

W wypadku kondensacji 2-moli epichlorohydryny z 1 molem
dianu otrzymuje sie w specjalnych warnunkach teoretyczny
trimer. W bardzo diugim'tancuchu stosunek epichlorohydryny
do dianu zbliza sie do jednosci. W praktyce stosunek uzytej
epichlorohydryny do dianu kolejno wymnosit od 1,5 do 2,9 (du-
zy nadmiar chlorohydryny). Od stosunku tego jest zalezna
diugosc¢ czasteczki, tj. ciezar czasteczkowy. Im bardziej ten
stosunek zbliza sie do jednosci, tym ciezar czasteczkowy jest
wiekszy.

Zywice o mizszym ciezarze czasteczkowym sa bardzo miek-
kie i majg nizszy punkt topnienia, mniej grup wodorotleno-
wych oraz wieksza ilo$¢ grup epoksydowych przypadajaca ma
1 gram zywicy (teoretycznie 2 grupy epoksy przypadaja na
1 czasteczke zywicy). Temperatura, czas kondensacji i ilo$¢
katalizatora maja rowniez duzy wplyw na przebieg reakcji.

Oczywiscie z powyzszego wynika, ze w zaleznosci od sto-
sunku molowego epichlorohydryny do dianu wlasnosci i za-
stosowania beda rézne.

Przyklad otrzymania zywicy miekkiej:

Do 1,1'mola dianu dodano 2mole dwuchlorohydryny, 7,5 mola
wody, ogrzano do 80°C i wkraplano w iciagu godziny w tem-
peraturze 80—900 przy dobrym mieszaniu 4,3 mola NaOH
w postaci 30% roztworu (3). Nastepnie prowadzono kondensa-
cje jeszcze przez godzine, przemywano od alkaliéw i soli go-
racqg woda, rozpuszczono w benzenie, lub acetonie, saczono,
oddestylowano wode z rozpuszczalnikiem i suszono w temp.
110 — 130°C w wciggu doby az do zupelnego mwolnienia zy-
wicy od rozpuszczalnika, Ofrzymano zywice w normalnych
warunkach (w temp. pokojowej) krucha, topiaca sie w tempe-
raturze okoto 600C.

‘W toku naszej pracy otrzymywaliSmy rowniez zywice o od-
miennych wtasnoéciach. Przy zbyt np. dlugim czasie konden-
‘sacji i przy zbyt wysokiej temperaturze zamiast zywicy o tem-
peraturze mieknienia 100°C otrzymywalismy produkt miekna-
¢y w temperaturze 115°C.

- Zupelnie podobnie przy mizszych temperaturach i krétszym
czasie kondensacji otrzymano zywice o temepraturze mieknie-
nia ponizej 100°C. :

: Ogodlnie mozna powiedzie¢, ze otrzymanie zZywicy o poza-
~danej temperaturze mieknienia mie sprawia specjalnych trud-
nosci, ale trzeba s$cisle przestrzega¢ warunkéow reakcji, aby
uzyskana zywica byta zawsze taka sama.

Niemozliwe jest jednak otrzymanie w zwykly sposéb zy-
wicy o wysokiej temperaturze mieknienia, np. 130°C, gdyz nie
mozna jej uwolni¢ od NaOH i NaCl za pomoca wrzacej wo-
dy. Zywice takie, jak podaje literatura (4,5), otrzymuje sie
z mizej czasteczkowych zywic przez kondensacje z dianem.
Tq wilasnie metoda otrzymywano zywice o wysokiej tenipera-
turze mieknienia. Np. kondensujac 86 g zywicy o temp. m.
100°C z 11,4 g dianu w ciagu 90 minut w temp. 200°C otrzy-
muje sig zywice o t. m. 1360C. W czasie reakcji mie tworza
sig juz zadne uboczne produkty i zywica ta mie wymaga prze-
mycia. Wiszystkie przez nas ofrzymane zywice byly przezro-
czyste, o barwie zo6ttej do brazowej, state z przejsciem do ptyn-
nych. Oznaczono ich temperatury topnienia oraz ilo§¢ grup
epoksydowyich przypadajaca ma 1 gram zywicy (4).

Zywice epoksydowe rozpuszczaja sie dobrze w acetonie,
innych ketonach, alkoholu dwuacetonowym, benzenie, toluenie,
dioksanie, chlorobenzenie, estrach octowych itp., sa termo-
plastyczne, wiec mozna je wielokrotnie topi¢, a rozpuszczo-
ne sa stabilne w roztworze.

Charakterystvka zywic Tabela 1
Stosunek mo- | Stosunek mo-~ | Temperatura Ciezar Grupy epo-
lowy dwuchlo- lowy migknienia, | czastecz- ksydm}'e przy-
rohydryna/dien| NaOH/dien °C kowy padajace na
100 g zywicy
1,25 2,57 100 1133 0,116
1,33 2,57 90 802 0,137
1,50 2,57 78 624 0,180
1,82 2,57 62 2 0,248
2,0 2,4 49 340 0,285

3. Hartowanie

Dla przeksztalcenia termoplastycznych i rozpuszczalnych
zywic epoksy w termoutwardzalne mierozpuszczalne tworzywo
stosuje sie sieciowanie lancuchéw polimeru za pomoca $rod-
kow utwardzajacych (hartujacych). W czasie hartowania zywi-
ce epoksydowe mie wydzielaja zadnych ciat lotnych, nie wy-
magaja ci$nienia, w procesie hartowania nastepuje nieznaczna
tylko zmiana objetosci zwiazana z rozszerzalnoscig cieplna.
Srodkami hartujgcymi moga byé¢ wszystkie zwiazki wchodza-
ce w reakcje z grupami epi-oksy lub hydroksylowymi. Na og6t
dzielimy je na kwasne i zasadowe: Do kwasnych naleza niena-
sycone kwasy tluszczowe, bezwodniki kwasow dwukarboksy-
lowych jak bezwodnik kwasu maleinowego, ftalowego, kwasy
zywiczne, rzadziej stosuje sie¢ bezwodniki kwasow nieorganicz-
nych np. pieciotlenek fosforu. Do zasadowych srodkéw hartu-
jacych naleza pierwszo-drugo-, i trzeciorzedowe aminy i dwuami-
ny,nieorganiczne i organiczne zasady, a wiec dwufenyloguanidy-
na, tug sodowy, piperydyna, tréjetanoloamina, fréjetylenoczte-
roamina, benzylodwumetyloamina, etylenodwuamina, heksa-
metylenodwuamina, p-fenylenodwuamina (3, 6, 7, 8).

Ogolnie do hartowania dodaje sie 20 do 50% utwardzaczy
kwasnych lub 2 do 10% — zasadowych. Zaleznie od rodzaju
srodka hartujacego oraz sposobu przygotowania samej zywicy
(stopien polimeryzacji) otrzymuje sie zwiazki, ktére mozna
stosowa¢ jako kleje, zywice lane i przy zastosowaniu mozpu-
szczalnika jako lakiery. Utwardzanie kwasne polega ma estro-
wym wprowadzeniu bezwodnika kwasowego miedzy grupy
epoksydowe:
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Aminy (np. dwucyjanodwuamid) reaguja z zywicami epoksy-
dowymi wedlug nastepujacego schematu:

\o’/ \‘0/ N (éH (éH NH
NH, NH, TN L
G ol ey Gom
L ® N m C=N i
bon bex

Podkreslone atomy wodoru sa aktywne i moga dalej reago-
wa¢ z wolnymi grupami epoksydowymi dajac zwigzki usie-
ciowane posiadajace dos¢ ztozona budowe. W konsekwencji
otrzymuje sie posrednio produkty o charakterze amin trze-
ciorzedowych, ktére inicjuja polimeryzacje czgsteczek zywicy.
A wiec $rodek hartujacy mie tylko wchodzi w reakcje, ale
i dziala jako dimicjator:

Gl = Ry RN
. I
~ s
O T n
e e
O/ OH

W procesie utwardzania otrzymujemy juz zwigzki usiecio-
wane, bardzo elastyczne o znacznej przyczepnosci dzieki obec-
nosci wolnych grup hydroksylowyich.

Dzigki wigzaniom eterowym zywice utwardzone wykazuja
duza odpornos¢ na wplyw atmosfery, chemikaliow, poza tym
nie posiadaja zapachu, smaku, nie sa trujgce i maja nadzwy-
czajng przyczepnos¢ do wielu tworzyw np, szkta, drewna, me-
tali.

4. Kleje

Na kleje stosuje sie zywice o $rednim ciezarze czasteczko-
wym. Kleje epoksydowe maja te przewage nad innymi, ze
oprocz duzej wytrzymatosci mechanicznej, bardzo dobrej przy-
czepnosci tatwosci w uzyciu, odpornosci na starzenie, dziatanie
wody, rozpuszczalnikow i wpltywoéw atmosferycznych wiaza bez
- mzycia ci$nienia. Ze wzgledu ma bardzo dobra pizyczepnosé
mozna je stosowa¢ do sklejania tworzyw nieporowatych. Spo-
rzgdza¢ mozna kleje ulegajace hartowaniu na zimmno lub na
gorgco. Do klejow ,na zimno" uzywa sie aktywniejszych srod-
kow hartujacych (sieciujacych) oraz dodaje sie plastyfikatora
w ilosci potrzebnej dla uzyskania w temperaturze pokojowej
zywicy o cieklej ikonsystencp

Kleje ,na goraco' uzywa sie w pos»tam puroszku lub lasek,
ktére topia sie ma ogrzanych powierzchniach sklejanych. Kleje
,na goraco' maja wieksza wytrzymaltos¢ na obcigzenie sta-
tyczne i dymamiczne (okolo 300 kg/cm?2), niz kleje ,na zimno'
(okoto 100 kg/cm2).

Wyrabiane przez mas kleje byly stosowane w postaci:

a) proszku, '

b) tzw. pretow do lutowania ofrzymanych przez wylanie

mieszanki klejowej w temperaturze 110—120°C do form,
z ktérych po ostygnieciu prety wyjmuje sie z tatwoscia
na skutek niewielkiego skurczu,

¢) w postaci roztworéw przy uzyciu rozpuszczalnika (pla-
styfikatora) — ftalanu dwubutylu.

Sposob klejenia jest nastepujacy:

a) W wypadku proszku (zmielona zywica + stalty srodek
hartujacy dobrze wymieszane) czesci sklejane rozgrze-
wa sie, posypuje proszkiem, ktory topi sie wypeliajac
szczelnie wszelkie najmniejsze pory; po rozsmarowaniu
metalowa lopatka blaszki naklada sie ma siebie, unie-
ruchamia $ciskaczem i hartuje.

b) W wypadku preta sklejanie polega na rozgrzaniu bla-
chy, posmarowamu pretem, matozeniu blach na siebie,
Scisnieciu i hartowaniu.

¢) W przypadku roztworu zywice IoOzpuszcza sie, miesza
z ftalanem dwubutylu, ogrzewa do 100°C, dodaje utwar-
dzacz przy ciaglym mieszaniu, matychmiast chlodzi sie

i otrzymuje roztwér o konsystencji miodu; przed klejeniem
w celu lepszego rozprowadzenia podgrzewa sie mieszanine do
okoto 400C.

Zgodnie z literaturg (3) mozna zamiast ftalanu dwubutylu
uzy¢ jako rozpuszczalnika, a zarazem zmiekczacza, fosforanu
trojkrezylu, Nie jest on jednak polecany ze wzgledu na toksy-
cznos¢.

Do wyrobu klejow uzywano zywic o temperaturze mieknie-
nia okoto 1000 i okoto 60°C. Lepsza okazala sie zywica bar-
dziej miekka. Do badan stosowano zZywice surowa 0CzysSzCzo-
na po kondensacji tylko przez wymycie woda, jak réwniez
zywice oczyszczong nastepnie przez ekstrakcje acetonem. Su-
rowa okazala sie troche gorsza — otrzymano nizsze wyniki
wytrzymatosci klejonego metalu.

Jako srodkéow utwardzajacych uzywalismy: bezwodnika
kwasu ftalowego, dwucyjanodwuamidu, bezwodnika kwasu
maleinowego. Bezwodnik maleinowy nie dat dobrych wynikow
ze wzgledu ma swa higroskopijnos¢; zamiast proszku otrzyma-
no twardy produkt zle wymieszany. Bezwodnik ftalowy nie
byl rowmiez dobry ze wzgledu na duza preznosé¢ sublimacji
w temperaturze hartowania.

Wyniki badan wytrzymato$ci na $cinanie otrzymanych le-
piszcz przedstawiono w tabeli 2. Sa to $rednie wymniki z wielu
przeprowadzonych préb.

Jak wida¢ z tabeli 2 najlepsze wyniki wytrzymatosci na
$cinanie ofrzymano stosujac oczyszczona zywice o temperatu-
rze mieknienia okolo 60°C przy uzyciu dwucyjanodwuamidu
jako srodka hartujacego. Warunki hartowania 2 godziny
w 1800C.

‘W celu porownania naszych klejéow z analogicznymi pro-
duktami zagranicznymi przeprowadzono préby klejenia blach
duralowych i zelaznych surowcem oryginalnym. Wyniki uzy-
skane przy stosowaniu naszych klejow mie odbiegaly od ‘otrzy-
manych z klejem wzorcowym firmy Ciba.

Wykonywano réwniez proby klejenia blachy zelaznej i du-
ralowej klejami utwardzonymi na zimno. Zywice o tempera-
turze mieknienia okoto 60°C wozpuszczano na goraco w plasty-
fikatorze, po oziebieniu dodawano $rodka hartujacego i pra-
wie matychmiast klejono. Probki hartowano w temperaturze
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pokojowej, a po 24 godzinach robiono proby wytrzymatosci
ztacza na Scinanie.

Jako plastyfikatorow uzywano 40% fosforanu trojkrezylu
i 40% ftalanu dwubutylu. Sposrod s$rodkow hartujacych wy-
brano etylenodwuamine (4%) i szesciometylenodwuamine
(10%0). Najlepsze wyniki wytrzymatosci na $cinanie: 1 — 1,25
kg/mm? otrzymano stosujac fosferan trojkrezylu i szes$ciome-
tylenodwuamine. Dalsze badania nad klejami ulegajacymi har-
towaniu na zimno sa w toku.

5. Lakiery

Lakiery na bazie zywic epoksydowych maja duza przewage
nad innymi lakierami, gdyz sa jednoczesnie bardzo elastyczne,
odznaczaja sie nadzwyczajna przyczepnoscia do metali, daja
powloki bardzo twarde i odporne na dziatanie czynnikéw che-
micznych. Sa bez zapachu, smaku, moga by¢ pigmentowane
wszystkimi odpornymi na temperature barwnikami. Stosuje sie
je jako powloki ochronne ma rury aluminiowe, w przemysle
elektrotechnicznym, jak réwniez do lakierowania puszek kon-
serwowych.

Zywice lakiernicze (tepm. mieknienia 90—100°C) modyfi-
kuje sie nienasyconymi kwasami tluszczowymi, bezwodnika-
mi kwaséw dwukarboksylowych, kwasami zywicznymi, ami-
nami oraz innymi zywicami.

Przy uzyciu kwasu olejowego jako srodka modyfikujacego
nastepuje estryfikacja grup hydroksylowych zywicy:
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Reakcja z bezwodnikiem kwasu ftalowego daje Towniez
ester, z ktorego wode usuwamy przez dodanie srodka azeotro-
pujacego np. ksylenu:
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Zywice modyfikowane mienasyconymi kwasami ttuszczowy-
mi majg te przewage, ze po dodaniu rozpuszczalnika i syka-
tywy (np. Co) daja powloki schmace w temperaturze poko-
jowej.

‘W Instytucie Tworzyw Sztucznych otrzymywano 3 typy
lakierow. Pierwszy typ oparty byl ma zywicach modyfikowa-
nych kwasem szczawiowym. Po przeprowadzeniu badan oka-

zalo sie, ze sa one kruche, mato twarde i mieodporne na che-
mikalia. Drugi typ lakier6w oparty byl ma zywicach konden-
sowanych z dwucyjanodwuamidem, tzn. zywica eterowa (eter
butylowy szesciometylomelaminy), ewentualnie z dianem (po-
prawa elastycznosci) w obecnosci katalizatorow. Same zywice

. melaminowe mie maja dobrych wiasnosci (lakierniczych, na-

tomiast dodane do zywic epoksydowych (10 — 30%) wywie-
raja dodatni wplyw mna witasnosci filmu, a mianowicie zwieksza-
ja twardos¢, skracaja czas hartowania, daja film jagniejszy,
lecz nieznacznie zmniejszaja polysk. W charakterze kataliza-
torow stosowano amoniak, kwas benzoesowy, lodowaty kwas
octowy. Najlepszg okazata sie zywica epoksydowa 0 tempera-
turze mieknienia 90°C. Bardzo dobrg mieszanke otrzymano
w sposob nastepujacy (10):

100 g zywicy epoksydowej rozpuszczono w temp. 100°0C
w 53 g alkoholu dwuacetonowego i 15 g cykloheksanolu.
Roztwor zakwaszono stabo 0,4 g kwasu adypinowego, po czym
ogrzewano go w temp. 80 — 100°C z mieszaning 28 g eteru
butylowego sze$ciometylolomelaminy, 68 gizopropanolui 11 g
dwucyjanodwuamidu do rozpuszczenia sie wszystkich sklad-
nikow. Dalej dodano roztwor 50 g zywicy epoksy w 50 o alko-
holu dwuacetonowego i mieszano przez krotki okres czasu
w temp. 60 — 100°C. Nastepnie mieszanke lakierowa rozpu-
szczano w rozpuszczalnikach takich jak toluen, octan amylu,
octan etylu, alkohol butylowy do uzyskania odpowiedniej lep-
kosci (20 — 40 sekund — czas wyplywu lakieru z kubka
Forda).

Majac juz gotowy lakier pokrywano nim ptytki z blachy
biatej i aluminiowej (odpowiednio przed tym odttuszczonej).

Typem III byly lakiery otrzymywane przez estryfikacje
kwasami tluszczowymi. Bardzo dobre wyniki otrzymano pra-
cujac bez dostepu powietrza (atmosfera COg) i odprowadzajac
powstajaca wode w sposob ciagly za pomoca ksylenu.

Do estryfikacji stosowaliSmy kwas olejowy, techniczna
oleing, olej Iniany, kwasy ttuszczowe (liczba kwasowa 195)
otrzymane przez zmydlenie oleju lnianego. Jedna z najlep-
szych okazala sie¢ mieszanka otrzymana w sposéb nastepu-
jacy:

do 459 cz. wag. zywicy epoksy dodano 8,5 cz. wag. kala-
fonii i 48,6 cz. wag. kwasow tluszczowych wyodrebnionych
z oleju Inianego. Ogrzewano w kolbie Witta w atmosferze
COgz przez 3 godziny przy 250°C. Otrzymana mieszanka lakie-
rowa posiadata liczbe kwasowq 14,24, Rozpuszczono ja na go-
rgco w ksylenie otrzymujac 40°% roztwor.

Lakiery typu II byly wygrzewane w 180°C w ciagu godzi-
ny, a typu III z dodatkiem sykatywy kobaltowej w 1200C
w ciagu !/» — 1 godz.

Filmy lakierowe badano ma twardo$¢, elastyczno$é i odpor-
nos¢ chemiczna. Twardo$¢ badano za pomoca aparatu Klemana
obserwujac powstawanie rysy pod obciazeniem. Wszystkie la-
kiery wytrzymywaty 400 — 500 g obciazenia. Elastyczno$é ba-
dano jako$ciowo przez wielokrotne zginanie blachy oraz ilo-
$ciowo za pomoca aparatu Erichsena przez tloczenie blachy
Wyginanie blachy mie zmienito filmu, blony wytrzymvwaty
ttoczenie 6 — 10 mm az do zerwania blachy.

Z zakresu badan odpornosci chemicznej lakierow przepro-

~ wadzono badania dzialania ma film w ciggu tygodnia na zim-

no: 5% CH3COOH, 5% NaCl, 5 n HCI, 2,5 n NaOH, 10%

kwasu mlekowego, mieszaniny rozpuszczalnikéw: aceton, alko-
hol etylowy i benzen w rownych ilosciach. Na btony nie dzia-
tat kwas octowy, mlekowy, solny, natomiast z blaszek wyje-
tych z tugu film odchodzit w catosci. Jedymie mieszanina roz-

‘. puszczalnikow zniszczyta film. Dziatanie kwasow stezonych

i fugu na zimno w ciggu doby wykazato, ze stezony HCI i ste-
zony NaOH nie niszcza powloki lakierowej, natomiast niszcza
ja prawie natychmiast stezony HaSOy4 i stezony HNOgz. Nastep-
nie blaszki polakierowane ogrzewano przez godzine w tempe-
raturach wrzenia z woda, 10% kwasem mlekowym, 5% NaCl,
5%/ CH3COOH, 5 n HCI, 2,5 n NaOH. Woda, chlorek sodowy
i kwas octowy nie dziataty na lakier. Po wyjeciu blaszek z HCI
i kwasu mlekowego film miezmieniony dat sie oddzieli¢ od
podfoza. Jedynie tug sodowy zniszczyt powtoke lakierowa.

Jak wynika z przeprowadzonych badan lakiery ma bazie
zywic epoksydowych wykazuja duza elastycznos¢, twardosé
i odporno$¢ na wiele chemikaliow, dzieki czemu moga zna-
lez¢ szerokie zastosowanie.

6. Zywice lane ;

Jako zywic lanych uzywa sie zywic epoksydowych o mni-
skim ciezarze czasteczkowym. Maja one w temp. pokojowej
konsystencje miodu — sa geste, ciagnace sie o barwie. zotto-
zlotej. ; . A
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Otrzymana w zwykly sposéb zywice ogrzewa sie do
110 — 120°C, dodaje $rodka hartujacego i ewentualnie plasty-
fikatora, dobrze miesza i wylewa na goraco do formy, a na-
stepnie hartuje przez 1—48 godzin w temperaturze 200—100°C.

Do zywic lanych mozna dodawa¢ wypelniaczy np, maczki
porcelanowej, kwarcowej, piasku kwarcowego itd. w ilosci
do 500 wagowych, co obniza w duzym stopniu koszt pro-
duktu.

Zywice lane ze wzgledu ma swoje dobre whasnosci izola-
cyjne maja zastosowanie w elektrotechnice. Wykorzystuje sie
je ma korpusy transformatoréw i kondensatoréw. Posiadaja
one duza odporno$¢ na temperature i wilgoc:

Do zywic lanych stosuje sie zarowno utwardzacze kwasne
jak 1 zasadowe. Zasadowe okazaly sie gorsze od kwas$nych,
z ktorych wybrano bezwodnik kwasu ftalowego. Stosowano go
w ilosci 30 — 40°% wagowo w stosunku do iloéci zywicy. Do
prob brano czesto zmiekczacze np. ftalan dwubutylu. Tempe-
ratura hartowania wynosita 110 — 120°C, czas 19 do 22 godzin.
Wykonywano proby zalewania form pod ‘préznig i pod nor-
malnym cisnieniem — pecherzy nie zauwazono. Azeby zywica
tatwo odstawala od formy po zahartowaniu, malezy ze wzgle-
du na nadzwyczajna jej przyczepnos¢ do wiekszosci tworzyw
wysmarowac¢ formy dobrym rozdzielaczem, mp. olejem siliko-
nowym.

Wykonano prébe wytrzymatosci na przebicie zahartowanej
zywicy lanej; przy uzyciu elektrod o $rednmicy 12,5 mm i odleg-
tosci miedzy elektrodami wynoszacej 3 mm wytrzymatos¢ na
przebicie wynosita 150 kV.

Z innych wlasnosci elektrycznych oznaczono stala dielek-
tryczna i kat stratnosci (tabela 3).
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Tabela 3
Wryniki badan elektrycznych
Warunki har-| Stala |  Kat Naple-
Ilo$¢ $rodka Plastyfika- towania czas | dielek-| strat~ |- P 2
hartujacego tor w godz. temp.|tryczna| noci xorv
Wi G ew |f1gs. 102 badanio
tgs wkV
3096 bezwodnika| 1024 ftalanu
ftalowego dwubutylu | 20 przy 120 ok 4 1,89 15
40055 e . s 204055 +120 4 1,1 21
B B N s a 2050221710 4,65:12;33 6
35045 .5 75 2 u G125 4.8 2,6 6
7% piperydyny s 20 ,, 110-120| 5 2,22 6

Jak wida¢ z tabeli 3 najlepsze wyniki kata stratnoéci (po-
nizej 2) otrzymano stosujac 40% bezwodnika kwasu ftalo-
wego.

Dalsze prace nad zywicami lanymi sa w taku.

Otrzymano 17.VIIIL.54
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Obklady naprezone z polichlorku winylu
M. J. Hetman

679.574.125.1:620.197.6

Przyjete w dotychczasowej praktyce sposoby nakladania
polichlorku winylu ma powierzchnie przedmiotéw polegaja
na naktadaniu jego warstwy w postaci lakieru, obktadaniu
masa na wytltaczarkach, naciaganiu elastycznej koszulki,
badz owtijaniu folig.

Powlekanie lakierem z polichlorku winylu jest mato sku-
teczne, poniewaz polichlorek daje tylko bardzo rozcienczome
roztwory, co pociaga za soba duze koszty metody. Poza tym
natozona warstwa lakieru odznacza sie staba przyczepnoscia
do podioza i zmmiejszona odpornoscia ma czymniki chemiczne.

Obkladanie na wyttaczarkach daje wprawdzie wytrzymala
i efektowna powloke,. ale ogranicza zakres stosowania metody
do drutu o niewielkich $redmicach.

Nacigganie elastycznej koszulki z polichlorku winylu na
rury lub prety pozwala ma wieksza rozpietos¢ stosowanych
srednic, ograniczone jest jednak rodzajem samej masy, gdyz
moga tu by¢ stosowane tylko masy miekkie o elastycznosci
gumy. Obklady takie posiadaja zmmiejszoma wytrzymatos¢ ma
dziatanie czynnikéw mechanicznych i chemicznych. Poza tym
koszulka taka jest stosunkowo luzno osadzona ma precie przy
rurze, podlega skrecaniu i nie zabezpiecza przed korozja. Nie
osiaga sie rowmiez znacznej poprawy przez uzycie kleju.

Owijanie folia pozwala na stosowanie folii wytrzymatej
mechanicznie i chemicznie. Jednakze osadzanie folii ma rurze
jest, mimo uzycia niezbednego tu kleju, stabe. Metoda ta jest
pracochtonna i mie daje gtadkiej efektownej powierzchni.

Literatura fachowa podaje jeszcze sposob pokrywania wi-
nidurem przy wykorzystaniu jego zdolnosci powracania do
pierwotnie madanych ksztattow, jesli pierwotne formowanie
bylo przeprowadzone w dostatecznmie wysokiej temperaturze.
Sposob ten daje najsilniejsza i majmocniej przylegajaca do
metalu powloke.

Opierajac sie ma tej wlasnosci w Instytucie Tworzyw
Sztucznych opracowano prosta metode pokrywania rur po-
lichlorkiem winylu o niewielkiej zawartosci plastyfikatora.

Zasadniczy proces polega ma tym, ze ma wytlaczarce lub
prasie murnikowej- wyttacza sie ture z polichlorku  winylu

Instytut Tworzyw Sztucznych

7 zawanto$cia okoto 13%0 zmiekczacza, 2% wosku, 1% stea-
rynianu wapnia, 1,75% bieli tytanowej i 0,025 barwnika.
Otrzymuje sie rure twarda o dowolnym jasnym, zaleznym od
uzytego barwnika kolorze i wysokim potysku. Rure te mastep-
nie rozszerza sie w temperaturze 95—100°C za pomoca spre-
zonego powietrza (1—4 at) do Sredmicy wiekszej o 2 do 15%
niz $rednica rury metalowej, ktéra ma by¢ pokryta polichlor-
kiem. Nie zmmiejszajac cisnienia powietrza chlodzi sie otrzy-
mang rure zimng woda ponizej temperatury sztywnienia ma-
sy. Powstaje tzw. ;obktad naprezony', ktéry, jesli tak mozna
powiedzie¢, ,jest zamrozony w stamie maprezenia’. Je$li teraz
taka rure natozy¢ ma rure metalowa (co nie jest trudne ze
wzgledu ma réznice $rednic) i podgrza¢ ponowmie do tempe-
ratury 95—1009C, mastepuje samorzutny skurcz, polichlorek
winylu silnie obejmuje metal i otrzymuje ssie powloke wy-
trzymala i silnie skutkiem naprezen wewmetrznych przylega-
jaca do metalu. ¥

Opisany proces dzieli sie ma dwie fazy: faza I — produk-
cja obkltadéw maprezonych — wykonywana jest w zaktadach’
przemystu tworzyw sztucznych, faza TI — obkitadanie meta-
lu — przeprowadza sie w zakladach mechanicznych przy pro-
dukcji odpowiednich czesci.

Obklady naprezone moga by¢ magazymowane przez diugi
okres czasu. W Instytucie Tworzyw ‘Sztucznych sg one prze-
chowywane przez 17 miesiecy w temperaturze pokojowej, przy
czym mnie stwierdzono zmiany S$rednicy ami ufraty zdolnosci
kurczenia sie. ; )

Rury i prety metalowe pokryte obkladami maprezonymi
moga znalez¢ zastosowanie w produkcji autobusow, tramwa-
jow, wagonéw kolejowych, wozkow dziecinmyich, 16zek, apa-
ratury szpitalnej i im.

Pokrycia takie zastepuja chrom i inne metale pétszlachet-
ne wszedzie tam, gdzie wymagana jest powierzchnia odporma
na korozje, higieniczna lub dekoracyjna.

Ofrzymano 25.V.54
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O aktywnosci polkoksu z krajowych wegli brunatnych

W. Kuczynski, M.Durka, Z. Klatkiewicz i R. Pawlety**)

Zaktad Technologii Chemicznej Uniwersytetu Poznanskiego

Zbadano aktywno$§é poikoksow otrzymanych w warunkach aboratoryjnych z krajowych wegli brunatnych réznego po-
chodzenia. Aktywno$é oznaczano w oparciu o pomiar efektu cieplnego reakecji poétkoksu z woda utleniong. Dodatek do
wegla wodorotlenku zelazowego znacznie wzmaga aktywno$§é poéikoksu. Wyrazono poglad, ze aktywno$¢ potkoksu jest Sci-
§le zwigzana ze struktura wegla, z ktérego pétkoks powstal, Najwigkszy spadek aktywnoSci wykazaly przy tym poéikoksy
otrzymane z najbardziej uweglonych surowcow. Nie stwierdzono zwiazku miedzy aktywnoscia potkoksu a jego porowa-
toScig oraz zawartoScia czeSci lotnych w weglu.

I/ICCJIC,HOEaHa AKTUBHOCTE ITOJIYKOKCOB, ITOJIYUEHHBIX B HBﬁOpaTOprIX VCJIOBHSAX H3 MECTEBIX 6)‘}‘,I>TX }‘Tnﬁﬁ Pa3HOI0 OPOUCXOMKACHUS . AKTHB-
HOCTE OIpPEAENANACH HA OCHOBAHMM M3MEPEHUs TerIoBoro adgderTa peaknuy NoJIyKOKca neprujapesom. ITpuGaEleEre K yrilo THAPOOKHUCH Ke-
Jie3a 3HAUUTEJILHO YBEJIMUBACT AKTHBHOCTH IIOJIYKOKCA. ABTOpr IIpeAnoJIararoT ,4To0 aKTUBECCTE HOJIYKOKCAa TECHO CBsA3aHAa CO CprKTypOﬁ yr-
JIg, U3 KOTOPOrO HOJIYUYEH ITOJYKOKC. Haubonkliee CHUMKEHUE AKTHUBHOCTH IPOABHIIN INOJYKOKCHI, IIOJIYUYEHEBIE U3 EarnOcnee 06yrnepomcmﬂloro

CBIPESA. He KOHCTAaTHPOBAHA 3aBHCHMMOCTH aKTHBHOCTH ITOJIYKOKCa OT €ro HOPHMCTOCTH M TAKIKE COACPIKAHHA JICTYyUHX BEIIECTB B yrie.

The results of investigating the activity of semi-coke prepared in laboratory from some indigenous brown coals have
been given. The determination of activity was based on the measurement of the heat effect of reaction between semi-
coke’ and hydrogen peroxide. Addition of ferric hydroxide to the coal increases notably the activity of semi-coke. The
opinion has been expressed that the activity of semi-coke is closely connected with structure of coal from which
the coke has been prepared. The semi-coke obtained from he most carbonisated raw materials shows the greatest fall
of activity. The connection of semi-coke activity with its porosity and with the content of volatile substances in coal

X (1954)

has not been established.

Aktywnosé (zdolnos$¢ reakcyjna)®) potkoksu jest wiasnoscia
majaca pierwszorzedne znaczenie we wszystkich dziedzinach
jego stosowania. Jest rzecza znang, ze polkoks wegla brunat-
nego odznacza sie w porownaniu z koksem hutniczym niewspot-
miernie wysoka aktywnoscia (1,6). Jak stwierdzit R. Walther
(2), badany przez niego potkoks posiadat prawie piroforyczne
wilasnosci, co autor wiagze z faktem obecnosci w pélkoksie
siarczku zelaza. W jednej z maszych prac (3) opisaliSmy po-
dobne zjawisko, kiedy wyjety z retorty polkoks rozzarzal sie
na powietrzu i wulegal samorzutnie gwaltownemu spaleniu.
‘W praktyce celem umozliwienia magazynowania potkoksu je-
go wysoka aktywnos¢ obniza sie sztucznie przy pomocy Zza-
biegu zwanego starzeniem.

R. A. Mott i R. V. Wheeler (4) podali, ze najwyzsza zdol-
nosc reakcyjna posiada koks z wegli o duzej zawartosci cze$ci
lotnych, a wiec wegli zasadniczo miodych. Tego rodzaju wegle
same odznaczajq sie wysoka zdolnoscia reakcyjng, ktéra za-
chowuje sie w skoksowanej reszcie. Postulat powyzszy tym
bardziej powinien by¢ siuszny w odniesieniu do potkoksu, gdyz

proces wytlewania, szczegdlnie wegli niespiekajacych, nastre-

cza jak majmniej sposobnosci do naruszenia pierwofnych
wilasnosci surowca, przeto wysoko reakcyjne wegle poddane
wytlewaniu utworzy¢ powinny potkoksy tez o znacznej reak-
cyjnosci. Wymienieni badacze stwierdzili, ze poszczegolne
koksy otrzymane w temperaturze 7000 i wyzszych uktadaja
sie w szereg identyczny pod wzgledem zdolnosci reakcyjnej
Z szeregiem wegli, z ktéorych powstaly. Podobna wspodizalez-
nos¢ miedzy reakcyjnoscia koksu a naturg wegla istnieje naj-
prawdopodobniej réwniez w przypadku wegla brunatnego
i otrzymanych z niego potkokséw. Dowodem tego jest fakt, ze
z poszczegolnych wegli brunatnych otrzymuje sie w tych samych
warunkach pracy poétkoksy z jednej strony nie ulegajace sa-
morzutnemu spaleniu przy zetkmnieciu z powietrzem (nazwa-
libysSmy je spokojnymi), z drugiej za$ spalajace sie gwal-
townie, wykazujace whasnosci piroforyczne. Przyczyn tego
efektu nalezy szuka¢ w strukturze polkoksu, zaleznej z kolei
od struktury odgazowywanego wegla. Wplyw innych czynmni-
kow jak ‘mp. katalizujacych sktadnikéw mineralnych jest
mniejszy i prawdopodobmnie mie tak zasadniczy jak wplyw
struktury potkoksu (5).

Na temat reakcyjnosci pétkoksu wegla brunatnego i wpty-
wajacych na nig czynnikéw znajdujemy w literaturze jedynie
ogolnikowe uwagi a nawet wzmianki poddajace w watpliwosé
potrzebe badan w tym kierunku (6). Tymczasem zagadnienie
jest wazne z uwagi na to, ze otrzymane z réznych wegli bru-
natnych pétkoksy moga wykazywaé znaczne réznice w zdol-
nosci reakcyjnej d réznice te moga wplywac¢ decydujaco ma
przydatnosé praktyczng poélkoksu. Wyjasnienie przyczyn po-
wodujacych te réznice w zdolnosci reakcyjnej jest przeto spra-
wa istotng dla wytlewnictwa wegla brunatnego. Majac to ma
‘wzgledzie podjeliSmy semie doswiadczen, w trakcie ktorych
usitowaliSmy zaobserwowa¢ zmiane aktywnosci potkoksu
w zaleznosci od podstawowych wlasnosci wytlewanych su-
TOWCOW.

Uzyte do badan wegle brunatne oznaczone numerami 1—S5
pochodzity z réznych kopaln krajowych i byly madestane do
Zakladu w postaci wiekszych probek w zalutowanych naczy-

*) W tekScie uzyto zasadniczo wyrazu ,,aktywno$é‘‘, a nie ,,zdol-
nos¢ reakecyjna‘“ z uwagi na to, ze ten ostatni termin wiaze sie
zazwyczaj z metodyka pomiarowa odmienng od zastosowanej w ni-
niejszej pracy.

niach blaszanych.

Srednie préby z kazdego wegla poddano
analizie oznaczajac zawartos¢ wilgoci, czesci lotnych, popiot

oraz warto$¢ opatowq, (tbl. 1). Dla wmzyskania potkoksu
Analiza wegli brunatnych Tablica 1
Wegiel Weiligio Popidél na CLa;\:rlto:rf Cieplo spa-
zkopal- kopal- | higro- I Ao subst. 5 O‘ “|lania subst.
ni: i : : bezw., % B SUbbtf organ.
d niana ’ sk. J wita ) palna, %
1 42,95 | 19,45 | 545 10,98 57,2 5790
2 45,8 13,66 | 532 12,68 49,4 5120
53, 422 14,89 | 50,8 8,70 60,5 6220
d: 37,2 9,8 434 5,28 57,1 6510
5 46,3 | 10,14 |. 5177 4,33 54,4 5590

poszczegolne probki w postaci brykietow wytlewano w re-
torcie Fischera-Schradera zachowujac metodyke pracy poda-
na poprzednio (3). Przy sposobnosci przeprowadzono doswiad-
czenia, w trakcie ktérych zbadano wplyw zwiazkow zelaza ma
aktywno$¢ potkoksu. W tym celu dodawano do wegla 1 wo-
dorotlenek zelazowy (6% w przeliczeniu na FesOs), zas w dru-
giej semii prob — tlenek FesOs w ilo$ci 6%. Wodorotlenek
zelazowy otrzymano z roztworu chlorku zelazowego przez wy-
tracenie roztworem tugu sodowego. Po dokladnym przemyciu
osad suszono w temp. 780C. Dla  otrzymania tlenku prazono
wodorotlenek w piecu elekirycznym w temp. ok. 7000, Zarow-
no wodorotlenek jak i tlenek w postaci drobno utartego pyiu
dodawano do ‘odsianego wegla przed jego brykietowaniem.
Dla osiagniecia réwnomiernego rozdzialtu domieszki w sub-
stancji wegla stosowano mieszanie tej domieszki z weglem
w zamknietym naczyniu przy pomocy mieszadla mechanicz-
nego. Wegiel z dodatkiem Fe(OH)s mnosi znak 1A, zas
FesO3 — 1B.

Aktywnos$¢ potkokséw oznaczano mierzac cieplo reakcji
potkoksu z woda utleniona. Pomiar przeprowadzano w kalo-
rymetrze, ktéry w swej pokrywie posiadal specjalny otwoér do
wstawienia rurki zamknietej od dotu korkiem i mapelnionej

i Wytlewanie wegli brunatnych Taibliic a2
Wydajnoéé podano w procentach przeliczonych na sucha substancie wegla

1Vch1e:1. 72 Pélkoks Smota Woda Gaz +straty
kopalni:

1 58,5 14,3 9,6 1747

1A 62,3 958 10,7 17,7

1B 61,4 9,4 10,1 19,1

2 67,7 7,7 6,3 18,25

3 57,3 10,8 7,8 22,45

4 53,3 24,2 6,75 15475

5 55,8 13,2 9,6 18,35

badanym poétkoksem. Kalorymetr napelniano 100 ml 3% wody
utlenionej rozcienczonej 40 ml wody destylowanej. Po usta-
leniu sie temperatury pilynu w kalorymetrze wsypywano do
wody utlenionej, przez wypchniecie paleczka szklana dna kor-

*) Niektére oznaczenia wykonali Z. Berek i A. Dembowski.
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kowego w rurce, odwazong probke potkoksu — do kazdego
pomiaru w ilosci 1 g. Przed odwazeniem potkoks przesiewano
przez sito 900 ocz./cm? oraz suszono. Po wsypaniu potkoksu
do kalorymetru odczytywano w odstepach jednominutowych
temperature na termometrze Beckmanna, stale mieszajac przy
tym zawarto$¢ kalorymetru.

WYNIKI DOSWIADCZEN
W tablicy 2 zestawiono wyniki ilo$ciowe przeprowadzo-
nych wytlewan. Wyniki te sg $rednimi rezultatow przynaj-
mniej dwdch prob.

04 i /’ / :
/
‘o :
00 J . / 3
[
o %
17/ ////
v

Otrzymany z wytlewan potkoks poddano badaniom ozna-
czajac jego porowatosc¢ iinne wiasnosci (tabl. 3) oraz aktywnosé
(rys. 1 i tabl. 4).

T'ablica 3

Wiasnosci pélkokséw

Pélkoks z “f:’lizzzylaj:- { Sleiar s Porowatos$é, Zawarto$¢
22 y ywisty|ciwy pozorny o4 Fe. 9%
g/cm?® g/cm® 2
1 1,539 0,779 49,5 0,25
1A 1,640 0,782 523 —
1B 1,642 0,779 52,6 —
2 1,750 0,891 49,0 1539
3 1,774 0,748 56,5 0,34
4 1,415 0,826 41,6 0,15
5 1372 0,794 42,1 $0A8
Tablica 4
Aktywnos$ci pétkokséw
Prébka a.10® Uwagi

1A 82,7

1B 41,9

1 37,3 g ¥ x ; A

5 204 Pélkoksy zestawiono wedlug malejacych

5 23’2 wartosci a. 10°

3 11:2

4 9,4

Wyniki pomiarow  kalorymetrycznych zawiera wykres
(rys. 1), na ktorym przedstawiono zaobserwowane dia kazdego

- potkoksu przyrosty temperatury (4f) w czasie z. Krzywe Ki-

netyczne 'odpowiadaja wzorowi eksperymentalnemu:
Ab— als=n

gdzie a i n — stale. Warto$ci liczbowe n wahaja sie w gra-
nicach 0,8 — 1,0. Wyliczone wartosci wspoétczynnika a, ktory
moze by¢ przyjety jako miara aktywnosci, sa dla poszczeg6l-
nych potkoksow zestawione w tabl. 4.

OMOWIENIE WYNIKOW

Obecnos¢ w weglu nr 1 sztucznie wprowadzonego wodo-
rotlenku zelazowego powoduje zwiekszenie w stopniu wybit-
nym aktywnosci potkoksu otrzymanego z tego wegla, nato-
miast domieszany do wegla tlenek zelazowy wplywa nieznacz-
nie.

Aktywnos¢ potkokséow otrzymanych z poszczegélnych we-
gli (nie obciazonych domieszkami nieorganicznymi) waha sie
w szerokich granicach. Poniewaz w przeprowadzonych do-
$wiadczeniach zarowno warunki wytlewania bylty jednakowe
jak i zawartos¢ w poltkoksach ‘substancji mogacych katalizo-
waé rozktad wody utlenionej byla tego samego rzedu, nalezy
przypuscié, ze wahania aktywnosci moglty byé wynikiem
gtownie rozmic strukturalnych badanych kokséw. Roéznice te
biora niewatpliwie swoéj poczatek w specyficznych wiasci-
wosciach struktury uzytych do wytlewania wegli, na co zresz-
ta zwrécono juz uwage w publikacjach po$wieconych zagad-
nieniu reakcyjnosci koksu z wegla kamiennego (7).

Uzasadnienie naszego przypuszczenia o zwiazku miedzy
wtlasnosciami powierzchniowymi potkoksu a struktura wegla
znajdujemy miedzy innymi w wynikach, ktére w naszym Za-
ktadzie otrzymatl J. Gilewicz (8) badajac witasnosci adsorpcyj-
ne omawianych wegli brunatnych. Wyniki te umieszczono
w tablicy 5, gdzie obok chlonnosci wegli w stosunku do me-

Tablica 5

Chlonno$é metanolu przez wegle brunatne w temp. 17—20° oraz aktywno$ci
pétkoksow

Chlonnoéé¢ CH,OH
Nr prébki przyrostu masy Aktywno$é pélkoksu
wegla wegla w przeliczeniu a. 108
na sucha substancie
%
1 38,7 3743
5 — 5 29,4 .
2 36,0 / 23,2
3 il 19,2
4 IRt i

tanolu podano aktywnos$ci odno$nych potkoksow. W przyto-
czonym zestawieniu spadek aktywnosci pétkokséw idzie w pa-
rze ze zmniejszeniem sie zdolnosci adsorpcyjnej wegli.
Najwiekszy spadek aktywnosci wykazaly polkoksy z we-
gli 3 i 4, ktore jak wynika z zestawienia wartosci ciepta spa-
lania (tabl. 1) sa w badanym szeregu weglami najstarszymi.
Nalezy wreszcie nadmieni¢, ze w $wietle otrzymanych wy-
nikow (tabl. 1, 3, 4) nie istnieje zalezno$¢ miedzy aktywnoscia
potkoksow a ich porowatoscia oraz zawartoscig czesci lotnych
w weglu. ;
Otrzymano 12.III.54
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Przeglad normalizaciji produkiow weglopochodnych

658.516:662.74

Dorobek mormalizacyjny z okresu przedwojennego w dzie-
dzinie produktow weglopochodnych zawiera tylko 8 pozycji,
na ktore skladaja sis nastepujace peine normy przedmiotowe
i 1 norma czynnosciowa: benzen, benzol motorowy, toluen,
smota dachowa, smola drogowa, lepik "smolowy, zasady do
skazania spirytusu, pobieranie probek i badanie smoly dacho-

wej oraz lepika smotowego. Trudno sobie wytlumaczy¢ dla-*

czego sposrod tylu produktéow wybrano zaledwie 7, jakkolwiek
inne produkty byty wyrabiane masowo np. naftalen, fenol, pak,
olej impregnacyjny.

W okresie powojennym nalezy stwierdzi¢ korzystna zmia-
ne w tym kierunku. Normy przedwojenne zostaty zaktualizo-
wane, a dalsze sq juz opracowane. Zwiekszono nie tylko ilo$¢
norm przedmiotowych, ale opracowano wiele morm zwigza-
nych, czynnosciowych. Za najwieksze osiagniecie trzeba uwa-
za¢ opracowanie normy pobierania probek i przygotowamnia
sredniej probki laboratoryjnej PN/C-04333.

Wiszysstkim, ktorzy zetkneli sie z mormalizacjq, znane sa

trudnosci przy opracowywaniu tego rodzaju norm. Jesli ponadto
uwzgledni sie wielka roznorodnosé i odmienne wlasnosci pro-
duktéw weglopochodnych, to znaczenie tej normy jeszcze bar-
dziej sie uwypukli.
' Ponizej zamieszczony jest aktualny wykaz norm do konoca
1953 roku, czes¢ ktorych nie zostala wprawdzie ogloszona dru-
kiem, byta juz jednak ankietowana, tak ze w majblizszym cza-
sie nalezy sie liczy¢ z jej wydaniem.

PN/C-04333 Pobieranie probek i przygotowanie sredniej

probki laboratoryjnej
PN/C-04022 Pobieranie probek i badanie smoty dachowej
oraz lepika smolowego
‘PN/C-97002 Benzen techmiczny
PN/C-97003 Toluen techniczny
PN/C-97004 Naftalen techniczny
. PN/C-97008 Smota dachowa
PIN/C-97009 Lepik smotowy
{ PN/C-97013 Solwent-nafta oczyszczona z wegla kamiennego
PIN/C-97020 Fenol
PN/C-97023 Olej impregnacyjny
PN/C-97035 Pak z wegla kamiennego
PN/C-97036 Smota surowa z wegla kaniiennego
PN/C-97037 Benzol surowy z wegla kamiennego
PN/C-97052 Olej phuczkowy
PN/C-97054 Destylacja normalna metoda Kraemera-Spilkera
PN/C-97055 Destylacja normalna
PN/C-97057 Oznaczanie  sktadnikow
w benzenie
PN/C-97058 Oznaczanie mnaftalenu surowego
PN/C-97059 Oznaczanie liczby bromowej
PN/C-97062 Oznaczanie stopnia zabarwienia z kwasem siar-
2 kowym
~ PN/C-97064 Oznaczanie lepkoéci metoda Riitgersa
PIN/C-87065 Oznaczanie popiotu
PN/C-97066 Oznaczanie skladnikéw kwasnych
- PN/C-97067 Oznaczanie wody metoda ksylenowa
PN/C-97069 Oznaczanie wysokosci warstwy wody w cy-
iR : sternie ;
. PN/C-87070 Sprawdzanie obecnos$ci osadu
~ PN/C-97071 Oznaczanie pozostalosci po skoksowaniu

nierozpuszczalnych

Ze wzgledu ma wprowadzenie norm czynnosciowych wiele
pehlych norm przedmiotowych bedzie musiato ulec znowelizo-
- waniu, Ponadto traci na aktualno$ci morma PN/C-04022 wobec
i nrovwej normy PN/C-04333. Jezeli do powyzszego Wylkazu doda
- sie miektore produkty opracowane jako mormy resortowe (np.
fenolan sod‘olwy, olej maftalenowy, olej antracenowy), to przy-
zniac. trzeba, ze nastapita znaczna poprawa na odcincu ...
malizowania produktéw weglopochodnych.

~  Opracowanie norm dla smoty surowej i benzolu surowego
anowigcych surowce dla otrzymania produktow weglo xpo-
chodnych jest podstawa do dalszej normalizacji.

Trudno jednak jest okresli¢ w smole surowej i znormalizo-
wac zawartos¢ poszczegolnych sktadnikow, gdyz rézne warun-
procesu techniologicznego stoja temu na przeszkodzie. Ty-
Py piecow k:o«k:sowmczych sg w Polsce rézme, obok przestarza-
Iy!ch spotyka sie piece Z\upehme mowoiczesne, stad tez otrzy-
mane z mich produkty sa rézne. Wysokie tem.peratumy kokso-

K. Wiszniowski

wania sprzyjaja powstawaniu wiekszych ilo$ci naftalenu i pa-
ku w smole surowej przy rownoczesnym obnizaniu otrzymy-
wanych ilosci sktadnikow mizej wrzacych, jak fenol, krezole,
zasady pirydynowe. Dlatego tez w normie dla smoty surowej
wzieto pod uwage przede wszystkim jej zawodnienie jako
mniej zalezne od procesu, zwigzane gtéwnie ze stanem urza-
dzen odwadniajacych w koksowni. Urzadzenia te pozwalaja
odwadnia¢ smote surowa do 5% wody. Zreszta to zagadnienie
wiaze sie¢ z zawartoscig tzw. ,,wolnego wegla”, ktéry w wiek-
szej ilosci tworzy trudno rozdzielajace sie emulsje wodno-smo-
fowe. Dopuszczalna zawartos¢ wolnego wegla stanowiacego
sktadniki mierozpuszczalne w benzenie (zob. wyzej PN/C-97057)
wymnosi do 12%, gdyz uwaza sie, ze . jest to sktadnik bezwar-
tosciowy , powstaty na skutek pirogenetycznego  rozktadu
w czasie procesu koksowania, a wiec nie do usuniecia catko-
wiicie przez koksowanie. Przy okazji malezy nadmieni¢, ze pro-
dukcja koksu w wysokich temperaturach zmniejsza ilos¢ i po-
garsza jakos$¢ produktow weglopochodnych. W, zwiazku z tym
konieczra jest praca w warunkach optymalnych, w ktorych
przy odpowiedniej jakosci koksu mozna otrzymac jakosciowo
i ilo$ciowo odpowiedniq smote surpwa i benzol surowy.

Drugi surowiec benzol surowy zawiera w swym sktadzie
gtownie benzen w ilosci dochodzacej do 70%. Jego sklad ja-
kosciowy i flosciowy mie moze by¢ znormalizowany z tych
samych powodow, ktére podane zostaly przy smole surowej.
Tak mp. temperatura optymalna, w ktorej powstaja najwieksze
ilo$ci benzenu, wynosi okoto 1100% podczas gdy dla toluenu
jest -ona znacznie nizsza.

Za benzol surowy przyjmuje sie mieszanineg weglowodoréow
gtownie aromatycznych wrzaca do temperatury 180°C. Skiad-
niki ‘wyzej wrzgce stanowia zwykle olej ptuczkowy, ktory stu-
zyl do wymywania benzolu z gazu. Ilos¢ oleju piluczkowego
ograniczono w mormie do 5%, gdyz stanowi on tu balast.

Przerobka smoty surowej i benzolu surowego opiera sie
gtownie ma procesach destylacji i rektyfikacji i dlatego mie-
mozliwa jest produkcja przez tem przemyst czystych substan-
cji chemicznych np. benzenu, fenolu, pirydyny, lub tez wy-
odrebnienie poszczegolnych skladnikow z mieszanin izome-
rycznych o zblizonych temperaturach wrzenia. Ponadto na
skutek tworzenia sie mieszanin azeotropowych rozdzielenie
skiadnikow droga destylacji jest utrudniome.

Dla p‘rzykladu podaje zwiazki o bardzo zblizonych tempe-
raturach wrzenia, ktorych rozdzial droga frakcjonowania jest
trudny: !

p, — ksylen posiada temperature wrzenia 138,230
m — ksylen i Al o 138,80
p — krezol s ¥ = 202,00
m — krezol e 4 & 202,80

Droga chemiczna mozna osiagna¢ zapewne ich rozdzielenie,
ale nie lezy to, przymajmniej obecnie, w zakresie dziatalnosci
przemystu koksochemicznego. Takie rozdzielenie daloby sie
moze przeprowadzi¢ na drodze destylacji azeotropowej, co wy-
maga specjalnych badan. Zreszta droga ta bedzie zrodlem dla
otrzymania nowych skladnikow smoty i benzolu, ktérych dzis
wyodrebnia¢ nie umiemy. Gotowe produkty weglopochodne
pochodzace z przerobu smoty i benzolu sa wiec technicznie
czystymi substancjami chemicznymi albo dch mieszaninami.
Benzen czysty, toluen czysty, fenol, naftalen zawieraja zwy-
kle pomizej 5% imnych sktadnikéw, zwykle najblizszych ho-
mologéw, o zblizonej = temperaturze . wirzenia do glownego
sktadnika. Stad wymagania w stosunku do produktow czy-
stych musza uwzglednia¢ mozliwosci technologiczne producen-
ta, z drugiej strony mnalezy bra¢ pod uwage zadania stawiane
przez odbiorcow. O ile przemyst weglopochodnych zdaje sobie
dobrze sprawe ze swych moziiwosei produkcyjnych, o tyle -
odbiorcy stawiaja czesto wymagania nie uzasadnione, wyka-
zujac z jednej strony czesto niepotrzebnie wygorowane wy-
magania, z drugiej strony mniedostatecznag zn'aj'omoéé zagadnie-
nia.

Na tym tle wysuwa sie zagadnienie Wyrnagan dla morm
przedmiotowych produktéw weglopochodnych. Z jednej stro-
ny bytoby TDlvqutphVVlle duzym utatwieniem dla producenta by
nznormalizowany” produkt mégt zaspokoi¢ wszysikich o r6z-
nych wymaganiach ‘odbiorcow, z drugiej jednak strony nie-
ktorzy uzytkownicy mie potrzebuja produktu o wysokiej ja-
kosci, Tak np. fenol do wyrobu widkien sztucznych i specy-
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fikow farmaceutycznych powinien posiadaé¢ temperature krzep-
niecia conajmmniej 39,59 podczas gdy dla przemystu mas pla-
stycznych moze on mie¢ temperature krzepniecia 38°C, a dla
miektorych wyrobow nawet 35°C. Nalezy przy tym pamietac,
ze czystosci fenolu odpowiadajace tym temperaturom wymno-
sza: 98,2%, 95,7°/ i 90,6%. Jest to wiec oszczedno$é na jednej,
wzglednie dwodch destylacjach koncowych frakcjonowanych,
ktore w skali ruchowej trzeba przeprowadza¢ bardzo doklad-
nie i wolno.

Rowmnolegle do norm przedmiotowych opracowano juz
znaczng ilos¢ norm czynnosciowych, Wiszystkie s oparte na
przyjetych dla tego przemystu metodach przy uwzglednieniu
nowych zdobyczy postepu technicznego. Dlatego tez wymaga-
nia szczegétowe dla produktéw musza byé dostosowane do
odpowiedniej metody. Przeprowadzone proby mad wprowadze-
niem w przemysle koksowniczym znanej metody destylacji wg
Englera wykazaty duza rozbieznos¢ wynikow w stosunku do
przyjetej metody Kraemera-Spilkera. Ponadto adaptowano mie-
ktore mormy badawcze z przemyshu naftowego (oznaczanie
temperatury krzepniecia metoda Zukowa PN/C-04018, oznacza-
nie temperatury zaplonu mctodq Marcussona PN/C-04008).

Na tle opracowanych juz morm czynnogciowych nalezy
znowelizowa¢ mormy dla benzenu ‘CZYaltho toluenu czystego
i naftalenu techmicznego. Nowe opracowania powinny obejmo-
wac: ksylen czysty, produkty karbolowe (tréjkrezol, ortokre-
sol), smoty drogowe, zasady pirydynowe i koks pakowy. Po-

Kronika

ZE ZJAZDU PROGRAMOWEGO W POLANICY

W okresie od 1 do 12 lipca rb. odbyt sie w Polanicy
z inicjatywy Ministerstwa Szkolnictwa Wyzszego ogélnopolski
zjazd zespoléw programowych Rady Glownej poswiecony
opracowaniu nowych programow nauczania mna wszystkich
wydziatach wyzszych uczelni technicznych.

Zespol Techmologii Chemicznej pracowal w skladzie: prof.
Ciborowski (przewodniczacy), prof. Smolenski, prof. Kuczyn-
ski, prof. Salcewicz, prof. Pukas i prof. Zmaczynski. Zespot ten
opart sie giownie na wytycznych narady roboczej pracowni-
kow przemystu i nauki, ktéra odbyta sie w czerwcu rb. w Ke-
dzierzynie. Narada ta ustalita bezsprzecznie potrzebe znacznej
reformy programow nauczania na wydziatach  chemicznych
naszych uczelni techmicznych. Dotychczasowe bowiem meto-
dy ksztalcenia inzynierow - chemikoéw mna politechnikach nie-
wiele réznia sie od metod ksztalcenia chemik6w mna uniwersy-
tetach. Skutkiem tego absolwent politechniki jest zasadniczo
przygotowany tylko do pracy laboratoryjnej, a nie do pracy
o charakterze technicznym, z ktora sie spotyka przewaznie.
Konieczne staje sie wiec znaczne utechnicznienie studiow
przez zwiekszenie zakresu dyscyplin
wprowadzenie prac projektowych, zwiekszenie ilo$ci ¢wiczen
rachunkowych i dodanie nowych przedmiotéw o charakterze
technologicznym.

Nastepnym zasadniczym  momentem, na ktéry polozono
nacisk, jest potrzeba zwiekszenia samodzielno$ci pracy u ab-
solwentow, co mozna josiagna¢ przez modyfikacje systemu
nauczania, a mianowicie przez redukcje godzin zaje¢ w uczel-
ni i stworzenie realnych obciazen studenta praca domowa.

Wireszcie wazng sprawe istanowi modyfikacja specjalizacji
przez zastapienie dotychczasowych czterdziestu kilku waskich
specjalizacji przez kilkanascie szeroko ujetych, odpowiada-
jacych odrebnym metodom technologicznym, a nie — jak to
jest dotychczas — branzowosci przemystowej.

Realizujac te wymagania zespol opracowatl siatke progra-
mowa nowego jednolitego studium piecioletniego obejmujaca
stosunkowo matag liczbe, gdyz tylko 25 przedmiotéw przy
przecigtnym obciazeniu tygodniowym studenta w uczelni —
33 godzin, a tgcznie z praca domowa — 60 godzin. Ostatni se-
mestr ma by¢ poswiecony w calosci na prace dyplomowa ma-
gisterska. W czasie studiow przewiduje sie 4 praktyki produk-
cyjne, 2 obozy, 49 zaliczen, 32 egzaminy, 4 projekty przejscio-
we (nie liczac pracy dyplomowej, ktéora moze mie¢ tez charak-
ter projektancki lub badawczy). Egzamin dyplomowy polegac
bedzie tylko ma obrome pracy dyplomowej.

Przedmioty nowe] siatki moga by¢ podzielone na 4 grupy.
Pierwsza grupa obejmuje nastepujace pozyqe

i Podstawy marksizmu i leninizmu

. Ekonomia polityczna

3. Ekonomika i organizacja przedsuebloxrstw

4, Bezpieczenstwo i higiena pracy

ogo6lnotechnicznych,

nadto brak jeszcze okolo 15 norm zwigzanych dla wyczerpa-
nia catosci morm czynnosciowych.

Oparcie normalizacji krajowej na wzorach
przedstawia frudno$ci wynikajace z roznic surowcowych. Od-
mienne cechy wegli polskich i radzieckich daja w wyniku
procesu koksowania rézne produkty weglopochodne. Précz
tego aparatura do badan stosowana w normach radzieckich
jest rézna od naszej, co daje odmienne liczby okreslajace da-
ne wymagania. Stad tez wymagan morm radzieckich nie mozna
przenies¢ ma produkty polskie bez rowmoczesnego stosowania
identycznej metody badawczej. Pomimo tego niektére mormy
czynnosciowe wykazuja catkowita lub czesciowa zgodnosg,
np. oznaczanie skltadnikéw nierozpuszczalnych w benzenie,
oznaczanie maftalenu surowego, oznaczanie liczby bromowej,
oznaczanie stopnia zabarwienia z kwasem siarkowym, ozna-
czanie wysokosci warstwy wody w cysternie.

Norma radziecka GOST 2706-44 uzupelniona w 1951 moku’
pt. .,Benzen, toluen, ksylen, solwent-nafta — opakowanie, zna-
kowanie i przepisy odbioru" jest o tyle ciekawa, ze ujmuje
w jedng calos¢ wszystkie metody badan produktéw benzolo-
wych, dla ktorych jest norma zwigzana.

W ten sposob zagadnienie kilkunastu morm czynnogciowych
dla wielu produktow sprowadza sie do jednej mormy. Naleza-
toby sie zastanowi¢, czy w maszych warunkach takie rozwia-
zanie mie byloby celowe.

Jezyk rosyjski

Jezyk zachodni (niemiecki lub angielski)

Studium wojskowe

Wychowanie fizyczne

Druga grupa obejmuje przedmioty teoretyczne:

9. Matematyka z ¢wiczeniami

10. Fizyka z ¢wiczeniami rachunkowymi i do$wiadczalnymi

11. Chemia mieorganiczna z ¢wiczeniami rachunkowymi (ste-
chiometria), ¢wiczeniami doswiadczalnymi z chemii ogol-
nej oraz z analizy jakosciowej.

12. Chemia organiczna z C¢wiczeniami z preparatyki

18. Chemia fizyczna z c¢wiczeniami rachunkowymi i do-'.
$wiadczalnymi

14. Analiza chemiczna (ilo$ciowa i techniczna)
Trzecia grupa obejmuje przedmioty = ogélnotechniczne,

w ktorych przewidywane sa mnajwieksze zmiany zarowno

w liczbie jak i w tresci: g

15. Rysunek techniczny obejmujacy elementy geometrii wy-
kreslnej, rysunku technicznego oraz rysunkowo ujety °
kurs czesci maszyn i aparatéw ;

16. Mechanika techniczna (kurs mechaniki teoretycznej oraz'
kurs wytrzymatosci materiatow z cwiczeniami rachunko-
wymi) e

17. Maszynoznawstwo chemiczne, w zakres ktérego wchodza:
kotty parowe, silniki cieplne, maszyny przemystu che-
micznego (pompy, kompresory, transportery itp.), typowe
aparaty przemy»siu chemicznego oraz obréobka mechanicz-
na z ¢wiczeniami rachunkowymi i pDOJektancknmn

18. Elektrotechnika z ¢wiczeniami rachunkowymi i laborato-
rium

19. Maternialoznawstwo chemiczne obejmujace metaloznaw-
stwo z korozja, tworzywa organiczne, materiaty ceramicz-
ne, wode i morfologie paliw i SMarow

20. Metody pomiarowe i automatyka — obejmuje metody
mechaniczne, hydrauliczne i elektronowe

21. Inzynieria = chemiczna obe]mu]e procesy dynam1czneb 3
cieplne, termodynamiiczne i dyfuzyjne z ¢wiczeniami r
chunkowymi, projektanckimi oraz do$wiadczalnymi po:
technicznymi {

22. Technologia ogélna, przez ktéra nalezy obecnie rozumie
procesy podSotawowe (spalame, elektroliza, kataliza, 1
trowanie itp.), z ¢wiczeniami rachunkowymi, projekite:
i cwiczeniami c¢wierctechnicznymi doswiadczalnymi
przecxw1ens»tw1e do dotychczasowego wykladu z bran
wym opisem przemysiu chemicznego.
Czwarta grupa to przedmioty specjalizujace:

23. Technologia chemiczna specjalna z ¢wiczeniami do$s
czalnymi wedlug podanej dalej listy specjalizacji =

24. Przedmiot uzupelniajacy specjalizacje (np. aparatwra\'

cjalna, wybrane dzialy «chemii itp.)

© Mo ;

radzieckich
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25. Projekt technologiczny obejmujacy pelny projekt techno-
logiczny produkcyjny z danej technologii specjalnej wraz
z bilansem materialowym i energetycznym schematem
produkcyjnym, rozstawieniem aparatury, zasadniczymi
wymiarami aparatow, materiatami konstrukcyjnymi, in-
strukcja bezpieczenstwa pracy oraz bilansem ekono-
micznym.

I rok

1 sem. 18 tyg. |2 sem. 16 tyg.

w | (ol | p | W | c | 18 5p
|
Podstawy marksizmu
i leninizmu - 2[5 222
Jezyk rosyjski 2 2
Wychowanie fizyczne 2 2
Studium wojskowe 214552
Matematyka 53 50 (=2
Fizyka D) 4712113
Chemia nieorganiczna 421 41 1| 4
Rysunek techniczny S bk d
36 36
IT rok

3 sem. 18 tyg. |4 sem. 16 tyg.

whedul ipiiwi e 70 I
Podstawy marksizmu 2322 24l
Jezyk rosyjski 2 1
Jezyk zachodni 2 2
Wychowanie fizyczne 2 2
Studium wojskowe 24152 DD
Matematyka 2=l
Analiza jakosciowa 12
Chemia organiczna 4 |- 4
Analiza ilo$ciowa 12
Mechanika teoretyczna 251l 4| 1

: 36 34

Jako specjalizacje szeroko ujete podane sa nastepujace:
1. Elektrochemia techniczna
2. Technologia wielkiego przemyshu nieorganicznego
3. Lekka synteza organiczna (barwniki, farmaceutyki itp.)
4. Wielka synteza orgamiczna (synteza gazowa, uwodornie-
nie itp.)
5. Materialy chemiczne gornicze
6. Technologia tworzyw organicznych
7. Fototechnika
8. Technologia gumy i kauczuku
9. Technologia chemiczna ropy naftowej
10. Technologia paliw statych -
. 11. Technologia garbarstwa
12. Technologia celulozy i papieru

T rok
5 sem. 18 tyg. | 6 sem. 16 tyg.
W ’ c ‘ LHlips wefs ¢ l 1 ‘ p
Ekonomia polityczna 2l 280
Jezyk zachodni 2 1
Studium wojskowe 24152 D[
Preparatyka organiczna 12
Chemia fizyczna 4|1 v kel e [
Maszynoznawstwo chem. Ryl 4 1
Elektrotechnika 4.1 1 3
Materiatoznawstwo 5
chemiczne
35 30
IV rok
7 sem. 16 tyg.| 8 sem. 16 tyg.
w el ew il p
Ekonomia polityczna 2 l 1
Ekonomika przemystowa 3l
Studium wojskowe 2D )
Technologia ogolna Sy el LA B e el
Inzynieria chemiczna il 15
Metody pomiar. i autom. 3 ’
Technologia specjalna 4 6
30 32
V 1ok
9 sem. 12 tyg,
wlcll]p
Ekonomika przemystu 2 ‘ 1
Bezpieczenstwo i higiena 3
Technologia specjalna 5 9
Przedmiot uzup. specjal. 3
Projekt specjalny 1
’ 24 .
13. Projektowanie technologiczne
14. Ekonomika i organizacja przemystu chemicznego.
Siatka godzinowa kolejnych dziewieciu semestrow jest

przedstawiona w podanych tabelkach (dziesigty semestr prze-
znacza sie tylko na prace dyplomowa).

- Oznaczenia:

W — wyklady

¢ — c¢wiczenia
1 — ¢wiczenia doswiadczalne
p — prace projektowe (kontrola w uczelni)

DZIESIECIOLECIE NACZELNE] ORGANIZAG]I TECHNICZNE]

Juz w roku 1945 Naczelna Organizacja Techmiczna potra-
- fita skonsolidowa¢ dokota siebie sily demokratyczne polskie-
go swiata technicznego zdolne do uruchomienia stowarzyszen
technicznych biorgcych aktywny udmal w przebudowie zycia
gospodarczego Polski.

Charakter stworzonej” w 1945 roku organizacji w przeci-
wienstwie do elitarnych i sfaszyzowanych stowarzyszen przed-
wojennych odpowiadal przewazajacej czesci inteligencji tech-
nicznej. ;

Inzynierowie i techmicy zrozumieli, ze technika, ktéra
zawsze stuzy okreslonemu ustrojowi, powinna stuzy¢ demo-
kracji i panstwu ludowemu, zrozumieli, ze szczytnym celem
dziatalnosci gospodarczej i techmicznej jest podnoszenie ma
coraz wyzszy poziom warunkow zycia matenialnego i kultu-
_ralnego narodu.

Pod znakiem techniki w stuzbie demokracji podjeta zostata
pierwsza wielka praca NOT nad zorgamizowaniem i przygoto-
waniem I Kongresu Technikéw Polskich w roku 1946.

‘W obradach Kongresu znalazto odbicie zrozumienie przez
inzynieréow i technikow faktu, ze mowy ustréj spoteczny gwa-
rantuje im warunki sprzyjajace do tworczej pracy, gwaran-
tuje staty rozwoj polskiej mysli technicznej.

Kongres Zjednoczeniowy PPR i PPS ustalajac wytyczne
planu ‘6-letniego wskazat réwniez na koniecznos¢ wytworzenia
w mozliwie krotkim czasie nowej ludowej inteligencji, ktora
by obok starej inteligencji realizowata wielki plan budowy
podstaw socjalizmu.

Naczelna Organizacja Techniczna p(rzylcz'y-n‘i&a sie w znacz- -
nym stopniu do przebudowy $wiatopogladu politycznego sta-
rej inteligencji techmicznej. Podjeta zostata przez NOT szero-
ka dziatalno$¢ szkolemia przez uruchomienie Wieczorowych
Szkot Inzynierskich, ktorych dziewie¢ (10.000 stuchaczéw) zor-
ganizowano, juz w roku 1950. Zostaly rowniez uruchomione
kursy przygotowawcze do egzaminu na tytut inzyniera, na
ktéorych w roku 1953/54 podwyzszalo poziom swoich wiado-
mosci zawodowych 3800 kandydatow, tacznie za$ ilo$é uczest-
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nik6w poczynajac od chwili ich uruchomienia przekroczyta
9.500.

Zadania postawione Naczelnej Organizacji Technicznej
w zakresie szkolenia kadr techmicznych przez IV Plenum
KC PZPR zostaly z nadwyzka i przedterminowo wykonane.
Obok mlodych kadr inzynierskich, wychodzacych z wyzszych
uczelni technicznych, obok starej kadry dinzynierskiej do bu-
downictwa socjalistycznego stanety zastepy absolwentow WSI,
staneli wszyscy ci, ktorzy ma kursach NOT podwyzszyli po-
ziom swych wiadomosci fachowych.

Rok 1949 przymosi powazny rozwo6j dziatalnos$ci NOT w dzie-
dzinie odczytowo-szkoleniowej. Od dziatalnosci doraznej, przy-
padkowej stowarzyszenia naukowo-techniczne przechodza do
planowe]j akcji odczytowo-szkoleniowej stuzacej w coraz wiek-
szym stopniu potrzebom produkcji. Wiroku tym po raz pierw-
szy ogolna ilos¢ odczytow osiagneta 3 tysiace. Dzisaj, kiedy
liczba zorganizowanych i ujetych sprawozdawczoscia odczytow
przekracza w ciagu roku 16.000, a ilo$¢ ich stuchaczow 670
tysiecy, osiagniecia roku 1949 zbladly, ale wtasnie takie byty
poczatki planowej, mna nowych zasadach opartej dziatalnosci
odczytowej.

Wymienione formy szkolenia stanowia cze$¢ prac w tej
dziedzinie, wykonywanych przez stowarzyszenia naukowo-
techniczne. Nalezy wymieni¢ procz tego uruchomienie przez
niektore stowarzyszenia szkolenia na stopien technika oraz
inne formy dziatalnosci w dziedzinie \kursow krotkotermino-
wych, kurséw specjalizujacych itp.

O rozmiarach tej akcji moéowia liczby z moku ubiegtego,
w ktérym przeprowadzono 260 kurséow obejmujacych 23.800
godzin programowych i 17.500 uczestnikoéw.

Zeby wyczerpa¢ omowienie dziatalnosci stowarzyszen na-
ukowo-technicznych w dziedzinie szkolenia malezy wspomnie¢
0 udziale kadr technicznych na wszystkich poziomach w opra-
cowywaniu programow szkolenia, o pracach w dziedzinie usta-
lenia profilu specjalizacyjnego inzynierow i technikow oraz
o opracowaniu nomenklatury zawodow technicznych. Zagad-
mienia te tak aktualne w latach 1947/48 w chwili obecnej znéw
wchodza do tematyki zainteresowan i prac stowarzyszen. Wy-
mieni¢ wreszcie nalezy udziat NOT w organizowaniu szkole-
nia korespondencyjnego ma stopien inzyniera uruchamianego
przez Min. Szkot Wyzszych w moku biezacym.

‘W oparciu o przyklady i wzory radzieckich stowarzyszen
naukowo-technicznych zostat rozwiniety mowy typ konferen-
cji naukowo-technicznych organizowanych przez NOT i sto-
‘warzyszenia, czesto przy wspotpracy z PAN i resortami gospo-
darczymi O rozwoju tej dziatalno$ci mowia liczby: 76 konfe-
rencji (14.300 uczstnikow) i 43 marady ma temat osrzczqdzama
wegla (ok. 6.000 uczestnikow).

Na specjalne wyroznienie zastuguje dziatalnos¢ w dziedzi-
nie technicznej ochrony pracy. Uruchomienie branzowych ko-
mitetéw TOP, zorganizowanie szeregu marad i konkurséw na
prace racjonalizatorskie w dziedzinie ochrony pracy, zorgani-
zowanie szeregu kursow, podjecie opracowan w zakresie bez-
pieczenstwa i higieny pracy stamowia zapoczatkowanie dzia-
talnosci.

Uchwata Prezydium Rzadu z dnia 1.8.1953 r. w tej sprawie
otworzyta szerokie perspektywy; znaczenie jej podkreslane
byly w obradach II Zjazdu, jak rowniez i ostatniego Kongresu
Zwiazkow Zawodowych.

Powazna praca wykonang przez NOT bylo rowniez prze-
prowadzenie rejestracji inzynierow i techmikéw w mys$l usta-
wy sejmowej z lipca 1950 r., ktéra byla pierwszym spisem
pozwalajacym na ustalenie dlo$ci inzymierow i technikow
i podzialu wg zawodow oraz specjalnosci w zawodzie.

Juz w 1946 r. zrzeszone w NOT stowarzyszenia naukowo-
techniczne podjely ozywiona dziatalnos¢ w zakresie wydaw-
nictw technicznych zaréwno ksiazkowych, jak i czasopism
technicznych. W oparciu o koncepcje orgamizacyjna NOT i sku-
piony wokot instytutow wydawniczych stowarzyszen aktyw
redaktorski i autorski zostata uruchomiona dziatalnos¢ Pan-
stwowych Wydawnictw Technicznych, W ramach wydawnic-

W SPRAWIE ZADAN PRZEMYSEOWYCH SEUZBY ZDROWIA

Szybki nozwdj przemysiu chemicznego wymaga od stuzby
zdrowia wytezenia wszystkich sit, by iotoczy¢ malezyta opieka
pracownikéw tej kluczowej gatezi przemystu. Chemia dzieki
swej wielostronnosci wkracza we wszystkie dziedziny gospo-
darki marodowej. Potezny jej rozwéj przyczynit sie do uno-
woczesnienia calego szeregu metod pracy nie tylko w swojej
dziedzinie, lecz rowniez w hutnictwie, przemysle maszynowym,

twa czasopism technicznych NOT zostaly wznowione lub uru-
chomione nowe czasopisma techniczne, ktdrych ilosé¢ wzrosta
do 33 tytutéw o 1.730.000 egzemplarzy w 1. 1953.

Wiszystkie wymienione dziedziny prac NOT i Stowarzyszen
naukowo-technicznych wprost lub posrednio stuza realizacji
podstawowych zadan NOT — podnoszenia poziomu zawodo-
wego kadr technicznych'i mobilizowania inzynieréw i techmi-
kow do walki o postep techniczny w stuzbie budowmnictwa

socjalistycznego. Stuzy tym celom wzrastajacy z roku ma rok

udziat organizacji inzynierow i technikéow w klubach T i R,
udziat ich w akcjach o wspoélzawodnictwa pracy. Udziat ten
mozna mierzy¢ liczba 44.500 cztonkow stowarzyszen podejmu-
jacych zobowiazania, 13.000 zarejestrowanych przez stowarzy-
szenia wnioskéw racjolizatorskich oraz 2.200 zorganizowanych
brygad inzyniersko-robotniczych.

W wyniku tej dziatalnosci NOT i Stowarzyszenia nauko-
wo-techniczne w coraz pelniejszym stopniu reprezentuja ogot
inzynieré6w i technikéw polskich zarowno w kraju, jak tez
zagranica, poprzez wyjazdy delegacji maszych ma kongres
i zjazdy naukowo-techniczne, przyjazdy delegacji zagranicznych
na imprezy zjazdowe.

O rozwoju NOT $wiadczy rowniez ilos¢ cztonkow, ktora
z okolo 11.000 w roku 1946 w okresie do 1949 roku wzrasta
do 26.300 cztonkow (czyli o 137%), zas w okresie pierwszych
lat planu 6-letniego 1950—1953 az do 117.000 (o 345%).
‘W chwili. obecnej ilo$¢ zrzeszonych w NOT [inzynierow i tech-
nikow przekroczyta 130.000, przyrost zas w I kwartale br. wy-
niost 12.000 mowych cztonkow, czyli wiecej miz ogdélna liczba
czlonkow z moku 1946, pierwszego moku dziatalnosci NOT.

W chwili obecnej czymnych jest ma terenie calego kraju
320 oddzialow stowarzyszen, a ilo$¢ powstajacych poczynajac
od 1951 1. ko6t zakladowych wzrosta w sposéb nastepujacy:

do 1.VII .1952 — 1.200
el D954 — 3435
o 1.VIIL.1954 —3.790

Taki rozwo6j dziatalnosci stat sie mozliwy jedynie w warun-
kach nowego ustroju, w warunkach budowy podstaw socja-
lizmu. Jedynie w naszych warunkach bylo mozliwe udzielenie
przez Rzad Ludowy tak wielkiej opieki i pomocy dla stowa-
rzyszen maukowo-technicznych, Ktérej wyrazem jest uchwata
Prezydium Rzadu z dnia 30 maja 1953 r. laczaca dziatalnosc
stowarzyszen mnaukowo-technicznych z .biezgcymi zadaniami
resortow gospodarczych. Wyrazem tej pomocy sa rowmniez
pieknie wyposazone Domy Technika, zaopatrzone w bibliote-
ki, sale konferencyjne, klubowe itp.

‘W oparciu o uchwaty II Zjazdu Partii NOT rozwinie szero-
ka pomoc dla rolnictwa przez ozywienie dziatalnosci
stowarzyszen bezposrednio zwiazanych z rolnictwem, przez
szkolenie roznorodnych form dziatalnosci naukowo-technicz-
nej, przez organizowanie kurséw, odczytéw, narad i konferen-
cji naukowo-technicznych, o tematyce rolniczej, przez mobili-
zowanie inzynierow i technikéw rolnictwa do coraz to mowych
i coraz to wiekszych osiagniec.

~ Wiszystkie pozostate stowarzyszenia naukowo-techniczne
beda pobudzane  do szerokiej pomocy dla rolnictwa, aby
przyktad Stowarzyszen Chemikow, Elektrykéw, Mechanikow:
i szeregu innych znalazt swoj dalszy ciag, aby do akcji po-
mocy dla rolnictwa wiaczyli sie wszyscy zrzeszeni w ramach
NOT inzymnierowie f technicy.

NOT bedzie rowniez brat jak majszerszy udziat w ogélno-
narodowej walce o obmizke kosztow witasnych, jako jednego
z podstawowych warunkéw wykonania planu 6-letniego i zna-
cznego podniesienia stopy zyciowej mas pracujacych, jako
podstawowego warunku wygospodarowania 20 miliardow zio-
tych, niezbednych dla pelnej realizacji celow i zadan Planu.

W uznaniu pracy Naczelnej Organizacji Technicznej dla
gospodarki narodowej Rada Panstwa nadata zastuzonym dzia-
taczom NOT i Stowarzyszen naukowo-technicznych wysokie
odznaczenia panstwowe. j

elektrotechnicznym, wiokienniczym, w budownictwie. Nie ma
wiec w tej chwili gatezi przemystu, ktérej metody produkcji
nie zahaczatyby o chemie.

Produkcja zakladéw chemicznych jest bardzo roznomodna
i zmusza lekarza przemystowego do wnikliwego zapoznania
sie z procesem technologicznym, a w szczegolnosci rozezna-
nia warunkow miejsca pracy.zatrudnionych. Jest to podstawa
wlasciwego prowadzenia pracy profilaktycznej na zakladzie,
bez ktorej praca przemystowej stuzby zdrowia staje sie jedno-
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stronna, niepelna i miezadowalajaca. Zaniedbywanie profilakty-
ki szczegdlnie w przemystowej stuzbie zdrowia wypacza cal-
kowicie jej sens. Gléwna bowiem troska lekarza przemystowe-
go winna by¢ ochrona pracownika przed szkodliwa konsekwen-
c¢ja zdrowotng proceséw produkciji.

Wiarunki higieny pracy mzaleznione sa nie tylko od rodza-
jow produkcji, a przede wszystkim od tego, czy zaklad sto-
suje stare metody pracy bez urzadzen ochronnych, czy tez no-
wioczesne odpowiednie pod wzgledem bezpieczenstwa i higie-
ny pracy. Nalezy stwierdzi¢, ze w wielu jeszcze wypadkach
niasi lekarze napotykaja ma obojetny stosunek mniektorych dy-
Tekcji zakladow do zagadnien bhp oraz spraw zwigzanych
z ochrong zdrowia. Jeszcze zbyt czesto spotyka sie brak zro-
zumienia dla potrzeb przyzakladowej placowki stuzby zdrowia,
dla trudnosci, z jakimi borykaja sie lekarze przemystowi —
chociazby w tych wypadkach, gdy lekarz zmuszony jest tracic¢
wiele czasu na przejazd z odlegtego miejsca zamieszkania lub
pracy.

Specjalne trudnosci w realizacji akcji profilaktycznej powo-
duje mniezglaszanie sie zalogi do badan okresowych. Tylko
tam, gdzie jest Scista wspoipraca lekarza zakladowego z dy-
rekcja, vada zakladowa i podstawowa organizacja partyjna,
osiaga sie w tym wypadku lepsze wyniki. Karygodne zanied-
banie panuje-jeszcze czesto ma odcinku polepszenia stanu bhp.
Czesto administracja zakladu nie honoruje wmioskow poin-
spekcyjnych, ktére mozna by zaltatwi¢ we wlasnym =zakresie
bez specjalnych inwestycji.

Bardzo wazne jest zagadnienie systematycznego przeszka-
lania lekarzy i personelu pomogcniczego w specyfice przemy-
stowej stuzby zdrowia. Ujemnie odbija sie na pracy przyza-
kladowych placowek stuzby zdrowia kierowanie miodych le-
karzy zupelnie mieprzygotowanych ido pracy w lecznictwie
przemystowym. Powaznym hamulcem w pracy placowek przy-

zakladowej stuzby zdrowia sa czeste zmiany personalne wsréd
lekarzy. Nie pozwala to na pogtebienie pracy, gdy lekarz, kto-
ry jeszcze dobrze mie zdazyl sie zapoznac ze specyfika swego
zaktadu, zostaje w krotkim czasie przeniesiony ma inne sta-
nowisko.

Zagadnienia powyzej wymienione byly szeroko omawiane
na roboczej naradzie lekarzy — inspektoréw Centralnej Przy-
chodni Zdrowia w Przemysle Chemicznym odbytej w roku bie-
zacym w hodzi.

W maradzie tej udzial wzieli przedstawiciele KW PZPR
w Lkodzi, Ministerstwa Przemystu Chemicznego i Ministerstwa
Zdrowia.

Ministerstwo Przemystu Chemicznego zgodnie z informacja
przedstawiciela tego resortu wydalo w kwietniu br. zarzadze-
nie regulujace wspolprafe dyrekciji zakltadéow ze stuzba zdro--
wia. Zarzgdzenie to miedzy inmymi zobowiazuje dyrekcje za-
ktadow do $cistej wspoipracy ze stuzba zdrowia, do zaopatry-
wania placowek przyzaktadowych w sprzet miemedyczny, do
zapewnienia lekarzom $rodkow lokomocji do zaktadu pracy,
o ile zaklad pracy oddalony jest od miejsca zamieszkania po-
nad 2 km. Opracowane rowniez zostaly nowe tabele norm
odziezy ochronnej.

Wobec miewlasciwego ustawienia kadr lekarskich i brakw
kwalifikowanych lekarzy przemystowych Instytut Doskonale-
nia Kadr Lekarskich przy Ministerstwie Zdrowia organizuje
3-miesieczne kursy doszkalajgce dla lekarzy przemystowych.
Szkolenie odbedzie sie na bazie Instytutu Medycyny Pracy
w kodzi i Rokitnicy. Pierwszy turnus rozpocznie szkolenie juz
we wrzesniu br.

Odbyta narada pozwoli wyciagna¢ wiasciwe wmnioski orga-
nizacyjne dla przyszlej pracy stuzby zdrowia i dla istniejacego
stanu rzeczy.

Na Walnym Zjezdzie Delegatéow w dniu 2.VIL
Technicznego Inzynieréw i Technikéw Przemystu

skladzie:

Miernik Stanistaw
Zmaczynski Aleksander
Szymanski Jézef
Galante Henryk:
Gawecka Gabriela
Holtorp Marian
Lipowski Zygmunt
Twardzicki Bronistaw
Kawa Jozef :
‘Winogradow Leon
Synowiedzki Zdzistaw
Borucki Tadeusz
Mindowicz Jerzy
Suchodolski Rudolf
Dobrowolski Romuald
Mierzejewski Stanistaw
Niewiadomski Jerzy
Radlinski Antoni
Sztejman, Michat
Kosinski Jan

54 r. Zarzad Giéowny Stowarzyszenia Naukowo-
Chemicznego ukonstytuowal sie w nastepujacym

— Prezes

— I Wiceprezes
— IT Wiceprezes
— III Wiceprezes
— Sekretarz Gen.
— Skarbnik

— Cztonek Zarzadu

— Z-ca” Czt. Z'élrz. :
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I. CHEMIA FIZYCZNA, ELEKTROCHEMIA, KATALIZA

409W 541.133 25 — 12,54

Perrot M., Sator A.: O metodzie badania przewodniciwa jo-
nowego niekiérych soli w zwyklej temperaturze. ,Sur une
methode d'étude des conductibilités ioniques de certains sels,
a la temperature ordinaire”. C. 1., t. 234, Nr 19, maj 52,
s. 1883; A4, 2,5 str., 2 wykr., 1 mikrogr., 1 tabl., 7 poz. bibl. —
Opracowano metode pomiaru przewodnictwa jonowego roz-
nych soli w zwyklej temperaturze. Na ptytce szklanej osa-
dzono obok siebie dwie warstewki metalu, zachowujac nie-
wielki odstep. Sa to elektrody. Na nie nalozono, przez odpa-
rowanie w prozni, warstewke soli olowiu i potaczono elek-
trody ze zroéditem pradu. Opisana metoda pozwala stwierdzic¢
np., ze dla PbCly istnieje przewodnictwo juz w temperaturze
zwyklej pod préznig. Wartos¢ tego przewodnictwa dazy do
pewnej granicy. Jest ono natury jonowej. Oba jony uczestni-
€zg w przewodzeniu pradu.

410W 541.123.31:547.292.03:542.61 25 — 12,54

Garner F. H., Ellis S. R, M. (The University, Birmingham):
Ekstrakcja kwasu octowego z wody. 2. Octan etylu-kwas octo-
wy-woda. ,Extraction of acetic acid from water. 2. Ethyl ace-
tate-acetic acid-water”. Chem. Engng. Sci. (London), t. 2,
Nr 6, grud. 53, s, 282; B5, 4,5 str.,, 3 wykr., 4 tabl, 9 poz.
bibl. — Podano warunki rownowagi ukladu tréjsktadnikowe-
go octan etylu-kwas octowy-woda w temp. 30, 40, 50° oraz
octan etylu/benzen (85/15)-kwas octowy-woda w 30°, Tem-
peratura wywiera maly wplyw na wspotczynnik rozdziatu
kwasu pomiedzy faze wodna a faze estrowa. Obliczono wspét-
czynnik aktywnosci; porownano wspoétczynniki rozdziatu ob-
liczone z otrzymanymi na drodze dos$wiadczalnej, Omoéwiono
zjawisko solutropii wystepujace w badanym uktadzie.

411W 66.084:66.063.2 25 — 12,54

Dolgopotow N. N., Fridman W. M., Karawajew N. M.
‘O wplywie fal uliradzwiekowych mna procesy dyfuzyjne.
«O wozdiejstwji ultrazwukowych kolebanij na diffuzionnyje
Pprocessy’’. Dokt, Akad. Nauk SSSR, t. 93, Nr 2, list. 53, s. 305;
BS, 2 str., 1 wykr.,, 2 tabl. — Wplyw fal ultradzwiekowych/ na
procesy dyfuzyjne badano na przyktadzie dyfuzji 10Y% roz-
tworu siarczanu miedzi do 5% zelu zelatynowego. Dziatanie

za$ ultradzwiekowych fal na proces dyfuzji przez blony ba-

dano na przyktadzie dyfuzji 209 roztworu tiosiarczanu przez
zelatynowq blone. W obu przypadkach zaobserwowano wzmo-
zenie procesu dyfuzji,” co autorzy tlumacza zmiana wielkosci
i charakteru oporu dyfuzyjnego na granicy faz ciektej i stalej.

412W 542.973:546.98.09 25 — 12,54

Young J., Hartung W. (University of North Carolina, Chapel,
Hill): Katalizator palladowy. VII. Wplyw wzajemnego stosun-
ku metalu do no$nika i obecnosci innych metali szlachetnych.
nPalladium catalysts. VII. Influence of metal-to-carrier ratio
and of the presence of other noble metals. J. org. Chem., t. 18,
Nr 12, grud. 53, s. 1659; B5, 5 str., 6 wykr., 2 poz. bibl. —
Stosunek metalu do nosnika w katalizatorze palladowym
wplywa bardzo znacznie na przebieg reakcji uwodorniania.
Podano trzy mozliwe ttumaczenia tego zjawiska. Dodatek in-
nych metali szlachetnych do palladu osadzonego na weglu
Wplywa na charakter reakcji, dziatanie za$ hamujace lub przy-
spiieslzajqce zalezy w tym przypadku od rodzaju dodanego
metalu.

413G 66.094.173:66.092.14:661.877.511 25 — 12,54

Mills J. W., Johnson H. L.: Dwusiarczek molibdenu na zuzy-
tym katalizatorze do krakowania. USP 2 635. 081. ,Molyh-
denum disulfide on a spent cracking catalyst. USP 2 635 081"
(wyciag patentu), — Ulepszony katalizator dla procesu uwodor-
niania zlozony zasadniczo a) ze zuzytego katalizatora 'z pro-
cesu krakowania weglowodoréw, uzywanego az do. zmniej-
‘szenia jego aktywnosci do 30% poczatkowej, oraz b) osadzo-
nego na nim dwusiarczku molibdenu w ilosci 10—25%.

415W

414G 661.183.7 25— 12,54

Sing K. S. W., Madeley J. D.: Wlasnosci powierzchniowe si-
likazeli. I. Znaczenie pH przy otrzymywaniu ich z krzemianu
sodu i kwasu siarkowego. , The surface properties of silica
gels. I. Importance of pH in the preparation from sodium si-
licate and sulfuric acid.” J. appl. Chem., t. 3, Nr 12, grudz. 53,
s. 549; A4, 7,5 str.,, 7 wykr,, 1 tabl,, 21 poz. bibl. — Powierzch-
nia wewnetrzna silikazeli otrzymywanych w réznych warun-
kach z krzemianu sodu i kwasu siarkowego — oznaczona na
podstawie izoterm adsorpcji azotu w — 195,8°C i tlenku azotu
w — 78,5°C, Rozne temperatury oraz czasy starzenia nie ma-
ja znaczniejszego wplywu na powierzchnie. Najwiekszy wplyw
wywiera pH roztworu substratow. Aktywacja silikazelow dro-
ga zanurzania w bardzo rozcienczonym kwasie siarkowym.

621.384.53 25— 12,54

Klemenc A., Ofner G.: Nowe drogi w zastosowaniu energii
elektrycznej w procesach chemicznych. ,Neue Wege in der
Anwendung elektrischer Energie auf Chemische Vorgdnge".
Z. Elektrochemie, t. 57, Nr 7, sierp. 53, s. 615; A4, 3 str., 3 rys.,
4 tabl. — Zastosowanie jarzeniowego wyladowania elektrycz-
nego pozwala na skoncentrowanie duzej energii na powierzch-
ni roztworu. Przy zastosowaniu do roztworéw zawierajacych
zwiazki organiczne (kwasy, alkohole, lignina) otrzymano ga-
zy o duzej zawarto$ci Hs i CO, ktére nadaja sie do syntezy
weglowodorow. Szybkos¢ powstawania gazow jest wielokrot-
nie wyzsza niz w przypadku elektrod zanurzonych w cieczy.

416W 66.092.43:541.127:547.53—02 25 —12,54

Rase H. F., Kirk R. S. (Univ. of Wisconsin, Madison, Wiscon-
sin): Kinetyka katalitycznego krakowania alkilobenzenow. ,Ki-
netics of the catalytic cracking of alkylbenzenes.” Chem.
Engng. Progr., t. 50, Nr 1, stycz. 54, s. 35; A4, 10 str., 1 rys,
9 wykr., 3 tabl., 28 poz. bibl. — Wryniki krakowania o$miu
monoalkylobenzenow na katalizatorze SiOs—Al2O3 w celu
stwierdzenia wplywu struktury czasteczkowej na szybkosc
reakcji. Stwierdzono, ze entalpia aktywacji jest dla badanych
zwiazkoéw stala. Proby przeprowadzono w temp. 450 500°
i 550% wykresy w ukladzie: stopien konwersji wzgl. odwrot-
nosci szybkosci przeplywu. Zastosowana metoda korelacji
umozliwia oznaczenie stalych szybkosci reakcji i stalych ad-
sorpcji dla wszystkich temperatur, stosowanych w procesie
krakowania na skale przemystowa. Podano metode, umozli-
wiajaca wprowadzenie poprawek w przypadku obecnosci za-
nieczyszczen w surowcu. Opis metod analitycznych.

417W 66.097.3:66.094.187:661.716.1.4 25 — 12,54

Pitzer E. W., Owen J. R., Clark A, (Phillips Petroleum Co.
Bartlesville): Ulepszone katalizatory do edwodorniania butanu.
Improved butane dehydrogenation catalysts.” Industr. Engng.
Chem., t. 46, Nr 7, 54, s. 1541; A4, 3,5 str.,, 5 tabl., 24 poz,
bibl. — Opisano nowe metody otrzymywania katalizatora chro-
mowo-glinowego do otrzymywania butenéw i butadienu z bu-
tanu, majace na celu zwiekszenie aktywnosci i okresu zy-
cia katalizatora. Opracowano dwa sposoby sporzadzania ka-
talizatora: trawienie mieszaniny uwodnionej glinki i tlenku
chromu azotanem amonu oraz kwasem azotowym. Stwierdzo-
no, ze dodatek tlenku berylu zwieksza aktywnos$c¢ kataliza-.
tora. Stwierdzono, na podstawie 60-ciodniowych préb laborato-
ryjnych, ze katalizatory trawione pozwalaja na uzyskanie ok.
20% wyzszej wydajnosci n-butenu i butadienu z butanu niz
standartowy katalizator impregnowany. Nowe katalizatory ma-
ja dituzszy okres zycia niz dotychczasowe. i

418W 541.123.2:535.39 25 — 12,54

Anisimow W. I.: O wspdlczynniku zalamania Swiatla dwu-
skladnikowych ukladéw cieklych. ,O pokazatiele prietomlenja
dwojnych zidkich sistiem." Z. fiz. Chim., t. 27, Nt 12, grud. 53,
s, 1797; B5, 11 str.,, 22 tabl, 15 poz. bibl. — Autor wyprowa-
dzit nowy wzor, pozwalajacy obliczy¢ wspoiczynnik zalama-
nia $wiatta nk dwuskladnikowych mieszanin cieklych w za-
leznosci od ich skladu (przy danej temperaturze i dlugosci
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fali $wiatta — 1). Do obliczen konieczna jest znajomos¢ war-
tosci nk i gestosci czystych skladnikow. Wzor sprawdzono na

42 ukladach, przy czym btad obliczen nie przekroczyt
0,0002 np.
419W 542.941.7 25— 12,54

Antropow L. I., Poczekajewa T. I. (Nowoczerkasskij politiechn.
inst. im. Ordzomkldze) Katalityczne i elektrolityczne uwo-
dornianie organicznych zwiazkéw na platynie. I. Wplyw roz-
puszczalnika na szybko$§¢ uwodorniania. Kataliticzeskoje
i elektroliticzeskoje gidrirowanje organiczeskich sojedinienij
na platlme I. Wlijanje prirody rastworitiela na skorost gidri-
rowanja.” Z. fiz. Chim., t. 27, Nr 11, list. 53, s. 1710; BS,
7,5 str., 2 rys., 7 wykr.,, 1 tabl, 12 poz. bibl. — Przy pomo-
cy opisanej metodyki uwodornlano alkohol allilowy w roz-
tworach réznych rozpuszczalmkow przy pomocy katalizato-
ra platynowego. Ustalono, ze szybkos¢ uwodorniania zalezy
od statej dielektrycznej i jest najwieksza w przypadku alko-
holu etylowego-rozpuszczalnika o stalej dielektrycznej, zbli-
7onej do statej dielektrycznej alkoholu allilowego. Analiza
danych z literatury wykazala podobna zalezno$¢ przy uwo-
dornianiu innych substancji organicznych na katalizatorach
platynowych lub palladowych. Podane zostalo jako$ciowe wy-
ttumaczenie znalezionej zaleznosSci, przy uwzgledmenlu poto-
zenia punktu zerowego metalu katalizatora.

420W 661.183.123:66.097.3 25— 12,54
Helfferich (Max-Planck Institut fiir physikalische Chemie,
Gottingen): VVymlemacze jonowe jako katalizatory. ,Kataly-

se durch Joneaustauscher.” Angew. Chem,, t. 66, Nr 9, maj 54,
s. 241; A4, 8 str., 1 tabl, 11 poz. bibl. — Podano przeglad
- rozmaitych zastosowan wymieniaczy jonowych jako katali-
zatorow w preparatyce organicznej. Omowiono zalety i gra-
nice zastosowan jonitow. W obszernym zestawieniu wyliczo-
no ich mozliwosci-zastosowania w reakcjach hydrolizy, zmy-
dlania, kondensacji, addycji, estryfikacji, przylaczania wody,
oddzielania wody, chlorowodoru, oraz w reakcji Hoffmana.

421W 66.097.3:66.095.2:546.824—36 25 — 12,54

Rudakow G. A., Chomienko Z. S. (Centr. Nauczno-Issled. Le-
sochim. Instit.): Badanie wlasnos$ci katalizatoréw stosowanych
do izomeryzacji i polimeryzacji weglowodoréw, 1. O przyczy-
nie katalitycznej akiywnosci kwasu tytanowego. ,Issledowa-
nje prirody katalizatorow primieniajemych dla izomierizacji
i polimierizacji .uglewodorodow. 1. K woprosu o priczinie
kataliticzeskoj aktiwnosti titanowoj kistoty.” Z. obszcz.
Chim., t. 24, Nr 2, luty 54, s. 33%; B5, 5,5 str., 2 wykr., 2 tabl,
14 poz. bibl. — Kwas tytanowy — jako katalizator procesu
izomeryzacji pinenu — wykazuje nie mniejsza aktywnos$¢ niz
katalizator glinokrzemianowy. Aktywnos¢ tytanowego katali-
zatora wigze sie z jego wilasnosciami kwasowymi. Wyjasnio-
no, na drodze rozwazan nad struktura siatki krystalograficznej
kwasu tytanowego, jego zdolnos¢ katalityczna.

422W 542.951:546.623.131

Raha C. (Bose Institute, Calcutta, India): Dzialanie chlorku
glinowego jako katalizatora w reakcjach alkilowania. ,The
action of aluminum chloride as a catalyst in alkylation rea-
ctions.”” J. amer. chem. Soc., t. 76, Nr 2, stycz. 54, s. 622; A4,
0,5 str., 7 poz. bibl. — Badano wptyw chlorku glinowego na
reakcje chlorooctanu etylowego z acetooctanem etylowym,
chlorohydryny etylowej z estrem malonowym i o — chloro-
hydryny propylenowej z estrem malonowym. Chlorek glinu
katalizowal wymienione reakcje.

25 — 12,54

; II. CHEMIA NIEORGANICZNA
423G 546. 332.22 25 — 12,54

Fehér F., Berthold H. J.: O zwiazkach sodu z-siarka. ,Uber
das System Natrium-Schwefel”. Z. anorg. Chemie, t. 273,
Nr 3/5, sierp. 53, s. 144; B5, 17 str., 2 rys., 4 rentgenogr.,
14 poz. bibl. — Zbadano metody otrzymywania czystych poli-
siarczkow sodu. Z reakcji miedzy sodem i siarka otrzymuje
sie: w alkoholu absolutnym — czysty NasSs (przy dodaniu
nadmiaru Na-Na»S; redukuje sie do NasSz), we wrzacym to-
luenie — mieszanine NasS3,3 i Na2Ss3,5. Przeprowadzono ba-
dania rentgenograficzne i podano wtlasnosci fizyczne poli-
starczkow:.

III. CHEMIA ORGANICZNA
| 424W 541.123.52:546.11.02 25— 12,54
Dychno N. M., Szatensztejn A. I: O ruchliwo$ci wodoru w te-

tralinie. ,O podwiznosti wodoroda w tietralinie.” Z. fiz. Chim.,

/

HA28 SN 1 f stiyez. 541 s, w14 B5= 5 str ., #5 - tabli 6% poz. i biblii—
Badano szybko$¢ izotopowej wymiany wodoru tetraliny na
deuter ciektego amoniaku w obecno$ci amidku sodu. Stwier-
dzono, ze: 1) Najlatwiej wymieniaja sie te 4 wodory w pier-
$cieniu uwodornionym, ktore leza przy weglach stojacych
w polozeniu o do pierScienia nieuwodornionego; 2) 70—100
razy wolniej wymieniaja sie wodory pierécienia aromatyczne-
go (50—80 razy wolniej niz w naftalenie); 3) pozostale 4 wo-
dory przy weglach w polozeniu f nie wymieniaja sie w ogo-
le w badanych warunkach.

425W 541.123.52:546.11.02:547.533 25 — 12,54

Dychno N. M., Szatejsztejn A. I: O ruchliwo$ci wodoru
w toluenie. , O podwiznosti wodoroda w toluole.” Z. fiz. Chim.,
t. 28, Nr 1, stycz. 54, s. 10; BS5, 3 str.,, 2 tabl., 6 poz. bibl. —
Badano szybkos$¢ izotopowej wymiany wodoru toluenu na
deuter cieklego amoniaku w obecnosci amidku potasu. Stwier-
dzono, ze wodor w pierscieniu toluenu wymienia sie 50 razy
wolniej niz woddér grupy metylowej, oraz wyliczono, ze wo-
dor benzenu wymienia sie 4 1azy szybciej niz wodoér piers-
cienia w toluenie.

426 W 66.092.147:661.716.2.33/.34:661.715.7 25 —12,54

Mayer R. (Instit. fiir organische Chemie der Univ. Leipzig):
Krakowanie propylenu i butylenu w fazie gazowej w celu
otrzymania benzenu. ,Uber die Dampfphasenspaltung von
Propylen und Butylen mit dem Ziele der Benzolgewinnung."
Chem, Techn.; t. 6, Nr 2, luty 54, s. 70; A4, 75 str., 8 wykr.,
2 tabl., 22 poz. bibl. — Przeprowadzono szereg prac badaw-
czych nad wykorzystaniem parafin i olefin jako zrodta ben-
zenu. W wyniku badan stwierdzono, ze olefiny daja wydaj-
nosci ok. 35—40Y wyzsze. Krakowanie propylenu jest naj-
korzystniejsze w 790°—800°C butylenu zas w 760°C. W temp.
900°C tworza sie przede wszystkim naftalen i wyzsze we-
glowodory aromatyczne. Dla syntezy benzenu najkorzystniej-
sze jest wiec uzycie mieszaniny propylenéw i butylenow oraz

‘ temp. ok. 800°. Wydajnos¢ i rodzaj produktéw reakcji zalezy

od temperatury, a przy statej temp. — od czasu reakcji.
Przedyskutowano wyniki, otrzymane w rezultacie badan poi-
technicznych. Katalizatora obnizajacego temp. reakcji dotych-
czas nie znaleziono,

427W 546.287.07 60 — 12,54
Szostakowskij M., F., Koczkin D. A.: (Institut org. chimii A. N.
SSSR.): Badania z dziedziny syntezy i przeksztalcen niena-

syconych zwigzkow krzemoorganicznych, Komunikat I. Bez-
posrednia synteza winylochlorosilanéw. ,Issledowanja w obla-
sti sintieza i priewraszczenij niepriedielnych kriemnijorgani-
czeskich sojedinienij. Soobszczenje I. Sintiez winitsitanchto-
ridow priamym mietodom.” Izw. Ak. Nauk SSSR. Otd. Chim.
Nauk., Nr 1, stycz.-luty 54, s. 174; BS, 1,5 str.,, 7 poz. bibl. —
Przeprowadzono badania bezposredniej syntezy winylochlo-
rosilanéw o ogoélnym wzorze (CHz2 = CHpSiCiy—n ) z chlor-
ku winylu i stopu miedzi z krzemem. Reakcja = zachodzi
w 350—400°C bardzo egzotermicznie. Otrzymuje sie gilownie
winylotréjchlorosilan z wydajnoscia do 35%.

IV. CHEMIA ANALITYCZNA

546.226.04 25 — 12,54

Erdey L., Paulik T. (Institut fir allgemeine Chemie der Tech-
nischen Universitdt, Budapest): Oznaczanie zawarto$ci siarki
przez rozklad pirogeniczny. ,Bestimmung - des Schwefelge-
haltes von Sulfaten durch pyrogene Zersetzung'. Acta chim.
hung. (Budapest), t. 4, Nr 1, 54, s. 37; B5, 16 str., 3 wykr,
7 tabl,, 16 poz. bibl, — Przez ogrzewanie substancji zawiera-
jacej siarczany (baryt, szlaka, popiét z wegla, superfosfat itp.)
z kwasnymi pirofosforanami lub z metafosforanami mozna
uwolni¢ SOs, ktére nastepnie wprowadza sie do wody zawie-
rajacej niewielkie ilo$ci NaClOs i oznacza objetosciowo lub
wagowo w postaci BaSO4. Metoda nadaje sie réwniez do ba-
dania siarczanéw nierozpuszczalnych w kwasach. Odchylenie
ponizej 0,3%.

429W 543.6 25— 12,54

Pohl. E. A. (Institut fiir Mikrochemie der Technischen Hoch-
schule, Graz): Metody spekirochemicznej analizy $ladowej.
III. Analiza $§ladowa prébek skatl i gleby. ,Methoden zur spek-
trochemischen Spurenanalyse III. Zur Spurenanalyse von Ge-
steine und Bodenproben”. Z. anal. Chemie, t. 141, Nr 2, 54,
s. 81; A5, 6 str., 1 tabl, 11 poz. bibl. — Podany sposob po-
lega na oddzieleniu metali sladowych od metali alkalicznych,
ziem alk., kwasu krzemowego, Fe, Al, Ti. Kwas' krzemowy

428W
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odpedza sie za pomoca fluorowodoru,
rem w postaci chlororodanku. Z pozostatosci ekstrahuje sie
chloroformem zwiazki metali sladowych, otrzymane z piro-
lidynodwutiokarbaminianem amonu i ditizonem i oznacza ana-
liza spektralng, Oznaczono 15 pierwiastkow, znajdujacych sie
w ilosci wiekszej od 1 ug na g badanej probki.

430W 545.81:547.455:543.854.7 25 — 12,54

Utermark W., Stachowiak M. (Chem, Untersuchungsanstalt des
Magistrats von Gross-Berlin): Kolorymetryczne oznaczanie
cukru, , Lichtkolorimetrische Beslimmunq von Zucker'. Chem.
Techn., t. 6, Nr 1, stycz. 54, s. 29; A4, 2,5 str., 1 wykr,, 3 tabl,
8 poz. bibl, — Opisano kolorymetryczng metode oznaczania
cukru, ktéra nadaje sie nie tylko do laboratoriéw ruchowych,
lecz rowniez urzedowych placowek kontrolnych. Po jedno-
razowym przygotowaniu krzywych cechowania dla réznych
rodzajow cukru, czas wykonania oznaczenia jest o wiele krot-
szy, anizeli w metodzie wagowej. Odpada w tym przypadku
suszenie do stalego ciezaru tygla z porowatym dnem, prze-
noszenie osadu tlenku miedziawego do tygla, przemywanie
alkoholem i eterem, suszenie tygla i ponowne wazenie. Przy
oznaczeniach seryjnych oszczedza sie ok. 66% chemikalii.

431 W 545.83:543.84 25— 12,54

Widmark G. (Univ. Stockholm): Wykrywanie w zwiazkach
organicznych niektérych pierwiastkow w skali mikro zmody-
fikowana metoda Emich’a, ,Micro detection of some élements
in organic compounds by a modified Emich's method”. Acta
chem. scand., t. 8, Nr 54, s. 246; BS, 5 str., 1 rys., 1 tabl,
6 poz. bibl. — Zbddano podany przez Bennett'a sposob szyb-
kiego wykrywania As, Br, Cl, J, N, P i S w zwiazkach orga-
. hicznych, Stwierdzono, ze: 1) przy spalaniu niektérych zwiaz-
kow azotowych obok amoniaku powstaja réwniez cyjanki, za-
ktocajace przebieg oznaczenia; przed wytracaniem haloidkow
srebra cyjanki nalezy usunac¢ przez wygotowanie z kw. siar-
kowym; 2) mozna wykrywac¢ jednoczeénie obok siebie Cl, Br
i J, stosujac metode z NH3 i PbOs; 3) czesto otrzymuje sie
faiszywa 1eakCJe na siarke; 4) siarkowodor i arsenowodér
rozréznia sie najlepiej w dwuwalstwowych rurkach z zelem,
impregnowanym octanem olowiu i azotanem srebra.

432W 547.551.54:547.442,4.07:547.748 26-—i112,54

Fétison M.; Baranger P.: N-p-nitrofenylopirole jako charakte-
rystyczne polqczenla z 1,4-dwuketonami. ,Les N-p-nitrophe-
nylpyrroles comme derivés caractéristiques des dicétones-1,4".
C. r., t. 236, Nr 14, kw. 53, s. 1428; A4, 2 str., 1 tabl, 7 poz.
bibl, — Normalnie stosowane odczynniki na grupy karbony-
lowe sa na og6t nieprzydatne dla 1,4-dwuketonoéw. Wykaza-
no, ze kondensujac p-nitroaniline z 1,4-dwuketonami otrzy-
muje sig N-p- mtrofenyloplrole polaczenia te dobrze krysta-
lizuja. Opisano cze$¢ doswiadczalna. Otrzymano 8 potaczen.
W przysziosci podane zostana sposoby otrzymywania niekto-
rych ketonéw dotychczas jeszcze nieznanych.

433W 545.81:546.27.04:631.813 25 — 12,54

Roth H., Beek K. (Landwirtschaftliche Versuchstation Limbur-
gerhof der Badischen Anilin und Soda-Fabrik A, G. Ludwigs-
hafen a. Rh): Oznaczanie boru za pomoca metody estrowej
w nawozach niecrganicznych zawierajacych bor. ,Die Bestim-
mung des Bors in borhaltigen Mineraldiingern mit der Ester-
methode'’. Z. anal. Chemie, t. 141, Nr 6, 54, s. 404; A5, 9,5 str.,
6 rys., 1 tabl., 12 poz. bibl. — Podjeto badania dla oznaczenia

zelazo ekstrahuje ete-

. boru poprzez ester metylowy kwasu borowego, poniewaz ma- -

tych (mg) i bardzo matych (ug) ilosci boru nie mozna ozna-
czy¢ wprost ani wagowo, ani miareczkowo, ani koloryme-
trycznie ze wzgledu na przeszkadzajace dzialanie domieszek.
Uzyto aparatu destylacyjnego, ktory pozwala na iloSciowa
destylacje matych ilosci estru w parach metanolu w ciagu
10 min. Po zmydleniu estru, kwas borowy oznacza sie mia-
reczkowo po przeprowadzeniu w kompleks dwu-diolowy,
albo kolorymetrycznie za pomoca ,antrimidu’’ (dwu—antrachino-

zylo-1-aminy). Ostatnia reakcja pozwala na oznaczenie 1 ugB’

w 10 ml roztworu. Dokladnosé oznaczenia nie ustepu]e mikro-
analitycznemu miareczkowaniu.

434W 542.957.1:545—1 25 —12,54

Bevillard D.:Zwiazek miedzy niektérymi charakterystycznymi
reakcjami na metale a typowymi ugrupowaniami organiczny-
mi.  Sur quelques reactions de caractérisation des métaux en
liaison avec des structures organiques typiques”. C. r., t. 236,
Nr 7, Tuty 53, s. 711; A4, 2 str., 6 poz. bibl. — Prébowano
znalez¢ zalezno$¢ miedzy specyficznoscia i selektywnoscia
dziatania odczynnikéw organicznych, stuzacych do wykrywa-

nia réznych metali, a obecnoscia pewnych ugrupowan funk-
cyjnych w stosowanym odczynniku. Wzigto pod uwage od-
czynniki z ugrupowaniem: 1) ortodwufenolowym, 2) aminowym
(podstawionym) w grupie tréjfenylometanu, 3) ortofenylokar-
boksylowym. W pierwszej grupie daja sie oznacza¢: german,
cyna IV, antymon, molibden, cyrkon; w drugiej antymon V;
w trzeciej glin. Wytypowano mniektére nowe odczynniki
(w kazdej gmpie) odznaczajace sie lepszymi w}asnosc1am1
(wyrazniejsza zmiana barwy).

435G 546.173/.175:545.81 25 — 12,54

Woodward P.: Metoda wykrywania azotynéw i azotandéw dla
szerokiego zakresu stezen. ,Tests for nitrite and nitrate appli-
cable over wide concentration ranges'. Analyst, t. 78, Nr 933,
grud. 53, s. 727; B5, 2 str., 11 poz. bibl. — Opisano ulepszong
metode kolorymetrycznego wykrywania azotynow i azotanow,
postugujaca sie kwasem sulfanilowym i a-naftolem. Ulepszono
rowniez metode rozkladu azotyndéw przed badaniem na azo-
tany. Metode stosowa¢ mozna w szerokim zakresie stezen, od
$ladow az do stezen duzych.

436 W 545.22:546.267.04:546.13/.14.04 25 — 11,54

Erdey L., Banyai E. (Institut fiir Allgemeine Chemie der Tech-
nischen Universitdt, Budapest): Stosowanie jodanu do ustala-
nia punktu koficowego w miareczkowaniach merkurymetrycz-
nych. ,, Anwendung von Jodat zur Bestimmung des Endpunk-
tes bel merkurimetrischen Titrationen.” Acta chim. hung, (Bu-
dapest), t. 3, Nr 4, 53, s. 437, B5, 21 str., 10 tabl., 14 poz.
bibl. — Zastosowano jodan potasu jako wskaznik do ustalania
punktu koncowego reakcji w merkurymetrycznym oznaczeniu
chlorkow (wzglednie bromkow i cyjankow) Niewielki doda-
tek alkoholu etylowego oraz utrzymanie odpowiedniego pH
umozliwia osiagnigecie duzej dokladno$ci pomiaréw, (odchy-
lenie od wartosci teoret. &= 0,3%). Podano dokladny sposob
postepowania oraz sposob obliczania poprawki na nadmiar
zuzytego roztworu soli rteciowej. Oznaczenia mozna prze-
prowadza¢ w kwasnym roztworze; sole metali kolorowych:
Cu, Co i Ni — nie przeszkadzaja.

545.81:546.193.04:546.289.04:545.1:545.22/.223 25 — 11,54

Fischer W., Harre W., Freese W. (Institut f. anorganische
Chemie ‘der T, H. Hannover): Oznaczanie arsenu i germanu
po ich oddzieleniu i rozdzieleniu. ,Bestimmung von Arsen
und Germanijum nach ihr Abtrennung durch Verteilen.” An-
gew. Chem., t. 66, Nr 6, marz. 54, s. 165; A4, 5 str., 1 wykr,,
3 tabl., 20 poz, bibl. — Stwierdzono, ze sole arsenu trojwar-
tosciowego i germanu czterowartosciowego dadza sie ekstra-
howa¢ za pomoca CCly (lub podobnych rozpuszczalnikow)
z wodnych roztworéw silnie zakwaszonych kwasem solnym.
Inne piarwiastki, tacznie z arsenem pieciowarto$ciowym, prze-
chodza do CCly conajwyzej w $ladach. Przez wyklocenie wy-
ciaggu z czterochlorku wegla z woda przeprowadza sie AsClg
wzgl. GeCly ponownie do. roztworéw wodnych. Oddzielony
arsen oznacza sie, zaleznie od zawartosci, bromianometrycz-
nie, jodometrycznie lub kolorymetrycznie; za$ german wa-
gowo (jako GeOgz) lub kolorymetrycznie. Rozdzielanie Ge i As
przeprowadza sie przez ekstrakcje GeCls po utlenieniu As
(IIT) do As (V). Nastepnie oddziela sie arsen po redukcji do

A37W

" As (III). Metoda oddzielania daje dobre rezultaty wobec nad-

miaru obcych kationéw. Uzyskano rowniez skuteczne wyni-
ki rozdzielania Ge i As dla stosunkow wagowych od 1 cz.
Ge na 10% cz, As, do 10° cz. Ge na 1 czes$¢ As. L

438W 545.212:546.33.04 25 — 11,54

Herzka A. (The Chemlcal Supply Co. Ltd., Barking, Essex):
Szybka metoda miereczkowa ozmaczania sodu +A rapid volu-
metric estimation of sodium.” Chem. a. Industry, Nr 8, lutyA
54, s, 221; Ad, 42 wiersze, 7 poz. bibl. — Metoda oznaczania
sodu na drodze stracania octanu sodowo-cynkowo-uranylowe-
go jest metoda mato dokltadna i powolna. Uproszczono metode
Hurka: piroantymonian sodowy straca sie w obecnosci alko-
holu etylowego; po 0,5 min. mieszaniu osad sie odsacza,
a przesgcz miareczkuje 0,1 n HCI (wobec wskaznika lub do
PH 2,8, mierzonego pH-metrem o elektrodach szklanej i kalo-
melowej, potaczonych kluczem elektrolitycznym). Czas trwania
oznaczenia: 2—3 minuty. Dokladnosé: 0,5%.

439W 543. 371 :546.264.04:621.187.15

densacie i wodzie zasilajqcej kotly oraz sprawdzenie met
na znanych zawarto$ciach dwutlenku wegla. ,,The deter
tion of free and combined carbon dioxide in condensate:

i
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boiler feed waters, and standardization of the method against
known amounts of carbon dioxide." Chem. a. Industry, Nr 45,
list. 53, s. 1197; A4, 2 str.,, 1 rys. — Omoéwiono normalnie
stosowane miareczkowe metody analityczne oraz podano do-
kladny opis nowej metody, polegajacej na odpedzeniu roz-
puszczonego w wodzie CO2 (powietrzem bez COg, przeplywa-
jacym przez badana probke, wielokrotnie zawracanym) i ab-
sorpcji w 0,1 n NaOH. Nadmiar odmiareczkowuje sie 0,1 n
HCI1-COs> catkowity (zwiazany + wolny) oznacza sie po uprzed-
nim zakwaszeniu préobki HeSO4, Omowiono doktadnosé¢é meto-
dy (przy oznaczaniu CO»2 w stezeniu 0,5—1,5 czesci (milion,
uzyskano odchylenia dochodzace do 10%).

440W 545.721:542.2 25 — 11,54

Wykrywanie $§ladéw tlenu. Nowy aparat dla uzytku przemy-
slowego i laboratoryjnego. ,Detection of traces .of oxygen.
A new instrument for industrial and laboratory use.” Chem.
Age, t. 69, Nr 1796, grud. 53, s. 1226; A5, 1 str. — Przyrzad
tzw. ,Deoxo Indicator” firmy Baker Platinum Ltd. pozwala
na wykrywanie niewielkich domieszek tlenu (od 0,001 % do
1,0°%) w gazach obojetnych takich, jak: wodor, azot, dwutle-
nek wegla, weglowodory nasycone. Przez doprowadzenie pew-
-nej ilosci wodoru (o ile nie jest obecny w badanym gazie)
wobec katalizatora wiaze sie tlen, a wydzielone cieplo re-
akcji jest proporcjonalne do stezenia tlenu w badanej probie.
Przyrzad moze stuzy¢ rowniez do pomiaru domieszek wodoruy,
o ile pracuje przy nadmiarze tlenu.

441W 543.862.2:665.51 25 — 11,54

Pasquinelli E. A. (Destileria de Yacimientos Petroliferes Fis-
cales, Puerto Eva Peron, Argentina): Szybkie oznaczanie we-
glowodor6w aromatycznych we frakcjach ropy. Absorpcja
kwasem pikrynowynr-nitrobenzenem. ,Rapid determination of
aromatics. in petroleum fractions. Absorption with picric acid-
nitrobenzene.” Anal. Chem., t. 26, Nr 2, luty 54, s. 329; A4,
\ 13,3 str., 8 wykr.,, 1 1ys., 8 tabl., 22 poz. bibl. — Opisano ko-
lorymetryczna metode wykrywania weglowodoréw aroma-
tycznych za pomoca reakcji barwnych z roztworem kwasu
pikrynowego w nitrobenzenie, oraz metode oznaczania tych
zwiazkow za pomoca tego samego odczynnika, Oznaczenie
polega na skiéceniu 10 ml prébki z odczynnikiem i odczycie
zmian objetosci. Metoda jest specyficzna dla weglowodoréw
aromatycznych i daje doktadne wyniki (4= 1%), jezeli oznaczy
'sie (z przebiegu destylacji) Sredni ciezar czasteczkowy ozna-
czanych weglowodorow. Czas oznaczania okoto 20 minut,

442W 545—2/—3 25 — 11,54

Nutten A. J. (The University, Birmingham): Rozwéj w sto-
. sowaniu gléwnych wzorcéw i wskaznikéw. ,Developments in
the use of primary standards and indicators.” Chem. Age,
t. 70, Nr 1800, stycz. 54, s. 123; A5, 6 str.,, 33 poz. bibl. —
Przeglad wynikéow badan, prowadzonych w ciagu ubieglych
2 lat nad zastosowaniem nowych wzorcow i wskaznikow oraz
wyjasnieniem spornych punktéw, w stosowaniu dawnych. Pod-
kreslono zalety substancji, stosowanych obecnie w acydymetrii
alkalimetrii, scharakteryzowano trwalo$¢ tych zwiazkow w roz-
tworach o réznym stezeniu, odporno$¢ na podwyzszona tempe-
rature itp. Omowiono wzorce dla réznych dzialow analizy
objetosciowej, a wiec: jodometrii, reakcji ,redox", odczyn-
nika Karola Fischera itp. Oddzielne badania poswiecono
wskaznikom dla pracy w S$rodowiskach innych niz woda,
wskaznikom ,redox", miareczkowaniu kwasem askorbinowym,
~wskaznikom adsorpcyjnym i innym.

443W 581.192:631.423.1/.7:545.82:546.27.04 25 — 11,54

Dible W. T., Truog E., Berger K. C, (University of Wisconsin,
Madison, Wis.): Oznaczanie boru w glebach i roslinach. Upro-
szczona metoda kurkumowa, ,Boron determination in soils
and plants. Simplified curcumin procedure.” Anal, Chem., t. 26,
Nr 2, luty 54, s. 418; A4, 3 str., 2 wykr,, 4 tabl.,, 14 poz. bibl. —
~ Podano trzy przepisy dla oznaczania boru: 1. Oznaczanie lat-
wo rozpuszczalnego boru w glebach; II. Oznaczanie boru cal-
kowitego w glebach; III. Oznaczanie boru w tkankach roslin-
_nych, Przepisy te roznia si¢ jedynie sposobem przygotowa-
“nia probki. Po otrzymaniu roztworu boru, zawarto$é¢ boru (od
0,0 do 2,0 ng B/ml) oznacza sie spektrofotometrycznie po re-
akcji z kurkumq Pomiar absorpcji roztworu przy 540 mw. Wy-
niki oznaczen opisana metodq sq zgodne z wynikami metody
chinalizarynowej.: :

- 444W 543.848:546.13.04:546.14.04 25 —11,54

Jﬁfgéek M., Vecera M. (Organicko-analyticka laboratof, Par-
dubiec-Rybitvi): Merkurymetryczne mikrooznaczanie chloru

i bromu w organicznych zwiazkach, II. ,Merkurimetrické mi-
krostanoveni chloru a bromu v organickych latkach. IL" Chem,
Listy, t. 46, Nr 10, pazdz. 52, s. 620; A4, 2 str.,, 2 tabl., 8 poz.
bibl. — Podano ulepszona metode oznaczania chloru i bromu
w organicznych zwiazkach, stosujac do miareczkowania nad-
chloran albo azotan rteciowy i dwufenylokarbazon jako in-
dykator. Jest to modyfikacja metody Dennstedt'a-Pregla,

545.84:577.16 B 25— 11,54

Komenda J. (Lachema n.p. Brno): Wykrywanie kwasu folio-
wego przy pomocy chromategrafii na bibule. ,Detekce kyse-
liny listove pii chromatografii na papire.” Chem. Listy, t. 47,
Nr 12, grud, 53, 1877; BS5, 1 str.,, 4 poz. bibl. — Opracowano
metode wykrywania kwasu foliowego przy pomocy chroma-
tografii mna bibule. Wysuszony chromatogram zadawano
chlorkiem tytanu, a nastepnie N-naftyloetylenodwuaminia lub
o-naftyloaming, obserwujac fluorescencje w s$wietle nadfioto-
wym.

446 W 546.3.04:541.123.5:545.84 25—11,54

Samuelson O., Lunden L., Schramm K. (Institut fiir technische
Chemie Chalmers Technische Hochschule, Goéteborg): O za-
stosowaniu wymieniaczy jonéw w analitycznej chemii, XXVII.
Oddzielanie metalu za pomocg wymieniacza jonéw w postaci
cytrynianiu. ,Uber die Verwendung von Ionenaustauschern
in der analytischen Chemie, XXVII. Metalltrennungen mit
Anionenaustauschern in Citralform.” Z. anal. Chemie, t. 140,
Nr 5, 53;.s.:330; A5, 5 str,, 5 tabl.,, 2 poz, - bibl. — Podano
sposéb oddzielania Mg, Ca, Sr, Ba, od V, Fe, Cu, Ni, Co, po-
legajacy na przepuszczeniu badanego roztworu w postaci cy-
trynianéw przez kolumne z wymieniaczem jonowym. Do wy-
cieku przechodza ilo$ciowo metale ziem alkalicznych, pozosta‘
le metale sa zatrzymane na kolumnie. Blad oznaczenia nie
przekracza 0,6%.

447W 545.71:66.02:545.821 25— 11,54

Nowy przyrzad do analizy gazéw. ,New gas analyser.” Chem.
Age, t. 70, Nr 1799, stycz. 54, s. 18; A5, 0,5 str. — Notatka
z francuskiego o$rodka badan lotniczych: Office National
d'Etudes et de Recherches Aeronautiques, Chatillon-sous Bag-
neux, podaje opis nowego aparatu do analizy gazéw, opartego
na zasadzie selektywnej absorpcji promieni podczerwonych
przez rozne gazy. Przyrzad pozwala na analize mieszanin, za-
wierajagcych CO, COg2, NH3z, HCN, SOz i wiekszo$¢ weglowo-
doréw. Z pomoca tego aparatu mozna uzyska¢ doktadnosé
pozwalajaca na oznaczenie stezen rzedu kilku czesci na mi-
lion. Aparat moze by¢ polaczony z przyrzadem samopisza-
cym, kontrolujacym lub alarmowym.

445W

V CHEMIA BIOLOGICZNA
448W 547.824:577.16 B 25 —11,54

Peterson E., Sober H. (National Cancer Institute): Otrzymywa-
nie krystalicznych fosforowych pochodnych witaminy Bg.
.Preparation of cristalline phosphorylated derivatives of vi-
tamin Bg." J. amer. chem. Soc., t. 76, Nr 1, stycz. 54, s. 169;
A4, 6 str.,, 7 wykr., 3 tabl., 36 poz. bibl, — Otrzymano fosfo-

~ran 5-pirydoksoaminy, fosforan pirydoksalowy, fosforan 5-pi-

rydoksynowy, fosforan 5-eksypirydoksynowy. Z pirydoksoami-
ny i dezoksypirydoksyny otrzymano wymienione zwigzki
przez ogrzewanie z mieszaning kwasu fosforowego i piecio-
tlenku fosforu. Pochodna pirydoksalu przygotowano przez utle-
nienie pochodnej pirydoksoaminy za pomocg dwutlenku man-
ganu. Pochodna pirydoksyny otrzymano rowniez z pochodnej
pirydoksoaminy przez odaminowanie. Produkty oczyszczano
droga chromatografii.

449W 577.16B:582,26 25— 11,54

Ericson L. E., Banhidi Z. G. (Royal Inst. of Technol., Stock-
holm): Wystepowanie wzrostowych czynnikéw bakterii po-
krewnych witaminie Bj2 i kwasowi folinowemu w niektérych
wodorostach brunainych i czerwonych. “Bacterial growth fac-
tors related to vitamin Bis and folinic acid in some brown
and red seaweeds.” Acta chem. scand, t. 7, Nr 1, 53, s. 16%;
B5, 5,5 str.,, 2 tabl, 12 poz. bibl. — Wyciagi wodne z trzech
brunatnych i trzech czerwonych® alg morskich badano na
zawarto$¢ witaminy Bis, kwasu fohnowego i kwasu foliowe-
go. Testy biologiczne, przeprawadzone trzema r6znymi rodza-.
jami bakterii mlekowych, wykazaty obecnos$¢ witaminy Big
w jednym brunatnym gatunku algi, Laminaria saccharina,
i w dwoch gatunkach czerwonych, Polysiphonia nigrescens
i Rhodomela subfusca, 'w stezeniach 0,5—1,0 ug (1'g suchej
masy. Wykryto réwniez kwas folinowy i kwas foliowy.

\
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W 541.144.7:581.132:539.169 25— 11,54 455G 661.254 25— 12,54
Holzer H. (Institut f. Org. Chemie der Univ. Miinchen): Che- Griessbach R., Reinhardt P.: Odnitrowanie otrzymanego w pro-
mizm i energetyka fotosyntezy w roélinach. ,,Chemie wund cesie przerébki gipsu kwasu siarkowego zawierajacego mni-

Energetik der pflanzlichen Photosynthese.” Angew, Chem,,
t. 66, Nr 3, luty 54, s. 65; A4, 10,5 str.,, 14 wykr., 4 tabl, 33
poz bibl. — Omoéwiono strone chemiczna i energetyczng fo-
tosyntezy w roslinach. Podkreslono, ze odbudowa weglowo-
danéw w procesie oddychania tkanek roslinnych i zwierze-
cych nie wykazuje zasadniczych réznic. Fotosynteza w zielo-
nych cze$ciach roslin wydaje sie by¢ odwrdéceniem proceséw
oddychania. Wodér w postaci uwodornionego koenzymu, oraz
energodajny fosforan pochodza z fotolizy wody, Na podsta-
wie tych zalozen przedyskutowano wydajnos¢ kwantow energii
przy fotosyntezie. Omoéwiono zasadnicze typy fotosyntetycz-
nej reakcji odbudowy weglowodanow oraz metode badan (za
pomoca COg) oznaczonym C.

451W 576.343 25— 11,54

Suschny Q., Broda E., Sverak L. (Universitit Wien): Metody
badania przemiany materii pojedynczych kuliur tkanek, ,Me-
thode zur Untersuchung des Stoffwechsels einzelner Gewebe-
kulturen.” Mh. Chem., t, 83, Nr 4, lip.-sierp. 52, s. 1091; BS5,
3,5 str.,, 2 poz. bibl. — Podano przebieg zmian, zachodzacych
wewnatrz komorek badanej tkanki. Zaobserwowano asymila-
cje cukru, wydzielanie CO2. Promieniami ultrafioletowymi
badano zawartos¢ nukleoprotein w tkance. Mierzono aktyw-
nos¢ tych przemian wewnatrz komorki. \

V.ASZW 581.143.04:547.586.2 25 — 11,54

Matell M. (Royal Agricult. College, Uppsala): Kwasy o —
N-—aryloamino-korboksylowe jako regulatory wzrostu roslin.
»0-N-Arylaminocarboxylic acids as plant growth-regulators.”
Acta chem. scand., .t. 7, Nr 1, 53, s. 228; B5, 1'5 str., 6 poz.

bibl, Podjeto prace nad badaniem kwaséw typu

Ar- I\IIIH>CH—COOH z punktu widzenia ich czynno$ci auksy-

nowej. Przedyskutowano zwiazek pomiedzy tymi kwasami
a naturalnymi aminokwasami z jednej strony i kwasami o-
arylooksy-alkilo-karboksylowymi jako czynnikami auksyno-
wymi z drugiej strony. Opisano otrzymywanie optycznie czyn-
nego kwasu o-anilino-propionowego oraz trzech izomerycz-
nych kwaséw o-dwuchloroanilino-propionowych o polozeniach
chloru odpowiednio: 2, 4; 2,5 i 3,4.

453W 577.16 B12:542.938

Armitage J. B.; Cannon J. R., Johnson, A. W. i inni. (Univer-
sity of Cambridge, Glaxo Laboratories Ltd.): Chemia grupy
witaminy B> Cze$¢ III. Przebieg hydrolitycznej odbudowy.
»Chemistry of the vitamin Bis group. Part III. The course of
hydrolytic degradations.” J chem. Soc., grud. 53, s. 3849; B5,
15 str.,, 4 tabl., 55 poz. bibl. — Badano hydrolize witaminy Bis
w roznych warunkach doswiadczalnych. Ziozona mieszanina
zasadowych, obojetnych i kwasnych produktow reakcji byla
badana przy pomocy elektroforezy bibulowej, ktora sie oka-
zala najwygodniejsza metoda analityczna. Stwierdzono, ze wi-
tamina Bis posiada trzy pierwszorzedowe grupy aminowe, kto-
re mozna hydrolizowa¢ do odpowiednich kwaséw. Otrzyma-
no w ten sposéb trzy kwasy mono-, trzy dwu- i jeden 'troj-
zasadowe. Z kwasow tych otrzymano z powrotem witamine.
Opracowano warunki hydrolitycznego oderwania nukleotydu
5,6-dwumetylobenzimidazolowego oraz otrzymano go w posta-
ci krystalicznej, Autorzy przypuszczaja, ze l- aminopropan
— 2- ol jest zwiazany wigzaniem estrowym z nukleotydem
i wigzaniem amidowym z reszta czasteczki., Stwierdzono, ze
koncowy produkt kwasnej i zasadowej hydrolizy, zawierajacy
kobalt, posiada szereg grup kwasowych.

TECHNOLOGIA NIEORGANICZNA
VI. A. Kwasy, Zasady, Sole, Chemikalia
454G 771.6/7:546.57 25 — 12,54

-Wasiljew S. W.: Regeneracja srebra z alkalicznych roztwo-
16w uitrwalaczy dzialaniem Swiatla. ,Riegienieracja sieriebra
iz szczelocznych rostworow fiksaza diejstwjem swieta".
Z. prikl. Chim., t. 27, Nr 3, marz. 54, s. 258; B5, 6,5 str., 3 tabl.,
7 poz. bibl, — Przedstawiono fotochemiczng metode regenera-
cji srebra z roztworéow utrwalaczy o zawartosci 7—89% NaOH,
polegajaca na dziataniu $wiatta i reduktoréw chemicznych.
Zastosowanie reduktorow zmniejsza okolo 5 razy zuzycie
NaOH. Srodkiem zastepujacym NaOH moze byé¢ krzemian
sodu.

iroze. ,Uber die Denitrierung nitrose-haltiger Schwefelsdure
des Gipsschwefelsdureprozesses.”. Z. anorg. Chemie, t. 272,
s. 1—4, luty 53, s. 10; B5, 12 str, 1 rys., 10 wykr., 10 poz.
bibl. — Kwas siarkowy otrzymany z przerobki gipsu zawiera
nitroze w niewielkich ilo$ciach. Przebadano przyczyny bedace
tego powodem. Kwas amidosulfonowy jest dobrym, lecz nie-
ekonomicznym $rodkiem usuwajacym nitroze. Najekonomicz-
niejszym s$rodkiem do tego celu jest siarkowodor, zanieczysz-
cza jednak kwas siarka koloidalng — nad ktérej usuwaniem
prace sa w toku.

456 W 674.88:547.724.1.07 25 — 12,54
Leibnitz E., Lange G. (Inst. fir Chem. Technologie d. Karl-
Marx Univ., Leipzig): O zagadnieniu otrzymywania furfurolu
z torfu (ciag dalszy i zakonczenie z n-ru 9, t. 5, s. 500). ,Zur
Frage der Gewinnung von Furfurol aus Torf", Chem. Techn.,
t. 5, Nr 10, pazdz. 53, s. 578; A4, 3 str., 2 rys., 3 wykr., 1 tabl,
19 poz. bibl. —Wykazano, ze zawarte w torfie pentozany
w ilosci zmiennej, zaleznie od pochodzenia, mozZna przepro-
wadzi¢ w furfurol droga zamykajacej pier$cien hydrolizy
kwasnej. Zastapienie tatwo dostepnego kwasu solnego innym
kwasem, np. bromowodorowym, prowadzi do produktu suro-
wego, wolnego od hydroksymetylofurfurolu. Zastosowanie cis-
nienia i natychmiastowe odpedzenie furfurolu konieczne jest,
gdyz w przeciwnym razie obecne wysokoczasteczkowe sub-
stancje fenolowe tworza w s$rodowisku kwasnym znaczne ilo-
$ci zywic, ktére wiaza wytworzony produkt. Mate ilosci pro-
duktu i wysokie rozcienczenie nie wréza metodzie pomys$lnego
rozwiazania w skali technicznej. Ostatecznie o oplacalnosci
chemicznej przerobki torfu decyduje rownolegly rozwoj in-
nych jego zastosowan (obrobka termiczna, zastosowanie ja-
ko paliwa).

457W 665.54:614.84:658.283 25 — 12,54

Thomson A. G.: Bezpieczenstwo przeciwpozarowe w rafine-
riach. , Fire protection built in refineries”. Chem. Age, t. 70,
Nr 1804, luty 54, s. 371; A5, 3 str., 3 fot. — Omoéwiono $rodki
bezpieczenstwa = stosowane w rafineriach. Najwazniejszym
czynnikiem sa odpowiednie projekty budowy (rozmieszczenie
aparatury, sie¢ kanalizacyjna, zastosowanie betonéw ognio-
odpornych do konstrukcji stalowych, hermetyczne silniki elek-
tryczne) oraz przepisy bezpieczenstwa i odp. urzadzenia prze-
ciwpozarowe.

458W 665.44:662.743 25— 12,54
Bogner F. (Berlin): Uszlachetniajaca przerobka wegla brunat-

nego na materialy pedne i smarne przez dodanie wodoru. ,Die

Veredlung von Braunkohle zu Treib- und Schmierstoffen unter
Wasserstoffzusatz''. Chem, Techn. t. 5, Nr 10, pazdz. 53, s. 565;
A4, 6 str., 5 rys., 5 wykr., 1 tabl.,, 5 poz. bibl. — Podano prze-
glad technologii otrzymywania paliw cieklych i smaréw dro-
ga uwodorniania i syntezy. Technologia ta w skali wielko-
technicznej jest w tym stopniu realizowana, ze wymagania
przemystu motorowego moga by¢ w znagznej czeSci speinio-
ne, Poszczegolne warianty metody pozwalajq, wychodzac z te-
go samego surowca, tj. wegla bruntanego, dopasowac¢ sie do
wahan w wymaganiach co do ilosci i jakosci, przy czym kaz-

dy proces mozna prowadzi¢ w sposob jak najbardziej ekono-

miczny i celowy. Zalaczono zestawienie poréwnawcze zuzy-
cia surowcow i energii oraz charakterystyke technologicznie
uwarunkowanych jakosciowych roéznic produktow.

VII. B. Przeréb produktéw suchej destylacji

459W 66.074.371 25— 12,54

Taubert L., Morlet J. (Gaz de France): Poré6wnanie dwéch me-
tod oczyszczania gazu na drodze mokrej. ,Paralléle entre
deux types d'épuration du gaz par voie liquide”. Chimie et

Ind., t. 71, Nr 2, luty 54, s. 273; A4, 4 str. — Omowiono: zasa-

dy oczyszczania gazu od HeS metodami adsorpcyjno-desorpcyj-

nymi i metodami chemicznymi utleniajaco-redukujacymi re-

alkcje wtorne, zachodzace w obecnosci innych sktadnikow
(COg, HCN, Os, NHj3, zywice, smoly). Poréwnano obie gruny
metod oczyszczania pod wzgledem otrzymanych produktow

oraz przedyskutowano czynniki wplywajace na wilasciwy wy-

bor metody. {
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VII. C. Masy plastyczne. Guma
460W 678.048 25 — 12,54

Beau X.: Studia nad dzialaniem niektérych dezaktywatoréw
i specjalnych antyutleniaczy na starzenie i bBarwienie bialych
' mieszanek, , Etude de l'action de certains desactiveurs et anti-
oxygénes spéciaux sur le vieillissement et la.coloration des
mélanges blancs. Rev, Gen. Caout., t. 31, Nr 1, stycz. 54, s. 49;
A4, 5 str., 3 tabl.,, 6 wykr., 28 fot., 6 poz. bibl. — Studia nad
niektéorymi antyutleniaczami do bialych mieszanek pozwolily
uwypukli¢ nadzwyczajne wlasnosci takich antyutleniaczy jak:
Ionol, Santowhait Crystal oraz 2246. Daja one znakomita wy-
trzymalos¢ na sztuczne starzenie. Artykul omawia réwniez ko-
1zysci z polaczenia tych antyutleniaczy z dezaktywatorem.

461W 678.012.332 25 — 12,54

Tournier J.: Mozliwosci stosowania podchlorynu sodu w la-
teksie. ,Possibilités d'emploi du chlorite de sodium dans le
latex'’. Rev. Gen. Caout., t. 31, Nr 1, stycz. 54, s. 46; A4, 3 str,,
‘3 wykr.,, 1 tabl. — Utlenianie kauczuku przy pomocy chlo-
rynu sodu moze zachodzi¢ w kauczuku w stanie stalym lub
w postaci zawiesiny wodnej. Artykul omawia badania prze-
prowadzone nad dziataniem chlorynu sodu na lateks kauczu-
ku naturalnego. Omoéwiono dwie metody prowadzenia proce-
su: jedna przy pH = 3, druga przy pH = 7.

462W 678.044.47:547.789.6—269.1.09 25 — 12,54
Zenit., ,Le Zenit". Rev. Gen, Caout.,, Nr. 6, czerw. 53, 387; A4,
0,5 str. — Produkt ten stosuje sie jako przySpieszacz,

a w wiekszych dawkach dziala on jako antyutleniacz, a wila-
sciwie ,,dezaktywator”, Jest to s6l cynkowa merkaptobenzo-
tiazolu. Stosuje sie do wyrobow jasnych. Artykul zawiera re-
cepte mieszanki z zastosowaniem Zeritu. ;

463W 678.012.334:678.046.123 25 — 12,54

Van Amerongen G. J.: Wplyw sadzy na utlenianie kauczuku
naturalnego. ,L'influence du noir de’ corbone sur l'oxydation
du caoutchouc naturel”., Rev. Gen. Caout.,, Nr 8, sierp. 53,
s, 587. — Dla wyjasnienia wplywu sadzy na utlenianie kauczu-
ku zastosowano pomiary rozpuszczalnosci tlenu w kauczuky
naturalnym oraz szybkosci utleniania. Stwierdzono, ze wiel-
koséci te rosng wraz ze wzrostem powierzchni stosowanej sa-
dzy. Wyzsza odpornosé na S$cieranie mieszanek zawierajacych
sadze piecowe w stosunku do mieszanek zawierajacych sadze
kanatowe, tlumaczy sie mniejsza szybkoscig utleniania wyni-
kajaca z mniejszej rozpuszczalnosci tlenu.

464W 678.014:534.321.9 25 — 12,54

‘Hatfield P.: Metoda pomiaréw grubo$ci gumy za pomoca ulira-
dzwickow. ,Méthode de mesure de 1'épaisseur du caoutchouc
au moyen d'ultrasons basée sur des déphasages”. Rev. Gén.
Caout., Nr 3, marz. 53, s. 206; A4, — Pomiar grubo$ci w przy-
‘padkach gdzie tylko jedna powierzchnia jest dostepna. Meto-
da ta stosuje czestotliwos¢ 50 kilocykli na sekunde. Stuzy
‘ona do mierzenia grubosci gumy od 5 do 20 mm z dokladno-
‘$cig do 1 mm.

465W 679.5.028:537.533.9 25 — 12,54
] p. 678.5/.8:678.028.29
Pronueme katodowe utwardzaja masy plastyczne. ,Cathode

rays cure plastics”. India Rubb. World (Chicago) mies., t. 128,
‘Nr 4, lip. 53, s. 496; A4, 29 wierszy. — Odkryto, ze promienie
“katodowe maja zdolno$¢ utwardzania gietkich zbiornikow
7 mas plastycznych i zwiekszaja ich odpornos$¢ na dziatanie
wielu rozpuszczalnikow. Przew1du3e sie zastosowanie tej tech-
: niki do tworzyw lanych i formowanych.

466W 542.945.2:539,169:678.044 25 — 12,54

'Gur]anowa P N. (sz -chim. Institut im. Karpowa, Moskwa):
Pewne reakcje wymiany siarki. . ,Niekotoryje rtieakcji ob-
‘miena siery”. Z. fiz. Chim., t. 28, Nr 1, stycz. 54, s. 67; BS5,
5 str., 1 tabl. — Podgrzewanie mieszanin siarki elementarnej
z organicznymi jej zwigzkami powoduje wymiane atomow
iarki. Przy pomocy radioaktywnej siarki elementarnej auto-
\1zy zbadali te reakcje na przyktadzie 9 jedno- lub wielosiarcz-
 kow organicznych, przy czym stwierdzili ktére atomy i w ja-
kim stopniu podlegajq wymlame Poza tym zbadali reakcje
p-toluenomerkaptanu z SCla i S9oClo, nie stwierdzajac wy-
‘miany, tylko powstawanie dwutoluenotro;smrczku Autor su-
eruje, ze zwiazki tatwo wymlemajqce siarke beda przyspie-
zac proces wulkanizacji.

~ Phenol and acetone production from cumene”,

679.5.029.2:621.793:66.083.4
p. 678.5/8:678.029.66

Seiter G. J.: Metalizacja mas plastycznych w prézni. ,Vacuum
metallising of plastics'. India Rubb. World (Chicago), mies.,
t. 128, Nr 4, lip. 53, s. 493; A4, 3,5 str., 4 fot. — Metalizacja
polega na powlekaniu przedmiotéw warstewka metalu, np.
glinu, cynku, ztota itp., przez stapianie i odparowanie go w ko-
morze prozniowej. Urzadzenie do metalizacji sklada sie z ko-
mory prozniowej, ukladu pomp, dajacych proéznie rzedu 0,5
mikrona, parowalnika (najprosciej drut wolframowy przez
ktory przepuszcza sie prad o wysokim natezeniu) oraz ram
do zawieszania przedmiotow. Otrzymuje sie powloki o gru-
bosci 0,02 mikrona, odznaczajace sie metalicznym potyskiem.
Dla zabezpieczenia od sScierania powierzchnie lakieruje sie.
Opisana metoda jest prosta, szybka i znacznie ekonomiczniej-
sza od metalizacji elektrolitycznej, a zakres jej stosowalnosci
jest wiekszy. Z mas plastycznych otrzymuje sig¢ na tej drodze
efektowne zabawki, bizuterie itp.

468W 678.771.2 25 — 12,54
p. 673 742.2—-945.245.32—19:678.762.2—134.532—19

Helub F.: Mieszanki z chlorosulfonowanego polietylenu i ko-
polimeréw buladien-akrylonitryl. ,Blends of chlorosulfonated
polyethyiene with butadiene-acrylonitryle copolymers". India
Rubb. World (Chicago), mie$., t. 128, Nr 5, sierp. 83, s. 639;
A4, 0,25 str. — Chlorosulfonowany polietylen po zwulkanizo-
waniu odznacza sie wybitna odpornoscia na ozon; kopoli-
mery butadien-akrylonitryl maja natomiast dobra odpornosé
na oliwe. Odkryto, ze mozna oba te tworzywa miesza¢ w do-
wolnych stosunkach, otrzymujac gatunki o rozmaitej odpor-
nosci na ozon i oliwe. Specjalnie interesujaca jest mieszanka
o zawartosci 259% chlorosulfonowanego polietylenu. Warun-
ki wulkanizacji i ilo$ci dodatkow musza by¢ odpowiednio do-

467W 25 — 12,54

brane. (Wg. referatu wygl na posiedzeniu Rubb. Division
A. C. S. w Chicago we wrzesniu 53 r.).
469W 541.64:547.419.5- 25— 12,54

Speck S. (E. I. du Pont de Nemours a. Co., Wilmington, Dela-
ware): Polimery kondensacyjne zawierajace krzem. ,Silicon —
containing condensation polymers®. J. org. Chem., t. 18, Nr 12,
grud. 53, s. '1689; B5, 12 str., 3 tabl, 13 poz. bibl, — Z dwu-
zasadowych kwasoéw krzemoorganicznych otrzymano poli-
amidy i poliestry o wysokim ciezarze czasteczkowym, Pro-
duktami wyjsciowymi byly np. dekametylenodwuamina i bis
(p-karboksyfenylo) dwumetylo-silan, szesciometylenodwuamina
i 1,3-bis(p-karboksyfenylo)-czterometylo-dwusiloksan, glikol
etylenowy, bis (p-karboksyfenylo) dwumetylosilan itp. Ozna-
czono temperatury mieknigcia polimerow; otrzymano z nich
wldkna, oznaczajac wlasnosci mechaniczne. Wtiasnosci oma-

. wianych polimerow krzemowych réznia sie nieznacznie od

analogicznych pochodnych wegla.

470W 542.952.6:547.538.141 25 — 12,54

Rosen M. (Brooklyn College, New York): Badania nad dime-
ryzacja styrenu w wodnym roztworze kwasu siarkowego.
«Studies on the dimerization of styrene in aqueous sulfuric
acid". J. org. Chem., t. 18,'Nr 12, grud. 53, s, 1701; BS, § str.,
1 wykr., 1 tabl.,, 3 poz. bibl. — Podczas reakcji styrenu z roz-
cienczonym kwasem siarkowym powstaje mieszanina dime-
160w, w ktérej gtownym skladnikiem jest najczesciej 1,3-dwu-
fenylobuten-1. Badano wplyw czasu, temperatury i kwasowo-
§¢i na przebieg reakcji otrzymujac, zaleznie od warunkow
procesu, réozne zawarto$ci dimeru nasyconego dimeru nienasy-

.conego i wyzszych polimeréw w mieszaninie poreakcyjnej.

VII. D. Pélprodukty i Barwniki

471W 547.561.07:661.727.4:547.535.1.09 25— 12,54

Zaklady petrochemiczne BA-Shawinigan. Produkcja fenolu
i acetonu z kumenu. ,Ba-Shawinigan petrochemicals plant.
Chem. Age,,
t. 70, Nr. 1807, luty 54, s. 513; AS, 4 str., 3 fot., 1/ tabl. —
Opis fabryki o produkcji 6000 ton fenolu i 3500 ton acetonu
rocznie. Kumen otrzymuje sie w reakcji benzenu i propylenu
w obecnosci katalizatora (kwas fosforowy na krzemionce);
kumen utlenia sie do wodoronadtlenku, ktéry pod katalitycz-
nym wplywem substancji kwasnych rozklada sie na fenol
i aceton. Podkreslono nowoczesne wyposazenie zakltadu
w sprzet analityczny (spektrofotometry); poruszono sprawy
produktéw ubocznych, Na marginesie podano zestawienie pro-

duktéow zakladéw przemystu naftowego w Kanadzie. \

|
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472W 539.166.93:66.091 25 — 12,54

Badania atomowe. ,Atomic research’. Chem. Age, t. 69,
Nr 1795, list. 53, s. 1170; A5, 0,5 str. — Na uniwersytecie
w Birmingham podjeto badania nad zastosowaniem promieni
gamma do przyspieszania i utatwiania reakcji chemicznych
w przemysle barwnikéw i innych syntetycznych produktow,
otrzymywanych z cukru, wegla, produktéw naftowych itp.

473W 668.812.5:541.651 25 — 12,54

Holbro Th. (Ciba, A. G. Basel): Wielopier§cieniowe weglowo-
dory aromatyczne i zwiazki heterocykliczne jako nowe ma-
terialy wyjSciowe do syntezy barwnikéw. ,Polyzyklische aro-
matische Kohlenwasserstoffe und Heterozyklen als neue Bau-
steine fir die Synthese von Farbstoffen”. Chimia (Ziirich),
t. 8, Nr 3, marz. 54, s. 57; A4, 8 str., 3 tabl., 22 poz. bibl. —
Omowiono mozliwosci wykorzystania zwigzkéw wielopierscie-
niowych, otrzymanych ze smoty i wegla, jako surowcéw do
produkcji barwnikéw., Omoéwiono szczegétowo barwniki, opar-
te o nastepujgce zwiazki wielopier$cieniowe: pyren, chryzen,
fluoranten. Poza tym wspomniano o pracach, opartych o in-
ne zwigzki wielocykliczne — weglowodory i heterocyklicz-
ne: trifenylen, picen, perylen, rubicen, dekacylen, pochodne
siarkowe, tlenowe, azotowe. Rozpatrzono zalezno$ci miedzy
budowa barwnika ‘a jego wtasnosciami barwiacymi, wiazacy-
mi i wytrzymato$ciowymi.

474W 620.197.6:620.192.46:669.1 25— 12,54

Farrer R. W. (Chem. Research Labor. Teddington, Middlesex):
Nowa metoda oznaczania porowatosci powlok na metalach
zelaznych. , A suggested method of evaluating the porosity
of coatings on ferrous metals’’. Chem. a. Industry, Nr 3,
stycz. 54, s. 77; A4, 0,5 str. 3 poz. bibl. — Badanie porowato-
sci powlok przez zanurzenie badanych probek w stabilizowa-
nej 15% zawiesinie siarki elementarnej w wodzie. Korozyj-
nos$¢ zawiesiny odpowiada swoim dzialaniem 3% roztworowi
chlorowodoru. Zwrécono uwage na okres zapoczatkowania
reakcji pomiedzy siarka a zelazem, mogacy wynosi¢ kilka
godzin. Okres ten mozna skroci¢ przez dodanie rozpuszczal-
nych siarczkéw lub chlorkéw. Omowiono wyniki paru badan.
Ilos¢ utworzonego siarczku na metalu jest miara porowatosci
powtoki.

475W 667.624.17:665.448:665.124.004.8 25 — 12,54

Gundermann E. (Borsdorf b. Leipzig): Czarne pokrycia ochron-
ne, produkowane ze szczeg6lnym uwzglednieniem oszczedno-
$ci surowcéw deficytowych, , Schwarzanstriche unter beson-
derer Beriicksichtigung der Einsparung von Mangelrohstof-
fen”. Chem. Techn., t. 5, Nr 11, list. 53, s.' 641; A4, 7 str.,
8 tabl.,, 16 poz. bibl. — Omowiono doswiadczenia, ktérych
przeprowadzenie miato na celu otrzymanie bitumicznych po-
wlok ochronnych, przy réwnoczesnym zaoszczedzeniu bitu-
mow, paku ze smoly weglowej i twardego paku stearyno-
wego. Przytoczone rezultaty wykazaly, ze mozliwe jest cze-
sciowe zastapienie klasycznych substancji bitumicznych znaj-
dujacymi sie w NRD surowcami przy czym wlasnosci powlok
nie tylko nie ulegaja pogorszeniu, ale nawet zyskuja na ja-
kosci. Jako substancje zastepcze nadaja sie doskonale: pak
z wosku montanowego i pozostatosci podestylacyjne synte-
tycznych kwasow tluszczowych. Paki ze smoly wegla bru-
natnego daja z dodatkami paku 2z syntetycznych kwasow
ttuszczowych i zmodyfikowanych fenoplastéow i zywicy ku-
maronowej powloki, rownorzedne produktowi otrzymanemu
z bitumow i paku ze smoly z wegla kamiennego. Istotna role
speinia dodatek olejow smolowych, w szczegoélnosci olejow
ze smolty wegla brunatnego. Powloki z dodatkiem olejow
schna nieco powolniej. Przy wiekszych dodatkach olejow
otrzymuje sie produkt o lepszych wlasnosciach przez czescio-
wa kondensacje z formaldehydem. Z olejéow smolowych z do-
datkiem paku z wosku montanowego i syntetycznego paku
z kwasow tluszczowych mozna otrzyma¢ odporne na dziala-
nie atmosfery powloki bez uzycia substancji bitumicznych.

VII. G. Thiszcze. Oleje. Woski i Detergenty
476W

~ Catravas G. N.: O izomeryzacji powstajacej w czasie katali-
tycznego uwodorniania olejéw schnagcych. ,Sur l'isomérisation
qui se produit au cours de l'hydrogénation catalytique des

665.345.4:542.941.7:542.952.1:545.823 25 — 12,54

huiles siccatives”. C. r., t. 236, Nr 7, luty 53, s. 716; A4, 2 str.,

2 wykr., 1 tabl.,, 8 poz. bibl. — Badano zjawisko wedréwki
podwojnego wigzania, prowadzacego do powstania skoniugo-
wanych rodnikéw wieloetenowych w czasie cze$ciowego uwo-
dorniania rafinowanego oleju Inianego. Ilosci produktow,
ktore ulegly izomeryzacji, oznaczono przez badanie widma
absorpcyjnego w nadfiolecie. Stwierdzono, ze maks. izome-
ryzacji (3,8% po 20 min.) osiagnieto z katalizatorem niklowym
pozbawionym siarki. Wprowadzenie 1% siarki zwieksza wy-
dajno$¢ izomeryzacji (9,8% po 30 min.).

VII. H. Srodki lecznicze

477TW 615.779.932 25 — 12,54

Barnden R, L, Evans R. M., Hamlet J. C. (Glaxo Laboratories,
Ltd., Greenford): Kilka preparatywnych zastosowan bezwod-
nika benzylopenicylinowo-etoksymréwkowego. ,Some prepa-
rative uses of benzylpenicyllinic-ethoxyformic anhydride".
J. .chem. Soc.; grud. 53, s. 3733; B5, 7 str., 2 tabl.,, 24 poz.
bibl..— Podano metode otrzymywania mieszanego bezwodni-
ka benzylopenicylinowo-etoksymrowkowego z soli benzylo-
penicyliny i chloromréwczanu etylu, Bezwodnik reaguje z ami-
nami dajgc amidy, z alkoholami dajgc estry i z tiolami da-
jac tiolo-estry antybiotyku, Niektére z otrzymanych pochod-
nych ulegaja w wodnych roztworach hydrolizie dajac wolng
benzylopenicyline. Wydaje sie, ze zwiazki te ze wzgledu na
tatwos¢ hydrolizy moga znalez¢ zastosowanie terapeutyczne.

478W 615.525:547.869.024 25— 12,54

Mietzsch F.: Rozwéj $rodkéw antyhistaminowych i dzialaja-
cych uspokajajaco na centralny uklad nerwowy. ,Die Ent-
wicklung der Antihistaminmittel wund zentral ddmpfenden
Mittel.” Angew. Chem., t. 66, Nr 13/14, lip. 54, s. 363; A4,
8 str., 7 wykr., 1 tabl., 46 poz. bibl. — Omoéwiono chemizm
dziatania $rodk6w antyhistaminowych oraz sposoby ich otrzy-
mywania, Wspomniano o nowym preparacie ,Omeril", otrzy-
manym w Eberfeld. Otrzymano roéwniez pochodne fenotiazy-
ny, w ktérej da sie wyrézni¢ lagodne -przejscie od wtasno-
Sci antyhistaminowych do wlasno$ci uspokajajacych cen-
tralny uktad nerwowy. Polozenie atomu chloru w czasteczce
ma wielki wplyw na wtasnosci fizjologiczne.

479W 615.724.8:547.876:547.828 25 — 12,54

Hagenbach R. E., Hodel E., Gysin H, (Wissenschaftliche La-
boratorien der J. R. Geigy AG, Basel): ‘Nowa pochodna
1, 2, 4-tréjazyny jako zwiazek tuberkulostatyczny. Neue De-
rivate des 1, 2, 4-Triazins als Tuberkulostatica.” Angew. Chem.
t. 66, Nr 13/14, lip. 54, s. 359; A4, 4 str., 5 tabl., 9 poz. bibl. —

Opisano powstawanie i wlasnosci szeregu pochodnych mer-

kaptotr6jazynonéw (z aromatycznymi lub alifatycznymi gru-
pami podstawionymi), otrzymanych z tiosemikarbazonéw od-
powiednich aromatycznych lub alifatycznych o — ketokwa-
sow. W tabelach zestawiono 57 polaczen omawianego typu.
Wykazano, ze niektére merkaptotrojazynony, a zwlaszcza
pochodne 4-pirydylowe, odznaczaja sie dobrymi wiasno$ciami
tuberkulostatycznymi. (in vivo) i mala toksycznoscia.

480W

615.779.933 25 — 12,54

Carter H., Clark R., Kohn P i inni (University of Illinois,
Urbana, Illinois): Streptotrycyna. I. Otrzymywanie, wlasnosci
i produkty hydrolizy. ,Streptothricin I. Preparation, proper-
ties and hydrolysis products.” J. amer. chem. Soc., t. 76,
Nr 2, stycz. 54, s. 566; A4, 3 str., 3 tabl, 14 poz. bibl, —
Streptotrycyna jest zasadowym antybiotykiem, wytwarzanym
przez Streptomyces lavendulae, posiadajgcym wzor suma-
ryczny Cg2oHg4NgOg. Podczas hydrolizy antybiotyku powsta-
je amoniak, dwutlenek wegla i trzy substancje dajace do-
datnig reakcje ninhydrynowa. Jeden z produktow zidentyfi-
kowano jako kwas dwuaminokapronowy. Opisano chromato-
graficzne rozdzielenie streptotrycyny od streptomycyny.

481W 615.779.933 25 — 12,54

Pettinga C., Stark W., Van Abeele F. (Eli Lilly and Compa-
ny, lindianapolis): Wyodrebnienie drugiego krystalicznego
antybiotyku ze Streptomyces erythreus. ,The isolation of

a second crystalline antibiotic from Streptomyces erythreus.”

J. amer. chem. Soc., t. 76, Nr 2, stycz. 54, s. 569; A4, 2 str.,
3 wykr., 1 tabl, 2 poz. bibl. — Streptomyces erythreus wy-
twarza dwa antybiotyki: erytromycyne, i erytromycyne B.
Podano metody rozdzielania tych substancji, oparta na chro-
matografii. Podano wtasnosci i czeSciowa charakterystyke no
wych antybiotykow. i
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482W 632.951:547.558.1—113:547.26—122 25— 12,54

Schrader G. (Farbenfabrik Bayer Werk, Elberfeld): Chloro-
tion. ,,Chlorothion.” Angew. Chem. t. 66, Nr 10, maj 54,
s. 265; A4, 3 str., 3 tabl.,, 26 poz. bibl. — Omo6wiono powsta-
wanie i wlasnosci chlorotionu, nowego, bezpiecznego dla
zwierzat cieptokrwistych insektycydu z szeregu estrow kwa-
su tiofosforowego. Jest to 3-chloro-4-nitrofenylodwumetylotio-
fosforan, pochodna E-605. Stwierdzono, ze nawet niewielka
zmiana w ukladzie przestrzennym czasteczki powoduje pow-
stawanie potaczen, nie posiadajacych juz wlasnosci toksycz-
nych i wilasnosci zab6jczych dla insektow w takim stopniu,
jak chlorotion. Omowiono 8 wariantow.

VIII. INZYNIERIA CHEMICZNA
483W 541.123.59 25 — 12,54

Griessbach R.: Selektywne dzialanie jonitéw. Selektive Wir-
kungen durch Ionenaustauscher”. Angew. Chem,, t. 66,’ Nr 1;
stycz. 54, s. 17; A4, 10 str., 12 tabl., 47 poz. bibl, — Omowiono
zastosowanie i selektywne dzialanie wymiennikow jonoquh
do wyodrebniania, wzbogacania i otrzymywania substancji,
jak rowniez do dokladnego oczyszczania roztworéw. Podano
przeglad metod rozdzielania jonow elektrolitow czqsteczkg-
wych natury koloidalnej, nieelektrolitow i elektrolitow. Omo-
wiono najnowsze zastosowania jonitow: 1) ,wymiana kon-
taktowa" (mozliwo$¢ wzajemnej wymiany zaadsorbowanych
jonow miedzy dwiema substancjami zdolnymi do wymiany);
2) wymienniki dzialajace wybioérczo w stosunku do okreslone-
go sktadnika; 3) oddzielanie elektrolitéw od nieelektrolitow;
4) zywice specjalne o jednoczesnym dzialaniu katalitycznym
i inne.

484W - 66.061.5:66.065.5:661.715.1:541.621 25 — 12,54

Scherwood P. W.: Nowa metoda rozdzialu weglowodoréw
izomerycznych. ,Nouveau procédé de séparation des hydro-
carbures isomeéres’’. Chimie et Ind., t. 71, Nr 1, stycz. 54,
s. 81; A4, 4 str., 7 poz. bibl. — Omowiono proces krystalizacji
ekstrakcyjnej, polegajacy na dodaniu do rozdzielanej mie-
szaniny zwiazku, posiadajacego selektywna wtasnos¢ tworze-
nia zwiazkéw kompleksowych, dajacych sie wydzieli¢ przez
krystalizacje i fatwo rozkiadajacych sie pod wplywem ciepla
lub rozpuszczalnika na sktadniki poczatkowe. Proces ten omo-
wiono na przykladzie mocznika, twarzacego zwiazki komplek-
sowe z weglowodorami o %ancuchu prostym oraz tiomocz-
nika, tworzacego zwiazki addycyjne z weglowodorami, na
ktore nie dziala mocznik, Omowiono proby wykonywane na
skale poltechniczna.

485W 66.023:66.083.2:658.283 25—12,564

Webster A.: Ostrozno$ci w stosowaniu naczyn ci$nieniowych.
- ,Precautions in use of pressure vessels'. Chem. Age, t. 70,
Nr 1804, luty 54, s. 374; A5, 3 str. — Przedyskutowano zasa-
dy projektowania (oparcie sie na istniejacych mnormach,
wiasnosci i zmeczenie tworzywa, objetos¢ naczynia jako funk-
cja objetosci ladunku, armatura), przepisy bezpieczenstwa
przy pracy i przy oczyszczaniu naczyn, zastosowanie tarcz
bezpieczenstwa o znanej wytrzymatosci mechanicznej zamiast

zaworow bezpieczenstwa, zasady konserwacji i kontroli,
ostroznosci przy uruchamianiu, otwieraniu i opréznianiu
zbiornikow cisnieniowych.

486W 532.542.1:66.026 25 — 12,54

Metzner A. B. (Colgate-Palmolive-Peet Co. Jersey City, N.
Jersey): Projektowanie rurociagéw na plyny nie-Newtonow-
skie. ,Pipe-line desigh for non-Newtonian fluids." Chem.
Engng. Progr., t. 50, Nr 1, stycz. 54, s. 27; A4, 8 str, 1 fot.,
12 wykr., 2 tabl. — Nowa metoda umozliwia okreslenie na
podstawie pomiarow laboratoryjnych wplywu zmiany szyb-
kosci przeplywu, temperatury, stezenia zawiesiny w cieczy
i srednicy rury na opor normalnego rurociagu. Przy braku
danych doswiadczalnych metoda umozliwia wykonanie mo-
delu, ktory na podstawie jednego pomiaru daje niezbedne
do projektowania informacje. Metoda nie ma zastosowania
do cieczy, w ktorych wlasnosci reologiczne sa funkcja cza-
Isu) np. ciecze tiksotropowe). Czes¢ doswiadczalng wykona-

487W 66.02:66.048 25 — 12,54

Atkins G. T. (Humble Oil a. Refining Co. Houston, Texas):
Metoda projektowania pdélek w kolumnach. ,,A design method
for bubble trays'. Chem. Engng. Progr., t. 50, Nr 3, marz. 54,
s. 116; A4, 8,5 str., 1 rys., 9 tabl., 11 poz. bibl, — Metoda
polega na zréznicowaniu przekroju kolumny na cztery obsza-
ry o odmiennej charakterystyce: wymiana pomiedzy ciecza
a oparami, eliminacja porywania cieczy, obszar zbiorczy przed
splywem na nizsza potke, obszar, na ktéry splywa ciecz
z potki gornej. Podano odpowiednie rownania oraz przeciet-
nie spotykane wielkosci i wymiary., Omowiono zagadnienia
rur przeplywowych i przelewdw, spadek ci$nienia. Dwa przy-
klady rachunkowe.

IX. A. Aparatura laboratoryjna

488W 61.365.3:536.421.1 25— 12,54

Shanahan C. E. A., Cooke F. (British Iron and Steel Research
Association, Sheffield): Prosty oporowy piec weglowy do
oznaczanie temperatury topnienia. A simple carbon resistor
furnace for fusion point determination”. Chem. a. Industry,
Nr 40, pazdz. 53, s. 1050; A4, 2 str., 1 fot, 2 rys., 1 wykr,
3 poz. bibl. — Dokladny opis pieca (z wymiarami) i zasada
dzialania. Technika wykonywania pomiarow. Topnienie prob-
ki, znajdujacej sie wewnatrz pieca, poznaje sie¢ po ruchu pre-
ta wolframowego. Temperature mierzy sig termoelementami
(Pt/Pt. Rh do 1500°, Mo/W powyzej 1500%. Zakres dziatania
pieca 2000°. Zasilanie z transformatora 38 kVA. Maksymalne
natezenie pradu 1600 A. Robocze od 200 do 1100 A.

489W 542.61 25 — 12,64

Kamphausen A. A. (University of Melbourne): Laboratoryjny
ekstraktor ciagly o zwiekszonych wymiarach. , A large scale
continuos extractor for laboratory purposes’. Chem. a. Indu-
stry, Nr 40, pazdz. 53, s. 10583; A4, 0,5 str, 3 rys., 4 poz.
bibl. — Opisany aparat jest odmiana aparatu (Soxhleta). Skla-
da sie z kolby ogragtodennej chlodnicy zwrotnej i czesci $rod-
kowej, z koncentrycznie umieszczona rura dla przelotu par,
wewnatrz ktorej znajduje sie przelew lub syfon dla przepty-
wu skroplonego rozpuszczalnika z wyekstrahowanym sktad-
nikiem. Cze$¢ Srodkowa zrobiona jest z butli o obcietym dnie
i specjalnym uszczelnieniu,

490W 542.44 251254

Piec dla niskich temperatur. ,Low temperatureoven'. Chem.
Age, 1269, -INr=1795 (list 58 1isiitl170: »A540:50str 1 fot i—
Nowy model pieca laboratoryjnego firmy The General Elec-
tric Co. Ltd. Temperatura maksymalna 350°, moc 9 kW, po-
jemnos¢ wewn. 3 stopy sze$¢. Zastosowano nowoczesne urza-
dzenia: specjalng cyrkulacje powietrza, urzadzenia rejestru-
jace, lampy sygnalizacyjne itp.

491G 537.531:535.81 25— 12,54

Kratky O.: Nowy sposob otrzymywania malokatowych zdjec
renigenowskich wolnych od rozproszenia blendowego. ,Neues
Verfahren zur Herstellung von blendenstreungsfreien Ront-
genkleinwinkelaufnahmen'. Z. Elektrochemie, t. 58, Nr 1,
luty 54, s. 49; A4, 4,5 str., 4 rys., 2 wykr., 29 poz. bibl. — Roz-
proszenie promieni Roentgena spowodowane przestong (blen-
da) jest wada dotychczasowych metod zdje¢ malokatowych.
Opisano prosta kamere do zdje¢ malokatowych w zakresie

do 1000 A, nie wykazujaca rozproszenia spowodowanego
przestona.
492W 678.01:679.5.01:532.71.084 60 — 12,54

Wilenskij W. A. (Riazanskij medicinskij institut im. I. P, Pa-
wlowa): Osmometr do badania roztworéw substancji wielko-
czasteczkowych, ,Osmomietr dla isledowanja rastworow wy-
| sokopolimierow.” Kolloidnyj Z. (Moskwa), t. 16, Nr 2, marz. 54,
s. 150; B5, 1 str.,, 1 rys., 2 poz. bibl. — Szczeg6lowo opisano
nowy typ osmometru szklanego, prostego i wygodnego w uzy-
ciu, zwlaszcza przy badaniu wodnych roztworow zwiazkow
wielkoczasteczkowych. Podano sposob przygotowywania poéi-
przepuszczalnych bion kolodionowych oraz sposob postugi-
wania sig przyrzadem.

Niniejszy Przeglad Dokumentacyjny zawiera jedynie cze§é analiz dokumentacyjnych publikacji z zakresu chemii. Pelna dokumenta-
cja ukazuje sie w postaci kart dokumentacyjnych wydawanych przez Centralny Instytut Dokumentacji Naukowo-Technicznej (War-
szawa — Al. Niepodlegiosci 188). CIDNT przyjmuje prenumerate kart dokumentacyjnych, ktéra moze obejmowaé zaréwno catg dokumen-
tacje naukowo-techniczng, jak i oddzielne jej dziaty lub poszczegélne zagadnienia i tematy techniczne. CIDNT wykonuje (za zwrofem
kosztow) fotokopie i mikrofilmy publikacji objetych zaréwno przegladem dokumentacyjnym jak i kartami dokumentacyjnymi.

Publikacje oznaczone przy kolejnym numerze przez , W znajduja sie¢ w bibliotece Instytutow MPChem. Dzial Dokumentacji —

Warszawa, ul. gcznosci 8,

oznaczone przez ,,G/—  w bibliotece Instytutu Chemii Nieorganicznej w Gliwicach, ul. Sowinskiego 11.




Zarzad Glowny Stowarzyszenia Naukowo-Technicznego Inzynieréw i Technikéw Przemystu Chemicz-
nego podaje w swym komunikacie z listopada 1954 r.:

DZIAL POSTEPU TECHNICZNEGO

Normowanie prac analitycznych

W numerze 9 ,,Chemika" ukazal sig artykul Kol. M. Axta
pt. ,Normowanie prac analitycznych".

Walka o obnizke kosztéw wlasnych prowadzona jest na
wielu odcinkach pracy przez mnaszych czlonkéw. Jednym
z najwazniejszych czynnikéw dla uzyskania obnizki kosztéw
wiasnych w przemy$le chemicznym i materialéw budowla-
nych jest kontrola miedzyoperacyjna prowadzona przez la-
boratoria zakltadowe.

‘W artykule Kol, Axta w sposob interesujacy i przejrzy-
sty sa omowione tematy normowania czasu pracy anality-
kow radzieckich. Zalaczona do artykutlu. tablica podaje
wskazniki normowania prac analitycznych w chemicznych
laboratoriach geologicznych ZSRR.

Zarzady Oddzialéw proszone sa o zorganizowanie wieczo-
row dyskusyjnych w Kolach na temat poréwnania wskazni-

Nowe metody pracy

Metoda F. Klaja zostala wprowadzona w przemysle che-
micznym po raz pierwszy w Kole przy Krakowskich Zakla-
dach Przemystu Gumowego i Krakowskich Zakladach Prze-
mysiu Farmaceutycznego.

Podkomisja nowych metod pracy przygotowuje wytyczne
do wprowadzenia metody F. Klaja do przemystu chemicz-
nego i materialéw budowlanych. Wytyczne te beda roze-
stane w piSmie okolnym.

Zarzad Oddzialu Krakowskiego w polowie grudnia rowno-
czesnie z wystawa ,Nowe tworzywa w budowie aparatury

kow jednostkowych osigganych przez naszych Kolegéw

- w polskich laboratoriach ze wskaznikami uzyskanymi przez

Kolegéw radzieckich.

W zwigzku z powyzszym Zarzad Glowny prosi o wyzna-
czenie terminu zebran Kot do 15 marca 1955 r., aby Koledzy
z laboratoriéw mieli czas obliczy¢ swoje wskazniki.

Uzyskane wyniki wraz z wnioskami nalezy przysyla¢ do
Zarzadu Glownego do dnia 1.IV.55 r.

W kwietniu 1955 r. odbedzie sie¢ narada analitykéw pod-
sumowujgca otrzymane rezultaty i wnioski z udzialem re-
sortow. Materialy nalezy nadsyla¢ sukcesywnie celem
umieszczania ich w czasopismach Ilub w komunikatach Za-
rzgdu Glownego. Kolega(zanka), ktéry(a) uzyska najlepsze
rezultaty, otrzyma dyplom uznania.

chemicznej' zorganizuje pokaz wprowadzania metody F. Klaja
do przemystu chemicznego. Nalezy stwierdzi¢, ze Oddzial Kra-
kowski i jego kota przoduja w stosowaniu nowych metod
w przemysle chemicznym i materialéw budowlanych.

Zarzad Giowny prosi o nawiagzanie kontaktu z Oddzialem
Krakowskim w sprawie metody F. Klaja, inz. Kowalowa,
Korabielnikowej, Zandarowej. W sprawie metody Dabro-
wy i Wrony zwraca¢ sie do Oddzialu Tarnowskiego i Kra-
kowskiego, a metody SS Gorzkowskich — do Oddziatu
Szczecinskiego.

DZIAL ODCZYTOWO-SZKOLENIOWY

Korespondencyjny kurs ,Urzadzenia i aparaty przemyslu chemicznego i materialéw budowlanych"

Zarzad Gléowny Stowarzyszenia Naukowo-Technicznego Inzynieréw i Technikéw Przemystu Chemicznego organizuje

kurs

korespondencyjny ,Urzadzenia i Aparaty przemystu chemicznego i materialéw budowlanych. ‘Celem kursu jest

poglebienie wiadomo$ci z dziedziny urzadzen i aparatéw chemicznych i materiatéw budowlanych. Program kursu be-
dzie obejmowac:

1) Aparatura w przemysle chemicznym i materialow bu-
dowlanych

2) Procesy chemiczne technologii nieorganicznej

) Procesy chemiczne syntezy organicznej

4) Jednostkowe procesy chemiczne syntezy

5) Wiokna sztuczne

6) Kauczuk syntetyczny

7) Tworzywa sztuczne

8) Srodki farmaceutyczne

Szczegétowy program kursu mozna przejrze¢ w kazdym osrodku Stowarzyszenia

i Technikow Przemystu Chemicznego.

9) Materialy i tworzywa aparatury chemicznej i mate-
riatéw budowlanych

10) Urzadzenia i aparatura przemyslu materiatéw budo-
wlanych

11) Cement, wapno, gips

12) Szklo

13) Ceramika

_ 14) Izolacja

Naukowo-Technicznego Inzynieréow

Uczestnicy kursu otrzymywaé¢ beda skrypty na wszystkie tematy objete programem kursu, ponadto w utworzonych
osrodkach konsultacyjnych kursu beda odbywaja sie wyklady i konsultacje.

Kurs trwac¢ bedzie okolo 14 miesiecy.

Uczestnikami kursu moga by¢ inzynierowie i technicy, czlonkowie Stowarzyszenia Naukowo-Technicznego, optaca-

jacy na biezaco sktadki.
Ilos¢ miejsc na kursie jest ograniczona.
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Warunki prenumeraty czasepism technicznych na rok 1835 E

Admhistracja Czasopism Technicznych Naczeinej Organizacji Techniczned

Wydawnietwa Gorniczo-Hutnicze, Wydawnictwa Komunikacyjne i Filmowa

Agencja Wydawnicza wprowadzajs nastepujace warunki prenumeraty Czaso-
pism technicznych na rok 1955:

ArEbisor nsrames e Ent
L. Mazws czasopisma Oplata normaina Optata ulgowa
o p6i- | Ewar- poi- kwar-
POCZNA | raczna | taina | FOCrRA l roczna | talna
3 | A 3 4 5 | T 8
CZASOPISMA NAUKOWO-TECHNICZNE
1. Architekiura 180,— 80,— 45— 980,— 495,— 22,50
2. Budownictwo Przemysiowe 108,— 54— 27— 54— 27— 13,50
3. Cement, Wapno, Gips 54— 27— 1350 36— 18— .. 8,—
4. Drogownictwo 72,— 36— 18— .'3_6,—— }8,—— 9,—
5. Energetyka (dwumies.) 72— 36— — 36— 18,— —
6. Energetyka Przemystowa 2
(Gospodarka Cieplna) (dwumies-) a8 —24 — A
7. Gazeta Cukrownicza 54— 27— 13,50 36— 18— 9,— .
8. Gaz, Woda i Technika Sanitaraa 72— 36— 18— 36— 18— 89,—
9. Gospodarka Wodna 96,— 48— 24— 54— 27— 13,30
10. Hutnik 108,— 54— 27— 54— 2 —" 13,50
11. Inzyniera i Budownictwo 108,— 54— 27— 54— 27— 13,50
12. Materialy. Budowlane 72— 36— 18— 36— 18— 9, —
13. Nafta 72— 36— 18— 38— 18— 9—
14. Odziez 54,— 27— 1350 — — —
15. Ochrona Pracy 72,— 36,— 18— — — —
16. Poligrafika (dwumies.) 36,— 18— — 18— 9,— —
17. Przeglad Budowlany 108,— 54— 27— 54— 27— 13,50
18. Przeglad Elektrotechniczay 108,— 54— 27— 54— 27— 13,50
18. Przeglad Geodezyjny 72,— 36— 18— 35— 18— 9,—
20. Przeglad Goérniczy 108,— 54— 27,— 54— 27— 13,50
21. Przeglad Kolejowy 36— 18— 19— — — -
22. Przeglad Mechaniczny 108,— 54— 27— b54,— 27— 13,50
23. Przeglad Odlewnictwa 72,— 36,— 18— 36,— 18—  9,—
24 Przeglad Papierniczy \ 60,— 30— 15— 36—~ 18— 9,—
256. Przeglad Skoérzany 66,— 30,— 15— 36— 18— 9,—
26. Przeglad Spawalnictwa 54— 27,— 13,50 36— 18— §,—
29. Przeglad Techniczny 108,— 54— 27— 54— 27— 13,50
28. Przeglad Telekomunikacyjny 72,— 36— 18— 36,— -18— 99—
29. Przemysi Chemiczny 108, — " 64— 27,— 54— = 27,— 13,50
30. Przemys! Drzewny - 72— 36— 18— 36— 18— 9,—
31. Przemysl Rolny i Spozywezy ) 80,— 45— 2250 54— 27— 13,50
32. Przemyst Widkienniczy ; 108,— 54— 27— 54— 27— 13,50
33. Szklo i Ceramika : 54— 27— 13,50 36— 18— 9,— -
34. Technika i Gospodarka Morska 72,— 36— 18— — — —
35. Technika Lotnicza (dwumies.) 54— 27,— — 36— 18— . —
36. Technika Motoryzacyjna 72,— 38— 18— 36— 18— 9,—
CZASOPISMA POPULARNO-TECHNICZNE
37. Chemik . : 54— Y — 1350 18— 9— 450
38. Gospodarka Lgceznosci 54— 27— 1350 — — —
.39. Gospodarka Weglem 38— 18— 89— — = =
-~ 40. Horyzonty Techniki 3, — 18— 9— — == =
41, Kinotechnik : 36,— 18— 9— — = =
42. Mechanik ~ 108,— 54— 27— 36— 18— 9 —
43. Motoryzacja 60,— 30— 18— 18— 9— 450
44, Przeglad Kolejowy Drogowy © 38— 18— 99— = — —
45. Przeglad Kolejowy Eiektro- :
techniczny 36— 18— 9— - — —
46, ‘Przeglad Kolejowy Mechaniczny 36,— 18— 8,— — — —
47. Przeglad Kolejowy
Rucnowo-Handlowy 36— 18— 89— — = =
48. Radivamator 48,— 24— 12— @ — — —
49. Technik Przemyslu Spozywczego 38— 18— 9— — g =
50, Transporf - : 72,— 36,— 18— «— e S
51, Wiadomosci Elektrotechniczne 36,— 18— 9,— 18— 9 — 450
- 52. Wiadorno$ci Telekomunikacyjne 36,— 18— 9— 18— 9 — 4530
' 53. Wiadomo&ci Goérnicze : 54— 27,— 1350 18— 9,— * 4,50
54. Wiadomosci Hutnicze . §4,— 27,— 1350 18— 9— 450
55. W?ék_:;ennictwo 36— 18— 9— — - e

Przy czasopismach: ,Gospodarka tacznoseit, ,,Odziez”, ,,Ochrona Pracy:.
»Przeglad Kolejowy*, ,Technika i Gospodarka Morska*, ,Gospodarka We-
glem", ,Horyzonty Techniki", ,Kinotechnik®, ,Przeglad Kolejowy Drogowy*.
~Przeglad Koiejowy Elektrotechniczny*, ,Przeglad Kolejowy Mechaniczny®,
»Przeglad Kolejowy Ruchowo-Handlowy", Radivamator®, , Technik Przemystu
Spozywezego®, ,Transport i  Wibkiennictwo* — ze wzgledu na niskie ceny
obowigzuje tylko prenumerata normaloa.

Cena zl 9.—

1] Fi
PRENUMERATA NORMALNA *

Zgloszenia na prenumeratg normalng na rok
1955 przyjmuja urzedy pocztowe ‘oraz listonosze |
miejsey i wiejscy. Ponadto mozna zamawiact |
prenumerate normalng przez wptacanie nalezno
éci na odpowiednie konto przekazem PKO

FRENUMERATA ULGOWA 1

A. CZASOPISMA f
NAUKOWO-TECHNICZNE

Z prenumeraty ulgowej czasopism naikowo-
technicznych na rok 1955 korzysta¢ moga ledy
nie: 3
1) czlonkowie stowarzyszen naukowo-technics- &

nych zrzeszonych w NOT.

2) czionkowie Klubéw Techniki | RacjonalizacjL
3) studenci szk6t wyzszych

B. CZASOPISMA
POPULARNO-TECHNICZNE

Z prenumeraty ulgowe; czasopism popularne-
technicznych na rok 1955 korzystaé moga:
1) cztonkowie stowarzyszeni naukowo-technicz-
nych,
2) czlonkowie Kluboéw Techniki i Racjonalizacji. |
3) studenci szké6! wyzszych,
4) uczniowie szké! zawodowych.

Sposdb zamawiania prenumeraty ulgowe)

ZamoOwienia na prenumeratge ulgowsg powinny |
by¢é sporzadzane zbiorowo. imiennie; z poda-
niem dokiadnego adresu oraz  okresu prenume- |
raty, na kazdy tytul! oddzielnie

Zamowienia te, tgcznie z nalezno$ely, przyjmo- §&
waé beda kola zakladowe, a od cztonkéw nie- {
zrzeszonych w kotach - oddzialy stowarzyszen
naukowo-technicznych, przekazuijac je w odpo- |
wiednich terminach bezposrednio do PPK |
»Ruch” w Warszawie, Stalinogrodzie lub bodzi, [
w zalezno$Sci od miejsca wychodzenia czaso- ¥
pisma. 3

Analogiczny tryb postepowania obowigzuje stu- |
dentébw i ucznidw szkél zawodowych z tym, i2 |
na uczelniach prenurnerate przyjmowaé¢ bedsg |
kola naukowe uczelni, 8 w szkolach zaivodo- |
wyeh — dyrekcja szkoly. é

Terminy skisdania zgloszefi na prenumerate
ulgowsg

Nieprzekraczalny termin przekazania zamowiea
i nalezno$ci do PPK ,,Ruch” na 1 kwartat 1955 . |
przez kola zakladowe, .oddzialy stowarzyszen
naukowo-technicznych, Kko!a naukowe uczelni
i dyrekeje szk6t — uplywa 1 grudnia 1554 r.
(obowigzuje data stempla pocztowego).

Zaméwienla na nastepne kKwartaty 1955 r. pa-
lezy zgtaszaé w terminach: ‘

II kwartal — do ! marca 1855 r,
IIT kwartal — do 1 czerwca 1955 r.
IV kwartal! — do 1 wrzeénia 13955 r.

Nalezno$¢ -za wszystkie rodzaje prenumerat
wptaca¢ nalezy na nastgpujace konta: R

dla czasopism: pez i. 2, 4, 6, 7, 8, 9, 11. 12, 15, 16, |
17, 18,.19, 21. 22 126, 27, 28. 29; .8
30, 31, 33, 34, 35. 36, 38, 40, 41, ¥
42, 43, 44. 45 46. 47. 48. 49, 50, |
51, 52

PPK ,,Ruch”, Warszawa, Centralna Ekspedycja, |
Srebrna 12, konto PKO Nr I-110/14600
dla czasopism: poz. 14, 24. 25, 32, 55
Oddzial PPK ,.Ruch” w Lodzi konto PKO Nr/
VII-579/110 }
dia czasopism: poz. 3, 5, 10, 13, 20, 2>. 51, 39 53. 54
Oddzia! PPK ., .Ruch® Stalinogréd. kontoc PKO
Nr [I1-17763/110

T L

UWAGA Przy zamawianiu prenumeraty czaso
pism technicznycn prosimy podawac
dokladnie nazwisko. adres okros pre. |

- numeraty oraz tytul czasuplsina. !
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