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Sprawozdanie z XVIII posiedzema
Kuratorium Chemicznego Instytutu Badawczego

Comple-rendu de la XVIII-me séance de I'Institut des Recherches Chimiques

Posiedzenie odbylo sie w Warszawie
w. gmachu wlasnym w dniu 6 kwietnia
1937 r. w obecnosci Pana Prezydenta Rze-
czypospolitej, Prof. Dr Ignacego M o-
Scpekiyego, 1 Mmstra W. R.'1°0. P,
Prof. ‘Dr Wojciecha Swietostaw-
skiego, pod przewodnictwem Prezesa Ku-
ratorium, Pana Wicepremiera Inz. E u-
geniusza Kwiatkowskiego.

Obecni bylii Kuratorowie In-
stytutu: “Nacz: Dyr.. Inz. Czestaw
Benedek, Prezes Gen. Dyr. Inz. Ale k-
sander Ciszewski, Gen. dyw. w st.
sp. Jozef Czikiel, Prezes Inz. Cze-
staw Klarner, Dyr. Inz. Antoni
Lewals ki, Wiceminister Gen. Inz. A l e k-
sander Litwinowicz, Dyr. Inz
Piotr Markiewicz, Naczelnik Inz.
Szymon Rudowski, Rektor Prof. Dr
Jozel Zawadzki. Usprawiedliwili nie-

obecnosé: Prezes™Gen. Dr Roman G 6-
recki, Gen. Dyr. Inz. Tomistaw M o-
rawski.—Czlonkowie Zarzadu:
Dyrektor Instytutu Prof. Dr Kazimierz
Kling, Prof. Dr Jan Czochralski,
Inz. Halina Starczewska-Chora-
zyn@a, ~Inz i Jerzy TP fanhaueer
Inz. Jakub Zdzistaw Zaleski.
Procz tego zaproszeni: Pplk. dypl. Stefan
Czerwinski, Dyr. Gzestaw Peche
oraz Zastepcy Kierownikow Dzialow: Dr
Stanistaw Bakowski, Inz. Kazi-
mierz Cybulski, Dr Aleksander
Zmaczynskii Kierownik Biura Insty-
tutu Mgr Wactaw Jaworski.
Posiedzenie zagail Prezes Kuratorium,
Pan Wicepremier Inz. Eugeniusz
Kwiatkowski, ktory, witajac Pana
Prezydenta Rzeczypospolitej, Wysokiego
Protektora Instytutu, podkreslit, Zze z per-
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qpe]\ty“y XX lat pracy Instytutu mozna
ocenié wielko&é mysh jego Zalozyciela. Wrod
40 grup gospodarczych w rozbudowie wi-
dzimy 20 grup chemicznych, z ktorymi ta-
czy si¢ dzialalno$¢ Instytutu. I chociaz pod
wzgledem zasob6w pienigznych nie mozemy
si¢ rowna¢ z zagranica, to jednak, dzigki
taniosci 1 wydajnoéci dobrego pracownika,
zaréwno umyslowego, jak i hzxum\trn. oraz
nalezycie pmla\\wm} organizacji technicz-
nej, mozemy cho¢ czesciowo wyrdwnac dys-
proporcje pomiedzy zasobami.  zagranicy
a naszymi.

Pan Wicepremier podnitsl, Ze po Smier-
ci nieodzalowanej pamigci Dyr. Dr Zen o-
na Martynowicza zywil obawe, ze
Instytut wejdzie w stan dlugotrwalego kry
zysu. Obecne Kierownictwo i L]zwlnv sztab
pracownikéw napawa Pana Wicepremiera
pewnoscig, ze Instytut nadal kroczy na
drodze swego rozwoju.

Pan Wicepremier powitat nowych Czlon-
kow Kuratorium: pp. Dyr. Dr Wiktora
Martina oraz Rektora l)UllL(‘Lh[llkl War-
szawskiej, Prof. Dr Jozefa Zawadz-
kiego, i zakomunikowal, ze w posimlnh
niu Kuratorium na jego zaproszenie wezmie
udzial p. Dyr. Czestaw Peche, Czlo-
nek Komisji Rzadowej dla spraw Chemicz-
nego Instytutu Badawczego. Przewodnicza-
¢y tej Komisji, p. Plk. Wiltadystaw
B 111p kowski, nie mogt z powodu za-
je¢ stuzbowych wziad udzialu w posiedzeniu
huratorlum

Pan Wicepremier przedstawil porzadek
obrad po ktorego przyjeciu sekretarz Ku-
ratorium, Nacz. Dyr. Inz. Gzestaw Be-
nedek, odezytal protokél ostatniego po-
siedzenia, ktory zebrani przyjeli bez dy-
skusji.

W punkeie trzecim porzadku obrad Dy-
rektor Instytutu, Prof. Dr Kazimierz
Kling, flm:\,l sprawozdanie ogoélne i fi-
nansowe z dzialalnosci Instytutu, pmlluf':,la—
jac przede wszystkim koniecznosé stabili-
zacji finansowe] Instytutu, umozliwiajace]
kompletowanie dzielnego kierownictwa 1 od-
pumlednlogo zespotu pracownikow, dalej ko-
niecznos¢ rozbudowy Instytutu, poniewaz
W obebn}m stanie dUl\’LllLZ&-O\\V gmach
jest juz zupelnie przeciazony I nie dozwala
na jakiekolwiek rozszerzenie zakresu pracy,
oraz potrzebe koordynacji pracy placowek
badawezych w Polsce 1 wzajemnej ich
‘wspolpracy.

Na wniosek Pana Wicepremiera uchwa-
lono przeniesé dyskusje do punkbu czwar-
tego po sprawozdaniu Komisji Rewizyjnej
Instytutu. Sprawozdanie Komisji Rewizyj-
nej odezytal Pan Rektor Prof. Dr Jozef
Zawadzki, wnoszac o udzielenie Za-
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rzadowl
zdawezy.

Po odezytaniu sprawozdania Komisji Be-
wizyjnej Kuratorium przystapilo do dy-
skusji, w ktorej zabrali glos pp.: Wicepre-
mier inz.fE. Kwiatkowski Min. Prof.
DrW. Swietostawski, Wiceminister
Gen. Inz. A. Litwinowic z7 Dy WL
Martin, Prezes Inz. A. Ciszewski,
Min. Inz. Cz. Klarner 1 Dyrektor In-
stytutu.

Po wyeczerpaniu dyskusji Przewodniczq-
cy poddat pod glosowanie nastepujacy wnio-
sek, ktory zostal przyjely jednomysinie:
,,Kuratorium Chemicznego Instytutu Ba-
dawczego na pumcdmmu w dniu 6 kwiet-
nia 1938 r., po przyjeciu do wiadomosci
sprawozdania finansowego Zarzadu In-
stytutu za ezas od 1 kwietnia 1937 r. do
31 marca 1938 r., oraz sprawozdania K o-
misji Rewizyjne]j Instytutu, uchwa-
la udzieli¢ A"lllr}li()\\l Instytutu absolu-
torium za powyzszy okres sprawozdaw-
czy’’.
Sprawozdanie z prac Instytutu zlozyli:

P. Inz. J. Z. Zaleski—(Dzial Nie-
organiczny i Oddzial Solny).

P. Dr A. Zmaczynski—(Dzial We-
glowy).

P. Inz. H StarczewskaChora-
z y n a=—(Dzial Wegla Akbywnego).

P. prof. Dr J. Czochralski—(Dzial
Metalurgiczny).

Py s
tezy Kauczuku).

P. Dr St. Bakowski—(Oddzial Spi-
rybusowy).

P. Inz,J. Pfanhauser—/Dzial Ana-
lityezny i Red. ,,Przemystu Chemicznego™).

Po wystuchaniu sprawozdan z prac ba-
dawezych Kuratorium uchwalilo nastepuja-
cy wniosek: ,,Kuratorium po rozpatrzeniu
sprawozdan za r. 1937/38 wyraza pelne
uznanie za dokonang prace przede wszystlkim
p. Prof. Dr K. Klingowi oraz wszy-
stkim PP. Kierownikom Dzialow Ch. I. B.”

Przewodniczacy poddal pod glosowanie
wniosek Dyrektora Instytutu nastepujacej
tresci: ,,Kuratorium Chemicznego Instytutu
Badawczego uchwala zlozy¢ serdeczne po-
dziekowanie Towarzystwom Weglowym, kto-
re zadeklarowaly pomoc finansowa na cele
budowy pawilonu weglowego Instytutu”

Kuratorium powyzszy wniosek uchwalilo
jednogloénie.

Preliminarz budzetowy Instytutu na
okres od 1. IV. 1938 do 31 marca 1939 r.
wedlig ukladu rzeczowego oraz dzialowego,
zam)l\ancy sie we \xplywauh i \\V(l’lfkdb]l
og6lng suma zl 1352000, referowal Dy-
rektor Instytutu, Prof. K. Kling.

absolutorium za okres sprawo-

Cybulski—(Dzial Syn-
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Preliminarz budzetowy na rok 1938/39
Kuratorium przyjelo jednomyélnie.

Kuratorium uchwalilo zaprosi¢ do Ko-
misji Rewizyjnej Instytutu: pp. b. Wice-
ministra Inz. Kazimierza Gorskie-
g o, Inspektora Banku Gospodarstwa Kra-
jowego Gustawa Scholtza.

W sktad Komisji Rewizyjnej, kontrolu-
jacej okres sprawozdawczy 1938/39, wej-
dzie Przedstawiciel Pana Ministra Spraw
Wojskowych, a to wobec obowiazywania
umowy z Ministerstwem Spraw Wojskowych
od 1 kwietnia 1938 r.

W punkcie 6smym porzadku obrad Ku-
ratorium uchwalilo: ,,upowazni¢ Zarzad In-
stytutu do przygotowania przewidzianego
w § 36 statutu sprawozdania Kuratorium,
dotyczacego zamknieé rachunkowych i wnio-
skow Komisji Rewizyjnej. Sprawozdanie po-
wyzsze po uzupelnieniu podpisami Przewod-
niczacego 1 Sekretarza posiedzenia Kura-
torium, Zarzad Instytutu przedstawi Wal-
nemu Zgromadzeniu”'.

Sprawy osobowe, referowal Pan Minister
Gzestaw Klarner.

Wobec wyczerpania porzadku
Przewodniczacy zamknal posiedzenie.

Sprawozdanie z prac Dzialu
Przemystu Nieorganicznego Ch. L
B. wyglosil inz, J.Z, Zaleski.

W omawianym okresie sprawozdaw-
czym Dzial Nieorganiczny opracowywal
tematy zlecone przez Ministerstwo Prze-
mystlu i Handlu oraz Panstwowe Zakla-
dy Inzynierii, jak rowniez wynikajace ze
wspolpracy ze Zjednoczonymi Fabryka-
mi Zwiazkéow Azotowych i Polskim Mo-
nopolem Solnym, oraz podejmowane z wlas-
nej inicjabtywy, wreszcie sporadyczne, ma-
jace charakter porad, wzglednie ekspertyz.

Zakres prac Dzialu obejmuje dwie dzie-
dziny, a mianowicie technologie¢ nieorganicz-
ng i elektrochemie.

Z  posrod opracowywanych tematow
z dziedziny technologii nieorganicznej nale-
zy wymieni¢ nastepujace:

Dalszy ciag prac nad otrzymywaniem
z glin krajowych bezwodnego chlorku glinu,
stanowigcego potprodukt przy przejsciu do
metalu. W omawianym okresie przeprowa-
dzono badania na zwiekszonej aparaturze
laboratoryjnej przy zastosowaniu pieca po-
ziomego, a nastepnie pionowego, ktora to
modyfikacja wplynela korzystnie na bieg
procesu. W nastepnym etapie pracy stwier-
dzono, ze proces chlorowania przebiega row-
nie dobrze bez stosowania smoly jako le-
piszcza, co pozwala na znaczne obnizenie
kosztow. Przy 10 godz. chlorowaniu bry-
kietow z badanego typu gliny i wegla w sto-
sunku 7:3, chloru do powietrza 10:1,

obrad,
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uzyskano 78 %-owa wydajnosé rozkladu, przy
czym kondensat zawieral 969, AlCI,.

W zwiazkulz pracami nad otrzymywaniem
Al z glin krajowych oraz wobec skapych
dotychezas danych odnosnie ich jakosci
1 zasobow—podjeto opracowanie nowyeh,
wzglednie przystosowanie istniejacych, me-
tod dla ich charakterystyki pod katem
przydatnosci dla przerobki na polprodukty,
a nastepnie na aluminium.

Dla nalezytego wykorzystania fluoru z ga-
zow odpadkowych przy przerébee fosfory-
tow, z mysla o przysztym krajowym prze-
mysle aluminiowym, przystapiono do opra-
cowania metod produkeji zwigzkow fluoro-
wych, niezbednych dla elektrolizy tlenku gli-
nu i rafinacji metalu.

W dziedzinie surowcowej dla produkeji
magnezu metalicznego pracowano nad od-
wadnianiem, dla celéw elektrolizy, miesza-
niny MgCl, . 6H,0 + KCl + NaCl z dodat-
kiem NH,Cl. Poza tym wykonano wstepne
proby aparatury w skali pottechnicznej dla
odwodnienia chlorku magnezu metoda chlo-
rowaq oraz dla przeprowadzenia MgO w
MgCl,.

W dalszym ciggu prac nad fosforytami
krajowymi prowadzone sa badania nad ich
dokoncentrowywaniem: na drodze flotacji
dla usuwania krzemionki oraz przy pomocy
innych metod, np. mielenie na mokro dla
oczyszezenia od weglanu wapniowego. Do-
tychczasowe prace w skali laboratoryjnej
przy stosowaniu krajowych srodkéw flota-
cyjnych pozwolity na uzyskanie z surowca
0 18,6% P,0, koncentratu o 23—269%, P,0,,
przy jednoczesnym spadku zawartosci krze-
mionki z 24,79, do ok. 8%, Praca ta byla
tematem jednego referatu i publikacji. Dal-
sze badania majg na celu zwigkszenie ilodci
P,0, w koncentracie oraz obnizenie strat
w odpadach,

Wspétpraca z Polskim Monopolem Sol-
nym skierowana byla na dokonczenie prac
rozpoczetych w  okresie poprzednim oraz
na tematy nowe. Na podstawie przepro-
wadzonych badan nad brykietowaniem soli
bydlecej Dyrekecja Polskiego Monopolu Sol-
nego uruchamia w roku biezacym produkeje
brykietow w Zupie Solnej w Bochni; o zna-
czeniu tej sprawy dla rolnictwa S$wiadezy
fakt omawiania jej w Izbach Ustawodaw-
czych. Drugim, ostatecznie, w caloei juz
opracowanym tematem, bylo zagadnienie
poprawy jakosci warzonki wielickiej. Po
szczegolowym zbadaniu przyczyn, a w szeze-
gblnosci odnoénie zottawego jej zabarwienia,
wskazano srodki dla usunigcia niedomagan,
co stopniowo doznaje realizacji w skali tech-
niczne]. Sprawa ta pozostaje w zwiazku
z wymagniami stawianymi soli na eksport.
W Iqeznosei z tym tematem opracowano
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i zgloszono do ochrony patentowej nowa
metode chemicznego oczyszczania i odbar-
wiania pokrystalicznych lugéw solnych, oraz
ogloszono drukiem jedna publikacje.

Sporadycznie zajmowano sie nadal $rod-
kami skazajacymi dla soli technicznej i by-
dlece;.

Z nowo podjetych zagadnien nalezy wy-
mieni¢ otrzymywanie czystego chlorku so-
dowego, odpowiadajacego wymaganiom Far-
makopei Polskiej, oraz chlorku sodowego
do celow analitycznych. Poza tym wspoélpra-
ca obejmowala szereg spraw 1 zagadnien
doraznie interesujacych Dyrekeje Polskiego
Monopolu Solnego.

Niedawno podjeto studia nad zagadnie-
niem otrzymywania bromu i jodu z surow-
cow krajowych. Wyniki przeprowadzanych
obecnie analiz wskazg kierunki i mozliwo-
sci dla dalszej pracy.

7 zagadnien wchodzacych w dziedzine
elektrochemii nalezy wymienié¢ nastepujace:

Praca nad elektrolizag chlorku glinu w
mieszaninie z NaCl i KCIl, z zastosowaniem
czynnika gladzacego, ulatwiajgcego uzyski-
wanie zwartego osadu katodowego, doty-
czyla przygotowania odpowiedniego elek-
trolitu z surowcéw krajowych i zmian kon-
strukecyjnych elektrolizera. W zwiazku z tym
opracowano metode oczyszcezania surowego
krajowego chlorku glinu na odpowiedni dla
elektrolizy. W konstrukeji elektrolizera sta-
rano si¢ o rozwiniecie powierzchni elektrod
w stosunku do objetosci elektrolitu, co
znalazlo wyraz w zaprojektowaniu tarczo-
wych katod obrotowych, gladzonych przy
pomocy pelnych kulek szklanych, a wiec
tanszych 1 trwalszych od dawniej stoso-
wanych, wewnatrz pustych. W temp. 2000,
przy gestosci 1 15 A/dm® uzyskiwano po-
nad 70% wydajnosci pradowej przy zu-
zyciu energii ok, 95 KWh na 1 kg Al

Niezaleznie od pracy nad elektrolizg
AlClg przy pomocy czynnika gladzacego pro-
wadzono badania nad stworzeniem takich
warunkow, by nie mialo miejsca osadzanie
siec na katodzie aluminium pod postacig
pylu lub dendrytow; starano sie mianowi-
cie wyeliminowaé¢ wszystkie czynniki mogace
wplywaé na bieg procesu. W tym celu udo-
skonalono metode oczyszczania elektrolitu,
wyksztalcono odpowiedni typ laboratoryjne-
go elektrolizera 1 zwrécono uwage na proces
anodowy i katodowy. W dotychczasowych
badaniach stwierdzono, ze: w przyjetych
warunkach pracy regularnosé i powtarzal-
nos¢ wynikéw nie jest wielka; rodzaj podio-
za katodowego i wilgotnosei elektrolitu ma-
ja duzy wplyw na charakter wydzielajace-
go si¢ metalu, wplyw jednak wilgotnosci nie
jest decydujacy i nie istnieja tu zaleznosel
iloéciowe; NaOH i HCl wplywaja raczej
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ujemnie. Przedmiot obecnych badan sta
nowi: wyjasnienie roli Al,O4 rozpuszczalnego,
rentgenograficznie wykazanych niewielkich
ilocl wapnia i magnezu, oraz temperatury
procesu elektrolizy.

Celem zebrania blizszych danych dla
procesu elektrolitycznej rafinacji aluminium
wg metody opracowanej w skali fabryczne]
przez Ghemiczny Instytut Badawczy, prze-
prowadzono w omawianym okresie sprawo-
zdawezym badania, dolyczace uruchomie-
nia elektrolizera oraz wpltywu kilku najwaz-
niejszych czynnikéw na bieg procesu elek-
trolizy. Préoby nad mozliwoscia urucho-
mienia elektrolizera przy nieznacznym zwiek-
szeniu mocy, a szczegolnie napiecia, stoso-
wanego dla ruchu normalnego, napotkaly
na duze trudnosci, wskazujgc tym samym
na celowosé posiadania dodatkowego Zrodia
pradu, najlepiej zmiennego, o niskim na-
pieciu. Badania zwiazane z ruchem elek-
trolizera dotyczyly zaleznosci migdzy ge-
stosciq pradowa 1 wysokoScia warstwy elek-
trolitu a wydajnoscia pradowa i czystoscig
rafinady. W zwigzku z btym, poza ustale-
niem pewnych funkcjonalnych zaleznosci, na
pierwszy plan wysunetla si¢ energetyczna stro-
na procesu, gdyz nalezalo utrzymac normalny
bieg, niezaleznie od réznej, pobieranej przez
elektrolizer, mocy. Opanowanie regulacji strat
termicznych elektrolizera pozwolilo na utrzy-
mywanié, w tak réoznych warunkach, wia-
sciwej temperatury, a nawet na kierowanie
nig. Uzyskany material doswiadczalny przed-
stawia warto$¢ o charakterze techniczno-
ekonomicznym oraz stanowi¢ moze podsta-
we do obliczen konstrukeyjnych przy budo-
wie elektrolizerow dla proceséw termoelek-
trolitycznych, a w szezegolnosei dla procesu
rafinacji.

W omawianym okresie ogloszono dru-
kiem 11 artykuléow, wygloszono 11 refera-
tow, oraz zgloszono 3 patenty. Poza tym
wspotpracowano z Tow. Wojsk.-Technicznym
oraz Polskim Komitetem Normalizacyjnym.

Dzial zatrudnia obecnie 6 pracowni-
kow umystowych i 7 fizycznych.

W programie prac na rok 1938/39 prze-
widuje si¢ kontynuowanie zagadnien omo-
wionych powyzej, a wigc z dziedziny alu-
minium, fosforytow krajowych, soli kamien-
nej, wreszcie bromu 1 jodu z surowcow
krajowych.

W miare wykonczenia wymienionych w
sprawozdaniu tematow, beda podjete na-
stepujace: opracowanie nowej metody elek-
trolitycznej rafinacji aluminium o mozliwie
niskie] temperaturze pracy, — nastgpnie—
chlorowanie MgO wzgl. MgCO,, celem otrzy-
mania MgCl,, jako polproduktu przy przej-
éciu do magnezu metalicznego.

Sprawozdanie z prac Dziatu Weg-
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glowego Gh. I. B. wyglosit dr Al. Zma-
czynski.

Prace Dzialu Weglowego w okresie spra-
wozdawczym prowadzone byly w dalszym
ciagu wedlug programu wyznaczonego przez
p- Min. prof. W. Swigetoslawskiego
1 obejmowaly nastepujace zagadnienia;

1) Przede wszystkim badano zakres przy-
datnosci pieca szybowego do koksowania
1 polkoksowania roznego rodzaju paliwa.

Stwierdziwszy, ze w piecu szybowym
mozna przeprowadza¢ na drodze procesu
bezprzeponowego w sposob ciagly koksowa-
nie surowych brykietow z wegli niespiekaja-
cych i paku, wykonano odpowiednie do-
$wiadezenia z weglami niekoksujacymi Za-
glebi Slaskiego, Krakowskiego 1 Dabrow-
skiego.

Produkowany koks z brykietéow o zawar-
tosei paku, w zaleznosci od rodzaju wegla,
od 7 do 109%, charakteryzowal sie¢ duzg
wytrzymaloscia mechaniczng, co umozliwialo
stosowanie go do celéw hutniczych.

Otrzymany poczatkowo duzy procent
frakeji ponizej 40 mm oraz mialu, zostal
znacznie zredukowany przez zastosowanie
$ciotki w postaci miatlu koksowego, a mia-
nowicie;
frakeji 10—40 mm otrzymywano juz tylko

od 15—309,,
mialu 0—10 mm otrzymywano juz tylko

od H—109.

Osiagnigte wyniki okazaly si¢ na tyle
zachecajgce, ze towarzystwa weglowe, finan-
sujace prace Dzialu Weglowego, uznaly za
konieczne zbadanie mozliwosci budowy in-
stalacji fabrycznej obliczonej na przerdb
20—100 ton wegla dziennie. Czynniki za-
interesowane powolaly do oceny wartosci
pieca szybowego specjalna komisje pod prze-
wodnictwem dra M. Chorazego. Dzial
Weglowy przygotowuje obecnie wykonanie
proby otrzymania koksu z brykietow z wegla
wybranego przez komisje, a mianowicie we-
gla kopalni ,,Wujek".

Poniewaz zostalo ustalone, ze w piecu
szybowym mozna otrzymywaé z brykietow
potkoks o znacznej wytrzymalosci, powstala
mysl wykorzystania tego produktu bezpo-
srednio do celow hutniczych; proces dokokso-
wania zostalby niejako przeniesiony do wiel-
kiego pieca, przez co instalacja koksownicza
pracowataby w temperaturze znacznie niz-
szej, a wydajnosé jej zostalaby wydatnie
podwyzZszona.

W ostatnim poélroczu  przerobiono 400
ton brykietéow ,,Rymer” (przeréb dzienny
ok. 10 ton); wigksza czes¢ wyprodukowanego
potkoksu zostala zuzyta na szereg dogwiad-
czen w wielkim piecu.

Proby z zastosowaniem serii z 4 nabojow
polkoksu nie wykazaly zadnych zaklocen
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w procesie wielkiego pieca; doswiadczenia
z seria z 13 nabojow, t.j. wypelnienie po-
lowy pieca poltkoksem zamiast koksu, nie
dalo wyraznego wyniku; w tym czasie pow-
staly pewne trudnosci w prowadzeniu wiel-
kiego pieca, jednak byly one spowodowane
racze] na skutek uzycia do przerobu gor-
szych gatunkow i sortymentow rud, gdyz
trudnosci te trwaly i pozniej, gdy wielki
piec pracowal na najlepszym koksie goérno-
slaskim.

W najblizszych tygodniach sprawa za-
stosowania potkoksu do procesu wielkopie-
cowego zostanie wyjasniona; opierajac sie
na dotycheczasowych rezultatach, nalezy spo-
dziewa¢ sie dodatniego wyniku tych do-
swiadczen.

Nastepne zadanie, ktore jest rozwigzy-
wane w oparciu o piec szybowy, ma na celu
otrzymanie koksu hutniczego z torfu. Ma-
terial ten jest najpierw poétkoksowany w pie-
cu szybowym, nastepnie brykietowany z pa-
kiem i dokoksowywany réwniez w piecu
szybowym.

Produkeja potkoksu torfowego o wymaga-
nej na podstawie badan laboratoryjnych za-
wartoscl eczesel lotnych zostala catkowicie
opanowana; do chwili obecnej przerobio-
no—przy dziennym zuzyciu od 10—13 ton—
ogolem 200 ton torfu. Otrzymanego potkok-
su wystarczy na wyprodukowanie koksu
torfowego w ilosci dostatecznej do przepro-
wadzenia na wielkim piecu doswiadczen
wstepnych, ktérych wynik zadecyduje o za-
kresie dalszych prac nad tym zagadnieniem.

2) W poprzednim sprawozdaniu bylo
sygnalizowane rozpoczecie prac nad nowa
metodq koksowania, oraz opracowanie i wy-
budowanie nowego pieca doswiadczalnego,
obliczonego na dobowy przerob 700 —800 kg.
paliwa.

W piecu tego typu material pozostaje
nieruchomy i poddany jest suchej destylacji,
badz to za pomoca strumienia gazow spa-
linowych, przechodzacych wzdluz przerw
miedzy tadunkami pieca, lub tez ladunkami
pieca 1 $ciankami komory, badz tez za po-
moca clepla zgazowania w samej komorze
koksowniczej materiatu mniej wartosciowego.

Tak pomyslany typ pieca moze byé
traktowany jako uniwersalny, zarowno ze
wzgledu na moznosé przerabiania w nim
roznych paliw statych, niezaleznie od ich
jakosci (spiekajgce lub niespiekajace) i po-
staci, a wigc zaréwno kawalkow nieregulo-
wanych, brykietéw oraz mialu, jak 1 ze
wzgledu na moznosé odpowiedniego do po-
trzeb danego materialu regulowania warun-
kéw termicznych.

Wiyniki przeprowadzonych w ciagu roku
ubieglego na wspomniane] malej aparatu-
rze, doswiadczen, w ktorych materialem wyj-
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sciowym byt wegiel spiekajacy (mieszanka
koksownicza), wegiel niespiekajacy (brykie-
ty z pakiem), wegiel brunatny i torf, po-
twierdzily celowosé tego typu konstrukeji
i sklonitly Dzial Weglowy do podjecia prac
nad zaprojektowaniem instalacji w duzej
skali pottechnicznej. Projekt instalacji tego
typu, obliczonej na przeréb ok 20 t paliwa
na dobe, naszkicowany przy wspolpracy Za-
kladéw Starachowickich, znajduje si¢ obec-
nie w stadium realizacji 1 zostanie w calosci
opracowany do polowy czerwca. Ukoncze-
nie budowy 1 rozpoczgcie pierwszych do-
Swiadczen przewidywane jest na koniec r. b.

3) Poslugujac sie zaproponowana przed
rokiem przez prof. W. Swietoslaw-
skiego nowa metoda charakterystyki roz-
n\»t‘h ll}(IfEIJO\\ wegli pod wzgledem ich przy-
datnosci w koksow nictwie, wykonano bada-
nia systematyczne z szeregu pokladow kil-
ku kopaln.

7, badan tych oraz innych, wykonanych
wedlug wskazowek prof. W. Swieto-

stawskiego, zostalo stwierdzone, ze dla
c,hal'lklf'rvatvkl przydatnosci wegla do kok-
sowania nalezy postugiwaé sie dwiema krzy-
wymi, a mianowicie krzywg Ticzb spiekania
i krzywa wylrzymalosci mechanicznej dla
koksu z mieszanin dwuskladnikowych wegla
i potkoksu, wzgl. koksu lub antracytu.

4) Poza ukonczeniem prac nad polime-
ryzacja smoly na pak do celow brykietowni-
czo—Ikoksowniczych, badania z zakresu prze-
robu smoly, otrzymywanej podezas produk-
¢ji koksu w piecach Ch. I. B., szty w trzech
zasadniczych kierunkach:

a. Pracowano nad fizyko chemiczna cha-
rakterysty kq smoly, oraz nad ustaleniem
sposobow jej praktycznego wykorzystania.
W tym celu smola pierwotnie poddana zo-
stala bf(,?('u'oioch analizie, na podstawie
ktérej] mozna bylo zorientowaé sie co do
ilogci takich skladnikéw, jak benzyna, feno-
le, zasady pirydynowe 1 tp.

Dazac do otrzymania szeregu produk-
tow handlowyeh, wyodrebniono ze smoly
pierwotnej wieksza czesé ilosei benzyn (ok.
5 kg.), przerabiajac smole w ilosei 600 kg.

b. Po rozdzieleniu smoly przez destyla-
cje na oleje lekkie i érednie, oraz pozostalosé
wysoko wrzaca, poddawano pierwsza czesc
smoly uwodornieniu bez ciénienia wobec
katalizatorow.

Wobec duzej ilosci fenoli w tych frak-
cjach smoly (blisko 609, liczac na olej
170—230°), otrzymany produkt reakcji uwo-
dornienia posiada duza zawartosé zwigzkow
aromatycznych, gléwnie benzenu i toluenu.
Dalsze badania wykaza procentowa zawar-
tosé toluenu oraz mozliwodci zastosowania
te] metody w skali péltechnicznej przy od-
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powiednim doborze badanych katalizato-
torow.

c. Pozostaly frakeje wysokowrzacej smo-
ly uwodorniono metoda Bergiusa w tempe-
raturach powyzej 400° i pod zwigkszonym

-ci$nieniem z zastosowaniem odpowiednich

katalizatorow.

Prace te doprowadzily do ustalenia opty-
malnej temperatury procesu, wyjasnienia
wplywu zmian cisnienia na wydajnosé pro-
duktow, roli katalizatora i sprawdzenia moz-
nosci tatwej jego regeneracji, ustalenia szyb-
koscl reakeji w réznych warunkach fizycz-
nych i td.

W szczegélnosei stwierdzono, ze na tej
drodze fenole latwo 1 calkowicie zamienia-
ja sie na weglowodory, wydajnos¢ benzyn
wzrasta do 209,. Poza szeregiem olejow obo-
jetnych uzyskuje sie, kosztem prawie cal-
kowitego uwodornienia paku, okolo 159%,
olejow o charakterze olejow 5marnych Ben-
zyna z uwodornienia pod ci$nieniem, po
oczyszezeniu chemicznym, posiada liczbe ok-
tanowq="75,6.

5) Kontynuowano prace nad ustaleniem
warunkéw magazynowania wegli 1 koksu.

Poza badaniami na maly skale, prowa-
dzonymi na terenie Ch. I. B., o ktérych byla
mowa w sprawozdaniu z roku ubieglego,
Dzial Weglowy bierze udzial w doswiadcze-
niach, wykonywanych na 3-ch wiekszych
koksowniach, gdzie zostaly zamagazynowa-
ne haldy po kilkaset ton wegli koksowni-
czych. Badane sj réznorakie zmiany zacho-
dzace w przechowywanych weglach oraz
w otrzymywanych z nich produktach.

W dalszym ciggu prowadzone byly ba-
dania nad zagadnieniami samozapalnogei
wegli, ktore doprowadzily do wysunigcia
propozyeji sklasyfikowania polskich wegli
co do ich sklonno$ci do samozapalania na
podstawie punktu zaplonienia preparowa-
nych miatow.

6) W roku sprawozdawczym wykonano
liczne prace nad przydatnoscia wegli zagle-
bi polskich do celéw koksowniczych w pie-
cach ogolnie qtoso“anych na G. Slasku,
Jub tez wg metod Ch.

Zbadano wegle 7-mi11 kopah'l 1 tylko
w jednym przypadku stwierdzono, ze me-
tody Ch. I. B. nie moggq byé¢ zastosowane,
gdyz otrzymanie dostatecznie wytrzymalego
koksu wymagalo uzycia wysokiego 9, paku.

7) Ze srodkow specjalnych zostaly roz-
poczete badania nad zastosowaniem paliw
stalych do procesu redukeji zelaza.

8) Ze srodkéw finansowych Funduszu
Badawczego prowadzone byly nastepujace
prace:

a) Ulepszono aparat W. Meyera zmo-
dyfikowany przez prof. W. Swietosla w-
skiego.
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Aparal powyzszy, dzieki duzej doklad-
nosci, nadaje si¢ do badania gestosei sub-
stancyj lotnych, do oznaczania lacznej ob-
jetosei par 1 gazow wydzielonych podezas
Lermicznego rozkladu wegla, do oznaczania
wilgoci w szeregu substancyj, jak wegiel ak-
tywny, koks, zwykle wegle, materialy po-
chodzenia roslinnego. Aparal znajdzie za-
stosowanie do prac prowadzonych w weglo-
wych laboratoriach badawezych. Daleko po-
sunigta dokladnosé zezwala na prowadzenie
prac o charakterze teoretycznym. Mianowi-
cie sluzy¢ on moze do oznaczania ciezaru
t,mqtmzko“r:go 1 gestosel par.

Stosujac  przyrzad Meyera-Swietostaw-
skiego, osiagnieto dokl adnosé oznaczen wy-

noszaca + 0,03 9,.

b) Wykonano oznaczenia szybkosci od-
gazowania wegli w temp. 380—5009, postu-
gujac sie aparatem V. Meyera, udoskonalo-
nym przez prof. W. H\Vletosia\\f&.]\]vue

Opracowano aparature do réwnoczesnego
oznaczania wilgoci w weglu, ogolnej obje-
Losci par i gazow, wydzielajacych sig pray
ogrzaniu wegla do temp. H00—H50°, oraz
objetosei gazu po skondensowaniu par.

¢) W zakresie badan kalorymetrycznych
prowadzono nadal studia nad efektami ciepl-
nymi krzepnigcia cementow.

Wyniki tych badan ulatwily prace kon-
trolna kierownictwa budowy zapory wodnej
w Roznowie oraz dopomogly dostawcom ce-
mentu w dostosowaniu swej produkeji do
stawianych im wymagan.

W chwili obecnej Dzial Weglowy za-
trudnia 11 inzynieréw, 1 chemika, 13 labo-
rantow 1 12 robotnikdw.

Sprawozdanie z prac Dzialu We-
gla Aktywnego Ch. I. B. wyglosila irnz.
H. Starczewska.

W okresie sprawozdawezym Dzial Wegla
Aktywnego rozszerzyl zakres swoich badan,
podejmujac prace nad ziemiami odbarwiaja-
cymi i krzemionka aktywowana i przeksztat-
cajac si¢ na Dzial Wegla Aktywnego i Mas
chlonnych.

I. Badania nad weglem aktywnym obej-
mowaly:

a) dalsze prace nad polepszeniem proce-
su aktywacll w piecu péltechnicznym,

b) prace nad brykietowaniem surowcow
uzywanych do aktywacji: badano wplyw
natury surowca i warunkoéw fizyko-chemiez-
nych brykietowania i aktywacji.

¢) prace nad zastosowaniem wegli ak-
vany{,h odbarwiajacych, ktéorych miesza-
niny daja dodatnie odchylenia od prawa
arldeywno%cl, zarowno dla zdolnodei od-
barwiania, jak 1 sgczalnoéci,

d) prace nad otrzymywaniem i badaniem
szeregu wegli absorb{'yjnych typu Colactivit.

IT. W zakresie ziem odbarwiajacych
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podjeto systematyczne badania, majace na
celu otrzymywanie ziem odbarwiajacych z su-
rowcow krajowych.

W tym celu zbadano szereg bentonitow
krajowych, a nastepnie opracowano metode
aktywacji tych bentonitow. Otrzymane pro-
dukty wykazaly duze zdolnosci odbarwia-
jace, nie ustepujac ziemiom akbtywowanym
zagranicznym.

e) opracowano metode odbarwiania kala-
fonii ekstrahowanej 1 zaprojektowano do-
$wiadezalng instalacje pottechniczng.

ITI. Chege rozszerzyé prace Dzialu i ob-
ja¢ caloksztalt techniki adsorbeyjnej, pod-
Jeto prace nad otrzymaniem krzemionki ak-
tywnej (silica-gelu) do celéw osuszania ga-
zOw 1 cleczy, adsorbeji par i gazéw oraz
jako nosnika dla katalizatorow.

W okresie sprawozdawczym wygloszono
2 referaty, do druku zgloszono 3 komunika-
ty. W dziale pracuje obecnie 2 inzynieréw

i 3 laborantow.

Zamierzenia Dzialu Wegla Aktywnego
i Mas Chlonnych na przyszlosé:

1) zrealizowanie na skale przemyslowa
otrzymania taniego wegla akbywnego dla
ludnos$ci cywilnej oraz wegli odbarwiajacych,
metoda Ch. I. B.

) doprowadzenie do - przemyslowego
otrzymywania ziem odbarwiajacych z su-
rowecow krajowych.

3) stopniowe  przeksztalcenie  Dzialu
Wegla Aktywnego i Mas Chlonnych na Dzial
Techniki Adsorbeyjnej, obejmujacy i pro-
pagujacy mgzddmeme techniki adsorbeyjnej,
ktorej rozwoj jest niezbedny nie tylko dla
ulepszenia szeregu metod produkeji krajo-
wej, ale ma réwniez znaczenie dla celow
obronnosci Panstwa.

Sprawozdanie z prac Dzialu Me-
talurgicznego Ch. 1. B. wyglosil prof:
dr J. Gzeochralski.

Podobnie jak w latach ubieglych, prace
Dzialu Met dlurgl(‘?ncgo z powodu braku
wilasnych pomieszezen byly wykonywane na
terenie Zakladu Metalurgii 1 Metaloznaw-
stwa Politechniki Warszawskiej. Przecietnie
zatrudniano calodziennie czterech pracowni-
kow. Tematy opracowywane dotyczyly za-
gadnien z dziedziny aluminium 1 jego sto-
pow, pojedynczych krysztalow metali oraz
korozji.

Problem, majacy na celu znalezienie pod-
stawy Lr'rmud\namlcznegn ujecia zjawiska
samoulepszania sie stopéw aluminiowych,
zostal znacznie posuniety naprzod. Badania,
kontynuowane przy pomocy aparatury zain-
stalowanej w ubieglym roku sprawozdaw-
czym, dostarczyly wiele ciekawego mate-
riatu, ktéry pozwala sadzi¢, ze na drodze
pomiarow kalorymetrycznych bedzie mozna
uzyskaé¢ wazne dane o kinetyce efektow
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cieplnych, towarzyszacych procesowi sa-
moulepszania. Wykonano szereg pomiarow
z blokiem duralowym, hartowanym z roz-
nych temperatur, stosujac metode analizy
krzywych ogrzewania sie badanego materia-
tu, jak rowniez i metode adiabatyczna.
Stwierdzono, Ze natezenie emisji ciepla w po-
czatkowych godzinach po zahartowaniu
wzrasta, osigga maksimum, po czym maleje,
tak ze praktycznie po 10 dniach ulega cal-
kowitemu wyczerpaniu. W dalszych bada-
niach przekonano sie, ze przebieg emisji
ciepla w procesie samoulepszania jest w wy-
sokim stopniu zalezny od temperatury oto-
czenia, w ktérej ten proces zachodzi. W tem-

peraturach, roznigcych sig zaledwie o kilka

stopni, zmiany sa juz bardzo wyraine.
Przez podniesienie temperatury wydziela-
nie sie ciepla zostaje wybitnie przyspieszone
1 wyczerpuje sie o wiele szybciej. Natomiast
ogolna iloéé ciepta wydzielona w ciggu pel-
nego przebiegu zjawiska pozostaje ta sa-
ma, o ile temperatura hartowania we wszyst-
kich przypadkach byla jednakowa.

Dalsze badania, majace na celu wyka-
zanie wplywu poszezegolnych skladnikow
rozpatrywanych stopow na efekty cieplne
W procesie samoulepszania, sa w toku.

W pracach nad otrzymywaniem alumi-
nium zajmowano si¢ jedynie opanowaniem
warunkow prowadzenia elektrolizy stopio-
nych soli chlorku glinowego z chlorkami al-
kalii. Przede wszystkim starano si¢ ustalié
wplyw czystosci elektrolitu na przebieg elek-
trolizy i charakter osadu. W tym celu
zmodyfikowano zaréwno aparature do syn-
tezy chlorku glinowego, jak tez i sam elek-
trolizer w ten sposob, aby uniknaé zanie-
czyszczenia sig elektrolitu w okresie przygo-
towawezym oraz w czasie prowadzenia elek-
trolizy. Po szeregu prob przekonano sie,
ze jedynie w przypadku periodycznego do-
dawania do elektrolitu chlorku otowiu w ilo-
sciach okoto 0,0059%, przy gestosei pradu
do 2 amp/dm? i napieciu na elektrodach
3—4 wolt otrzymuje sie osad zwarty gru-
bodci 2—3 mm, zawierajacy najwyzej do
3% Pb. Przy gestosciach pradu powyze]
2 amp/dm?, nawet przy stosunkowo duzych
iloéciach PbCl, w elektrolicie, nie tworzy
sig osad zwarty, pomimo ze znajduje si¢
w nim okolo 189, Pb. W wyniku przepro-
wadzonych préb nalezaloby stwierdzié¢, ze
czystosc elektrolitu i dodatek chlorku oto-
wiu przy odpowiednim pradzie powoduja
polepszenie sie w znacznym stopniu wiasno-
$ci uzyskanego osadu. Dotychczas otrzy-
mywano zwarty osad o gruboéci zaledwie
0,8 mm.

Prace nad elektrolizq aluminium zostaly
na razie wstrzymane.

W dalszym ciagu prac nad zagadnieniem
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orientacji krysztalow pojedynczych metali
przeprowadzono szereg badan w celu okres-
lenia orientacji pojedyneczych krysztalow cy-
ny na podstawie figur wytrawionych, re-
fleksji dyslokowanej 1 warstw krysztalow
blizniaczych. Opracowano takze diagram
twardosci pojedynczego krysztalu cyny. W
toku sq prace nad iloSciowym okre§laniem
refleksji pojedynczych krysztalow réznych
metali. ;

Badania prowadzone w dziedzinie ko-
rozji stwierdzily, ze w przypadku, kiedy
czynnik korodujacy jest w ruchu (np.
w postaci spadajacych kropel) otrzymujemy
o wiele wieksze straty na wadze oraz sil-
niejszy spadek wlasnosei wytrzymaloscio-
wych metalu korodowanego niz w przypad-
ku korozji, polegajgcej na zwilzaniu bada-
nego materialu osrodkiem korodujacym.

Dziatalnosé poza terenem Instytutu, tak
jak w latach ubieglych, obejmowala Komi-
sj¢ Normalizacyjnq oraz wspolprace w za-
gadnieniach surowcowych.

W omawianym okresie sprawozdawezym
ogloszono siedem prac naukowych i jedna
przygotowano do druku.

Prace o efektach cieplnych w procesie
samoulepszania referowano na XI Zjezdzie
Inzynieréw Mechanikéw Polskich.

Sprawozdanie zprac Dzialu Syn-
tezy Kauczuku Ch. I. B. wyglosil inz.
K. Cybulski.

Na aparaturze pottechnicznej otrzymano
wigkszq ilo§¢ keru, przy czym na zlecenie
budujacej si¢ fabryki kauczu- ku synte-
tycznego w Debicy wyprobowano dzialanie
retorty elektrycznej, majacej stuzyé jako
pierwowzor przyszltych retort fabrycznych.

Wyprodukowany produkt zostal uzyty
do dalszych laboratoryjnych badan, jak row-
niez do fabrycznych prob produkeji naj-
rozmaitszych artykulow gumowych, a mia-
nowicie:

wykonano 60 opon roznych wymiarow
posiadajacych protektor z keru; niektore
z nich przeszty powyzej 30 000 klm.

Produkeja tkanin gumowanych, w szcze-
golnosci balonowych, zostala technicznie zu-
pelnie opanowana, co pozwolito sferom woj-
skowym na zamoéwienie w odpowiedniej wy-
tworni, jednego balonu probnego, ktorego
gumowa warstwa ochronna jest wykonana
catkowicie z keru.

Oprécz powyzszych, wykonano caly sze-
reg artykuléw gumowych, jak gumileum,
uszczelki, wyseiotki 1 kierownice samocho-
dowe, weze, rowerowki itp.

Te prace na fabrykach pozwolity wyjas-
ni¢, ze kauczuk syntetyczny w wielu wy-
padkach moze calkowicie zastapi¢ kauczuk
naturalny.
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W zakresie prob laboratoryjnych nad
kerem sporo uwagi poswiecono t. zw. kwestii
jasnych mieszanek, wuzyskujac wydatne
zwigkszenie ich wartosci mechanicznych.

Najwieksza jednak uwage polozono na
problem polimeryzacji w emulsji.

Znaleziono roéwniez droge otrzymywania
mleczka lateksowego. Mleczko to odznacza
sig b. wysoka trwaloscia.

Poza wyzej wymienionymi pracami obje-
tymi programem, rozwigzano — dla budu-
jacej si¢ fabryki w Debicy—caly szereg
zagadnien.-

Sprawozdanie z prac Oddziatu
Spirytusowego Ch. I. B. wyglosil dr
St. Bakowski.

Oddziat Spirytusowy, wspdlpracujacy
z Panstwowym Monopolem Spirytusowym,
pozostaje od maja 1937 r. pod opiekq p. dra
inz. Stanistaiwa Bakowskiego, jako
doradcy naukowego.

Prace Oddzialu Spirytusowego dotyczyty
takich zagadnien, jak odwadnianie spirytusu
oraz otrzymywanie alkoholu z nowych su-
roweow niekonsumeyjnych, dotychezas nie
wyzyskanych.

Zakres i wyniki prac przeprowadzonych
sa nastepujace;

1. Opracowano nowa metode¢ odwadnia-
nia spirytusu za pomoca chlorku metylenu.

W aparaturze poltechnicznej zbudowanej
w Ch.I.B., a umozliwia jacej przerob ok. 170
I spirytusu/dobe, pod dano odwadnianiu
og(g)lem ok. 2000 1 spirytusu mocy 96,5°
L Re A

Otrzymany spirytus odwodniony posia-
sal przecietnie moec 99,99

Na podstawie wynikow przeprowadzo-
nych prob w skali poéttechnicznej ustalono,
ze metoda Ch. I. B. otrzymuje sie spirytus,
odpowiadajacy w zupelnosci normom na
spirybus odwodniony eksportowy.

Metoda Ch. I. B. ma szereg powaznych
zalet w poréwnaniu z innymi metodami
azeotropowymi odwadniania, jak:

a) prostota aparatury i latwos¢ jej ob-

stugi

%)) mniejszy koszt aparatury,

) mniejsze zuzycie ciepla przy odwad-
nlamu (ok. 130 kg pary/hl spirytusu odwod-
nionego wobec 300 kg pary/hl spirytusu przy
metodzie Usines de Melle (D.D.S.), obecnie
stosowane] w Polsce),

d) niewielkie straty spirytusu, przy czym
unika sie otrzymywania produktow ubocz-
nych, (ilosé¢ produktéw uboeznych w innych
metodach wynosi ok. 39, spirytusu odwod-
nionego),

e) bezpieczenstwo pracy z niepalnym
1 nietrujacym chlorkiem metylenu.

Nalezy zwré6cié uwage na mozliwosé lat-
wego przerobu i dostosowania normalnych
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aparatow gorzelniczych 1 rektyfikacyjnych
do odwadniania za pomoca metody Ch.L.B.
Metoda chroniona jest patentowo w kraju
1 zagranicq.

W zwiazku z nowa metoda odwadniania:

opracowano i sprawdzono metode obli-
czania liczby polek w kolumnach odwadnia-
jacych,

zaprojektowano .szereg aparatow rekby-
fikacyjnych, pracujacych w sposéb perio-
dyczny lub ciagly,

opracowano nowa metodg oznaczania wo-
dy w cieczach.

W uzupelnieniu tych prac przeprowadzo-
no badania nad otrzymywaniem chlorku
metylenu droga chlorowania chlorku me-
tylu i metanu.

W warunkach laboratoryjnych z 0,8 kg
chlorku metylu otrzymywano 1 kg CH,CI,
i 0,17 kg CHClI,.

Przy chlorowaniu metanu wydajnosé w
przeliczeniu na chlor wynosita ok. 999, wyd.
teoretycznej, z czego na chlorek metylenu
przypadato ok. 419, wyd., na chloroform
zas 589%,.

Obie metody zostaly zgloszone do opa-
tentowania.

Nad zagadnieniem odwadniania pracowa-
li: pp. dr inz. Stanistaw Bakowski
i mgr Edward Treszczanowicz

2. Wstepem do'prac nad otrzymywaniem
spirytusu z surowcow niekonsumecyjnych by-
lo opracowanie przez p. mgr Edwarda T r e-
szczanowicza monografii p.t.: ,,Nowe
metody 1 mozliwosci pI‘OIlIlij] spirytusu
w Polsce”,

Monografia objeta metody wytwarzania
alkoholu z drewna, jako surowca taniego
i dostepnego w duzych ilosciach, torfu oraz
tugow posulfitowych.

3. Opublikowano 2 artykuly, przygoto-
wano do *publikacji 2 artykuty, wygloszono
I referat.

Do ochrony zgloszono 3 patenty.

Sprawozdanie z prac Dzialu Ana-
litycznego Ch. I. B. wyglosil inz.
J. Pfanhauser.

W pordéwnaniu z latami ubiegltymi, stwier-
dzamy staly wzrost natezenia pracy we
wszystkich oddzialach. Ogélem wykonano
w 1937 r. 12520 oznaczen dla 2 824 mate-
riatow (w roku 1936—9 512 oznaczen dla
2 652 materiatow).

Z zestawienia z rokiem 1932 wynika np.,
ze Dzial Analityczny wykonuje obecnie pie-
ciokrotnie wiekszq ilos¢ analiz przy dwu
i polkrotnie wigkszym personelu oraz dwu
1 potkrotnie wiekszych wydatkach. Wskaz-
nik wydajnosci pracy na jednego pracowni-
ka na dzien podnidsl sie nieco w porowna-
niu z rokiem ubiegtym z 4,4 do 4,6 oznaczen
ilosciowych. Sredni koszt jednego oznacze-
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nia (wykonanego co najmniej podwojnie)
obnizyl si¢ z 10,56 do 8,9 zlotego. Wplywy
i wydatki dzialu za okres od 1.IV. 37 r.
do 31.IIT 1938 r. mniej wigcej sig¢ bilansujq,
wykazujae: po stronie wydatkéw kwote—
21 111 439,80, po stronie zas wplywow—
zt 109 HH0, 4"} Do tego doszly wydatki z Fun-
duszu Badawczego na aparaturg¢ i personel
w kwocie zl )(1‘?93.3

Dzial zatrudnia 19 pracownikow (14
umyslowych 1 b fizyeznych).

Zasadnicze ])I!L“sidnl\l, ktorymi kierow-
nictwo poslugiwalo si¢ od lat ostatnich
w organizacji pracy, ulegly dalszemu uzu-
pelnieniu 1 rozwinieciu.

Poza doborem melod 1 norm pracy,
wyekwipowaniem urzadzen, chronometrazem,
szkoleniem i doborem specjalistow dla po-
szezegolnych galezi analizy tec hmum'], na-
lezalo sledzi¢ biezacq literature, zastepowac
metody stare nowymi, wprowadzaé¢ inne
sposoby pracy, opartej na prawach chemii
fizycznej, optyki i elektrochemii z czgscio-
Wy ].wlmmulem analizy na drodze mokrej.
Sklonilo to nas do ubworzenia oddziatu
analityczno - teoretycznego.  Kosztem okoto
40 tys. zI. wyposazylismy ten oddzial w no-
woczesne urzgdzenia spektrograficzne, po-
larograficzne, potencjometryczne, fotometrig,
dl'ldilL\’(‘!Ih[ lampe dla analizy luminiscen-
cyjnej, mikroskopig itd. W zamowieniu i wy-
konaniu sq urzqdzenia do rentgenografii
dla badania struktur siatki krystalograficz-
nej mineralow, jak glinki, rudy itd., oraz
urzqdzenia do badania korozji metali i nie-
metali.

22 (1938)

Doceniajgc znaczenie doboru fachowego
personelu i naukowej porady, przy organi-
zowaniu oddzialu spektrografii i rentgeno-
grafii zasiegaliSmy opinii i porad prof. J. K e-
muli ze Lwowa, prof. Sti Pien-
kowskiego i Dr Soltana z War-
szawy. Spektrografie i polarografie powie-
rzylismy rutynowanemu specjaliscie, Dr
M. Michalskiemu, docentowi Uni-
wersytetu Jana Kazimierza we Lwowie.

Dalsza rozbudowa bedzie postepowaé w
kierunku Lworzenia specjalnych komorek
dla badania poszczegolnych grup materia-
fowych. Juz dzisiaj mamy takie komorki
w zaczatku dla badania skor, badania farb
i lakierow, badania materialow izolacyjnych,
malerialow ogniotrwalych itd.

Nastepuje stopniowe przeobrazenie sie
Dzialu Analitycznego w Instytut Badania
Materialow.

W zwigzku z tym wylaniajq si¢ dla Dzia-
tu nowe, specjalne zadania.

Jednym z wazniejszych bedzie zdobycie
dla Chemicznego Imstytutu Badawezego pry-
watnego rynku przemyslowego, ktory chet-
nie juz dzisiaj korzysta w sposob trwaly
lub dorazny z nasze] pomocy analityezne],
przez zlecanie analiz rozjemezych, eksper-
Lyz, porad itp. W wypadku, gdy zagadnie-
nie przekracza nasze kompetencje, kieruje-
my je do zalatwienia do odnoénego dzialu
badawczego Instytulu.

Dla przyszlego Instytutu Badania Ma-
terialow nalezy przewidzie¢ osobny pawilon
0 pojemnosci 10—12 Lys. m?*,

O osiagnieciach 1 perspektywach rozwoju metod
wytwarzania podstawowych produktow chemicznych

PrzeméOwienie wygloszone w dn. 16 maja 1938 na plenum X Migdzynarodowego Kongresu
Chemicznego w Rzymie.

Remarques générales sur les progrés et les perspectives de développements de la grande industrie chimique,

Discours prononcé le 16 mai 1933 4 la Séance Pléniére du X Congrés International de Chimie & Rome,
W. SWIETOSLAWSKI
Nadeszlo 11 lipca 1938

Miedzynarodowy X Kongres chemiczny
zorganizowany zostal miedzy innymi w tym
celu, aby zdaé¢ sobie dokladnie sprawe co
zawdziecza ludzkosé rozwojowi chemii i jej
zastosowan praktycznych. Wydaje sie, ze
zadna inna dziedzina nie moze stuzy¢ bar-
dziej klasycznym przykiadem wielkich zdo-
byczy, jakie osiagnela ludzkoéé dzigki roz-
wojowi chemii, jak wilaénie produkecja pod-
stawowych produktéw chemicznych. Jezeli-

by cheie¢ w kilku slowach okreslié droge,
po ktorej kroczyli chemicy w tej dziedzi-
nie, moznaby to wyrazi¢ w sposob nastepu-
jacy: W oparciu o bezposrednie doswiad-
czenie poznano dokladnie reakeje chemicz-
ne 1 wlasnogci cial reagujacych, na tej pod-
stawie stworzono teorie przemian fizyko-
chemicznych, ktora ostatecznie dala pod-
stawe do zracjonalizowania istniejacej pro-
dukeji chemicznej oraz do przeksztalce-
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nia jej na masowe wytwarzanie débr, czy-
nigecych zado$¢ potrzebom miliardowej rze-
szy ludzi, zamieszkujacych glob ziemski.

Wielki przemyst—to wspol
czesny przemyst che-
miczny.

Przemyst chemiczny przeszedl w koncu
wieku ubieglego i w wieku XX olbrzymig
1 bardzo predka ewolucje. Zmienita ona do
gruntu skale i metody wytwarzania podsta-
wowych produktéow chemicznych. To wpro-
wadzilo zasadniczq zmiane stosunkow, pa-
nujacych w dziedzinie wielkiego przemysh
wogole. Jest dzis bowiem rzecza oczywista,
ze wielkim przemystem, ze wzgledu na masy
przerabianych surowcow, jest wlasnie prze-
myst chemiczny.

Kilka przykladéow wystarczy, aby sie
o tym przekonaé¢. Dosé wspomnie¢ o meta-
lurgii, opartej na przerobie z6Z mineral-
nych, zawierajacych metale ciezkie, lekkie
1 najlzejsze, o koksownictwie, o przerobie
smoly pogazowej, o destylacji ropy nafto-
wej, o syntezie benzyn, o syntezie metano-
lu, amoniaku i innych zwiazkéw azotowych,
nie mowiac juz o wspolezesnej fabrykacji kwa-
sow, soli i zasad, materialéw budowlanych,
mas plastycznych, sztucznego kauczuku i wie-
lu innych produktéw chemicznych.

Fabrykacja tych materialow nie odgry-
wataby we wspolczesnej gospodarce zadnej
roli, gdyby nie produkowano ich dziesiat-
kami lub setkami tysiecy, a nawet milio-
nami ton rocznie. To tez, obliczajac obec-
nie produkeje olbrzymiej liczby fabryk che-
-micznych na dziesiatki i setki wagonoéw
dziennie, innym zgola okiem oceniaé¢ musi-
my pozostale dzialy produkeji przemyslo-
wej. Nie jedna tez fabryka mechaniczna,
ktora dawniej uwazano za wielka, wyda sie
nam zakladem drobnym w poréwnaniu z ko-
losami, stuzacymi do masowej fabrykacji
podstawowych produktéw chemicznych.

Prace badawczei ich wplyw
na metody fabrykacji.

Jest rzecza powszechnie znana, ze do
rozwoju dowolnej dziedziny wytworczosei
wspolczesne] potrzebne sa szezegolowe ba-
dania naukowe, czesto bardzo oddalone od
bezposrednich celow utylitarnych, do kto-
rych zostang wyzyskane. Zastluguje jednak
na uwage rozpatrzenie, jakie dzialy che-
mii i chemii fizyczne] zostaly wyzyskane
niemal w calosci w technice wytwarzania
podstawowych produktéow chemicznych, ja-
kie za$§ czekajq jeszcze wcigz na swe wyzy-
skanie. W ogolnych zarysach nie bedzie ble-
dem, gdy powiemy, Ze zrobiono niemal cal-
kowity uzytek z wiedzy dotyczacej budo-
wy, wilasnosci fizycznych i chemicznych oraz
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sposobu otrzymywania zwiazkéw chemicz-
nych i ich mieszanin. Dzieki tym bada-
niom opracowano w wieku ubieglym wiele
metod technicznego otrzymywania zwiazkow
chemicznych i to nie tylko podstawowych,
ale réwniez znacznej liczby innych. W ten
sposob wlasnie powstal przede wszystkim
przemyst organiczny, z fabrykacja barwni-
kow 1 preparatow farmaceutycznych na
czele. Przemyst ten nosil nawel wowezas
nazwe wielkiego przemyslu organicznego.

Technika wytwarzania podstawowych
produktow chemicznych rozwinela sie po-
za bym dzieki tym wskazaniom, ktorych
mogla dostarczyé¢ stabtyka i kinetyka che-
miczna gazow, par i cieczy, a wiec dzial
nauki, ktora nazwaé¢ mozna ogélng teoria
reakeyj chemicznych.

Wszak wiemy dobrze, ze wlasnie na po-
znaniu  warunkow rownowagi chemicznej
i predkosdci, z jaka ta réwnowaga moze sie
ustalié, oparto obecnie wszystkie metody
fabrykacji calego szeregu podstawowych
produktow chemicznych, jak kwas siarko-
wy, amoniak, uwodornione thiszeze, nie
mowiac o szeregu innych ktorych produk-
cja oparta zostala na nowoczesnych meto-
dach fabrykacji pod ci$nieniem zwyklym lub
zwigkszonym.

Czy potrzebuje dodawaé, ze dokonal sie
przy tym wielki przewrol wowezas, gdysmy
jasno zrozumieli, jaka jest rola katalizato-
row zarowno w reakcjach dobiegajacych do
stanu rownowagi, jak tez i takich, ktorych
bieg przerywamy przed osiggnieciem row-
nowagi?

Nie mniejszq role odegraly badania fi-
zyczne, a wigc opbtyczne, renltgenologiczne
1 budowy krysztaléw. One to daly moznosé
oparcia na podstawach naukowych np. wspol-
czesnej metalurgii lub termicznej obrobki
metali. Od*tej chwili przestalisSmy sie po-
stugiwa¢ w tej dziedzinie empiria i prze-
szlismy do traktowania kazdego procesu
fabrykacji na podstawach dokladnego po-
znania wlasno$ei cial i zachodzacych w nich
zjawisk.

Mimo te oczywiste zdobycze, musimy
przyznac, ze w wielu innych dziedzinach, gdy
chodzi o wytwarzanie podstawowych pro-
duktéw chemicznych, jestesmy jeszeze da-
lecy od wyzyskania w pelni wskazan teore-
tycznych w ogole, a chemii fizycznej w szcze-
g6lnosci. Mozna tez z cala $mialoscia wyra-
zi¢ przypuszcezenie, ze dalsza wnikliwa ana-
liza fizyko-chemiczna procesow fabrykacji
doprowadzi¢ moze do zmian bardzo istot-
nych 1 korzystnych.

Gdyby si¢ powazy¢ na wskazanie tych
dziedzin badan naukowych, ktére mogy
wplywa¢ na dalsze doskonalenie si¢ form
produkeji podstawowych materialow che-



204 PRZEMYSE CHEMICZNY

micznych, wydaje sie, ze wysunelyby sie
na czolo wszystkie te zagadnienia, ktére
zwiqzane sy z przemianami, odbywajacymi
sie. w ukladach fizycznie i chemicznie nie-
jednorodnych, szczegélnie z udzialem jed-
nej lub kilku faz stalych, zwlaszeza roz-
drobnionych. Dosé jest zacytowaé kilka
przykladow, aby wyjasni¢, o jakie proble-
my tu chodzi. Tak wiec w metalurgii sto-
pow lekkich w szczegélnosci wysuwaja sie
na czolo zagadnienia zmian wlasnoéei fi-
zycznych metali, zachodzgcych pod wply-
wem znikomych dodatkow polepszajacych
wartos¢ materialu. Wielkie rowniez znacze-
nie bedzie mialo niejednokrotnie wyjasnie-
nie, dla czego te lub inne zanieczyszezenia,
wystepujace czesto w ilosciach minimal-
nych, pogarszaja material czesto w stopniu
bardzo znacznym. Innym, jakie waznym
1 ciekawym, zagadnieniem s3 przemiany
zachodzgce podezas wulkanizacji kauczuku
naturalnego pod wplywem przy§pieszaczy;
do nich nalezy dokladne wyjagnienie dziala-
nia  érodkéw  zabezpieczajacych kauczuk
przed starzeniem; jakze powaznq sprawq
bedzie raukowe wyjasnienie natury prze-
mian wystepujagcych podezas polimeryzacji
materialow tworzacych kauczuk syntetyeczny.

Wiasne moje badania nad przemianami,
zachodzgcymi w piecu koksowniczym wy-
kazaly rowniez, jak wiele ma jeszcze do uczy-
nienia fizyko-chemik, chcacy nalezycie wy-
jasni¢ nature przemian fizycznych, chemicz-
nych i fizyko-chemicznych podezas ogrze-
wania wegla kamiennego bez dostepu powie-
trza. Okazalo si¢ bowiem, ze ogoélna ana-
liza fizyko-chemiczna przemian w piecu
koksowniczym wyjasnia wiele zjawisk bar-
dzo istotnych, jezeli chodzi o racjonalng
metode wyL\\‘lwaniu koksu z wegla spieka-
jacego lub nie spiekajacego z uzyciem grod-
koéw wiazgcych. Odgrywaja tu role nie tyl-
ko predkos¢ posuwania sig w glab ladunku
wegla charakterystycznej fali rozkladu tem-
peratur, nie tylko przebieg zjawiska, zwa-
nego stanem plastycznym wegli spiekaja-
cych, ale wiele innych wlasciwosei, jak np.
zdolnoéé masy plastycznej wigzania w zwar-
ta mase materialow niespiekajacych, jak
chudy wegiel, koks, potkoks lub wegiel nie-
zdolny do przechodzenia przez stan pla-
styczny. Analiza taka ujawnia, jaki wplyw
wywiera na jako$¢ otrzymywanego koksu
kurczenie si¢ masy koksowanej po przejsciu
przez stan plastyczny, lub jej wydymanie
w momencie przechodzenia przez ciastowa-
ta polciekla konsystencje. Do tego docho-
dza zjawiska w t. zw. warstwie krytycz-
nej, a wiec w miejscu, gdzie zanika plastycz-
nos¢ spiekajacej sie masy. W tej to war-
stewce tworzq sie pory w koksie 1 kanaliki,
laczace z soby te pory. Wszystkie te zja-
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wiska, zachodzace w masie fizycznie i che-
micznie niejednorodnej, skladaja sie razem
na jeden wspélny proces, zwany mianem
koksowania. Poznanie poszczegolnych fra-
gmentow tego zlozonego procesu daje tech-
n11{0w1 wslxazow]u, jak ma przerabia¢ we-
giel na koks.

Czy mam dodawaé, jak wiele szczegolow
przypomina nam tutaj scisle naukowe ba-
dania fizyko-chemiczne. Dogé wspommec
o niedawno opracowanej w mojej pracowni
metodzie badania spiekalnosci wegli, lub
t. zw. liczbie ich spiekania. Okazalo si¢, Ze
tworzac mieszaniny wegla koksowniczego
z antracytem, kok‘;cm potkoksem, wgglem
chudym lub gazowym niespiekajacym 1 ba-
dajac Scieralno$é t. zw. koksow tygielko-
wych, oilimemey krzywe podobne do
krzywych preznodei par dwoch réznych cie-
czy. Wystepuja tu bowiem bardzo znaczne
odchylenia od prawa addytywnosei, przy
czym obserwujemy nie tylko odchylenia do-
datnie i ujemne, ale nawet wyraznie ozna-
czone maksima, jak w przypadku azeotro-
pu dodatniego. Wegiel wiec spiekajacy, zmie-
szany z substancja obojetng, tworzy koks
o lepszych wlasnosciach mechanicznych, niz
gdyby uzyty zostal bez tcj domieszki.

7 badan tych wynika, ze analiza fizyko-
chemiczna ukhidéw niejednorodnych skla-
dajaeych sig, z kilku faz statych, daje wska-
zowki ktore wykorzystaé moze technika,
aby otrzymaé¢ dobry koks nawet w przy-
padku, gdy koksownia rozporzadza weglem
gorze] spiekajacym.

Rownie ciekawym przykladem moga
by¢ wspolezesne usilowania oparcia na
nowych metodach wydobywania zelaza z rud
ubogich w zelazo. O wartosci Zaproponowa-
nych metod niewatpliwie rozstrzygnie wy-
zyskanie najbardziej racjonalne wskazan te-
oretycznych i ich nalezyte praktyczne za-
stosowanie.

Nowe metody produkcji tech-
niegznej.

Nie mniejsza donioslosé posiadajg zdo-
bycze techniczne, oparte na coraz to dal-
szym udoskonaleniu aparatury chemicznej
1 jej odpornosci na dziatanie kwasow, zasad,
soli, na dzialanie temperatury lub wysokie-
go cisnienia. Mozna tez bez przesady po-
wiedzie¢, ze, dzigki rozwojowl poszezegol-
nych metod wytwarzania podstawowych pro-
duktéw chemicznych, powstawaly nowe dzie-
dziny wytworczoéei materialow uzywanych
do aparatury chemicznej oraz metod kon-
strukeji aparatow stosowanych w fabrykach
chemicznych. Tak samo, dzieki potrzebom
wysuwanym przez chemie przemystowa, roz-
wijaly sie poszczegélne galezie innych dzie-
dzin wiedzy, jak elektrotechnika z prada-



(1938) 22

mi niskich i wysokich napieé, mechanika,
metaloznawstwo, technika otrzymywania wy-
sokich i miskich temperatur i wiele innych
dzialow techniki ogélnej.

Gdy chodzi wreszcie o samg technike
przetwarzania olbrzymich ilosci surowcow
na produkty chemiczne uzyteczne, doniosla
rolg odegraly dwie ogélne metody, ktore za-
decydowaly o wydzlclcnlu uﬂ'olm,J technolo-
gii chemicznej w odrebna dyscypling wie-
dzy ludzkiej. Obie metody wyrosty na grun-
cie fabry(,znym i z niej biory poc?qtek na-
wet wowczas, gdy je stosujemy w poszcze-
golnych wypadkdth w laboratoriach nauko-
wych. Mam na mysli metode prowadzenia
reakcji chemicznych w sposob ciagly oraz
zasade¢ najdalej posunigtej regenerac)i ciepla.
Opracowanie tych metod 1 udoskonalenie
ich z uwzglednieniem najmniejszych szcze-
golow zadecydowalo w istocie o imponujg-
cym rozroscie wielkiego przemyslu chemicz-
nego.

Materialy zastepcze.

Krotkie moj referat bylby mniekom-
pletny, gdybym, moéwiac ogélnie o podsta-
wowych produktach (,hemn,f,nvbh pomingl
zagadnienie zapalajace 1 emocjonujgce nie
Lylko bardzo wielu chemikow, ale takze opi-
ni¢ spoleczng poszezegolnych krajow. Wiek-
szo$¢ bowiem panstw postawila sobie za za-
danie rozwigzanie sprawy wytwarzania ma-
Lerialow  zastepczych, lub syntetycznego
otrzymywania produktow pochodzenia ros-
linnego lub zwierzecego, ktorych dany kraj
przez hodowle roslin lub zwierzal otrzymadé
u siebie nie moze.

Zagadnienie to laczy si¢ z aktualnymi
problematami samowystarczalnosei poszcze-
golnych krajow 1 wynikajaca z tego checig
uniezaleznienia sie od importu tych lub in-
nych surowcow, istniejacych lub wytwarza-
ny(.h poza obrgbum danego kraju. Oczy-
wiscie, w wigkszosci przypadkow, chodzi tu
o surowce pochodzenia tropikalnego. Zda-
jemy sobie wszyscy sprawe, ze problemat
ten w zasadzie nie jest nowy. Dosé¢ wspom-
nie¢ o wysitkach najtezszych 01gan|ko\\'
ubieglego stulecia, usitujacych pozna¢ bu-
dowe indyga, alizaryny i wielu innych barw-
nikow, aby je otrzymaé¢ w drodze syntezy
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chemicznej 1 synteze te urzeczywistni¢ na-
stepnie w skali przemyslowe].

Wiemy rowniez, ze usilowania te zostaly
zakonczone wspanialym zwycigstwem, a imio-
na tych slawnych ludzi wpisane zostaly zlo-
tymi czcionkami do ksiegi dziejow chemii
organicznej. Jednakze rozmiary pracy i do-
konanych osiagnie¢ w chwili obecnej prze-
wyzszaja wszystko, co uczynione bylo daw-
niej w tym zakresie. Do klasycznych do-
wodow wielkich zwycigstw na tym polu na-
lezg: synteza sztucznego kauczuku, sztucz-
nych benzyn, fabrykacja mas plastycznych,
ﬂSL@plL\«(h materialow tekstylnych, sztucz-
nej skory i wielu innych materialow zastep-
czych. Nie potrzebuje tez dodawaé, ze ol-
brzymia galaz wiedzy, jaka si¢ stala obec-
nie chemia i technologia drewna, rozwinela
sig. w znaczne] mierze pod wplywem Lych
idei, ktore pobudzily chemikéw do wytwa-
rzania materialow zastepczych.

W perspektywie dalszego rozwoju che-
mii i jej zastosowan praktycznych, bedzie
nadal leze¢ idea wytwarzania w dowolnym
kraju tego wszystkiego, co powstaje pod
upalnyml promieniami slonecznymi w pa-
sie tropikalnym, lub tego, co surowiec tro-
pikalny moze z pozytkiem zastapic. Poza
tym poszczegolne kraje walezyé beda upar-
cie rowniez o to, aby si¢ uniezalezni¢ w stop-
niu jak najwiekszym od przygodnego i dla
wielu z nich niesprawiedliwego rozmieszcze-
nia bogactw mineralnych na naszym
globie.

Gdybysmy wiec cheieli w paru zdaniach
ujacé, co dala chemia ludzkosci w zakresie
produktéw chemicznych podstawowych, po-
trzebnych do zorganizowania wspolezesnego
zycia zbiorowego, odpowiedZz bylaby naste-
pujiqca: nauka ta doprowadzila do poznania
skladu i budowy zwigzkéw chemieznyeh,
wskazala warunki ich powstawania i speso-
by wytwarzania, dala metody technieznej
produkeji wielkich mas tyeh produktow,
wreszeie wynalazla i nadal usiluje wyna-
lezé sposoby zastapienia wielu materialow
uzyteeznoSei powszechnej przez produkty syn-
tetyezne, dostepne kazdemu narodowi nie-
zaleznie od miejsea jego osiedlenia si¢ na
naszym globie ziemskim.
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Badania nad otrzymywaniem materialow pednych
ze smoly niskotemperaturowe;.

Recherches sur la préparation des combustibles liquides 4 partir du goudron
obtenu aux températures basses

BONIFACY WIECLAWEK

Chemiczny Instytut Badawezy.

Komunikat 96

Nadeszto 31 maja 1938

Podczas wojny i w latach powojennych
mozliwoéci zastosowania prasmoly (inacze]
zwanej smolq pierwotng lub niskotempera-
turowa) 1 jej pochodnych, jako paliwa byly
obszernie rozwazane 1 opracowywane glow-
nie w Niemeczech i Anglii!), 1 aczkolwiek
bardzo wiele zrobiono od tego czasu, ogolna
sytuacja nie ulegla wiekszym zmianom. Po-
czatkowo w Anglii dokuczliwa plaga dymu
w wielkich miastach zwrocita uwage, na
polkoks, jako material doskonale nadajelcy
si¢ do uzytku domowego z uwagi na jego
bezdymne spalanie i mozno$¢ przerabiania
produktow ubocznych lgcznie ze smola ko-
ksowniczq. W Niemezech natomiast, wo-
bec braku ropy naftowej w czasie wielkie]
wojny, zwrécono baczng uwage na pra-
smole, jako surowiec do wyrobu paliwa
cieklego 1 olejow smarnych, bowiem usilo-
wania, aby uzywaé smoly pierwotnej wprost
jako paliwa nie pm\}mlt\, sie.

Wprawdzie smola pierwotna wydesty-
lowana z wegla w temperaturach 500—600°
posiada znaczng ilos¢ weglowodorow para-
finowych 1 naflm\wh, je dnak obecnosé du-
zych ilosci fenoli 1 zanieczyszezen zwigzka-
mi siarki, u!,ludumlu zastosowanie takiego
produktu do napedu. Probowano prasmo-
t¢ lub jej destylaty stosowac¢ do napedu sil-
nikow Diesla, jednak ze wzgledu na duza
zawartos¢ popiotu, wolnego wegla 1 paku
oraz wysoka temperatur¢ zaplonu, poprze-
stano na badaniach teoretycznych.?)

Oleje pedne z prasmoly posiadaly do-
tad rowniez male zastosowanie. Mimo moz-
liwoscl przerobu ciezszych frakeji prasmoly
na oleje pedne o znacznym cig¢zarze wlasci-
wym, niskiej temperaturze zamarzania, od-
powiednich granicach wrzenia 1 dostatecz-
nej wiskozie, nie znalazly te produkty wla-
Sciwego zaslosowania z nastepujacych po-
wodow:

1. llosé produkowanych olejow ped-

) Fischer. Ges. Abh. Kenntnis Kohle, 1930—1936
D. Hicks, J. G. King. Fuel Research Techn. Pap.
nr. 34. 1931 J. C. King, C. M. Cawley, Tar as a fuel.
J. Inst. Petral. Techn. 595, 1936.

#) J. Maerks. Die Verwendung wvon Steinkohlen-
teerdlen und Teerdlgemischen in schnellaufenden Dieselmotor.
Gluckauf 72, 705 (1936).

nych jest w stosunku do ogélnego zapo-
trzebowania niewielka.

2. Oleje smolowe roznig si¢ od olejow
z ropy znacznie mniejszym stosunkiem
H:C. Na przyklad dla oleju kreozotowego
ze smoly niskotemperaturowej stosunek ten
waha si¢g w granicach 0,8—1,2, a dla ropy
wynosi 1,7.

3. Oleje smolowe posiadaja wysoky
temperature samozaplonu (400—500°) i nie
moga byé uzywane do motorow o takim
sprezaniu, przy kborym wymagana jest niska
temperatura zaplonu, gdzie wiec stosowane
sq oleje z ropy o temperaturze samozaplo-
nu 2600,

Proby podwyZszenia wartosci olejow
przez mieszanie ich ze znacznymi iloSciami
dobrego oleju dieslowego z ropy, dodawa-
nie malych ilodei zwiazkow podwyizszajq-
cych liczbe cetenowaq, nie daly rowniez prak-
tyeznych wynikow.

Ostatnio zwrocono uwage na uzycie ole-
jow érednich?®) do napedu motoréow o za-
plonie iskrowym, szczegélnie dla autobu-
sow. Olej kreozotowy, pozbawiony zostal
czesciowo lub calkowicie zwiazkow kwasnych
i benzenu. Aby utrzymac¢ w roztworze pewne
ilosci antracenu i naftalenu w niskich tem-
peraturach, pozostawiano w oleju caly za-
warto§¢ solventnafty. Takie paliwo posia-
dalo te korzysci, ze bylo tanie i o wysokiej
liczbie oktanowej w pordwnaniu z paliwem
z ropy naftowej. Jednak trudnosé uzy-
skania zapasow paliwa o jednakowym skla-
dzie, duzy koszt przerobu przy oczyszcza-
niu rhemluznym, komplikacje zwiazane z ko-
niecznosecig uzywania benzyny do rozruchu
motoru, wzrost mechanicznych trudnosci
1 obstugi, na skulek powstawania sadzy
1 gumowania $wiec oraz odrazajacy zapach
gazow wydechowych nie pozwolity na prak-

‘tyczne zastosowanie tego rodzaju paliwa.

Na skutek trudnosci w znalezieniu od-
powiedniego zastosowania dla prasmoty i jej
produktow, zwrécono uwage w kierunku
przerobu smoty drogg krakingu i uwodornie-
nia. Proces krakowania jednak wydaje sig

3 ]. Robert i A. Jenkner. International coal
carbonization, 431, 1934,
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nicuzytecznym, gdyz olrzymane benzyny
w ilosci ok. 209, posiadaja duzy zawartosé
weglowodorow nienasyconych o charakte-
rze niebtrwalym, powodujacych state zmiany
jakosci benzyny przez Zywiczenie, a duze
pozostalosci koksu nie posiadaja specjalne-
go zastosowania.

W  Polsce zagadnienie prasmoly po-
wstalo przy opracowywaniu ulepszania me-
tod koksowniczych. W Dziale Weglowym
Chemicznego Instytutu Badawczego opra-
cowano, pod kierunkiem prof. W. Swi e-
tostawskiego metode oparta na dwu
procesach termicznej obrobki materialu kok-
qownic/cgo dla wegli gazowo-spiekajacych

z ktorych pierwszym jest proces potkokso-
wania. Z tym zwigzany problem smoly pier-
wotnej, otrzymywanej w wiekszych ilogciach
anizeli w procesach zwyklego koksowania,
nasuwa konieczno$¢ rozwigzania zagadnie-
nia zbytu smotly pierwotnej, a wigc podnie-
sienia rentowno$ci  zmodyfikowanej prze-
robki wegli polskich na koks?), Dla tego
Lez rownolegle do prac nad potkoksowaniem,
zajeto sie w Dziale Weglowym Chemicz-
nego Instytutu Badawezego zagadnieniem
odpowiedniego zuzytkowania prasmoly.

Jednoczesnie wzrost zapotrzebowania na
materialy pedne, wobec zmniejszajacego sig¢
Wy Lh}by(ia rocznego ropy naftowej, wyma-
ga zwrocenia uwagi i poczynienia prob nad
obrzymywaniem benzyn z innych surowcow.

Badania lat ostatnich, a szczegolniej
badania wykonane w Anglii, w Fuel Re-
search Station East Greanwich, wykazujq,
ze smola pierwotna jest dobrym materia-
tem do przerobu na benzyne przez uwo-
dornienie metoda cisnieniowy lub bez cis-
nienia.?)

Tematem pracy niniejszej jest wykaza-
nie, ze benzyna wydzielona ze smoty pier-
wotnej, otrzymywanej z piecow doswiad-
czalnych bezprzeponowych Chemicznego In-
stytutu Badawczego, jest dobrym s$rodkiem
napedowym, jak rowniez i benzyna z ciez-
szych frakcji prasmoty uwodorniona pod
cisnieniem. Temat ten podzielono na dwie
czescl, omawiajace oddzielnie wlasnodci ben-
zyny wydzielonej z produkbtow destylacji

4 Prof. dr W. Swietostawski, Przemyst Chem.
18.561 (1934).

®) W Niemczech i Anglji opracowano metody uwodarnia-
nia bez ci$nienia olejéw kwaénych i frakcji smét o wysokiej
zawartosci fenoli do weglowodoréw aromatycznych szeregu
benzenowego C. ‘Cawley. C. Han i J. King, The
Hydrogenation—Craking of Creosote. Soc. Chem. Ind. 54,
(1935)

Dzial Weglowy Chem. Inst. Badaw. zajmuje sie za-
gadnieniem uwadarniania bez ciénienia olejéw smolowych
o czym ukaze sig osobna praca.

T. Bahr 1 K. Wiedeking. Uber die Kathalytische
Reduktion von Teerphenolen zu Benzolkohlenwasserstoffen,
Ges. Abh. Kenntnis Kohle 183. 1936.

9 1 )
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wegla 1 oddzielnie z olejow $rednich i cigz-
kich uwodoernionych pod ci$nieniem. Wresz-
cie podano zastawienie 1 porownanie otrzy-
manych przy tym wynikow.

1. Benzyna wydzielona z produk-
tow destylacji wegla.

W procesie polkoksowania, to jest od-
cazowania wegla w niskich temperaturach,
nie przekraczajacych 600° mnie zachodzi
jeszeze zaden daleko idacy rozklad termicz-
ny, tak, ze lekkie frakcje zebranej prasmo-
iy, posiadaja duzy zawartos¢ weglowodo-
row o charakterze parafinowym, olefino-
wym i aromatycznym. Wedlug ostatnich
pracD. Hicksa i J. G. Kingu®), prze-
cietny stosunek tych trzech grup zwigzkow
weglowodorowych wynosi dla benzyny z pro-
duktow destylacji wegla, 3:1:2 w porzadku
wskazanym w tablicy 1.

IRsa by e tansdy

Temperatura koksowania | 450 | 500 | 550 ‘ 600

Weglowodory aromat . 27,9 | 32,3 | 364 | 43,2

,»  nienasyc. . . 2388 23,3 1 ORI 9

. paraf. i naft. 48,8 | 44,5 | 35,5 | 32,1
Wydajnosé calkowita mnizej wrzacych

weglowodorow nie jest jednak duza i wy-
nosi okoto 18 litréw na tone wegla.

Aby wiee otrzymaé potrzebna ilosé ben-
zyny do wykonania oznaczenia, nalezalo
pu.f-destyluwau z kotla zelaznego o pojem-
nosei 100 litrow, w kilku porcjach prasmo-
e w ogolnej ilosci 400 kg oddestylowujac
frakeje do 230°. Po powtdérnej destylacji
frakeji do 230° odebrano benzyne do 170°C.
Frakcja do 170° jako benzyna surowa, za-
wierata jeszeze do 109, fenoli i 29, zasad
pirydynowych, ktore usunig¢to rafinujac 209,
roztworem wodorotlenku sodowego i 809,
roztworem kwasu siarkowego.

Iloé¢ i stezenie kwasu siarkowego wply-
wa znacznie na zawartosé zwigzkéw niena-
syconych 1 powoduje przy oczyszczaniu
znaczne straty benzyny. Aby uniknac¢ tych
strat, wykonano szereg prob wstepnych,
badajac zaleznosé potrubmgu stezenia kwa-
su od ilo$ci zwigazkow nienasysonych w ben-
zynie, dajacych po dluzszym staniu zwigzki
barwne zywiczne. Okazalo sig, Ze benzyna
oczyszezana kwasem siarkowym 709%, wy-
myta 1 przedestylowana posiada jeszcze
ostry zapach, wystawiona na dzialanie
$wiatla po kilku dniach zmienia zabarwie-
nie z bezbarwnej w zolta i jasnobrazowa,
a na dnie naczynia zbierajgq sie \uf;l;su
ilosci osadu zywicznego o kolorze ciemno-
brazowym.

Ponizej podane porownanie benzyny
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z prasmoly, oczyszczone] kwasem siarko-
wym 709% i 809%, wykazuje zmniejszajaca
sie ilos¢ weglowodorow nienasyconych, w mia-
re wzrostu stezenia kwasu =z jednoczesna
poprawa jakosci benzyny przez zmniejsza-
nie sie Zywiczenia (gum-lest).

Benzyna wegl. nienasye. sucha pozost.
0CZysZczona w mg/100 cm?
09, HaSOy 16% 29
80% HaSOy 4,6% 3

Benzyng¢ rafinowana po osuszeniu nad
chlorkiem wapnia, destylowano z wysokiej
kolumny Le-Bel-Henningera w granicach
500—1800.

Straty rafinacyjne i destylacji wyno-
sity do 189%, liczac na benzyng surowg. Na-
lezy jednak odliczy¢ z tego 109, fenoli oraz

2% zasad pirydynowych tak, ze zaledwie
6% weglowodoréw o charakterze zwiazkow
nietrwatych, tatwo polimeryzujacych sig, zo-
stalo usunigete przy oczyszezaniu benzyny
ze smoly niskotemperaturowej.

Oczyszczona benzyna jest bezbarwna,
o specjalnym zapachu aromatycznym, wy-
stawiona na dzialanie dwiatla slonecznego
nie zotknie i nie wytraca osadoéw barwnych
(w ciggu 60 dni).

Cigzar wlasciwy zmierzony
trycznie przy 200
Wiskoza przy 20° w stopniach
Cieplo spalania w Kal/kg

piknome-
=0,8526
B—=1.0.10
=10393 Kal

170 i

60

150 /
40 74

/30

120 /

i o

70 20 60 80 100
Ryeina 1,
0389)1 O/D

Sklad elementarny U b=l
Stosunek H:C =LD

Destylacja Englera jak na rycinie 1.

22 (1938)
td cm? te cm®
112 0 145,5 55
121 o 149 65
127 15 152,5 75
132,5 25 157 85
137 35 164 95
141 45 169 99
Stad $rednia  temperatura wrzenia

(Kennziffer=average boiling point) =142,7°

Oddzielnie oznaczone wlasnosci chemicz-
ne benzyny zaadsorbowanej na weglu ak-
tywnym z gazu w procesie polkoksowania:
wydajnosé zaadsorbowanej benzyny, wy-
wynosita 8 g/m? gazu.

P
/

v

/20 }

. /

80 //r’,

60

40 7
20 #0 60 8.

Rycina 2.

Po rafinacji i przedestylowaniu wedlug
metody stosowanej dla benzyny z prasmoly
otrzymano produkt o nastepujacych wilas-
nosciach:

Bezbarwna o specy fit,mym zapachu aro-
matow, wystawiona na swiatlo po 60 dniach
z6tknie i wytraca zwiazki zywiczne.

Ciezar wlasciwy przy 20° =0,776
Cieplo spalania w Kal/kg =10408
Skiad elementarny: (=87,2% H=12,8%

Stosunek H:C =17
Destylacja Englera jak na rycinie 2.

t? cm® i cm®

45 0 84 55

60 5 90 65

66 15 97,5 75

70,5 25 110,5 85

75 35 142 95

7ihs) 45 144 97
Srednia temperatura wrzenia = 87,b°

Skiad chemiczny benzyn oznaczono me-
toda Riesenfeldai Bandtego z za-
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stosowaniem poprawek, zaczerpnietych z pra-
cy H. Burstina i J. Winklera’)

Benzyna z gazu

Benzyna :
Weglowodory przez adsorbcje na
2 Prsmoly weglu akt.
nienasycone . . 4,6 Tl
aromatyczne . . 67,0 53,6
parafinowe . . . 18,0 31,6
naftenowe . . . 10,4 7

Benzyna wydzielona z gazu po adsorb-
cji na weglu aktywnym posiada w swym
skladzie znacznie wigksza ilosé weglowodo-
row parafinowych w poréwnaniu z benzyna
z prasmoly, a mniejsza weglowodoréow aro-
matycznych., Jest znacznie lzejsza, posiada
srednia temp. wrzenia 87,5° w poréwnaniu
z 142,7° dla benzyny z prasmoly. Wykazu-
je réowniez wigksze wlasnoéci przeciwstuko-
we. Pomiary wykonane na motorze C. F. R.,
metoda Molor Method, daly nastepujace
liczby:

Benzyna z prasmoly liczba oktanowa=78
» Z gazu przez adsorbeje ,, =80

Benzyna z olejow &rednich i ciei-

kich prasmoly uwodorniona pod

cisnieniem w obecnoécikatalizato-
ramolibdenowego,

Prasmole z piecow doswiadcezalnych Che-
micznego Instytutu Badawczego rozdesty-
lowano w granicach do 340°, otrzymujac 549,
w przeliczeniu na smole surowa oleju o za-
barwieniu zielonym o 299, fenoli, o cigza-
rze wilasciwym (przy 20° (=0,999 i krzy-
wej destylacji Englera podanej na rycinie 3.

tY cm® t0 cm’

97 0 292 55
190 5 312 65
210 15 334 . 75
225 25 356 85
238 35 364 95
264 45

Uwodornianie przeprowadzono w czte-
rolitrowym autoklawie lezgcym, firmy An-
dreas Hofer w Miilheim-Ruhr zbudowanym
ze specjalnej stali nierdzewnej. Mieszanie
zawartosci autoklawu odbywalo sie dzieki
obrotowi autoklawu wzdluz osi poziome;j.
Autoklaw ogrzewano w piecu elektrycznym
silitowym (rycina 4).

Z jednego kg oleju po uwodornieniu,
otrzymano 806 g produktow o c. wlasec.
0,919 i krzywej Englera podanej na rycinie 3.
Srednia temp. wrzenia = 2149,

t0 cm® t0 cm?

52 0 242 55

99 5 269 65
130 15 293 i 75
159 25 321 85
189 35 340 95
218 45

) H. Burstin i J. Winkler., Przemyst Chem.
12, 447, (1928).
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Po destylacji frakcjonowanej, otrzyma-
no 31,7% benzyn wrzacych do 200° Produkt
ten jako surowa benzyna, nie zawieral juz
sladow fenoli, przy tym wyrazny zapach
siarkowodoru i amoniaku pozwalal przy-
puszczaé, ze wziazki organiczne azotu i siar-

400} 7
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-Hyl’.ill}_l 3.

ki zredukowane zostaly do zwigzkéw naj-
prostszych, t.j. siarkowodoru i amoniaku.

Niewielkie iloéci roztworu wodorotlen-
ku sodowego i 809, kwasu siarkowego wy-
starczyly do rafinacji surowej benzyny,

a straty porafinacyjne wyniosty zaledwie 2%,

Rycina 4.

Benzyna z uwodornienia pod ci$nie-
niem, oczyszezona chemicznie i przedesty-
lowana jest bezbarwna, o slabym zapachu
produktow naftowych, wystawiona na dzia-
lanie swiatla po 60 dniach nie zotknie.
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Ciezar wladciwy w 20° . . . =(,794
Wiskoza w 20° w stopniach E . = 0,96
Cieplo spalania w Kal/kg . — S ()i
Sklad elementarny : G870
H=12,1%,
Stosnnek GRS S e S =16
Destylacja Englera jak na rycina 5.
' soy ™ ;
| /,
. 4
30 ld
// -
/10 o
7
90 p.
I
70/
504
40 (vt
20 40 60 80 100
Rycina 5.
tv cm? t0 cm?
53 0 118 55
77 5 124,5 65
89 15 131,5 75
98 25 141 85
105 35 154 95
112 45

Srednia temp. wrzenia=115°
Pomierzono wilasciwosci przeciwstukowe
dla benzyny z uwodornienia pod ci$nieniem
na motorze C. F. R. metoda Molor Method.
Liczba oktanowa=75,6

Porownanie otrzymanych
wynikow.

% . Proces uwodorniania prasmoly tacznie
z czeéciowym krakingiem daje dobre wy-
niki. Otrzymana benzyna nie ustgpuje ben-
zynie z ropy naftowej, posiadajac takie za-
lety, jak odpowiednie granice wrzenia, brak za-
nieczyszczen zwigzkami siarki, niekosztowna

rafinacje i wysokie wlasnosci przeciwstukowe. -

22 (1938)

Ta ostatnia wlasciwosé jest jednak uwa-
runkowana kierunkiem procesu, tempera-
tura, ci$nieniem i iloscia uzytego wodoru.?)
Przy produkeji benzyn, nalezy ustali¢ tak
warunki procesu, aby przylaczanie wodoru
bylo minimalne, a otrzymany produkt re-
akcji  posiadal charakter aromatyczny,
a wiec dawal paliwo o pozadanych wilas-
noséciach przeciwstukowych. Surowy olej na
przyklad otrzymany przez uwodornienie pod
cisnieniem, poddany ponownemu uwodor-
nieniu w celu zwigkszenia wydajnosci ben-
zyn lekkich, przereagowal przy cisnieniu
poczatkowym 150 atm, w tym kierunku, ze
zwiekszyla sig ilo$¢ benzyny o 8%, jednak licz-
ba oktanowa benzyny otrzymanej w tych sa-
mych granicach wrzenia, spadia o b jednostek.

Analiza gazowa, po ukonczonej reakejl
uwodornienia, wykazata wzrost metanu
z 1,4%, do 129, co nalezy tlumaczy¢ dalej
posunigbym rozerwaniem pierscieni 1 fan-
cuchéw bocznych weglowodoréw o budo-
wie zlozone] na zwigzki prostsze.

Benzyna wydzielona z produktow desty-
lacji wegla w temperaturze do 600° przez de-
stylacje prasmoty lub z adsorbeji na weglu
aktywnym lzejszych weglowodorow z gazu,
produkowanego w procesach poltkoksowa-
nia, jest dobrym érodkiem napedowym o wy-
sokich wlasnosciach przeciwstukowych. Mi-
mo duzej zawartosci weglowodorow aroma-
tycznych, nie posiada w swym skladzie -
pierwszego przedstawiciela tej grupy weglo-
wodorow benzenu, co usuwa obawe zesta-
lenia sie paliwa w nizszych temperaturach.

Pomiar wlasnodcei  przeciwstukowych
benzyny z uwodornienia wykazal mniejsza
liczbe oktanowq, niz dla benzyny z prasmo-
ty, co nalezy thamaczyé wigksza zawarlboscia
weglowodorow aromatycznych i obecnoscia
weglowodorow nienasyconych w  benzynie
wyodrebnionej z produktow destylacji wegla.

Oznaczenie liczby oktanowej wykonano
w Laboratorium Maszyn Cieplnych Poli-
techniki Warszawskiej. Kierownikowi La-
boratorium, p. Prof. B. Stefanowskie-
mu, uprzejmie dzigkuje za umozliwienie
wykonania pomiarow na motorze (B Sy i
a p.inz. J. Dowkontowi za pomoc
i cenne wskazowki podczas . pracy.

1‘).M. Pier. (Ludwigshafen Opau). Synthetische
Treibstoffe und Ole. Referat z kongresu w Londynie 1937.

POROWNANIE OTRZYMANYCH WYNIKOW.

Gieplo Sklad chemiczny
C. wh | Stosunek : I8
B Vetsn 7 wiwnlial w 200 H:C s&alﬁila weglowodory Sitons
k) nienas. ] -aromat. | paraf. naft.
z produktéw destyl. wegla . . . 0,852 155 10390 4,6 67,0 ‘ 18,0 10,7 78
Frri Al b A e SR T R PR T S e e 0,776 1.7 10400 7.1 53,6 31,6 7,7 50
z olejéw érednich i ciezsich prasm. ‘
Przez uwodorn.: - .- s 0,794 1,6 10716 — 52,0 21,8 26,2 5
z olejéw przez powtérne uwodorn. 0,763 157 10708 - 450 |- /32,0 23,0 70
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Zestawienie wynikow

Wydzielono lekkie frakeje z produktow
destylacji wegla w procesie potkoksowania
i uwodorniono pod ciénieniem oleje $rednie
i ciezkie prasmoty, otrzymujac do 309, lek-
kich benzyn.

Stwierdzono, ze benzyna wydzielona

z produktow destylacji wegla posiada liczbe .

oktanowa wyzsza, niz benzyna z uwodor-
nienia pod ci§nieniem.
W zestawieniu podano niektore wlas-

PRZEMYSL CHEMICZNY 211

nosci benzyn dla poréwnania i charaktery-
styki otrzymanyech produktow.

SUMMARY.

It was separated light fractions from distillation pro-
ducts of coal carbonised in low temperature, and the me-
dium and heavy fractions of tar were hydrogenated under
pressure, and the yield of 309, of motor spirit was obtained.

It was stated that the octane number was higher for
the motor spirit obtained from the tar than by the hydro-
genation. In the table are given some data for the caracte-
ristic of products obtained.

Azeotropowa metoda odwadniania spirytusu za pomoca
chlorku metylenu.

Une méthode azéotropique de déhydratation de I’alecool avec le chlorure de méthyléne
S. BAKOWSKI i E. TRESZCZANOWICZ
Chemiczny Instytut Badawczy — Oddzial Spirytusowy
Komunikat 97

Nadeszlo 28 czerwea 1933

Zagadnienie olrzymywania spirytusu od-
wodnionego na zasadzie wyzyskania zja-
wiska azeotropii znalazlo szereg rozwiazan.
Jako srodki odwadniajace stosuje sie glow-
nie trojchloroetylen oraz mieszaniny ben-
zenu 1 benzyny.

Cecha wspolna wymienionych $rodkow
odwadniajacych, niekorzystng z punktu wi-
dzenia ekonomii cieplnej procesu odwad-
niania, jest to, ze tworzq one zespoly azeo-
tropowe trojskladnikowe: $rodek odwadnia-
jacy—alkohol etylowy—woda.

Benzen np. tworzy z alkoholem i woda
azeotrop o skladzie wagowym: benzenu 749,
alkoholu 18,5%, wody 7,59,

Mieszanina ta, destylujac z kolumny
odwadniajqcej, ulega rozwarstwieniu w roz-
dzielaczu na dwie warstwy, ktore naleiy
z kolei przerabiaé¢ w celu regeneracji alko-
holu i érodka odwadniajacego.

Dolng warstwe 1), ktéra na 100 obj.
heteroazeotropu stanowi 16 obj. i zawie-
ra tylko 5,1 obj. wody, alkohol oraz pewna
iloé¢ benzenu, przerabia si¢ najpierw w ko-
lumnie pomocnicze], przy czym czesé wody
wraca znéw do rozdzielacza pod postacia
mieszaniny  trojskladnikowej.  Pozostaly
uwodniony spirytus poddaje sie destylacji
w tak zwanej kolumnie wzmacniajacej, przy
czym znow czgs¢ wody wraca do obiegu

') Skiad dolnej warstwy heteroazeotropu jest naste-
pujacy:
129, obj. benzenu
58% ,, alkoholu
30% ,, wody

pod postaciqa spirytusu stezonego, ktéry
kieruje si¢ do glownej kolumny odwad-
niajace;j.

Gorna warstwa, skladajaca sie glownie
z benzolu, doéé¢ znacznej ilosci alkoholu oraz
zawierajaca ok. 1,4 obj. wody na 100 obj.
heteroazeotropu, zawraca do obiegu, t. j.
na kolumne odwadniajgcy.

W innych odmianach tej samej metody
unika si¢ wprawdzie stosowania kolumny
benzolowej, lecz wowczas, w celu lepszego
rozwarsbwienia mieszaniny azeotropowej i od-
dzielenia $rodka odwadniajacego od spiry-
tusu, trzeha stosowaé dodatkowe zasilanie
aparatu woda.

Gdy produktem wejsciowym dla otrzy-
mywania spirytusu odwodnionego jest su-
rowka, zawierajaca jako zanieczyszczenie
aldehyd octowy, zachodzi konieczno$é usu-
wania tego zanieczyszczenia w toku proce-
su odwadniania. Wymaga to zastosowania
dodatkowego skraplacza, rozdzielacza i .ko-
lumny przedgonéw. Ze wzgledu na homo-
genizujgce dzialanie aldehydu, ktory sprzy-
ja  wzajemnemu rozpuszczaniu  warstw
1 utrudnia ich rozwarstwienie w rozdziela-
czu, nalezy dodatkowo doprowadzaé¢ wode,
co jest zawsze niepozadane w procesie od-
wadniania. Otrzymuje sie poza tym jako
produkt odpadkowy w ilosci okolo 39
przedgony, zawierajace procz niewielkiej sto-
sunkowo ilosci samego aldehydu spirytus
zanieczyszczony $rodkiem odwadniajgcym.
Analogiczne zjawiska wystepuja w proce-
sie odwadniania spirytusu, przy uzyciu ja-
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ko érodka porywajacego mieszanki benzolu
z benzyna?) lub tréjchloroetylenu.

Wszystkie stosowane dotychczas azeo-
tropowe metody odwadniania wymagaja
doéé¢ zlozonej aparatury, a przy tym sa nie-
ekonomiczne pod wzgledem cieplnym dla
tego, 2ze calkowity proces odwadniania
i oczyszczania spirytusu zachodzi w kilku
kolumnach, przy czym duze ilodci ciepla
zuzywa si¢ na regeneracje alkoholu i steza-
nie odzyskanego spirytusu.

Zadaniem, ktoresmy sobie postawili, by-
o opracowanie bardziej ekonomicznej i pros-
tej metody azeotropowego odwadniania,
oparte] na wynalezieniu i zaslosowaniu ta-
kiego érodka porywajacego, ktory by two-
rzyl mieszaning azeotropowa z woda, nie
tworzyl za§ azeotropu dwuskladnikowego
z alkoholem, ani trojskladnikowego z alko-
holem 1 woda.

Wybér Srodka odwadniaja-

cego.

W tym celu sporzadzono zestawienie
skladéw i temperatur wrzenia mieszanin ja-
kie tworza woda i alkohol etylowy z rézny-
mi cialami azeotropujacymi. Ograniczono
si¢ przy tym jedynie do substancyj pros-
tych, tanich i tatwo dostepnych, nalezacych
do grupy weglowodoréw, chloropochodnych
weglowodoréw i _estrow alifatycznych.

)5, Sosnowski i E. Treszczanowicz.

Przemyst Chem. 20, 74 (1936).
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Poniewaz zaczerpniety z literatury ma-
terial byl niekompletny, wykonano do-
datkowo oznaczenia skladu i1 temperatur
wrzenia niektorych azeotropow. Postugiwa-
no sig przy tym metoda, polegajaca na roz-
frakcjonowywaniu ‘sporzgdzonych mieszanek
dwu i tréjskltadnikowych. Jest to metoda
bardzo prosta i dla danego celu dostatecznie
dokladna.?)

Zestawienie skladoéw i temperatur wrze-
nia mieszanin azeotropowych podano w ta-
blicy 1.

Na podstawie tej tablicy wymienione
substancje azeotropujace mozna podzielié
na dwie grupy: na zwigzki, ktére tworza
mieszaniny azeotropowe dwuskladnikowe
z alkoholem i trojskladnikowe z alkoholem
i woda, oraz na nieliczne zreszta substancje,
tworzace jedynie mieszaniny dwuskladni-
kowe z woda.

Substancje, nalezace do drugiej grupy,
sqa specjalnie interesujace z punktu widze-
nia ich zastosowania do odwadniania spi-
rytusu, gdyz podczas destylacji azeotropo-
wej zabieraja sama wode, nie porywajac
jednoczesnie alkoholu. Do grupy tej naleza
octan metylu 1 chlorek metylenu.

Poniewaz wydzielenie wody z azeotropu

®) Wyniki badan, dotyczacych mieszanin chlorku metylenu
z woda i alkoholem, ogloszono w publikacji p. t. Nowa azeo-
tropowa metoda oznaczania zawarto$ci wody w cieczach.
S. Bagkowski i E. Treszczanowicz Przemys}
Chem. 21, 204 (1937).

*) liczby oznaczone przez autoréw.

TABLICA 1.

I skladnik—sérodek azeotropujacy; II skladnik—alkohol etylowy; III skiadnik —woda.
rﬁiﬁ?:ml;rfdweﬁsiii: Azeotrop tréjskladnikowy | Azeotrop dwusklad-
tro ialkohol i $rodek azeotropujacy —alko- | nikowy §rodek azeo-

B ) y hol etylowy — woda tropujacy - woda
owy
Srodek azeotropujacy temp.
skiad w % | te7P sklad (0| dad o LA
wagowych ni-a w 9% wagowych ni.a wagowych il
i tropu
Nazwa :t wrz. °C 1 | 1T oC I I II . I11 ‘ oC I | 111 0C
P i e T 36 28,8%) 27,1%) |98,63%)| 1,37*)!34,5%)
n — heksan 69 79%) 21%) | 58,5 |82,4*) | 12,9%) 4,6*) |56,2*%) [96,45*)| 3,54*)(61,75%)
1 — heptan 08,5 | 52%) | 48%) | 72*) [61,33%)| 32,1%)| 6,56%)/69,5%) [87%) [13*) |79,4%)
benzen 80,2 67,7 32,3 68,2 74,1 18,5 7.4 64,9 |91,2¢c) | 8,8%) 169,3%)
tolten o S 111 32 68 76,7 74,6 80,4%) 119,6%) |84,1%)
cykloheksan .. .0 o . 80,81 | 69,5 | 30,5 | 649 |76 17 7 62,1 [91,5%) | 8,5*) |69,6*)
cykloheksadien 1,3 80,8 66 34 66,7 |73 20 7 63,6 91,0*) | 9,0%) |68,9%)
cyklobeksen s R 82,81 65 35 66,7 |73 20 7 64,5 90*) 10*) |70,8%)
octanmietylu®t ST ST A 57 — - - — - - — 196,5 3,5 001065
ocian ety il o= ha s i sR e 77,11 69,2 | 30,8 ZL 883,250 | =0 7,8 70,3 91,8 §2 |70,4
chlorek metylenu 41 — — = - - — — |98,5%) | 1,5%) |38,1%)
chlomoform v o v o . 61,2 93,2 6,8 | 59,3 92,5 4 3,5 1 [155,50197,58) 52 5 8) 1156, 158)
czterochlorek wegla 76,7 84,15| 15,85 | 64,95 85,5 10 4,5 |62 96,25*)| 3,75*)(65,7%)
tréjchloroetylen .| 87 73 |27 | 70,9 |69 26 |5 [67,3 [93,24%)] 6,76%)[73%)
dwuchloroetan 83,7 74 26 70 78 17 5 66,7 91,8%) | 8,2%) ETI,SS”)
chlorek izobutylu . . . . . . 68,9 83,7 | 16,3 | 61,45]82,5 13 5 58,6 |
|
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osiaga si¢ przez rozwarstwienie mieszaniny,
wazna role gra wzajemna rozpuszczalnosé
wody 1 $érodka odwadniajacego. Z tego
wzgledu octan metylu jako $rodek odwad-
niajacy nie nadaje sie, gdyz azeotrop jego
z woda jest mieszaninga jednorodna i nie
ulega rozwarstwieniu.

Rozpuszezalnoéé chlorku metylenu w wo-
dzie w roznych temperaturach wedlug R e-
x at) podana jest w tablicy 2.

TABLICA 2.

h wag. % obj.

Temperatura CH.Cl, CH,Cl, CHaCly
°C 2/100 g HyO

w wodnym roztworze

0 2,363 2,308 1,72

10 2,122 2,077 1,554

20 2,000 1,96 1,46

30 1,969 1,93 | 1,44

Rozpuszczalno§é wody w chlorku me-
tylenu oznaczono w przyrzadzie opisanym
w jednym z poprzednich artykulow®). Okolo
300 c¢m?® chlorku metylenu wysycono woda
w temperaturze 20° po czym, po oddzie-
leniu nadmiaru wody przez rozwarstwienie,
w 200 cm® w ten spos6b nasyconego chlorku
metylenu oznaczono zawarto$é wody. Meto-
da polegala na bezposrednim oddestylowa-
niu wody w postaci heteroazeotropu chlo-
rek metylenu—woda i zmierzeniu zebranej
ilogci warstwy gérnej w odpowiednio skali-
browanej rurce. W 20° rozpuszczalnosé wy-
nosila 0,119, wag., wzglednie 0,159 obj.
roztworu®).

Uwzgledniajac sklad heteroazeotropu
chlorek metylenu—woda oraz wzajemna roz-
puszczalnoéé jego skladnikéw, obliczono
sklad obu warstw heteroazeotropu.

Sklad warstwy wodnej, stanowiacej
1,829, obj. heteroazeotropu, jest nastepu-
jacy:

1,794%, obj. wody,

0,0269%, ,, chlorku metylenu.

Objetos¢ warstwy dolnej t. j. warstwy
érodka odwadniajacego, wynosi 98,18%, obj.
azeotropu, w tym:

98,039, obj. chlorku metylenu,

0,147% ,, wody.

Z posrod wielkosei, charakteryzujacych
srodek odwadniajacy, wazna role odgrywa-
ja: t.zw. wspolczynnik odwadniania a oraz

%) Beilsteins Handbuchder Organischen Chemie 1
str. 60 (1918).

8) S. Bakowskii E. Treszczanowicz No-
wa azeotropowa metoda oznaczania zawartoici wody w cie-
czach. Przemyst Chem. 21, 204 (1937). :

" ® Wedlug O. Jordana rozpuszczalnoéé wody

w chlorku metylenu wynosi ok. 0,1—0,2%, lecz autor nie
podaje temperatury pomiaru: O. Jordan. Chemische
Technologie der Ldsungsmittel str. 215 (1932). Berlin.
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spétczynnik dekantacji b7). Dane te dla
chlorku metylenu przedstawiaja si¢ naste-
pujaco:
objetosé wody w warstwie wodne;]
objetosé azeotropu

=0,018;

objeto§é warstwy wodnej
~ objetos¢ wody w warstwie wodnej

—1.014.

Na podstawie przytoczonych danych
mozna zauwazy¢, ze wprawdzie wspolczyn-
nik odwadniania dla chlorku metylenu jest
mniejszy, niz dla benzenu (0,51), natomiast
wspolczynnik dekantacji jest korzystniejszy,
gdyz zblizony jest do 1, podczas, gdy dla
benzenu wynosi 3,14. Chlorek metylenu spel-
nia wigec jeden z warunkow, ktérym winien
odpowiadaé idealny s$rodek odwadniajacy.

Proby odwadniania rektyfikatu

1. Odwadnianie w spos6éb pe-
riodyczny.

202 cm® rektyfikatu mocy 96,5° (za-
wierajacego 4,38 cm? wody w 100 cm?® spi-
rytusu) zmieszano z 498 cm? chlorku mety-
lenu, co stanowilo ok. 109 nadmiar w sto-
sunku do iloéci wody zawartej w spirytusie-
Mieszaning destylowano z kolby 1,5 litro-
wej, stosujac kolumienke Vigreux. Pa-
ry skraplano w chlodnicy ozigbianej lodem.
Przebieg destylacji uwidoczniono na wykre-
sie (rycina 1).
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Rycina 1.

Pozostaly w kolbie spirytus odwodnio-
ny posiadal moc 98,74°. Objetosé goérnej
warstwy heteroazeotropu wynosila  1,8%,
a wiec zgadzala si¢ dobrze z danymi po-
przednio obliczonymi.

) 5. SosnowskiiE. Treszczanowicz L. c
str. 74.
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2. Odwadnianie w spos6b perio-
dyczny z zawracaniem S$rodka
odwadniajacego.

Spirytus uwodniony wraz z niewielka
iloscia chlorku metylenu wprowadzano do
kolby. Heteroazeotrop chlorek metylenu—
woda, ktory oddestylowywat do gory, skra-
plat si¢ w chlodnicy zwrotnej, po czym ule-
gal rozwarstwieniu. Warstwe wodna usu-
wano na zewnatrz aparatu, warstwe srodka
odwadniajacego zawracano do kolby. Dzieki
temu do odwodnienia mozna bylo uiyé
czes¢ tylko teoretyczmie potrzebnej ilosei
srodka azeotropujacego. Do odwadniania
uzyto 400 em?® rektyfikatu mocy 96,5° oraz
200 em?® chlorku metylenu.

Po usunigciu ze spirytusu ok. 15,5 e¢m?
wody, ktora zebrano jako pierwsza frakc;@,
pozostala mieszaning chlorku metylenu i al-
koholu rozdestylowano.

Przebieg destylacji przedstawiono na
wykresie (rycina 2).

Otrzymany spirytus odwodnlony (IvV
frakcja) posiadal moc 99,1°.
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Ryecina 2.

3. Odwadnianie w
ciagty.

Na odpowiednia pétke kolumny rekty-
fikacyjnej doprowadzano spirytus uwodnio-
ny i chlorek metylenu—zmieszane w sto-
sunku teoretycznym. Mieszanka ta ulegala
w kolumnie rozfrakcjonowaniu, przy czym
heteroazeotrop chlorek metylenu—woda, ja-
ko skladnik bardziej lotny ,lzejszy”, od-
destylowywal do gory kolumny, skraplal
si¢. w chlodnicy—deflegmatorze, po czym
zostawal wusuniety na zewnatrz aparatu.
Spirytus odwodniony splywal tymeczasem
w dol kolumny do kuba i przez odpowiedni
przelew przedostawal si¢ po schiodzeniu
roOwniez na zewnatrz aparatu.

Poniewaz chodzilo o mozliwie najwier-
niejsze odtworzenie w skali laboratoryj-
nej warunkow technicznego odwadniania,
przeto przy projektowaniu aparatu odwad-
niajacego uwzgledniono: ;

sposdb

22 (1938)

1-0. wlasciwa wielkosé powrotu na ko-
lumne odwadniajaca;

2-0. wlasciwa wysoko$é kolumny, t. j.
minimalng teoretycznie potrzebna
ilos¢ polek w kolumnie dla otrzy-
mania odpowiednio czystych pro-
duktow;

3-0. doprowadzanie cieczy na odpowied-
nie potki kolumny;

4-0. dawkowanie cieczy za pomoca kro-
plomierzy znormalizowanych®);

9-0. odbioér spirytusu z kuba w sposéb
ciagly;

6-0. odczytywanie temperatur na po-
szczegolnych polkach.

W zasadniczych wiec swych zaloZeniach
budowa aparatu laboratoryjnego byla zbli-
zona do konstrukeji aparatéw odwadniaja-
cych na skalg techmiczna. Tak pomyslany
1 wyposazony aparat laboratoryjny umozli-
wial badanie przebiegu proceséw rektyfika-
cyjnych, a w naszym wypadku procesow
odwadniania w skali laboratoryjnej.

Roéwnoczesnie mieliSmy moznoéé kon-
trolowania poczynionych obserwacyj nad
dziataniem tego rodzaju kolumn laborato-
ryjnych z obliczeniami odwadniania, wyko-
nanymi a priori.

Obliczanie wielko§ci powro-

tu oraz liczby pétek rzeczy-

wistych w kolumnie odwadnia-
jacej.

Przy rektyfikacji mieszaniny cieczy ko-
nieczne jest dla otrzymania produktéw o za-
danej czystosci zastosowaé odpowiednio wy-
soka kolumne rektyfikacyjna, t. j. kolum-
ne, posiadajgca pewna minimalna liczbe po-
tek. Liczba polek zalezy od skladu miesza-
niny, wilasnosci jej skladnikéw i musi byé
dla kazdego poszczegélnego wypadku rekty-
fikacji obliczana.

Najczesciej stosowana t. zw. statyezna
metoda obliczania opiera si¢ na réwnowa-
dze cieczy z parg.

Zaklada si¢ przy tym, ze: 1-o utajone
molowe cieplo parowania jest w przyblize-
niu rowne dla wszystkich skladnikow mie-
szaniny;—=2-0 cieplo mieszania rowna sie
zeru;—3-0 straty ciepla przez promieniowa-
nie 1 przewodzenie rownaja sie zeru.

Rozpatrujac zasade dzialania kolumny
rektyfikacyjnej z punktu widzenia réwno-
wagl statycznej i przeprowadzajac bilans
gornej’) jej czesci oraz bilans materialowy

) W. Swietostawski. Ebuliometriastr. 7, (1935)
Warszawa.

?) Kolumne rektyfikacyjna dzielimy na dwie czefel
gérng i dolna. Gérna obejmuje czeé¢ kolumny powyizej
pélki zasilanej, dolna—ponizej tej pétki. Po odrzuceniu
jednej z tych czesci traktujemy pozostaly druga jako samo-
dzielna calosé i dla tej fikeyjnej catosci ukladamy osobny
bilans.
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lotniejszego skladnika, dochodzi si¢ do réw- azeotrop zachowuje sie

nania: przy “relktwyitloae)i “trak "V ak
R 04 sktadnik indywidualny.

y zm&? s S5 2 L (1) Przy obliczeniach poslugiwano sie me-

W podobny sposéb, ukladajac bilans
dolnej czgsei kolumny oraz bilans materia-
lowy lotniejszego skladnika, otrzymuje sie
rownanie:

a0 0
Jeu: B

é .3.’7+—H..TQ. 5\t (2)
- Rownanie (1) umozliwia z kolei obli-
czenie wielkosci t. zw. powrotu minimalne-
go R oraz wielko$ci powrotu w praktyce

stosowanego R,;:

toda graficzng Murphreegol?). Dla
wyznaczenia zaleznoSci migdzy stezeniem
lzejszego skladnika w parze, a stezeniem
lzejszego skladnika w cieczy, z ktorej ta
para powstaje, zbadano zalezno$¢ pomie-
dzy temperaturg i skladem fazy cieklej i ga-
zowej w ukladzie CH,Cl,—H,0—C,H,OH.
W przeprowadzonych w tym celu pomia-
rach w mysl naszego zalozenia traktowano
azeotrop chlorek metylenu — woda jako
skltadnik indywidualny.

Jako przyrzad pomiarowy zastosowano
ebuliometr réznicowy W. Swietosta w-

R L fcaaln R A 12 skiegoll).
C  yr—ar Do ebuliometru wprowadzano mieszan-
i R L ke alkoholu z heteroazeotropem chlorek
Sl mme ke 5 JGET YR (4) metylenu—woda.
¢ 2 Hrirsidn Sklad objetosciowy i molowy miesza-
gdzie: R —wielkoé¢ powrotu minimalnego mol/h; nek zbadanych w calej skali stezen, po-
St S, oW praktyce  ,, ; czynajac od czystego azeotropu, konczgc na
= " e85 yidatu "

Xp — stezenie molowe lotniejszego skladnika w cleczy

doprowadzanej (mol/mol.);

yp —stezenie molowe lotniejszego skladnika w parze

nad ciecza doprowadzang (mol/mol.);

X —stezenie molowe lotniejszego skladnika w desty-

lacie (mol/mol.).

X4 —stezenie molowe lotniejszego skladnika w cie-

czy wychodzacej z kuba kolumny.

Stosujac wyzej podane wzory oraz po-
mocnicze wykresy zaleznosci miedzy steze-
niem lzejszego skladnika w parze, a steze-
niem lzejszego skladnika w cieczy, z ktorej
ta para powstaje, mozna graficznie obli-
czyé liczbe polek, jaka nalezy zastosowad
w kolumnie rektyfikacyjnej.

Poniewaz w literaturze fachowej nie
spotkalismy specjalne] metody obliczania
minimalnej ilosei polek dla kolumny od-
wadniajacej, skorzystalismy z metody obli-
czania kolumn zwyklych rektyfikacyjnych.

czystym alkoholu, podano w tablicy 3 (ru-
bryka A i B).

Pomiaru temperatury wrzenia cieczy i
i kondensacji pary Ip dokonywano przy
szybkosci destylacji stalej] wynoszacej ok.
60 kropel/min. Otrzymane dane dla odpo-
wiednich mieszanek zamieszczono w tablicy
3 (rubryka D).

Na podstawie danych skladu miesza-
nek obliczono i przedstawiono w tablicy 3
(rubryka () zawarto$ci molowe lzejszego
sktadnika, t. . w tym wypadku heteroazeo-
tropu i1 alkoholu razem, wreszcie stezenia
heteroazeotropu wyrazone w ulamkach mo-
lowych.

Na rycinie 3 przedstawiono za pomo-
ca dwoch krzywych zaleznosé temperatury

1) E, V. Murphree. Ind. Eng, Chem. 17, 747,
960 (1925); Chemical Ing. Handbook, str. 1187 (1934) New

wprowadzajac nowe dodatkowe zatloze- hohasn S
nie, ze: ) W. Swietostawski L c. str. 12.
TABLICA 3.
A i B g D E
' Liczba moli | stezenie il
sklad mieszanki w 9, obj. sklad mieszanki w molach | mﬁlowe Cignie-
L ot e T e £ 1;tlza:qlzopu mieszanki | azeotropu te tp nie
CHCl | HO |CH;OH | CH(Cl; | H:O | CoH;OH [iylenu-woda | i alkoholu W mieszan. | mm Hg
98 2 ‘ 0 0,770 0,056 0,000 0,826 0,826 1.000 37,6 | 37,6
88,2 1,8 10 0,602 0,050 0,086 0,742 0,828 0,896 38,2 | 37.6
78,4 16 | 20 | 0,615 0,044 0,172 0,659 0,831 0,792 | 39,0 |'37,7 | 7383
68,6 1,4 30 0,539 0,039 0,258 0,578 0,836 0,690 | 40,3 |-38,2
58,8 i 40 0,461 0,033 0,344 0,494 0,838 0,589 | 41,8 | 38,45
49 {ip ] 50 0,385 0,028 0,430 0,413 0,843 0,490 | 43,9 | 38,85| 739
39,2 08L& 60 0,308 0,022 0,516 0,330 0,846 0,390 47,1 | 39,25
29,4 0,6 ‘ 70 0,231 0,017 0,602 0,248 0,850 0,292 52,05 | 39,7
19,6 0,4 80 0,154 0,011 0,688 0,165 0,853 0,193 | 59,2 | 42,1 | 739
9,8 02 | 90 0,077 0,006 0,774 0,083 0,857 0,007 | 68,8 | 51,9
0,0 0,0 =100 0,000 0,000 0,860 | 0,000 0,860 0,000 | 77,65| 77,65| 739
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wrzenia cieczy i kondensacji pary od steze-
nia lzejszego skladnika w cieczy.
Korzystajac z tego wykresu wyznaczo-
no graficznie zalezno$é pomiedzy stezeniami
lzejszego skladnika t.j. heteroazeotropu
w parze i cieczy w stanie rownowagi w ukla-
dzie CH,Cl,—H,0—C,H,OH. (rycina 3).

i
80

70

60

22 (1938)

skladnika, t. j. heteroazeotropu w parze
i w cieczy, zamieszczono w tablicy 4.

TABLICA 4.

Zawartoéé lzejszego skladnika, t. j. heteroazeotropu
w cieczy W parze
mola az. mola az.
mol miesz. mol miesz.
0,0 0,000
0,1 0,307
0.2 0,588
0,3 0,750
0,4 0,800
0,5 0,846
0,6 0,875
0,7 0,920
0,8 ; 0,955
0,9 0,980
1,0 1,000°

Korzystajac z tych danych, na ryci-
nie 4 na osi odcigtych odkladano stezenia
molowe skladnika lzejszego w fazie ciekle]
(x), na osi rzednych stezenia molowe sklad-
nika lzejszego w fazie gazowej (y).

Otrzymana w ten sposob krzywa wy-
razala rownowage pomiedzy faza ciekly i ga-
zowa oraz zalezno$¢ pomiedzy stezeniem
lzejszego skladnika w parze a stezeniem
lzejszego skladnika w cieczy, z ktdrej ta
para powstala.

Z kolei obliczono wielko§¢ powrotu na
kolumn¢ na podstawie wzoru (3).

Jak wynika z przytoczonego wzoru,
wielkosé powrotu zalezy (miedzy innymi)
od tego, jakiej czystosci produkty chcemy
otrzymaé¢. W dalszych obliczeniach przyjeto,
ze xc= 0,99 mol/mol.
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Rycina 3.

Dla kazdej izotermy odczytywano z wy-
kresu stezenie lzejszego skladnika w fazie
cieklej i gazowej. Np. dla cieczy wrzace]
w 68,4% w ktorej stezenie lzejszego skladni-
ka wynosilo 0,1, stezenie lzejszego skladni-
ka w fazie gazowej wynosilo 0,307,

Dane, dotyczace zawartoscr lzejszego

Zawartosé 1zejszego skladnika (xp)w cie-

czy wprowadzanej na kolumne zalezy od

mocy spirytusu uwodnionego i ilosci srodka
odwadniajacego wprowadzanego z tym spi-

- rytusem.

Poniewaz spirytus mocy 96,9° zawiera

94,659, wag. alkoholu i 5,459, wag. wody,
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stad na kazde 2,06 mola alkoholu przypa-
da 0,30 mola wody. Na podstawie skiadu
heteroazeotropu chlorek metylenu — woda
obliczono, ze dla usunigcia 0,30 mola (5,45
wody nalezy uzy¢ 4,21 mola (358 g) chlorku
metylenu.

Stad xp= 0,687 mol/mol.

Korzystajac z wykresu (rycina 4) zna-
leziono dla xp = 0,687 mol/mol. odpowied-
nia wartosé yp = 0,915. Wedlug =wzoru (3)

R
—(,— - 0,33.

i

Wielkosé powrotu, jaka w praktyce na-

Ry
o ok. 0,5.

Na wykresie 4 odlozono na osiach

lezy zastosowaé wynosi

y mol.az.
molmiesz.

1,0
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rzednych i odcigtych obliczone poprzednio
wielkodci: z¢ = 0,99, zp = 0,687, yp'=
= 0,915, oraz zawartos¢ azeotropu w spirytu-
sie odwodnionym xg, ktora przyjeto jako
rowna 0,001.

Nastepnie wykreslono prosta OA go
przekatnej nachylonej do osi pod katem 45°.

Opierajac si¢ na wzorze (1), wyzna-
czono lini¢ zaleznodci funkcjonalnej steze-
nia lzejszego skladnika w parze wchodzjce]
na dana polke, a stezeniem lzejszego sklad-
nika w cieczy znajdujacej si¢ na tej polce.

Mianowicie dla =z :

il ST
REE &

y=2ac

09

0.8 L5

05 / a

04

0.9

02

Xy | | xc!

02 05 0.4

Rycina 4.
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06 07 08 09wz
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Prosta ta przechodzaca przez punkt €

przetnie 0§ rzednych w punkcie D na wy-
sokosci:

1
90:7..1?(;
Bl
Poniewaz — =105, z¢ = 0,99, y, =

=0,66. W ten sam sposob opierajac sig na
wzorze (2), “ykrcslono analogiczng linig
dla dolnej czesci kolumny :

Gdy ,"{!_—_.']'_.'O, y:mQ,

SLc[d wynika, ze “bpomniand linia mu-
si przej$¢ przez punkty O i F. Liczbe po-
tek kolumny obliczono w sposob nastepu-
jacy:

Punktowi F odpowiada stezenie liej-
szego skladnika t. j. azeotropu w parze
wehodzacej od dotu na poltke zasilang. Wy-
nosi ono y = 0,89.

Para wychodzaca z tej potki zawiera
yr lotnego skladnika, t. j. 0,915. Graficz-
nie pr:rellblawmno to, wystawiajac z punktu
F pionowa do gory do przeciecia si¢ z krzy-
wa ' OBA w punk( ie F,. Cheac znalezé sklad
cieczy na nastepnej polw polozonej nad
pélk¢ zasilang, prowadzono pozioma do
przecigcia z prosta FC w punkcie G. W ten
spos6b posuwano si¢ az do punktu C.

Liczba poélek wykreslonych w gorne]
czesci kolumny wynosita 4.

W ten sam sposob sporzadzono wykres
dla dolnej czesci kolumny. W tym wypad-
kn liczba polek wynosita 8 wraz z potka
m‘nlanq Kolumna odwadniajaca winna
si¢. zatem sklada¢ z n = 12 polek teore-
tyeznych, przy czym kolumng nalezaloby
zasilaé¢ na 8 polee, liczac od dolu.

W rzeczywistosci na potkach ko]umn}
lektyflka(ymej nie daje si¢ osiggna¢ calko-
wite] rownowagi nu(gdzy cieczq 1 parg tak,
Ze LLV\ sprawnos¢ potki dzwonowej wy-
nosi ok. 0,6. Biorac to pod uwage obliczo-
no, ze w kolumnie odwadniajgcej nalezy
zastosowaé 20 polek rzeczywistych z czego
w gornej czesei kolumny 7 polek, w dolne)
zas 13 wraz z polka zasilana.

W celu sprawdzenia, czy podana wyze] metoda obli-
czania kolumny odwadniajacej daje wyniki zgodne z rze-
czywistoscia, uzyto Jej do wyliczenia liczby pélek kolumny
odwadniajace) w wypadku stosowania, jako érodka porywa-
Jacego, benzolu, W analogiczny sposéb, jak dla ukladu CH.CI,
—H.O0—C,H;OH wyznaczono zaleino§é pomiedzy tem-
peraturg i skladem fazy cieklej 1 gazowej w ukladzie C;H;—
H:O—C.H,OH, przy czym heteroazeotrop benzen—alko-
hol—woda traktowano jako indywiduum. Na rycinie 5 przed-
stawiono zaleznoéé temperatury cieczy i pary od stezenia
lzejszego skladnika. W podobny sposéb, jak poprzednio dla
chlorku metylenu, wyznaczono zaleinoéé skladu pary od
skladu cieczy. Odkladajac na wykresie ryciny 6 na
osi odcietych stezenia molowe skladnika lzejszego w fazie
ciekle], na osi za$ rzednych stezenia molowe sktadnika lzejszego
w fazie gazowe], otrzymano Krzywa zaleznosci OFjA. Przy

22 (1938)

obliczaniu wielko$ci powrotu i liczby pélek przyjeto, ze x =
0,99, zas XQ= 0,01.
Dla spirytusu mocy 96,5° (94,559, wag.), uwzglednia-

Jac sklad heteroazeotropu tréjsktadnikowego: benzol —alko-
hol etylowy —woda, znaleziono, ze xp= 0,405, Y= 0,596.

C
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Ryveina 5.

Stad obliczono, ze wielko§¢ minimalnego powrotu —2— —eral
wielko§¢ za§ powrotu jakg nalezy zastosowaé w praktyce
R-! = okii 3

G

Liczba poétek teoretycznych obliczona graficznie wynosi-
la 22, z czego 8 w dolnej, 14 w gérnej czeéci aparatu.
Przyjmujac, Zze wspdlczynnik sprawnosci wynosi 0,6, nale-
zaloby zastosowaé ok. 37 polek. W rzeczywistoscl przy od-
wadnianiu suréwki 92° na skale fabryczna stosuje sie po-
wrot 3—4 1 kolumny o ok. 40 denkach.

Nie przesadzajac calkowite] shusznodci
wyzej podanego sposobu obliczania kolumn,
na podstawie przebiegu krzywej na wykre-
sach 4 1 6 mozna stwierdzi¢, ze oddzielenie
azeotropu chlorek metylenu—woda od spi-
rytusu odwodnionego jest znacznie labwiej-
sze 1 daje si¢ dokladniej przeprowadzié¢ niz
oddzielenie azeotropu benzen—alkohol—wo-
da.

Aparatura laboratoryjna
isposob prowadzenia procesu.

Wyniki przytoczonych wyzej obliczen
uwzgledniono przy projeklowaniu aparatury
laboratoryjnej do odwadniania.

Ze wzgledu na przypuszezalnie mmLJ—
szg sprawnos¢ aparatury laboratoryjnej za-
stosowano kolumienke 30-0 kulkowa. Do-
prowadzano spirytus i chlorek metylenu
na polke 18 tak, ze stosunek eczesci gornej
i dolnej kolumny odpowiadat w przyblize-
niu obliczonemu teoretycznie (7:13).

Calos¢ aparatury przedstawiono na ry-
cinie 7.

Do kolbki K pojemnosci 150 em? wla-
no bezposrednio przed rozpoezeciem proce-
su odwadniania ok. 100 c¢cm? spirytusu od-
wodnionego, po czym rozpoczeto ogrzewa-
nie. :
Gdy dolna ezes¢ kolumny zostala ogrza-
na parami spirytusu odwodnionego, za-
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mola az
Y mol miesz.
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Ryecina 6.

czeto wkraplaé ze zbiornika /2, mieszanke
spirytusu mocy 96,5° i chlorku metylenu.

Teoretyczna ilos¢ chlorku metylenu, potrzebna do cal-
kowitego odwodnienia spirytusu, obliczano na podstawie
skladu podanego przez nas dla heteroazeotropu chlorek
metylenu—woda.

Poniewaz 1 000 cm?® spirytusu mocy 96,5° zawiera ok.
43,8 cm® wody, do calkowitego odwodnienia tej ilodci trze-
ba uzyé 2150 cm® chlorku metylenu.

Na 18 polce kolumny K, mieszanke
wkroplona ogrzewano, przy czym w gore
kolumny oddestylowywal azeotrop chlorek
metylenu—woda. Azeotrop ten skraplal sie
w chlodnicy zwrotnej Cy, po czym czescio-
wo odbierano go do zbiornika azeotropu
Z,, czesciowo zaé zawracano na kolumne
przewodem b, dzieki czemu wszystkie polki
byly normalnie zalane ciecza. Alkohol, znaj-
dujacy sie w mieszance sptywal w dol ko-
lumny, przedostawal sie do kolbki K i w

miar¢ nagromadzenia sig, przelewem a przez
chlodnice C, dostawal si¢ do zbiornika Z,,
jako spirytus odwodniony.

Destylacje prowadzono z szybkoscia 150
kr./min. W trakecie destylacji co pewien czas
odezytywano temperature na poszczegolnych
polkach, iloSci mieszanki wkroplonej, azeo-
tropu oddestylowanego oraz spirytusu od-
wodnionego. Po wkropleniu kazdych 250
e¢m?® mieszanki mierzono moc spirytusu od-
wodnionego przez oznaczenie piknometryecz-
nie cigzaru wiasciwego.

Przebieg procesu odwadniania
stawia tablica 5.

Pozostaly w kolbie spirytus odwodnio-
ny posiadal moc 99,3°. Jak wynika z da-
nych tablicy D, przecietna moc byla wiek-
sza od 99,1°. Pewne wahania nalezy przy-
pisaé zaburzeniom, ktére wystepowaly z ra-

przed-



220 PRZEMYSL CHEMICZNY 22 (1938)

: Ryclma 7 ' Rycina 8,
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TABLICA 5.
2 Tlosé
_IIoéék_ Temperatury na pélkach Tosé | epirytusu
mieszanki i, s L et e 1
SR azeotrgpu odwod- Uwagi
cm® 30 24 12 4 e RoneRe
cm
0 | 78,4 78,2 78,9 0 0
42 38,8 39,7 46,0 78,2 79,0 15 64
120 38,8 39,7 49,0 78,0 79,0 65 87
200 38.8 39,5 42,5 76,5 79,0 120 114
250 36,6 39,6 62,0 78,2 79,0 155 126 moc spir. odw, 99,88°
300 38,6 39,6 48,0 78,1 79,0 185 140
388 38,8 40,0 65,0 78,2 79,0 250 158
500 38,8 39,8 65,1 78,1 76,0 335 185 moc spir. odw. 99,660
550 38,7 39,3 49,0 78,2 79,0 375 200
675 38,5 39,2 47,0 78,1 79,0 450 230
750 385 03392 47,0 F8 1=l 790 507 246 moc spir. odw. 99,100
825 385" | " 302 45,5 78,1 79,0 550 260
875 38,5 39,2 47,0 78,1 79,0 600
960 38,5 39,2 54,0 78,1 79,0 650 285
1000 39,0 40,5 70,0 78,1 79,0 681 295 moc spir. odw. 99.26°
1015 39,0 40,5 70,0 78,1 79,0 700 300
1100 38,5 39,0 45,5 78,1 79,0 750 320
1245 38,5 39,2 60,0 78,1 79,0 850 355
1250 38,5 39,2 60,0 78,1 79,0 850 358 moc spir. odw. 99,26°
1395 38,6 39,3 50,0 78,1 79,0 950 389
1480 38,6 39,3 50,0 781 79,0 1042 427
1500 38,6 39,3 50,0 ’ 78,1 79,0 moc spir. odw. 99,30°

cji niezupeinego opanowania sposobu pro-
wadzenia procesu odwadniania. Zaburzenia
te przejawialy si¢ zwlaszcza w wahaniach
temperatury na polce 12.

4. Odwadnianie w sposob ciagty
z zawracaniem srodka odwad-
niajagcego na potke zasilana.

Zmiana w sposobie odwadniania pole-
gala na tym, ze heteroazeotrop, ktory w po-
przedniej probie usuwano nazewngtrz apa-
ratu, obecnie kierowano do rozdzielacza,
gdzie si¢ rozwarstwial. Warstwe gorna, za-
wierajacq glownie wode z niewielka iloscia
rozpuszczonego chlorku metylenu, usuwano
przy tym na zewngtrz aparatu. Warstwe
dolna, zawierajaca chlorek metylenu, za-
wracano czesciowo jako powrdot na gorne
denko kolumny, czesciowo na denko, ktére
zasilano spirytusem idacym do odwadnia-
nia. W ten sposob teoretycznie niewielka
ilos¢ chlorku metylenu wystarczala do od-
wodnienia nieograniczonej ilosci spirytusu.

Odwadnianie prowadzono w aparaturze
przedstawione] na rycinie 8.

Nalezy zwrécié uwage na zastosowanie
nasadki N wraz z rozdzielaczem R. Nasad-
ka pozwala na regulowanie wielkosci od-
bioru i powrotu na kolumng. W rozdziela-
laczu nastepuje rozwarstwienie cieczy na
warstwe gorna wodna 1 dolna warstwe
érodka odwadniajacego. Dzialanie rozdzie-
lacza jest automatyczne i polega na réwno-
wadze hydrostatycznej dwu réznej wyso-
kosci stupow cieczy nie mieszajacych sig
1 0 réznym ciezarze wlasciwym.

Przed rozpoczgciem proby wprowadzo-
no do rozdzielacza R ok. 30 em?® CH,Cl,
i 10 ¢cm® wody. Mieszanina ta ulegla roz-
warstwieniu, przy czym warstwa gérna—
wodna zamknela przewdd e, tym samym za$
uniemozliwiala przedostanie si¢ par $rodka
odwadniajacego na zewnatrz aparatu. Po
zapelnieniu chlorkiem metylenu przelewow
b i ¢, do kolbki K poj. 150 ¢m?® wlano 100 em?
spirytusu odwodnionego, zapelniajac nim
kolanko a, po czym zaczeto ogrzewaé za-
wartos¢ kolbki palnikiem. Gdy dolna czesé
kolumny ogrzala si¢ parami spirytusu od-
wodnionego, wprowadzono taka ilosé (ok.
40 cm?) srodka odwadniajacego, aby roz-
klad temperatur na poszczegélnych poétkach
odpowiadat w przyblizeniu obliczonemu na
podstawie skladu cieczy na tych pol-
kach.

Ogrzewanie wyregulowano w ten spo-
sob, aby przeplyw chlorku metylenu z roz-
dzielacza R przez kran A i kroplomierz
Kr, oraz wielko§¢ powrotu na kolumne,
przez rurke g, kroplomierz Kry; i kolanko b,
byly odpowiednio wielkie.

- Wowcezas rozpoczeto zasila¢ kolumne
spirytusem mocy 96,5° ze zbiornika Z, przez
rurke h 1 kroplomierz Kr,. Odpowiednio do
szybkosci zasilania spirytusem, ktéra wy-
nosita ok. 50 kr./min, regulowano przeplyw
chlorku metylenu.

Poniewaz na 1000 c¢m?® spirytusu 96,59,
zawierajacego 43,8 cm® wody, nalezy wpro-
wadzié 2 150 cm?® chlorku metylenu, na
kazda krople spirytusu wprowadzano dwie
krople chlorku metylenu.
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Spirytus uwodniony po zmieszaniu
z chlorkiem metylenu w przewodzie ¢ kie-
rowano na 18 potke (liczac od dolu) kolum-
ny odwadniajace;j.

Pary heteroazeotropu dwuskladnikowe-
go chlorek metylenu — woda oddestylo-
wywaly w gore kolumny, przechodzily rur-
ka d, dostawaly sie do chlodnicy zwrotnej
'C;, gdzie ulegaly skropleniu. Mieszanina
dwufazowa sptywala do rozdzielacza R,
gdzie ulegala rozwarstwieniu.

Warstwe gorng, zawierajgca glownie wo-
d¢ z niewielka iloscia rozpuszczonego chlor-
ku metylenu, przez bocznice ¢ i rurke f
usuwano na zewnatrz aparatu do zbiornika

Zﬂ-

Dolng  warstwe, zawierajaca glownie
chlorek metylenu z niewielka iloscia roz-
puszczone] w nim wody, kierowano czescio-
wo jako powrol przez rurke g, kroplomierz
Kry, przelew b, czesciowo za$ do odwad-
mniania nowych ilosci spirytusu przez kurek
‘A, kroplomierz Kr, i kolanko ¢ na kolum-
ne K.

Spirytus odwodniony splywal w dot
kolumny do kolbki K, stad odbierano go
w postaci cieczy przez butelke Z,, przewod a,
chlodnice C, do zbiornika Z,. Dzialanie apa-
ratu kontrolowano na podstawie wskazan
termometrow.

Przebieg procesu odwadniania
tablica 6.

Jak wynika z liczb tej tablicy, ogolem
poddano odwodnieniu 1500 cm?® spirytusu
mocy 96,5° Otrzymany spirytus odwodnio-
ny posiadal moc 99,55—99,66° co nalezy
uwaza¢ za wynik zupelnie zadowalajacy
w warunkach laboratoryjnych.

podaje

_ 12) Przy rozpoczynaniu odwadniania na skutek ciénie-
nia w kolbie ok. 20 e¢m?® spirytusu odwodnionego zostalo
wypchniete do zbiornika spirytusu Z;.
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Probhy odwadnianie spirytusu,
zawierajacego aldehyd oetowy.

Juz w poprzednich pracach naszych'?)
i L. Kowalezyka') wskazywano, ze naj-
bardziej klopotliwym i niepozadanym za-
nieczyszezeniem spirytusu, przeznaczonego
dla celow napedowych, jest pochodzacy
7 surowki aldehyd octowy. Tworzy on stale
produkty polimeryzacji 1 uniemozliwia za-
stosowanie spirytusu, jako paliwa do silni-
kéow spalinowych.

Dla tego tez aldehyd musi byé¢ mozli-
wie calkowicie '*) wyodrgbniony i usuniety
w toku procesu odwadniania.

To tez celem dalszej pracy bylo zbada-
nie przebiegu odwadniania spirytusu, za-
wierajacego aldehyd octowy i ustalenie, czy
i w jakim stopniu proces odwadniania azeo-
tropowego przy uzyciu chlorku metylenu,
jako srodka porywajacego, moze byc¢ jed-
noczesnie procesem oczyszezania alkoholu.

W pierwszym rzedzie chodzilo o usta-
lenie czy aldehyd octowy w trakcie ciaglego
procesu odwadniania oddestylowuje razem
z azeotropem, czy tez pozostaje w spirytu-
sie odwodnionym.

Odwadnianie prowadzono w sposob cia-
gly z zawracaniem na kolumng s$rodka po-
rywajacego (rycina 8). Przed rozpoczeciem
procesu odwadniania do kolbki K wprowa-
dzano ok. 160 c¢m? spirytusu uwodnionego,
po czym zasilano kolumne spirytusem uwod-
nionym.

S BakewskiBES T reszczaniowicz il
Dulowski., Odwadnianie spirvtusu o znacznej zawartosci
aldehydu metodq azeotropowa. Przemyst Chem. 20. 195
(1936).

S. Bakowski i E. Treszczanowicz Prazy-
czynek do badan nad odwadnianiem suréwki drogdZowej me-
toda azeotropowq. Przemyst Chem. 21, 147 (1937).

1y 1. Kowalczyk. Oczyszczanie i zuzythowanie
spirytusu. [—QOczyszczanie rektyfikatu III gatunku. Przemyst
Chem. 20. 238 (1936).

18) Zawartoé¢ aldehydsw wedlug norm D. P. M. S.
nie powinna przekraczaé 0,2 g | spirytusu 100°.

TABLICA 6.
= . ; e 2 Ilosé
Ilogé spirytusu Temperatury na pélkach Ciénienie Tlosé¢ :
: spirytusu
poddanego h w kubie wody ? .
bl ; ¥ . |odwodnio- LI w alg
odwadnianiu { w cm slupa | usunietej S
cm? Chl i 4 0 C,HOH | cm? by
0 49 | 78,1 | 784 2012)
150 [3."‘\.4 39,2 60 78,1 78,3 165
300 38,5 39,2 52 78,1 78,3 28 12 308 moc spir. odw. 99,70
450 38,5 39,0 47 78,0 78,4 30 19 457
600 38,5 39,0 47 78,1 78,4 30 23 595 moc spir. odw. 99,60
750 384 | 39,0 49 78,1 78,4 30 30 743
900 38,4 | 39,1 | 48 | 781 | 784 29 35 875 moc spir. odw. 99,55°
1050 3584 39,1 47 78,1 78,3 28 40 1030
1200 384 | 39,1 47 78,1 78,3 29 47 1170 moc spir. odw. 99,60
1350 38,4 39,1 49 78,0 78,3 30 54 1314
1500 384 | 39,1 48 78,1 78,4 30 60 1458 moc spir. odw. 99,660
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Poniewaz pierwsza odebrana frakeja
zawierala spirytus uwodniony, zawracano
ja na kolumne az do obtrzymania spirytusu
o wysokiej mocy.

Odtad normalnie zasilano kolumne spi-
rytusem mocy 96,59

1. Odwadnianie spirytusu, za-
wierajacego 0,2g aldehydu
octowego w 1 l spirytusu 100°%

Do odwadniania uzyto spirytus mocy
196,6°, zawierajacy 0,116 g aldehydu octo-
wego w 1 | spirytusu 96,5° co odpowiada
zawartosci 0,12 g aldehydu octowego w 1/
spirytusu 10009,

Jak wynika z przeprowadzonej proby,
obecnosé aldehydu octowego (temp. wrze-
nia 20,8°) nieznacznie jedynie wplyneta na
obnizenie temperatury na najwyzsze] polce
kolumny. Temperatura na tej polce wyno-
sita 38,3°.

Otrzymany spirytus odwodniony po-
siadal moc 99,62—99,8°. Po zmieszaniu
wszystkich frak:: tyj pobrano probe, w ktorej
oznaczono aldehyd octowy metoda kolo-
rymetryczna.

Zawartoé¢ aldehydu wynosila 0,03 g/l
spirytusu 10009,

Poniewaz spirytus uzyty zawierat 0,12 g
aldehydu octowego, pozostalo zas po od-
wodnieniu 0,03 g w 11 spirytusu wige
w trakcie odwadniania usuni¢lo razem z aze-
otropem 0,09 g aldehydu, co stanowi ok.
79 %-

2. Odwadnianie spirytusu,

zawierajgcego 05 g aldehy-

du octowego w 11 spirytu-
S SO0

Do odwadniania uzyto spirytus mocy
96,5°, zawierajacy 0,48 g aldehydu octo-
wego na litr spirytusu 96,5°, co odpowiada
zawartosci 0,5 g aldehydu octowego w 1 1
* spirytusu 100°.

Rowniez i w tym wypadku obnizenie
temperatury na 30-ej polce na skutek obec-
nosci aldehydu bylo niewielkie. Tempera-
tura ta wynosila 38,1—38,2°.

Otrzymany spirytus odwodniony po-
siadal moc 99,5—99,67°. Zawartos¢ aldehy-
du w probce pobranej po zmieszaniu wszyst-
kich frakcyj spirytusu odwodnionego wy-
nosita: 0,14 g aldehydu octowego/l spir. 100°.

Stad wynika, ze w trakeie tej proby
‘'odwadniania usunigto ok. 729, catkowitej
iloéci wprowadzonego aldehydu octowego.

Proces oczyszczania, jaki zachodzi
w trakeie odwadniania, nalezy tlumaczyé
w ten sposob, ze aldehyd octowy, destylu-
jac razem z azeotropem, dostaje sie do
rozdzielacza, gdzie jako trzeci skladnik
dzieli si¢ pomiedzy dwie warstwy hetero-
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azeotropu. Ze wzgledu na lepsza rozpusz-
czalnos¢ aldehydu octowego w wodzie niz
w chlorku glowna jego cze$é jest usuwana
w sposob ciagly na zewnatrz aparatu wraz
z gorng “:watwq

Aby si¢ przekona¢, jaki w pnybhacmu
jest wspolezynnik podzialu aldehydu po-
miedzy warstwe wodna a warstwe, zawie-
mjcu,cg chlorek metylenu, wykonano naste-
pujaca probe:

Do mieszaniny dwufazowej, skladajacej
sig ze 100 em?® CH,Cly 1 100 ¢m® wody wpro-
v\adzonn 0,2 g aldehydu outowego Po ener-
gicznym wylrzasaniu w ciggu b min mie-
szaning rozwarstwiono i1 oznaczono aldehyd
w obu warstwach.

Zawartos¢ aldehydu octowego w gornej
warstwie wodnej wynosita 0,15 g, w dolnej
0,035 g.

Stad  wspolezynnik podzialu  wynosit

K4,

Prohy odwadniania surowki

Poniewaz zwykle jako material wej-
sciowy do oLuyrm\\dnm spirytusu sluzy su-
rowka o mocy nizsze] od mocy rektyfikatu,
dalsze proby odwadniania wykonano z su-
rowka ziemniaczang mocy 93.2° (89,939,
wag.), zawierajaca 0,125 g alde hydu octo-
wego w 1 litrze spir. 1000

1. Odwadnianie w sposéb cigg-
ly z zawracaniem $drodka
odwadniajagcego mna potke
zasilana
Poniewaz moc surowki byla znacznie
nizsza niz moc spirytusu stosowanego w po-
przednich doswiadezeniach, obliczono po-
nownie wielkosé powrotu oraz liczbe polek
w kolumnie odwadniajacej. Dla spirytusu
mocy 93,2° (89,939, wag.) znaleziono xp=
= 0,81, vF—_—U"Ba
Przyjmujac x¢ = 0,99,

ff L 0,98 24t % = Ao,

i i

obliczono, ze

= 0,b.

Korzystajac ze znanej zaleznosci po-
miedzy stezeniem lzejszego skladnika, t. j.
llBLLI‘OdLC(JLI'U])U w parze 1 cieczy w stanie
réwnowagi w ukladzie CH,Cl,—H,0—C,H,;OH
wyznaczono graficznie ]iczh@ pé{ek oraz
miejsce zasilania kolumny odwadniajace;j,

Liczba polek teoretycznych wyznaczona
graficznie wynosila n=11, z czego 7 wraz
z potka zasilang w dolne_], 4 zas w gornej
czescl aparatu.

Przyjmujac, ze wspoiczynmk spraw-
nosci polek technicznych wynosi ok. 0,6,
nalezaloby w rzeczywistodci zastosowaé 18
polek, zasilajac kolumne¢ na denku 11-ym.

Do dalszych obliczen przyjeto !(1:1
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TABLICA 7.
Ilogé Temperatury na pétkach Ciénienie Tlosé Hos¢
spirytusu w kubie wody [P éryttésu U

uwodnionego cm stupa | usunietej | 2SWVOS- Wosds Bed

cm? 30 | 24 | 16 4 0 CoH;OH cm? IONEEo
cm
160 38,3 | 395 | 49,5 | 785 | 78,6 30 11
0 38,4 39,5 50 78,4 78,5 30 11

150 384 | 39,5 | 50 78,4 | 78,5 30 22 140 moc spir. odw. 99,15°
300 38,4 | 38,7 | 54 78,4 | 78,5 30 34 278
450 384 | 395 | 56 78,3 | 78,5 30 45 416 moc spir. odw. 99,26°
600 383 | 38,7 | 55 784 | 78,5 30 55,5 550 moc spir. odw. 99,15°
750 38,3 | 38,6 | 54 784 | 78,5 30 74 690 moc spir. odw. 99,200
900 38,3 | 38,5 | 50 78,3 | 78,5 30 80 828 moc spir. odw. 99,200
1050 38,3 | 38,5 | 52 78,3 | 78,5 30 91 965 moc spir. odw. 99,307

Do prob laboratoryjnych uzyto w dal-
szym ciggu kolumny 30 potkowej, ktora
zasilano na 21 pélce.

Proces prowadzono w taki sam sposob,
jak przy odwadnianiu spirytusu mocy 96,5°,
zawierajacego aldehyd octowy.

Odpowiednio do szybkosci zasilania spi-
rytusu regulowano przeplyw chlorku me-
tylenu. Poniewaz na 1000 cm? spirytusu
mocy 93,2° (zawierajacego 82,9 cm® wody)
nalezy wprowadzi¢ 4060 cm? chlorku me-
tylenu, na kazda kropl¢ spirytusu wpro-
wadzano po cztery krople chlorku metylenu.
Spirytus uwodniony po zmieszaniu z chlor-
kiem metylenu w przewodzie ¢ (rycina 8)
kierowano na 21 polke kolumny.

Przebieg procesu odwadniania
stawiono w tablicy 7.

Jak wynika z danych liczbowych, przy-
toczonych w tablicy 7, obniZenie tempera-
tury na 30 polce na skutek obecnosci al-
dehydu octowego bylo niewielkie.

Otrzymany spirytus odwodniony posia-
dal moc 99,15—99,3°.

Zawartos¢ aldehydu octowego w probee
pobranej po zmieszaniu wszystkich frakcyj

przed-

W trakcie proby odwadniania usunie-
to wige ok. 769, ilosci aldehydu wprowa-
dzonego ze spirytusem.

2. Odwadnianie w sposob

ciggly z zawracaniem &rod-

ka odwadniajacego na gor-
ng potke kolumny.

" Zmiana, jaka wprowadzono w Sposo-
bie odwadniania suréwki polegala na tym,
ze po rozwarstwieniu sie¢ heteroazeotropu
w rozdzielaczu warstwe dolnag, skla-
dajaca sie glownie z chlorku metylenu, z a-
wracano w catosci na goérmna
potke kolumny. Warstwe gorng—
wodnq usuwano tak, jak poprzednio na
zewngtrz aparatu. Zmiane te wprowadzo-
no na podstawie wynikéw prowadzonych
rownolegle prob poéttechnicznych oraz roz-
wazan teoretycznych na temat przebiegu
procesu odwadniania.

Szkice aparatury przedstawiono na ry-
cinach 9 i 10.

Uzyta kolumna posiadata 30 polek.

Ilosé srodka odwadniajacego wprowa-
dzono w takiej ilosci, by rozklad tempera-

spirytusu odwodnionego wynosita 0,03 g tur na poszezegolnych polkach odpowiadatl
z aldehydu octowego w litrze spirytusu 100°, w przyblizeniu obliczonemu teoretycznie.
TABLICA 8.
Ilosé Temperatury na pétkach Cisnienie Ilogé ilrlofjsu
doprowadzo- | w kubie |wody usu- sg dwyo S g i
nego cm stupa | nietej Hiohego g
‘spirytusu 30 20 16 12 4 0 C,H;0OH cm? R
160 38,1 | 39,5 | 40,5 77,8 | 79,8 29 11
0 38,1 (1395 |© 40,5 77,6 | 79,8 29 0 0
150 38,2 | 40,2 | 41,6 77,8 | 80,0 29 18 161
290 38,2 | 39,7 | 41,2 77,6 | 80,0 29 29 236 moc spir. odw. 99,80
450 38,3 | 40,1 | 41 47,2 | 77,8 | 80,4 29 41 420 _
500 38,3 40,1 | 41 47,5 | 77,9 | 80,4 29 46 491 moc spir. odw. 99,98°
650 38,3 | 40,2 | 41,4 | 484 | 77,9 | 80,1 21 82 591 :
800 38,3 | 40,3 | 41,2 | 49,0 | 77,8 | 80,1 21 76 720 moc spir. odw. 99,9°
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Rycina 9.
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Ogrzewanie regulowano w ten sposob, by
przepltyw chlorku metylenu z rozdzielacza R
przez rurke g, kroplomierz Kr, i kolanko b
byt odpowiednio wielki.

Kolumng zasilano spirytusem mocy 93,2°
ze zbiornika Z, przez rurke h, kroplomlerz
Kry 1 kolanko ¢ na 24 polke.

Odpowiednio do przeplywu chlorku me-
tylenu przez kroplomierz Kr, regulowano
zasilanie spirytusem, a mianowicie na kazde
4—5 kropel chlorku metylenu wprowadza-
no przez kroplomierz Kr, krople spirytusu.

Pary heteroazeotropu dwuskladnikowe-
go chlorek metylenu—woda oddestylowywaly
w gore i skraplaly si¢ w chlodnicy zwrot-
nej C,. Mieszanina dwufazowa splywala do
rozdzielacza IR, gdzie ulegala rozwarstwieniu.

Warstwe gornag wodng usuwano w spo-
sob clqgiy na zewnaltrz. Dolng warstwe, za-
wierajaca glownie chlorek metylenu z nie-
wielkq iloscia rozpuszczonej w nim wody,
kierowano na najwyzsza 30 polke.

Spirytus odwodniony odbierano w po-
staci cieczy do zbiornika Z,.

Przebieg procesu odwadniania podano
w tablicy 8.

Jak wynika z przebiegu odwadniania,
otrzymany spirytus posiadal bardzo wysoka
moc 99,999,989, Zawartosé aldehydu w probs
ce pobranej po zmieszaniu wszystkich frak-
cji wynosita 0,03 g aldehydu octowego
w litrze spirytusu 100°,

W trakcie tej proby usunieto wige okolo
769, catkowitej 1losci wprowadzonego alde-
hydu octowego.

Nalezy podkreslié, ze wyniki otrzyma-
ne przy zastosowaniu tego nowego sposobu
odwadniania byly wyrainie lepsze, od po-
przednich.

Rowniez, jak to zauwazono, kolumna
odwadniajaca pracowala bardziej regular-
nie, co przejawlalo si¢ w niewielkich waha-
nia[ilh temperatur na poszezegolnych pol-
kach.

Streszczenie 1 wnioski.

Tematem przeprowadzonych badan bylo
opracowanie na skale laboratoryjna azeotro-
powej metody odwadniania spirytusu przy
uzyciu takiego $rodka porywajacego, ktory
tworzy azeotrop z woda, nie tworzy za$
mieszanin azeotropowych z alkoholem i wo-
da. W tym celu:

1. Zbadano sklady i temperatury wrze-
nia szeregu mieszanin alkoholu i wody z roz-
nymi $rodkami azeotropujqcymi

Stwierdzono, ze z posrod zbadanych sub-
stancy] wyzej wymienionym warunkom dla
érodka odwadniajacego odpowiada chlorek
metylenu.

2. Zbadano sklad i temperatur¢ wrzenia
azeotropu woda—chlorek metylenu.
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3. Zbadano wzajemna rozpuszczalno$é

chlorku metylenu i wody i sklad warstw he-
teroazeotropu.

4. Obliczono wspolezynniki dekantacji
i odwadniania przy odwadnianiu za pomocq
chlorku metylenu.

5. Wykonano probe¢ odwadniania rektyfi-
katu:

a) w sposob periodyczny,

b) w sposob periodyczny z zawracaniem
srodka odwadniajgcego.

6. Przeprowadzono obliczenie wielkosci
powrotu oraz liczby polek w kolumnie od-
wadniajacej, pracujacej w sposob ciagly.

7. Sprawdzono metode obliczania kolum-
ny przy odwadnianiu za pomoca benzolu.

8. Wykonano proby odwadniania rekty-
fikatu w sposob ciggly:

a) z odbieraniem azeotropu,

b) z zawracaniem $rodka odwadniajacego
na polke zasilang.

Otrzymano ta droggq spirytus o mocy
99.3%9 199,66 _

9. Wykonano odwadnianie spirytusu mo-
cy 96,5° zawierajacego 0,12 i 0,0 g alde-
hydu octowego w litrze. Stwierdzono, ze w
toku procesu odwadniania zostaje usunigte
ze spirytusu ok. 759, aldehydu.

10. Wykonano probe odwadniania su-
rowki mocy 93,2%:

a) z zawracaniem $rodka odwadniajacego
na poltke zasilana,

. b) z zawracaniem $rodka odwadniajacego
na gorng potke kolumny.

W pierwszym wypadku otrzymano spi-
rytus odwodniony mocy 99,3% w drugim
99,9°,

Na podstawie wynikow doswiadezen la-
boratoryjnych przeprowadzono nastepne pro-
by na skalg pottechniczna, ktore beda przed-
miotem pozniejszej publikacji.

ZUSAMMENFASSUNG.

Verfahren zur azeotropen
entwidsserundg.

Spiritus-

Verfasser haben es sich zur Aufgabe gemacht, ein
Verfahren zur azeotropen Spiritusentwisserung zu bear-
beiten, bei dem ein derartiges Entwisserungsmittel
benutzt wird, welches wohl mit Wasser ein bindres
azeotropes Gemisch bildet, aber kein ternires mit Alko-
hol und Wasser. Zu dem Behufe wurde folgendes unter-
nommen:

1) Es wurden Zusammensetzung und Siedepunkte ei-
ner Reihe von Gemischen von Wasser und Alkohol mit
verschiedenen azeotropierenden Mitteln bestimmt. Es.wur-
de festgestellt, dass unter den gepriiften Substanzen Methy-
lenchlorid den oben angesetzten Bedingungen fiir ein azeo-
tropierendes Mittel entspricht.

2) Es wurde Zusammensetzung und Siedetemperatur
des bindren azeotropen Gemisches Wasser-Methylenchlo-
rid bestimmit.

3.) Es wurde die gegenseitige Loslichkeit von Wasser
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und Methylenchlorid sowie die Zusammensetzung der bei-
den Schichten des Heteroazeotropen bestimmt.

4) Es wurde der Dekantationskoeffizient sowie der
Entwisserungskoeffizient bei dem, mit Hilfe von Methylen-
chlorid durchzufiihrendem Entwisserungsverfahren, berechnet.

5) Es wurde ein Versuch der Entwisserung von Rek!i-
fikat ausgefithrt und zwar a) periodisch b) periodisch
unter Riickfiihrung des Entwiscerungsmittels. ;

6) Es wurde die Riicklaufmenge sowie die Anzahl der

Béden in der Entwisserungskolonne beim kontinuierlichen
Verfahren berechnet.

7) Die Methode der Berechnung der Kolonne wurde
an der Entwisserung mit Hilfe von Benzol gepriift.

8) Es wurden Versuche ausgefiihrt zur kontinuierli-
chen Entwisserung von Rektifikat a) unter Sammeln des
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azeotropen Gemisches; b) mit Riickfiihrung des Entwiésse-
rungsmittels auf einen der Béden. Es wurde so ein Spiritus
von 99,3 und 99,66° erhalten.

9) Es wurde die Entwisserung zweier Spiritussorten
von 96,5° durchgefiihrt, welche einen Gehalt von 0,12 und
0,5 g/l an Acetaldehyd besassen, wobei festgestellt w:rden
konnte, dass in dem Entwisserungsprozess bis 75% des
Aldehydes mit entfernt werden.

10) Es wurden Versuche der Entwisserung eines Roh-
spiritus von 93,2° ausgefiithrt unter Riickfithrung des Ent-
wisserungsmittels a) auf den gespeisten Boden; b) auf den
obersten Boden der Kolonne. Im zweiten Falle wurde ein
Spiritus von 99,99 erhalten.

Auf Grund dieser Laloratoriumsversuche wurden wei-
tere Versuche in halbtechnischen Ausmasse durchgefiihrt,
tib:r welchz spiter barichtet werden vird.

O poprawie jakosci koksu gornoslaskiego przez zastosowa-
nie dodatku potkoksu. I. |

Sur I’améliorement de la qualié du coke de la Haute-Silésie par addition du sémi-coke.

Dr inz. Micna. CHORAZY
Koksownia Walenty
Nadeszlo 20 lipca 1933

Wstep.

Wazrost. wyltworczosei hutnictwa, jaki sig
zaznaczyl w naszym kraju w latach ostat-
nich, oraz przewidywany jego rozwoj w la-
tach najblizszych, kaze zwrdci¢ szczegdlng
uwage na jedno z tworzyw wielkopiecowych,
a mianowicie na koks. Zagadnienie to na-
biera coraz wiekszego znaczenia wobec obec-
nego niedostatecznego stanu naszych kok-
sowni, oraz nie najlepszej jakosei koksu hut-
niczego, produkowanego z przewazajacej ilo-
$ci posiadanych wegli gazowych spiekaja-
- cych sie. O ile koksownictwo nasze uczy-
nito duzy wysilek w kierunku modernizacji
niektorych zakladow w latach 1929 do 1931,
a ostatnio gruntownego remontu i urucho-
mienia grup od szeregu lab nieczynnych, oraz
budowy nowych grup piecowych, zwieksza-
jacych stan posiadania w tej dziedzinie,
o tyle nie rozwigzano zagadnienia w zakre-
sie poprawy jakosci koksu, mimo szeregu
dodatnich wynikoéw badan laboratoryjnych
1 pottechnicznych. W pracach dzialu we-
glowego Chemicznego Instytutu Badawcze-
go prowadzonych pod  kierownictwem
W. Swigtostawskiego ze wspotudzialem B. Ro-
gi oraz M. Chorazego nad poprawa jakosci
koksu gornoslaskiego, podzielono problem
poprawy jakosci koksu na:

a) usilowania zmierzajace do wprowa-
dzemia pewnych zmian i ulepszen w istnie-
jacych urzadzeniach koksowniczych;

b) catkowita zmiane systemu koksowa-
nia w kierunku bardziej przystosowanym do
wlasnosci posiadanych wegli gazowych spie-
kajacych sie.

Badania w bym ostatnim kierunku prowa-
dzi od dluzszego czasu Dzial Weglowy
Ch. I. B., przy czym opracowana zostala
odmienna od dotychczasowej metoda kok-
sowania wegli zarowno gazowych spiekajg-
cych, jak tez i miespiekajacych si¢. Duza
elastycznos¢ w wyborze surowcow, z kto-
rych koks mo%e byé produkowany, stawia
przed tego rodzaju metodami znaczne wi-
doki rozwoju.

O ile idzie o istniejace urzadzenia kok-
sownicze, a zatym z punktu widzenia teraz-
niejszoscl,  tudziez  bliskiej przysziosei,
pozostaje jeszcze wiele do zrobienia w pierw-
szym rzedzie: '

1) W doborze wegla, z ktorego koks ma
byé produkowany. Mamy tutaj na mysl
dokladniejszgq klasyfikacje do tego celu
pokladow wegla koksowniczego z wydziele-
niem pokladéw, pogarszajacych jakosé kok-
su, oraz zastosowanie odpowiednich metod
oczyszczania wegla od czesei mineralnych
(przerostu skaly plonnej) i frakeji zawiera-
jacych znaczniejsze ilosci szkodliwej dla
koksownictwa odmiany petrograficznej—fu-
zytu—, zastosowanie flotacji z mozliwoscia
uzycia flotatéw wzbogaconych w witryt. ja-
ko dodatek do wegla koksowego 1 tp.

Jak wynika z publikacji prof. dr B u d-
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ryka?) flotacja pianowa daje bardzo do-
bre wyniki dla uzyskania z mialéw pewnych
gatunkoéw wegli koksujacych, koncentratow
o niskiej zawartosci popiolu i wysokiej licz-
bie spiekania. Zastosowane w ostatnim ro-
ku urzadzenie do flotacji pianowej w jed-
nej z koksowni goérnoslaskich potwierdzilo
w zupelnosci w skali technicznej wyniki
badan laboratoryjnych prowadzonych w Aka-
demii Gornicze] w Krakowie.

2) Przez modernizacje urzadzen koksow-
niczych z uwglednieniem specyficznych wias-
nosci naszego wegla w doborze komoér ko-
ksowniczych o odpowiednie] szeroko$ci, przy
zachowaniu jednakze wysokich temperatur
koksowania, dajacych odpowiednie wydaj-
nosci i pozadany sklad produktéw ubocz-
nych. Jako konieczny warunek nalezy uwa-
zaé¢ mozliwosé regularnego i réwnomiernego
ogrzewania §cian piecowych.

3) Przez dobor odpowiednich mieszanek
koksowniczych. Nieodzownym w tym przy-
padku bedzie stosowanie mielenia wegla we-
dlug odpowiedniego skladu procentowego
ziarn o roznej wielkosei, oraz bardzo do-
kladne zmieszanie kilku gatunkow wegli,
wzglednie tez innych stosowanych dodatkow.

Liateratura.

Badania licznych autoréw?), a miedzy
innymi prace Chemicznego Instytutu Ba-
dawczego®), wykazaly, Ze znaczng poprawe
jakosci koksu z weglh typu gazowo-plomien-
nych uzyskuje si¢ na drodze koksowania
mieszanin tegoz wegla z weglem chudym
o znacznej zdolnos$ci preznosci wydymania,
a w braku tegoz z poélkoksem, produktem
suchej destylacji wegla w niskich tempera-
turach®).

Z prac, ktore stoja blisko omawianego
zagadnienia nalezy wymieni¢ poza cytowa-
nymi pracami Ch. I. B. publikacje W. M e y-
n a®) omawiajacq gospodarcza i techmiczna
. strone stosowania polkoksu dla poprawy
wlasnoéci koksujacych wegli gérnoslaskich,
oraz prace doswiadczalng zebrang w dyser-
tacji doktorskiej inz. H. H. Koppersa¥)
,,O poprawie koksu gornoslaskiego i utle-
nianiu wegli goérnoslaskich” ze wzgledu na

1) Prof. dr Budryk— Flotacja i perspektywy za-
stosowania jej do wegli polskich. Zycie techniczne —
Lwéw 1937.

) F. Bénneman, Glickauf 62 — 1551 (1926)

) W. Swietostawski, M. Chorazy, B.
Roga—Z badai nad poprawa jakoséci koksu gérnoslas-
kiego — Przeglad gérn.-hutniczy — 8 — 429 (1932).

%) Na techniczna skale stosowana byla poprawa koksu
przez dodatek poétkoksu w Zaglebiu Saar w koksowni
Heinitz.

5 W. Meyn—Z. Oberschl. Berg-und Hiittenmann.
Ver. Katowice, 64 5472 (1925).

8 H. Koppers— Koppers Mitteilungen — zeszyt
1 (1931).
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to, ze autor zajmowal si¢ weglami gorno-
§laskimi, pochodzacymi z Debienska, z ko-
palni Richter 1 Laura. Chodzilo tu o mozli-
woé¢ zastosowania wegla spiekajacego do
wyrobu pétkoksu, co moglo nastapi¢ tylko
po uprzednim utlenieniu tego wegla 1 zni-
szczeniu jego wiasnoscl spiekajacych. W prze-
ciwnym razie wegiel zapiekal sie w urzadze-
niu do potkoksowania, uniemozliwiajac dal-
szq prace.

Nawiazujac do powyzszych badan roz-
poczeto prace nad prakbtycznym rozwigqza-
niem tego problemu w koksowni Walenty,
przy czym artykul niniejszy podaje w pierw-
sze] czedci wyniki uzyskane w ciagu ubiegle-
go roku w skali przemyslowej; w drugiej
czeéei artykulu podane beda wyniki prob
zmierzajacych do wyjasnienia teoretycznych
podstaw mozliwosci poprawy jakosci koksu
produkowanego z wegli gazowych spiekajq-
cych sig za pomoca dodatku polkoksu,
a w szezegolnosei poétkoksu produkowanego
z wegli utlenionych.

Do wyboru materiatu, z ktoérego otrzy-
mano poézniej] potkoks w koksowni Walen-
ty, daly asumpt prace dr B. R o gi nad pro-
dukeja koksu z wegla gazowego spiekajace-
go sie z dodatkiem wegla gazowo-plo-
miennego, ktory przez czas dluzszy lezal na
zwale, ulegajac dzialaniu czynnikéow atmo-
sferycznych. Zastosowanie dodatku tego ma-
terialu dalo dobry wynik, pozwalajac na
podwyzszenie twardosci koksu produkowa-
nego z samego tylko wegla o kilka stopni.

TABLICA L
Wytrzymalogé
o : mechaniczna
Lip. Rodzaj mieszaniny koksu

)40mm|(10mm

1 |100% wegla ga-
zowego spiekaja- _— 28,0 | 10,5
cego I

2 [93% wegla ga- 79
zowego spiekaja- 9
cego 1

wegla  ze
zwalu 356 | 10,0

3 | 909% wegla ga- 100{;) b e
zowego spiekajg- [zwalu dotlenione-

cego I go w piecu obro-| 100 |42
towym
4 | 90% wegla ga- | 10% pétkoksu ze

zowego spiekaja- | $wiezego groszku | 47,0 | 10,0
cego 1 weglowego

5 | 92% wegla ga- 89, pétkoksu ze

FOWEE0. A0 lfka J3- | Wietrzatego miatu 7.0 8,8
cego
6 | 90% wegla A | 109 potkoksu ze 70,0 04

zwietrzalego miatu

Przeprowadzone przez nas w skali tech-
nicznej proby koksowania mieszanki wegla
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Eazovxego spiekajacego sie z dodatkiem pol-
oksu, otrzymanego ze zwietrzalego mialu
z haldy, daly dobre wyniki (tablica I) i sklo-
nily nas do oparcia metody technicznej na
tego rodzaju materiale, oraz do podjecia
pewnych préb wyjasnienia teoretycznych
podstaw tego zjawiska.

Urzadzenie do potkoksowania.

Do prac doswiadczalnych przeprowadzo-
nych w koksowni Walenty nad otrzymywa-
niem potkoksu z réznych wegli, stuzyl maty
piec obrotowy o zdolnosci przerobezej 1,5—
2 t potkoksu na 24 h. Po otrzymaniu do-
datnich wynikéw, przystapiono z inicjaty-
wy Naczelnego Dyrektora R. G. W. inz.
B. Pietrzykowskiego do produkeji koksu
hutniczego w skali technicznej.

Zbudowano we wlasnym zakresie wiek-
szq instalacje, ktérej dzienna zdolno§é prze-
rébeza wynosila okolo 20 t poétkoksu, oraz
rozpoczeto stala produkceje ulepszonego kok-
su. Po rocznej obserwacji ruchu tej in-
stalacji wybudowano jeszcze jeden wiekszy
piec obrotowy o produkeji dziennej okolo
40 t potkoksu.

Produkeja potkoksu odbywa sie w in-
stalacjach typu bebna obrotowego.

Piec o dlugosci okolo 20 m, sklada sie
z zelaznego bebna obrotowego, ktéry na
obu koncach posiada opaski w ksztalcie
pierscieni, opierajace sie na rolkach nos-
nych. Od strony wlotu wmontowane sa po-
nadto 2 rolki dodatkowe, redukujace na-
cisk poosiowy, wystepujacy przy nachyleniu
bebna w kierunku do wlotu. Roéwniez od
strony wlotu na bebnie osadzona jest opa-
sujaca go Slimacznica, ktéra w polaczeniu
z walem slimaka, napedzanym za pomoca
kot zebatych, nadaje bebnowi ruch obroto-
wy. WIlot bebna jest polaczony ze zbiorni-
kiem mialu weglowego o pojemnosci 10 t
. za pomoca specjalnego urzadzenia, umozli-
wiajacego dostarczanie mialu do bebna w
sposob ciagly. Przy wylocie znajduje sie rura
odprowadzajaca gazy 1 pary powstale z de-
stylacji wegla do rury zbiorczej (hydrauliki)
istniejacych piecow koksowniczych, oraz od-
powiednie urzgdzenie do wydobywania pél-
koksu z bebna obrotowego, przy zachowaniu
catkowite] szezelnosei instalacji. Jest to rura
o ¢rednicy 400 mm, w ktora wmontowano
kolo topatkowe w pozycji pionowej, wyrzu-
cajace polkoks w sposob ciagly, do odpo-
wiednich urzadzen, w ktorych nastepuje su-
che gaszenie koksu.

Mechanizm napedu bebna, urzadzenia
dostarczajacego wegiel ze zbiornika sto;ace—
go. przy wlocie bebna, oraz kola wyrzucaja-
cego potkoks z bebna, jest poruszany przez
ten sam silnik, wbudowany od strony napel-
nienia bebna obrotowego, przy czym naped
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dla urzadzenia wyladowujacego pétkoks prze-
noszony jest przy pomocy watka o odpowied-
niej diugosci, pary két stozkowych, oraz
lanicucha Galla.

Beben obrotowy znajduje sie w piecu,
skladajacym sie z 8 komor grzewezych, zbu-

Rycina 1. Piec w budowie.
dowanych z cegly szamotowej. Komory te s
polaczone ze soba, tworzac labirynt w ksztal-
cie linii spiralnej tak, ze gazy spalinowe
przechodza linia $rubowa wzdluz calego
walezaka az do ostatniej komory, z ktorej
maja ujscie do komina. Pod komorami ty-
mi znajduja si¢ komory spalinowe z wmon-
towanymi palnikami na gaz. Komory gor-
ne sq oddzielone od komor spalania §cianka
pozioma, tworzac kratownice z cegiel sza-
motowych w tym celu, aby uniemozliwié
bezposrednio styk ognia z zelaznym wal-
czakiem. Temperatura w komorach wahaé
sie¢. moze od 460° — 650°. Caly piec stoi
na fundamentach betonowych, opartych na
plycie zelbetonowej. Gazy spalinowe prze-
chodza kanalem spalinowym do komina
o $rednicy 800 mm i wysokosci 20 m.

Rycina 2. Piec w ruchu.

Otrzymany potkoks jest poddawany mie-
leniu w miynach i mieszany w odpowiednim
stosunku z weglem koksowym, natomiast
produkty uboczne przez mlpv[dl/ zamknig-
cie hydrauliczne 1 chlodnice sq dopuszezane
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do ogo6lnej masy gazu idacego z piecow
koksowniczych.

Przez zastosowanie dwoch niezaleznych
urzadzen piecowych o roznej produkcji mo-
zemy w trzech grupach piecow koksowni-
czych produkowaé w miare potrzeby koks
twardy, przy czym wybor wielkosci pro-

dukcyjnej obydwu jednostek pozwala na :

duzg elastycznosé w zaleznosci od ruchu
jednej, dwoch czy tez trzech grup piecow
koksowniczych.

Piec obrotowy, ktéry byl protobtypem
instalae ji do otrzymywania pétkoksu w Niem-

czech, zostal tam pdézniej zarzucony ze wzgledu |
na to, ze dawal material o duzej ilosci

miatu, co nie bylo pozadane w tych przy-
padkach kiedy produkowany poltkoks mial
stuzy¢ jako material opalowy w kawatkach;
z urzadzenia tego typu uzyskiwano réwniez
smote zanieczyszczona pylem potkoksowym
Stwierdzono tez, ze blachy stalowe nie na-
dawaly sie do pracy w tych temperaturach
gazow obiegowych, ktore byly potrzebne,
aby material wygazowaé do 550—600°, Wy-
soka temperature stosowano dla uzyskania
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W zwiazku z celem, do ktérego polkoks
ma byé wuiyty, pozadane jest wlasnie
otrzymanie produktu w postaci mozliwie
silnie rozdrobnionego miatu, a poniewaz tem-
peratura potkoksowania nie powinna w zad-
nym razie przekraczaé 480 — 500° wy-
trzymatosé blachy jest stosunkowo jeszcze
dos¢ znaczna. Zastosowanie opalania za po-
mocq stalego kolowego obiegu gazow spa-
linowych, uzupelnianych w osobnym pa-
lenisku, pozwala z jednej strony na catkowi-
te wyeliminowanie szkodliwego styku plo-
mienia z blachg kotla, z drugiej strony po-
zwala na znacznie korzystniejsze warunki
spalania o ile idzie o zuzycie ciepla na jed-
nostke polkoksowanego wegla. Zreszta mu-
*simy podkreslic, ze w tym przypadku nie
jest istotny rodzaj instalacji, ktéry obierze-
my dla produkeji pétkoksu, lecz wlasnosel
otrzymanego produktu, zalezne od warun-
kow fizyko-chemicznych procesu.

Jak wskazuje zalaczony schemat (rycina 3)
mial weglowy z wagonow dostaje sie przez
podnosnik A do zbiornika nad piecem B,
skad dozowany za pomoca odpowiedniego
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Rycina 3.
duzej ilosci smoly. Ponoszono wreszcie urzgdzenia, ulatwiajacego przesuwanie sie

do&é znaczne koszty remontu urzgdzen obro-
towych, w zwigzku ze znaczng iloscia ru-
chumyoh czgdei, oraz duze zuzycie ciepla
" na promieniowanie.

Mimo powaznych niedomagan tego ro-
dzaju instalacji wybraliSmy ja dla naszych
celow w zwigzku z szeregiem zalet, ktore
sie okazaly w naszych warunkach bardzo
istotne. Polegaja one na tym, Ze w bebnie
obrotowym otrzymuje sie material bardzo
jednolicie odgazowany, przy niezbyt duzej
rozpietosci wielkdsei ziarna mialu uzytego
do potkoksowania, co stanowi nieodzowny
warunek korzystnego dzialania polkoksu ja-
ko $rodka odchudzajacego.

. Koszt instalacji liczony w stosunku do
jej zdolnosci przerobezej jest w oréwnaniu
z innymi typami piecow do poétkoksowania
niski. Czas potrzebny na zatrzymanie i uru-
chomienie tego rodzaju instalacji jest sto-
sunkowo bardzo krotki.

Y A. Thau — Die Schwelung von Braun-und
Steinkohle. Halle. str. 331§ (1927).

wegla o roznej zawartosci wilgoei dostaje sie
do bebna obrotowego €, z ktorego po okolo
45 minutach wychodzi jako gotowy pol-
koks przez urzadzenie do wydobywania go-
racego potkoksu G. Otrzymany potkoks prze-
chodzi do zbiornika L, gdzie jest gaszony
na sucho para wodng S, i1 stad za pomoca
transporterow M i N dostaje si¢ do zbiornika
[J o pojemnosci okoto 8 godzinnej produkeji,
zasilajacego - elewator, podnoszacy mial do
mlynow i mieszarni. Piec jest ogrzewany za
pomoca gazow spalinowych sposobem obie-
gowym.

Produkty uboczne przez odpylacz H,
zamkniecie hadrauliczne J 1 chlodnice K
prowadzi sie na razie do przewodu gazowego
piecow koksowniczych S,.

Stwierdziliémy na podstawie kilkudzie-
sieciu pomiarow®) beziosrednlch ze ogllne
zuzycie ciepla na 1 kg wegla (10% wil-
goci) pétkoksowanego wynosi 550 kal. (bez

8) Pomiary przeprowadzil, p. inz. St

Przyby-
lowicz.
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ogrzewanid obiegowego). Zuzycie pradu elek-
trycznego lacznie z transportem i mieleniem
polkoksu wynosi 17,6 Kwh na 1 tong wy-
produkowanego potkoksu.. Zuzycie pary
50 I/t; Zuzycie wody 1 m?/t. Do obslugi
bebna potrzeba na zmiane trzech robot-
nikow, a mianowicie jednego wykwalifiko-
wanego maszynisty, jednego robotnika do
obslugi urzadzenia odbiorczego na polkoks
i jednego do obslugi = elewatorow. Koszt
zuzytych materialow ruchu i koszt napraw
wynosi okolo 1,60 zi/t.

Materialt wyjsciowy.

Do produkeji potkoksu stuzyl mial wegla
gazowo-plomiennego, ktory ulegt daleko ida-
cemu procesowi zwiebrzenia, wskutek prze-
bywania przez czas dluzszy (okolo 1 roku)
na zwalach. Odpowiednia orgamzac_]a sypa-
nia na zwal materialu $wiezego oraz pobie-!
ranie po okreslonym czasie mialu zwietrza-
fego, przy zachowaniu okreslonych warunkow
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soko$é 1 temperatura zwalu, pozwala na
ciaglosé produkeji koksu specjalnego. Mial
uzyskany posiadal wlasnosci przedstawione
w tablicy IL

Rownoczesnie stosowano dla poréwnania
rowniez mial weglowy Swiedy, jak tez
i sztucznie dotleniony, przez dzialanie po-
wietrza podgrzewanego w temperaturze 200—
200° na wegiel przepuszczany przez plec
obrotowy, ogrzewany do temperatury okotlo
20600 Mial ten posiadal wlasnoéei przedsta-
wione w tablicy IL

W wyniku potkoksowania uzyskujemy
$rednio, liczagc na uzyty wegiel suchy:

potkoksu (suchy) . . . . « . . 88 9%
SOy MEEREDE AT IR 4 9
smoly w pyle z odpylacza 0,3 %
LT A 1 A B e LR A 0,3 %
ATt e S A R 45 m?

Wltasnoéci otrzymywanej pra-

: : : : 9
magazynowania mialu takich np. jak wy- smoty’)
] 8 > analizowa ( 08¢ Wo-
TABLICA 1L Prasmote rilnallzn\\ ano na zawartos¢ wo
dy i pylu; prébke 1 kg prasmoly poddawa-
AL | Pol . =y no kazdorazowo destylacji frakejonowane;j,
Rodzaj wegla goé | pi6t*) f;ing spie- bez uzycia pary wodnej, w normalnym apa-
S kania racie wedlug Kridmera i Spilkera,
. nie przeprowadzajac uprzednio odwodnienia.
Miat weglowy éwiezy . . | 7,2 | 14,01| 29,98 | 3,4 U;cys!{ar}c wyniki ilustruje tablica III,
- w ktore] przytoczono wyniki frakcjonowane]
Wegiel gazowo-plomienny | - . destylacji trzech proéb smoly, przy czym
ze zwalu (frednia 1937) | -9,8 | 14,69 28,46| 0,0 do zestawienia tego wybrano przyklady naj-
Wegiel gazowo-plomienny : bardziej charakterystyczne.
utleniony' w' pieca . . . | *— | 14,30| 23601 00| @ @——
' ) Badania prasmoly i benzyn przeprowadzone zostaly
w laboratorium badawczym koksowni Walenty przez p.
*) Liczone na wegiel suchy inz. B. Zubrzyckiego.
TABLICA III
Zawartosé Frakcje liczone na smole bezwodna
L. biezac C. gat. R P I [l .
probii Es:':;)aly przyggoo wgd)’ p):{lu doi?ﬂ” | 170 2300 230 _.2700 270;330" Puzc:fs._taloéé
/o 0 /o /o Ja {
1 ‘ S 4,6 4,92 12,9 17,8 8,0 14,5 46,8
2 Lo 21,048~ .2- 9,8 6,04 13,0 10,3 9,9 48,8
ik s kT 4,2 6,80 6,2 [ =142 11,0 12,9 53,2
,' TABLICA V.
Zawartosé fenoli 1 kw. karbonowych oraz zasad we frakcjach
L. Fenole i kw. karbon. | Zasady
biezaca — ;
préble Il p B Rl gy
smoly | do 1709 170—230° °| 230—270° | 270—330° do 170, 170—230° | 230—270, | 270—330,
or . 0 o/ . o/ 3, o/ o/
/o Yo /o % /o 7o /o /o
1 3 48 46 41 3,0 5,0 3,0 5,5
e R 44 42 = 46 2,0 4,5 4,0 4,0
R R 42 48 45 3,5 6,5 4,0 6,0
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Destylacje prowadzono do temperatury
330°, w ktorej zaczynaja destylowaé produk-
ty szybko sie zestalajace.

W uzyskanych frakejach oznaczano feno-
le i kwasy karbonowe przez ekstrakeje tu-
giem sodowym w olejku poekstrakeyjnym,
zawartosé zasad organicznych przez ekstrak-
cje 10%, roztworem kwasu siarkowego. Wy-
niki tych analiz dla préb, zestawionych
w tablicy III, umieszczono w tablicy IV,
w ktorej podano procentowa zawartosé sklad-
nikow kwaénych i zasadowych w poszczegol-
nych frakcjach, w przeliczeniu na ilo§é da-
nej frakeji.

Tablica V podaje og6lna zawartosé sklad-
nikéw kwaénych 1 zasadowych w przelicze-
niu na ilo§¢ wzietej do badania prasmoty.
Dla dokladniejszego okreslenia charakteru
chemicznego frakeji lekkich, przeprowadzo-
no zachowawczq destylacje okolo 50 kg pra-
smoly, z uzyskanej w ten spos6b frakeji do
2800 redestylowano do 180° benzyny, prze-
prowadzajac nastepnie dokladna analize wrze-
nia wedlug Englera (wykres 4) i analize
skladu chemicznego wg. Riesenfelda
i Bandtego).

TABLICA V.

Destylat
L. biez. i fenole Pozostaloéé
ol | cbne | 5, % | =807 |
%
1 32,1 18,5 2,5 46,8
2 33,9 15,6 1.7 48,8
3 27,3 172 29 53,2

Rycina 4 podaje krzywa wrzenia ben-
zyny z prasmoly przy czym krzywa gor-
na charakteryzuje benzyne surowa, krzywa
- dolna redestylowana.

Sktad chemiczny benzyny z pra-
smoly.
Analiza chemiczna dala nastepujacy wy-
nik:
Weglowodory nienasycone (olefiny i dwu-

oleFinyyE  H Y OEE S e e 42,4%
Weglowodory aromatyczne . . . . . . 31,4%
Weglowodory alifatyczne i nafteny . . 12,2%
Fenole 1 kwasy karbonowe . . . . . . 14,0%
Zaeadviorganiczne ©, . ibalRe SR 1,0%
Ciezar wlagciwy przy 20° . . . . . . 0,849

Benzyna z gazu.

. Lekkie benzyny zawarte w gazie, chwyta-
ne zapomoca wegla aktywnego w zmodyfiko-
wanej aparaturze Katt winckla, poddawano
kazdorazowo wyczerpujacej analizie; jak-

1) Riesenfeld i Bandte Lunge-Berl. IV.
741 (1933). Kattwinkel Brennstoffchem. 8, 353
(1927).

28 (1938)

kolwiek przebieg krzywych wrzenia powyz-
szych benzyn nie ulegal wiekszym odchyle-
niom, znaleziono duze wahania w skladzie
chemicznym. Dla przykladu przytoczono
ponizej analizy wykonane wedlug metodg
Riesenfelda i Bandtego dwoc
benzyn gazowych mnajbardziej rdéznigeych
sie w skladzie (tablica VI).

Przebieg wrzenia benzyny ilustruje ry-
cina 5. Ciezar wlasciwy benzyny przy 20°
wynosit 0,740.

TABLICA VI
T c Weglowodory
blzl::y- wlagé. n_ taLifa- Fe- | Za-
o ar] prEy iena- | aroma- | tyczne | o1 | gy
| 20° | sycone | tyczne |1 nafte-
zowej | ny

1% 0,795 52,6 31,5 14,8 1,0 S
2, 0,740 | 66,2 15,0 17,8 1,0 -

Sktad i wltasnosci gazu.

Otrzymywany gaz posiadal éredni sklad na-
st@pujac(%:

BRI DA 8,07%
oL C SRR B8 SRS S 4,75%
o B vy N Sl 7 TS 2,18%
(@ I s Nl B m R S Sl 7,78%
| FoAR 107 AT B 8 SRR 4,90%
CH, (etanu oddzielnie nie ozna-
CRATIO) . 1 vt o et el esiTe ot 58,20%
P I B R0 14,12%
Cigzar wlasciwy przy 0°
i760mmHg, . . . . . . . 0,776
Cieplo spalania . . . '« sl 6702,8 kal.
Wartoéé opalowa . . . . . 6002,9 ,,
Wtlasnoéci otrzymywanego poétl
k o k s ull),
Wilgoé (po zgaszeniu woda) . 2—3%
Popibkie oy s alin AR e 15,93%
Lottie (ezabey 700y Wi S 16,64%

Poétkoks otrzymuje sie¢ w formie slabo
spieczonego a najczeSciej zupelnie niespie-
czonego mialu o barwie ciemno szarej. Pol-
koks ten w stanie gorgcym zapala si¢ szyb-
ko na powietrzu. Roéwniez potkoks zmielo-
ny, lezacy przez czas dluzszy w grubszych
warstwach, ulega samozapaleniu si¢. Pél-
koks jest na ogét kruchy, miele si¢ szybciej
1 latwiej, anizeli wegiel. Przy mieleniu
i czynnosciach transportowych wydzielaja
sig znaczne ilosci pylu, ktory ze wzgledu za-
réwno na bezpieczenstwo, jak tez 1 higiene
pracy musi by¢ usunigty za pomoca odpo-
wiednich urzadzen odpylajacych.

Mielenie i mieszanie potkoksu
z weglem koksowniczym.

Potkoks, ktorego zawartos¢ wody nie
powinna przekracza¢ 39, musi by¢ zmielo-

1) Dokladna analiza fizykochemiczna wlasnosci sto-
sowanego polkoksu bedzie podana w czeéci drugiej niniej-
szej pracy.
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TABLICA VIL
Sktad i wlasnosci mieszanki uzytej do koksowania ($rednia roczna).

ny do&¢ drobno, w przeciwnym wypadku
moze spowodowaé znaczne zwigkszenie sig
Scieralnosci koksu. Wyisza zawarto$é wody
w polkoksie utrudnia dokladne wymiesza-
nie z weglem.

T

110

ETea pka iy terigch

W 20 30 40 S0 60 L] 100

Rycina 4.

. Mielenie odbywa sie w miynie mlotko-
wym, po czym nastepuje dokladne dozowa-
nie do wegla koksowego za pomoca stolow

12) Liczono na substancje bezwodna.

12) Wedlug zmodyfikowanej metody B. Rogi uzy- -

to antracytu w stosunku: 9 g na 1 g wegla.

Préba sitowa ziarna
; 2 Czesci Liczba
Wilgoé | Popiél'?) fusq
2 s Il .
lotne'® | spiek?) 3 mm S 1,5 mm
%o % Ya %o %
Weugiel tkoksowniczy, &5 . o s e - e 38 602101 18 31,1344) 35 = — =
352 1] T o N AR S RN e Sk 3.4 15,90') | 16,64'%) 16,6 3,0 13,6 83,4
5mm |[3—5 mm |0—3 mm
o/ o/ o/
i0 ) Jo
Mieszanka koksownicza z 89, dodatkiem
polkoksu . . . . . . . Y 11,0 30,49 33,5 40 14,0 82,0

rozdzielezych i wreszeie dokladne zmiesza-
nie, ktore Ubkutecaniano w mieszalniku z ra-
mionami mieszajacymi, nastepnie w drugim
mieszalniku ?dopanzonym w slimacznice,
gdzie rownoczesnie zwilza sie mieszanke kok-
sowniczq woda, wreszcie w dezintegratorach.

90 1
fo

6o .
4o

a0 1

20 1

0 20 3 40 S0 6o -] 100 -
Rycinal5b.

Koks wytwarza sie w piecach systemu Col-
lin zbud owanych z cegiel dynasowych o sze-
rokosci komoér 450 mm. Czas koksowania wy-
nosit 32 h. Srednia temperatura komér 1010°.

Dla poréwnania koksowano rowniez opi-
sang mieszanke w piecach systemu Dr Oflo,
dla ktorych séredni czas koksowania wynosit
18 h przy szerokosci komoér 450 mm i éred-
niej temperaturze 1250°.
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Powyzej (tablica VII) podajemy przecietny
sklad mieszaniny wegla z potkoksem idacej
do pieca.

[los¢ dodawanego poétkoksu w naszych
warunkach wahala sie od 659% do 13%,
przy czym ilos¢ ta musiala byé¢ kilkakrot-
nie w ciaggu dnia kontrolowana i dostosowa-
na do wielkoéci liczby spiekania oznaczanej
wedlug zmodyfikowanej metody B. Ro gi.

Tablica VIII ilustruje wyraznie zaleznosc
wytrzymalosci koksu otrzymanego z miesza-
niny wegla z potkoksem od liczby spiekania
wegla koksujacego sie.

TABLICA VIIL

Liczba spiekania sie!!) wedlug

Wytrzymalos¢ skréconej metody B. Rogi
mechamcgna al
W prabie 35,2 | 41,3 | 45,7 | 50,3 | 57,0
b@bnowe_l (4] "J o/ o/ o/ I"]_.J
Fi i) | S0 0 S0

frakcja = 40 mm | 48,0 | 53,2 | 56,7 | 69,0 | 83,0

frakcja<< 10 mm | 10,3 | 96 | 87 | 96 | 95

Zestawiajac wlasnosei koksu produkowa-
nego ze zwyklej mieszanki koksowniczej, oraz
z mieszaniny wegla z polkoksem widzimy
(tablica IX), ze w pierwszym rzedzie koks
specjalny charakteryzuje znacznie wieksza
wytrzymalo$¢ mechaniczna, zaréwno co do
twardoéei, jak tez i Scieralnosci. Dalej ob-
serwujemy nieco mniejszq porowatosé i zna-
cznie wyzszq przepuszezalnosé, Swiadezacqy
o dodatnim wplywie pétkoksu na charakter
struktury koksu.

Typowy wyglad zewnetrzny koksu zwy-
kiego B i koksu z wegla z dodatkiem pol-
koksu A charakteryzuje zalaczona fotogra-
fia (rycina 6). Koks specjalny charakteryzuje
brak widocznych rys, duza spoistosé i lepiej
wyksztalcone pory.

Ponizej podajemy przecietne wyniki wla-
snogei koksu w okresie rocznej produkeji
(1937). Wyprodukowano razem 54312 ton
koksu hutniczego, o nastepujgcych wlas-
nosciach:

14y Stosowano mieszanke 9 g antracytu i1 gwegla.’

22 (1938) .
Wytrzymaloéé mechanicznal®). . 54,29
Seiernoss it ot e 8,9 %
Srednia zawarto$é popiotu . . 9,56%
B o wilgoct . . 6,85 S
R pDOrOWAtaSE: Riael Al R 36,8%

,» zawarto§é lotnych czesal  1,25%

Niezaleznie od powyzszego badano za-
lezno$é wytrzymalosci mechanicznej koksu
od procentowego dodatku poétkoksu do we-
ola koksowniczego o rézne) zdolnosci spie-
kania (tablica X).

TABLICA X.
o dodatkn Liczba splkekama Llrizbaksinelfama
5T ok nin wegla wegla koksujacego
P ok. 40. ok. 47.
z wegla utle- |— — — :
nionego Praba bebnowa koksu'®) | Préba bebnowa koksu
% =40 mm | < 10 mm| >>40 mm | <10 mm
39,8 8,0 43,7 7.1
52,1 8,3 53,2 7,8
10 54,2 9,8 59,7 8,6
15 56,1 1152 69,2 10,3
20 52,9 15;5 744 13,9

Z powyzszych liczb wynika, ze im wyz-
sza liczba spiekania, tym dodatek poétkok-
su moze by¢ wigkszy, dzialajac korzystnie
na wydatne polepszanie si¢ wytrzymalosci
mechaniczne] koksu. Zbyt duzy dodatek
potkoksu powigksza silnie Scieralnosé koksu,
co sie zaznacza wybitnie dla wegla o mniej-
szej zdolnosci spiekania. Stwierdzono jedno-
czesnie, ze wplyw dodatku potkoksu z wegla
utlenionego zaznacza si¢ o wiele wyraznie]
w przypadku uzyecia wegli o mniejszej licz-
bie spiekania. Dla wegli o znacznej licz-
bie spiekania roznica miedzy dzialaniem
polkoksu z wegla $wiezego i utlenionego jest
coraz mniejsza w miar¢ wzrostu liezby
spiekania. :

W tablicy XI podano wyniki badania
zaleznosei wplywu procentowego dodatku
potkoksu od temperatury komor piecow.

Przeprowadzono réwniez badanial®) nad

16) \We wszystkich doswiadeczeniach 1 prébach by
bardzo pomocny p. Alojzy Grodon.

TABLICA IX.
I]oéé koksu 15 Wytrzymalosé
grubego Wilgod 3 C ) .| mechaniczna P Przzv
Koks powyzej lwgoc Popiét lzgﬁm —— ————| toro- | pusa- LB e
Yo o otne watoéé| czal- :
80 mm 7o o/ |40 mm[10 mm I
o /o o nosc
zwykly 75 =780~ "| 54 10,03 l 1,67 35 | 39,8 | 121 Struktura podluzna paleczkowata z du-
t | | ; 73 zawartoscig rys.
specjalny 8- ==y 6,85 J| 9,56 | 1,25 55 } 8, 36,7 | 47,3 Struktura kubicznych bryl, malo rys.

18) Wytrzymaloé¢. mechaniczna  byla badana w bebnie obrotowym o wymiarach 1000/500. mm $rednio co 30 - ton

wyprodukowanego koksu.
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TABLICA XI.
Dioidatellt " pig Tk o ks
fhinass 10% 15% 20%
LA T e e e G 7l
komér | =40 | <10 | >40 | <10 | >40 | <10
mm mim mim mim mim mm
1000° 54,2 ‘ 9,8 | 56,1 ! 11,2 | 529 | 15,5
1300° 43,0 | 7,6 49,0 I 83| 50,3 9,7
wplywem temperatury na jako$¢ koksu

produkowanego z mieszaniny wegla gazo-
wego spiekajacego sie 1 potkoksu w mia-
r¢ zwigkszania sie procentowej zawartosei
tego ostatniego. Uzyto w tym przypadku
wegla o liczbie spiekania: 41,2.

Okazuje sie, ze wyzsza temperatura po-
zwala na wigkszy dodatek procentowy pol-
koksu, przy czym uzyskuje si¢ koks na
0gol o lepszej Scieralnosei, ale tez 1 o mniej-
szej twardosci. Rowniez, jak stwierdzono,
ilos¢ koksu grubego ponad 80 mm jest
stosunkowo znacznie nizsza z piecow, pro-
wadzonych t. zw. gorgcym biegiem.

Koksownia Walenty wyprodukowata ogo-
fem 82000 ton koksu specjalnego, ktory
znalazl zbyt w hutnictwie, a przede wszyst-
kim w jednym z najwiekszych zakladow
hutniczych, w Hucie Pokoj.

Dzieki uprzejmosci Dyrekeji Huty Po-
koj zostaly wykonane z powyzszym koksem
doswiadezenia na wielkich piecach w wyni-
ku ktorych Dyrekeja i Kierownictwo wiel-
kich piecow Huty Pokéj wydaly nizej za-
mieszczona opini¢ co do przydatnosei kok-
su specjalnego do celow hutniczych:

,Koks z koksowni Walenty wyproduko-
wany z dodatkiem polkoksu byl stosowany
na wielkich piecach huty ,,Pokéj” w Nowym
Bytomiu najpierw w czerwcu 1936 r., przy
czym probny okres wynosil tr. y doby, a na-
stepnie wieksza proba prowadzona byla
przez 8 dni we wrzesniu i pazdzierniku
1936 r. Proby te mialy charakter podstawo-
wych doswiadezen w skali przemyslowej,
majacych za zadanie ustali¢ stopien przy-
datnosci tego rodzaju koksu do wytopu
surowki. Odpowiednie dane liczbowe i ob-
serwacje poczynione podezas dodwiadezen
wykazaly, ze koks powyiszy calkowicie na-
daje si¢ do celow wielkopiecowych i w po-
rownaniu do koksu wyprodukowanego z te-
goz wegla, lecz bez dodatku pétkoksu daje
mozliwosei obnizenia jego rozchodu na to-
ne surowki, oraz gwarantuje bardziej par-
widlowy bieg pieca. W szezegdlnodel pod-
czas prob stwierdzono, ze przy uzyciu kok-
su wyprodukowanego z dodatkiem pélkoksu,

1) Temperatura komory wynosila 1010°

rozchod koksu na jedna tone surowki obni-
zyt sie przecigtnie od 30—50 kg na tone
surowki.  Zjawisko to obserwowano przy
produkeji surowki martenowskiej, jak tez
surowki martenowskiej i fosforowej.
Podeczas prob prowadzenia wielkiego pie-
ca wylgcznie na specjalnym koksie Wa-

leniy, rozchéd koksu przy zawartosci Fe.
w rudach 1 topnikach 409, wynosil 8758

235

kg/t surowki martenowskiej, przy zawarto-

éc1 za§ Fe 379, rozchdéd koksu na 1 t su-
rowki martenowskiej wynosit 891,6 kg. Przy
dodatku specjalnego koksu Walenty do na-
miaru wielkopiecowego zaobserwowano, ze
wplyw jego na bieg wielkiego pieca jest
niewatpliwie dodatni, w szczegolnosei koks
ten dawal wyniki pozytywne w tych przy-
padkach jego zastosowania, kiedy wielki piec,
prowadzony na koksie gorszej jakosei, ule-
gal zawieszaniu. Nalezy to przypisaé przede
wszystkim réwnomiernoéei gatunku i odpo-

wiednio wigksze] wytrzymaltosei koksu: twar-

dosé do 509, scieralnosé okolo 99;, (proby
wykonywano w bebnie o wymiarach
1000/500 mm, 100 obr/4 min.). Od cza-
su wykonania powyzszych prob stosowano
specjalny koks Walenly jako dodatek do
koksu zwyklego na wielkich piecach w hu-
cie Pokéj i przy kazdym wsadzie czy na su-
rowke martenowska czy tez odlewnicza lub
martenowska fosforowa, kierownictwo wiel-
kich piecow uzyskiwalo dodatnie wyniki.
Ogdlne zuzycie koksu specjalnego za okrse
od 1/XT 36 do 1/VII 38 wynioslo przeszio
82000 tor. Nalezy poza tym zaznaczy¢, ie
z uwagi na ubogi w Fe wsad (35—409,)
i dosyé kwasng szlake, skutki wigksze] wy-
trzymalosci koksu specjalnego podczas prob
nie mogly si¢ uwydatni¢ w tym stopniu, jak
to niewatpliwie winno nastapi¢ przy prowa-

Rycina 6.
dzeniu wielkiego pieca na wsadzie o duzej
zawartodel Fe. Wtedy bowiem mozna spo-
dziewaé sie zaréwno znaczniejszego powiek-
szenia produkeji wielkiego pieca, jak tez wy-

datniejszego - zmniejszénia
na tone surowki”,

rozchodu koksu
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Uwagi ogélne.

Zagadnienie poprawy jakosci koksu pro-
dukowanego z wegli gazowych spiekajacych
sie, wzglednie gazowo-plomiennych spieka-
jacych sie z dodatkiem polkoksu jest istot-
ne i wazne dla Zaglebi Weglowych, ktére
z tego rodzaju materialu zmuszone sa pro-
dukowaé koks dla celéw hutnictwa, a kté-
re nie posiadaja naturalnego érodka odchu-
dzajacego, jakim jest wegiel o zawartosci
lotnych czesci w granicach od 149, do 189%,.

Z koncowych uwag fachowcow wielko-
piecowych wynika, ze mozna produkowaé
dobry material hutniczy z wegla, ktéry kok-
sowany w stanie czystym bez domieszek da-
je koks nieprzydatny do tego celu. Poza
zwigkszona wytrzymalosciq mechaniczna
oraz gestoscig koksu specjalnego, nalezy
wzigé pod uwage réwniez pewne jego cechy
strukturalne, uwidaczniajace sie zwiekszo-
ng przepuszezalnoscia koksu dla gazow. Ze-
spol powyzszych cech dodatnich sprawia,
ze koks tego rodzaju pozwala na prawidlo-
wy bieg wielkiego pieca o do$é znacznej
zdolnoéci  przerobezej, (okoto 300 t/24 h)
dajac przy tym korzystne warunki zuzycia
koksu na tone wyprodukowanej suréwki.

Jak wykazano, dalszym dodatnim efek-
tem koksowania mieszaniny wegla z pétkok-
sem jest wysoka wydajnoéé grubszych sor-
tymentow w ogélnym tadunku komory kok-
sowniczej.

Nalezy podkresli¢, ze, uzywajac jako
surowca koksowniczego wegli z mniektérych
pokladéw G. Slaskich, mozna otrzymaé koks
o wysokiej wytrzymalosei mechanicznej do-
chodzacej nawet do 809, pozostaloéei po
probie bebnowej. Oczywiscie produkeja kok-
su specjalnego wymaga dodatkowych kosz-
tow, zwiazanych z koniecznoéeia inwestowa-
nia pewnych kapitaléw na budowe urzadzen
do potkoksowania oraz kosztéw produkeji
potkoksu. Roéwnocze$nie w zwiazku z do-
datkiem pewnego procentu materialu juz
odgazowanego nalezy sie liczyé ze zmniej-
szeniem si¢ w odpowiednim stosunku procen-
towym wydajnoéci smoly 1 benzolu, otrzy-
mywanych normalnie z czystego wegla kok-
sujacego. Wydajnosé¢ amoniaku pozostaje
bez zmian, nie wiele zmienia sie rowniez
iloé¢ wyprodukowanego gazu w sumie w pro-
cesie potkoksowania i koksowania. Z dru-
gie] strony jako pewna rekompensate otrzy-
muje sie zwiekszona wydajnosé koksu, oraz
prasmole z wegla pétkoksowanego 1 niewiel-
ka iloé¢ weglowodoréw lekkich zawartych
w gazie. Nalezy zreszta zaznaczyé, ze mimo
przestawienia ' okolo polowy produkeji na
koks specjalny w ciggu rocznej produkeji
nie: zaobserwowano istotnych zmian w ogol-
nej wydajnosci wyprodukowanego benzolu,
co tlumaczy sig prawdopodobnie zmianami,

22 (1938)

jakie zachodza w warunkach koksowania
przy uzyciu tego rodzaju mieszaniny kok-
sownicze], a dotycza szybkosdci przechodzenia
fali cieplnej, oraz drogi gazu w koksowanym
ladunku mieszanki koksowniczej.

W podanych warunkach kalkulacja kosz-
tow produkeji koksu specjalnego przedsta-
wia si¢ na ogo6l korzystnie w zwiazku z uzy-
ciem do produkeji pétkoksu, utlenionego
mialu weglowego zalegajacego zwaly. Pol-
koks otrzymany z tego rodzaju materiatu
dziala skutecznie, dodany nawet w malej
ilodci od 6,5% poczawszy.

Nieodzownym warunkiem rentownosci
procesu jest zbudowanie mozliwie prostej
1 nie kosztownej instalacji do produkeji pol-
koksu z odpowiedniego miatu.

Oczywiscie kalkulacja kosztéow produkeji
potkoksu dla celow poprawy koksu bedzie
zupelnie odrgbna od kalkulacji kosztéw fab-
ryki potkoksu pomyslanej jako odrebna
jednostka gospodarcza. W tym pierwszym
przypadku mamy do czynienia z niewielkim
oddzialem zespolonym calkowicie z duzym
zakltadem koksowniczym, a korzystajacym
z szeregu urzadzen tego zakladu. Catkowity
zbyt koksu wyprodukowanego z malo war-
tosciowego mialu jest zapewniony po ce-
nie wegla koksowniczego, pomniejszonej
o procentowy uzysk za produkty uboczne,
zawarte w odpowiadajacej masie wegla.
W drugim przypadku o rentownoéei stanowic
beda ceny rynkowe i mozliwosé zbytu twar-
dego potkoksu w kawalkach, produkowanego
tylko z najlepszego wegla koksowniczego,
oraz od ilosci 1 jakosei w pierwszym rzedzie
prasmotly, w drugim weglowodorow lekkich.

Zagadnienie mozliwosci zuzytkowania pra-
smoly stanowi calkiem odrebny dzial, kto-
ry potraktujemy w odregbnej publikacji w
zwigzku z prowadzonymi na ten temat ba-
daniami.

Tutaj chcielibysmy tylko zaznaczyc¢, ze
w przypadku, gdyby problem poprawy kok-
su za pomoca dodatku potkoksu rozwinal sie
na szerszg skale w kilku koksowniach i objal
chociazby polowe obecnej produkeji koksu,
wowezas przyjmujac za podstawe ubiegly
rok 1937, mielibysmy w odniesieniu do
1 400 000 wegla koksowniczego produkeje
140 000 potkoksu uwzgledniajac dodatek w
stosunku 109%-wym. Liczac tylko na 49,
wydajnosci smoly obrzymaliby$smy okolo
6 220 ton smoty, ktora jest pierwszorzednym
surowcem dla otrzymania benzyn na dro-
dze katalitycznego uwodornienia.

Zestawienie wynikow.
Przedstawiono wyniki rocznej produkcji
w skali technicznej koksu specjalnego, otrzy-
mywanego z mieszanki wegla gazowo-spieka-
jacego sie. z dodatkiem potkoksu.
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Polkoks otrzymywano w instalacjach ty-
pu bebna obrotowego z opalaniem obiego-
wym gazoéw, uzywajac jako surowca do wy-
robu poétkoksu mialu weglowego gazowo-
plomiennego, ktory ulegt uprzednio dlugo-
trwatemu wietrzeniu na zwalach.

Koks specjalny wyprodukowany w ilo-
sci okoto 82 000 ton zuzyty zostal jako koks
wielkopiecowy wykazujac dobra wytrzyma-
lo§¢ mechaniczng i calkowitq przydatnosé
dla wielkiego pieca,

Niezaleznie od powyZszego przeprowa-
dzono badania nad:

a) wplywem dodatku potkoksu na wy-.

trzymalo§¢ mechaniczng koksu, otrzymywa-
nego z wegla o postepujacej liczbie spieka-
nia stwierdzajac, ze wplyw ten jest tym
korzystniejszy im liczba spiekania danego
wegla jest wyzsza. W ten sposéb z pewnych
gatunkow wegla gornoslyskiego mozna bylo
uzyskaé¢ koks o twardosci ponad 759 po-
zostatosci = 40 mm po probie bebnowe;.

b) wplywem ilosci dodawanego potkoksu
w zaleznoscl od liczby spiekania wegla stwier-
dzajac, ze dla danego wegla tylko pewien
okreslony dodatek potkoksu dziala korzyst-
nie w kierunku powigkszenia wytrzymalosci
mechanicznej koksu. Dalsze zwiekszenie ilogci
potkoksu zwigksza $cieralnoéé produkowane-
go koksu. Dodatek potkoksu moze byé tym
wyzszy, im wyzsza jest liczba spiekania wegla.

¢) zaleznoscia wybrzymatosei mechanicz-
nej tego rodzaju koksu od temperatury ko-
mor, przy czym okazalo sie na ogol, ze przy
tej samej szerokodci komor korzystniejsza jest
praca w komorach o nizsze] temperaturze.
W wyzszej temperaturze otrzymuje sie wpra-
wdzie nieco lepszg $cieralno$é, tym niemniej
dla uzyskania tej samej twardosci dodatek
potkoksu musi by¢ znacznie wyzszy.

d) podano warunki, jakim musi odpowia-
da¢ potkoks, aby dziatal korzystnie na po-
prawe jakosci koksu. Warunki te dotyczy
wlasnoéei potkoksu, takich jak zawartosé lot-
nych czesci, wilgoei, oraz stopnia rozdrob-
nienia.

e) podano wyniki uzyskane z obserwacji
biegu wielkiego pieca prowadzonego na ko-
ksie specjalnym stwierdzajqc, ze w naszych
warunkach taki koks nadaje sie calkowicie
dla celow hutniczych.

Pozwalam sobie wyrazi¢ gorace podzig-
kowanie J. W. P. Nacz. Dyrektorowi Rudz-
kiego Gw. Weglowego inz. B. Pietrzykow-
skiemu za laskawe umozliwienie mi wyko-
nania 1 ogloszenia w druku niniejszej pra-
cy; rownoczesnie skladam gorace podzigko-
wanie Dyrekeji Huty Pokoj w osobach
J. W. Panow Gléownego Dyrektora inz.
B. Absalona i Dyr. inz. St. Borkowskiego,
oraz Kierownictwu Wielkich Piecéw H. P.

PRZEMYSE CHEMICZNY 237

w osobie p. A. Jochemeczyka za zyczliwe usto-
sunkowanie sie 1 umozliwienie przeprowadze-
nia doswiadczen na terenie wielkich piecow
H.P. oraz za wyrazenie swych cennych uwag.

Wyrazam rowniez niniejszym serdeczne
podziekowanie p. inz. St. Przybylowiczowi
za cenng pomoc i wspolprace.

ZUSAMMENFASSUN G.

Es werden die Ergebnisse vorgetragen, welche bei einer
einjahrigen industriellen Produktion eines, aus einer Mis-
chung einer bpackenden Gaskohle mit Halbkoks erbrannten
Spezialkokses erhalten wurden. ;

Der Halbkoks wurde in einem drehtrommelartige
Ofen dargestellt, der von den Flammengasen spiralférmig
umspiillt war. Zu seiner Darstellung diente Kohlenstaub aus
einer Gasflammkohle, die einen langdauernden Verwit-
terungsprozess auf der Halde durchgemacht hatte.

Der Spezialkoks, wovon im allgemeinen annihrend
82000 Tonnen erbrannt wurden, diente als Hochofenkoks
wobei er eine gute mechanische Widerstandsfihigkeit und
Eignung fiir den Hochofenbetrieb erwies.

Unabhingig davon wurden WVersuche durchgefiihrt:

a) tliber den Einfluss des Zusatzes von Halbkoks auf die
mechanische Widerstandsfihigkeit des Halbkoks bei seiner
Darstellung aus einer Reithe von Kohlen mit wachsender
Backungszahl. Es wurde festgestellt, dass dieser Einfluss
sich um so giinstiger auswirkt, je héher die Backungszahl
der betreffenden Kohle liegt. Auf diese Weise gelang es
aus gewissen oberschlesischen Kohlensorten einen Koks
von solcher Hirte zu erhalten, dass die Trommelprobe
75% Riickstand tiber 40 mm ergab.

b) Des weiteren wurde der Einfluss der zugegebenen
Menge Halbkoks je nach der Bactungszahl der Kohle
tberpriift und festgestellt, dass fiir eine gegebene
Kohlensorte nur ein bestimmter Prozentsatz des zuge-
gebenen Halbkokses einen Einfluss auf die mecha-
nische Widerstandsfihigkeit des Endkokses ausiibt.
Dariiber h'nausgehende Zusatzmengen des Halbkokses
verursachen einen Abfall der Zerreibfestigkeit des
Endkokses. Der zuzugebende Prozentsatz des Halbkokses
kann um so héher bemessen werden, je hoher die Backungs-
zahl der betreffenden Kohlensorte liegt.

c) Untersucht wurde auch die Abhingigkeit der me-
chanischen Widerstandsfihigkeit eines derartigen End-
kokses von der Temperatur der Koksofenkammern, wobei
im allgemeinen es sich zeigte, dass bei gleicher Kammer-
breite das Arbeiten in Kammern von niedrigerer Tempe-
ratur vorteilhafter ist. Bei héheren Temperatur erhilt man
zwar eine etwas bessere Zerreibfestigkeit, aber der Zusatz
an Halbkoks muss weit grésser sein, will man die gleiche
Hirte erreichen.

d) Es werden die Bedingungen angegeben, denen ein
Halbkoks entsprechen muss, der auf die Verbesserung der
Eigenschaften des Endkokses von giinstigen Einfluss sein
soll. Diese Bedingungen beziehen sich auf Eigenschaften
des Halbkokses wie: Gehalt am fliichtigen Bestandteilen,
Feuchtigkeitsgehalt und Feinheit.

e) Es werden die Resultate der Beobachtung des Ganges
des Hochofens, der mit diesem Spezialkoks betrieben wurde,
angegeben, wobei festgestellt wird, dass in den Ver-
hiltnissen des polnischen Industriebezirkes  ein derartiger
Koks sich vollkommen fiir alle Hochéfen eignet,
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Ustalenie jakosciowe] metody wykrywania malych ilosci
antymonu w cynfolii, przez ulepszenie metody
Rossinga 1 Clarkego.

Une méthode qualitative de déceler l'antimoine en petites quantités dans les feuilles d’étain. (Méthode
Rossing — Clarke perfectionnée).

Inz. Wrapystaw STEFANOWSKI i mgr. Japwica WISNIEWSKA

Nadeszlo 2 czerwea 1938

Cynfolia jest otrzymywana z bardzo
czystej handlowej cyny, pozatem do celow
specjalnych stosowana jest cynfolia otrzy-
"mywana ze stopu o kompozyeji 509, cy-
ny + 509%, olowiu.

Do wyrobu amunicji poza wymagania-
mi tyczacymi si¢ wymiarow i wygladu ze-
wnetrznego stawiane sa warunki co do
czystosci cynfolii.

Mianowicie dopuszezalne sa jedynie Sla-
dy miedzi i domieszki antymonu w ilos-
ciach od 0,39% do 0,5% maks.

W praktyce laboratoryjnej przy ozna-
czaniu antymonu w stopach, poshigiwano
sie dotychczas nastepujacymi metodami:

Obecnoé¢ antymonu w stopie wykrywa-
no zapomocq metody, kbtora podali R0 s-
sing i Clarke!?).

Po jakosciowym stwierdzeniu obecnosci
antymonu ilosciowo oznaczano metoda mia-
reczkowa Gy ory?) 1 stosowang w ilos-
ciowym oznaczaniu anbymonu wedlug norm
na olow utwardzony?®). :

W metodach Rossinga i Clar-
k e g 0o napotykano na niejasnosci, ktore po-
wodowaly, ze metoda czestokroé zawodzila,
zwlaszeza przy wykrywaniu malych ilosei
antymonu.

Po wprowadzeniu poprawek metoda sta-
la sie przy scislym przestrzeganiu podanych
wskazowek szybka 1 niezawodna nawet dla
minimalne] zawartosei antymonu,

Do metody wprowadzono nastepujace
poprawki: i

1. W metodzie Roéssinga jest po-
dane: ,stop rozpuszezaé w mozliwie male]
ilosci wody krolewskiej z dodatkiem chlo-
ranu potasu”. Rozpuszczanie stopu trwa
jednak przy tym sposobie bardzo dlugo,
wypadaja krysztatki chlorku olowiu i po-
woduja nierbwnomierne wrzenie cieczy i wy-
pryskiwanie.

Wobec tego zastosowano do rozpuszcza-
nia stopow mieszaning jednej czesci kwasu
azotowego dymigcego (c. wi 15) oraz pie-
ciu czesci kwasu solnego stezonego (c. wi
1,19). Wtedy stop rozpuszcza si¢ szybko,
i dodatek chloranu potasu jest zbyteczny.

) Treadwell, Cheriia Analityczna, str, 189 1 186
r. ' 1908. :
Y Lunge—Berl
%) P, N.W. chem, 33,

2. Przy dodawaniu wody utlenionej,
w celu zamiany tréjsiarczku w siarczan cy-
nowy podane jest w metodzie Clarkego, aby
wody utlenionej uzywaé dwa razy wigcej
niz potrzeba do odbarwienia, a nastepnie
ogrzewac¢ kilka minut do wrzenia. Nadmiar
wody utlenionej, ktora nie zdazyla si¢ roz-
tozy¢ wskutek krotkotrwalego ogrzewania
powodowal komplikacje w biegu analizy.
Sprawdzilismy, ze wystarczy dodaé tyle
wody utlenionej, ile potrzeba do calkowite-
¢o odbarwienia cieczy, najwyzej kilka cm?®
nadmiaru i ogrzewac¢ tak dlugo, az rozlo-
zy sie nadmiar wody utlenionej i przesta-
na si¢ wywigzywac¢ banieczki gazu.

3. W metodzie Glarkego jest rowniez
podane, ze do rozlworu z ktorego ma sig
antymon straca¢ siarkowodorem nalezy do-
da¢ na kazde 0,1 g metali 5 g kwasu
SZCZAWI0OWego.

Okazalo sie, ze dodawanie 2 g kwasu
szezawiowego na 0,1 g metalu nie powodu-
je krystalizacji kwasu szczawiowego, a jest
zupelnie wystarczajace, aby mnie dopuscié
do stracenia cyny z roztworu.

4. Poza tym, poshugujac si¢ metoda
Rissinga 1 Glarkego dodawano
dotad w sumie 6 do 8 g kwasu winowego
i 11 g stalego wodorotlenku sodu na 0,3 g
metali. Nadmiar lugu 1 kwasu winowego
powodowal wytracanie si¢ osadu i wplywal
ujemnie na bieg analizy.

Po wprowadzeniu poprawek metoda ja-
koéciowa wykrywania antymonu w stopach
jest nastepujaca:

Okolo 2 g stopu rozpuszeza si¢ w 100 ¢cm?
mieszaniny jednej czesci kwasu azotowego
(c. wk 1,5) i pieciu czgdci kwasu solnego
(c. wh 1,19). O ile stop sklada si¢ z olo-
win z niewielkimi domieszkami innych me-
tali, najlepiej rozpuszczaé go w kwasie
azotowym rozcienczonym 2 : 1.

Ogrzewa sie w erlenmajerce do calkowite-
go rozpuszezenia stopu i odparowuje do po-
fowy pierwotnej objetosci. W razie wydzie-
lania sie osadu dodaje si¢ par¢ em3 kwasu
solnego stezonmego uwazajac, aby bylo tylko
tyle kwasow ile potrzeba do caltkowitego
rozpuszczenia osadu. Nastepnie dodaje si¢
3 g kwasu winowego w roztworze 30 cm?®
wody i rozcienicza roztwor dodajac 100 cm?®
wody, po czym zobojetnia si¢ roztworem
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“lugu sodowego, dodaje b g stalego wodo-
rotlenku sodu i 20 ¢em® nasyconego roztwo-
ru siarczku sodowego. Roztwor siarczku
sodowego przygotowuje. si¢ nasycajgc siar-
kowodorem na zimno roztwor NaOH (309%,)
w erlenmajerce, zamknietej korkiem z dwie-
ma rurkami w ciggu 1 do 2 godzin.

Roztwor wraz z osadem siarczkow ogrze-
wa sie na lazni wodnej przez trzy kwadran-
se, czesto wstrzgsajac.

Po ostygnigciu i opadnigciu osadu, sa-
czy si¢ i przemywa goraca woda, zaprawio-
ny siarczkiem sodu. Przesacz przelewa sig
do kolby miarowej na 500 c¢m?® i dopelnia
wodq do kreski. Z tego roztworu bierze sie
100 em? do erlenmajerki 14 litrowej, doda-
je wody utlenionej (309%,) az roztwor calko-
wicie si¢ odbarwi i jeszcze 5—10 ecm® nad-
miaru H,0,, po czym gotuje sie do chwili
az przestana si¢ wywiagzywac banieczki ga-
zu. Wtedy dodaje si¢ goracego roztworu
kwasu szezawiowego (8 g kwasu szczawio-
wego w 30 cm® wody) 1 podgrzewa do
wrzenia okcolo 10 minut.

Do wrzacego roztworu wprowadza sig
strumien siarkowodoru. Po 20 minutach
rozciencza sie 100 em?® wrzacej wody i prze-
puszcza siarkowodor jeszcze w ciagu 4D mi-
nut. Stracanie si¢ pomaranczowego osadu
dowodzi obecnosci antymonu. W celu po-
twierdzenia wynikow, osad przesaczony
i przemylty rozpuszezamy w kwasie solnym
1:1 i reakcjami sprawdzemy tozsamosé
anbymonu.

Powyzsza metodqa mozna wykryé zupel-
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nie dobrze jeszcze 0,0005 g Sb w 100 ecm?
roztworu, co odpowiada 0,1259% Sb i jest

zupelnie  wystarczajace przy  jakosciowej
analizie cynfolii.
ZUSAMMENFASSUNG.

Beitrag zur Verbesserung der Bestim-
mung kleiner Mengen von Antimon in
Staniol nach Rossing und Clarke.

Es werden Verbesserungen der beiden erwihnten Me-
tHoden angegeben wodurch die Bestimmung schnell und
zuverldssig verlauft.

Tn der Methode nach Réssing wird vorgeschla-
gen stat in Konigswasser mit Zugabe von Kaliumchlorat
die Auflésung in einem Gemisch von 1 Teil rauchender
Salpetersiure und 5 Teilen konzertrierter Salzsiure vorzu-
nehmen.

Bei der Methode nach Clarke wurde festgestellt,
dass der doppelte Uberschuss an HyO, unndtig ist und
man mit einem geringen (einige cm?) oder auch gar kei-
nem Uberschuss auskommt, was den weiteren Verlauf der
Analyse erleicht. Clarke schreibt von den Schwefel-
wasserstoff Niederschlag unter Zugabe eines 50-fachen
Uberschusses an Oxalséiure vornehmen; es stellt sich he-
rauss dass ein 20-facher Uberschuss auch ausreicht dage-
gen keine Kristallausscheidung der organischen Sdure verur-
sacht.

Die von Réssing und Clarke vorgeschriebenen
grossen Uberschiisse an Weinsdure (20-fach) und festen
NaOH (33-fach) werden auf eintragbares Mass zurtick-
gefiihrt.

Nach diesen Verbesserungen lisst die Methode einen
sicheren Nachweis von 0,0005 g Sb in 100 cm® Losung,
also etwa 0,125%, Sb.

Przyczynek do azeotropowej metody oznaczania
zawartosci wody w cieczach
Contribution A la méthode azeolropique de l‘eau gans les liquides -
S. BAKOWSKI i E. TRESZCZANOWICZ
Chemiczny Instytut Badawezy—Oddzial Spirytusowy
KOMUNIKAT 93
Nadeszto 2 czerweca 1938

Opisana przez nas w jednym z poprzed-
nich arbykuléw!) metoda oznaczania zawar-
tosci wody w mieszaninach z innymi cie-
czami, polega na oddestylowaniu wody
z chlorkiem metylenu, jako $rodkiem azeo-
tropujacym i nastepnie bezposrednim zmie-
rzeniu jej objetosei. Wykorzystano w da-
nym wypadku te okolicznosé, ze chlorek
mebylenu tworzy mieszaning azeolropows
z woda, nie bworzy zas zr_zspoléw azeolro-
powych z wyzszymi alkoholami 1 etanolem.
Dzieki temu metoda nadaje si¢ do ozna-

wod DS Bakowski (i (E Treszezanowics.
Przemyst Chem. 21, 201—208 (1937).

czania wody w fuzlach, ktore sq mieszaning
wyzszych alkoholi, w spirytusie, w mieszan-
kach spirytusowo-benzolowo-benzynowych,
a wiec w tych wypadkach, gdy dotychcza-
sowe metody azeotropowe nie dawaly si¢
zastosowacd.

(‘zesto zachodzi potrzeba badania skia-
du mieszanin octanu etylu z alkoholem
i woda, z ktorymi ma si¢ do czynienia np.
przy estryfikacji alkoholu elylowego za po-
poca kwasu octowego.

Zwykle postgpuje si¢ w ten sposob, ze
oznacza si¢ ester przez zmydlenie, oblicza
ilog¢ alkoholu, powstajacego ze zmydlenia,
destyluje mieszaning badana z nadmiarem
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stezonego lugu sodowego tak, aby zmydlié
caly octan etylu i odpedzi¢ alkohol; w de-
stylacie oznacza sie alkoholometrycznie ilosé
etanolu, wode¢ za$ oblicza z réznicy wagi
mieszaniny i wagi estru wraz z alkoholem.
Metoda ta jest dosé klopotliwa 1 niedo-
kladna, zwlaszcza, gdy chodzi o oznaczenie
ilosei wody.

W wypadku, gdy mieszanina badana
zawiera oprocz alkoholu i estru jeszcze lot-
ny skladnik, np. aceton, wyze] opisana
metoda wogéle nie daje wynikow, gdyz
na podstawie cigzaru wlasciwego destylatu
nie mozna okresli¢ zawartoéci w nim alko-
holu.

Z tych wzgledow wyprébowano metode
azeotropowa z chlorkiem metylenu do ba-
dania tego rodzaju mieszanin.

Sporzadzono 50 em?® mieszanki, zawiera-
jacej 20 cm?® octanu etylu, 26,56 em?® alko-
holu i 3,6 em® wody. Jako $rodka azeo-
tropujacego dodano 100 e¢m?® chlorku mety-
lenu. Oznaczenie wykonano w aparacie opi-
sanym w poprzednim artykule?).

Destylacje prowadzono z szybkoscia ok.
60—70 kropli na minute. Przebieg doswiad-
czenia przedstawiony jest w tablicy 1.

Tablica 1.

. : Objetosé wody
Czas pomiaru odebranej
godz. oy

Thn b= o
(.uLul..ulu'-'CC
+ WO oo

Po 7 godzinach destylacje zakonczono.
Znaleziono 3,60 ¢m® wody, co po wprowa-
dzeniu poprawki na rozpuszczalno$é chlor-
ku metylenu w wodzie (ok. 1,4% obj.) wy-
nosi 3,60 cm®. Poniewaz wprowadzono wo-
dy 3,5 em? blad oznaczenia wyvnosi zaled-
wie 0,29, liczac na cala ilo&¢ mieszaniny.

22 (1938)

Z kolei zastosowano metode azeotropowa
do oznaczania wody w mieszance, zawiera-
jacej wérod innych skladnikéw aceton.

50 cm?® mieszanki sporzadzonej zawiera-
to 20 ¢cm® octanu etylu, 10 cm?® acetonu,
16,5 c¢m® alkoholu i 3,5 cm® wody.

Szybkosé destylacji wynosita ok. 70 kro-
pli na minute,

Przebieg doswiadczenia przedstawiono
w tablicy 2.

Tablica 2

Objetosé wody
odebranej

godz. i

Czas pomiaru

0,0
1,0
2,25
3,35
3,7
3,8
3,9
3,9

W trakcie destylacji nie zaobhserwowano
obnizenia, ani zwigkszenia temperatury
wrzenia heteroazeotropu.

Po 7 godzinach destylacje zakonezono.
Znaleziono 3,9 c¢m?® co po wprowadzeniu
poprawki na rozpuszczalnosé chlorku me-
tylenu w wodzie wynosi 3,80 cm?® wody.
Blad oznaczenia w tym wypadku jest wigk-
szy 1 wynosi 0,7%, liczac na calg ilo§é
mieszaniny.

Streszczenie.

Metode azeotropowego oznaczania zawar-

tosci wody w cieczach zastosowano do ba-

NOUMEWR O

dania mieszanin octan etylu — alkohol —
woda oraz mieszanin octan etylu — alko-
hol — aceton — woda.

Dokladnosé oznaczenia wynosila w pierw-

szym wypadku 0,29%, w drugim 0,79%.
ZUSAMMENFASSUNG.

Das Verfahren zur azeotropen Wasserbestimmung?®) in
Flissigkeiten wurde zur Analyse von Mischungen: Alko-
hol — Wasser — Aethylacetat und Alkohol — Wasser —
Aethylacetat — Aceton angewandt.

Die Genauigkeit der Bestimmung betrug im ersten
Falle 0,2% im zweiten 0,7%.

Postepy w chemii analityczne;.
Analiza fotometryczna. Oznaczanie krzemu.

Les progrés de la chimie analytique. Analise photométrique. Dosage du silicium.
J. JACEWICZOWNA.
Nadeszlo 31 maja 1938.

Ostatnio coraz wigksze zastosowanie w laboratoriach
chemicznych znajduje analiza fotometryczna. M toda tal),
oparta na prawach Lambert-Beera, pozwala na

1) Przem. Chem. 20, 127, 1936. °
AL el st 206 Ve A

szybkie oznaczanie najmniejszych nawet ilosci Fe, Cu,
Ti itp., przewyzszajac znacznie dokladnoscia dotychczas
znane i stosowane metody analizy chemicznej.

3 S. Bagkowski i E. Treszczanowicgz,
Przemyst Chem., 21, 204 (1937).
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W poréwnaniu z klasycznymi metodami, analiza foto-
metryczna daje réwniez znaczna oszczedno$é na czasie,
poniewaz w wiekszoéci wypadkéw odpada szereg operacyj
chemicznych, jak saczenie, przemywanie, prazenie itp.
Zmniejsza to w rezultacie iloé¢ zuzytych odczynnikow, jak
réwniez pozwala na wykonywanie oznaczenn z bardzo ma-
tych nawazek.

W poréwnaniu za§ ze zwyczajnymi metodami kolory-
metrycznymi analiza fotometryczna wykazuje niewatpliwe
zalety; a wiec zmniejsza blad subjektywny, powstajacy
przy rozréznianiu rodzaju 1 intensywnos$ci zabarwienia,
oraz nie wymaga przyrzadzania, przechowywania i stalego
kontrolowania roztworéw wzorcowych. ;

W literaturze spotykamy caly szereg prac z dziedziny
analizy fotometrycznej, w ktérych podano metody oznacza-
nia Si, Mo, Ti, Mn, Cr i V. Jak dotad o krzemie
ukazalo sie¢ najwiecej publikacyj.

Mozliwoé¢ fotometrycznego oznaczania krzemu wzbu-
dzifa niewatpliwie duze zainteresowanie.

Nalezy to tlumaczyé szerokim rozpowszechnieniem te-
go pierwiastka i, w zwiazku z tym, licznymi oznaczeniami
krzemu, jakie przeprowadza si¢ niemal codziennie w kazdym
laboratorium, oraz dotychczasowym brakiem szybkiej, a
réwnoczesnie dokladnej metody oznaczenia krzemu.

H. Pinsl w swej pracy: Szvbka kolorymetrvczna
metoda oznaczania krzemu w zZelazie i stali®), pierwszy sto-
suje reakcje oparta na powstawaniu barwnego polaczenia
kwasu krzemowego z molibdenianem amonowym w stabo-
kwasnym roztworze do analizy Zelaza i stali na drodze fo-
tometrycznej. Do badain swych uzywal prostego kolory-
metru Duboscqua (Leitz) oraz fotometru Pulfricha (Zeiss).
Stosowal przy tym filtry fioletowe (poniewaz w Zéltym za-
barwieniu roztworu one jedynie dawaly bezbledne wyniki):
filtr SF Nr 1 do kolorymetru, oraz filtr S 43 do fotometru.

Autor na podstawie licznych doswiadczern podal na-
stepujace przepisy postepowania:

a) rozpusci¢ probke w kwasie azotowym o c. wh 1,11
(1: 3,5);

b) Przy rozpuszczaniu dodaé 39%-owej wody utlenio-
nej, aby catkowicie utlenié siarke, oraz réwnoczeénie za-
pobiec tworzeniu sie organicznych polaczen krzemu.

c) Na kazde 0,1 g nawazki dodaé¢ 30 cm?® 49%-go roz-
tworu Na,HPO,. 12H,O aby po dodaniu CaCO, (por.d.)
. uniknaé stracenia Fe-(OH),, ktéry posiada wlasnosci wy-
bitnie adsorbujace.

d) Oddzieli¢ P 1 Fe przez wytracenie weglan m wap-
nia (wedlug Lawrenze-Smitha), poniewaz oba te
pierwiastki daja barwne polaczenia z molibdenianem
i kwasem krzemowym.

e) Po dodaniu weglanu wapnia gotowaé dokladnie
trzy minuty (dluzsze lub krétsze gotowanie daje w rezul-
tacie bledne wyniki).

f) Molibdenian amonowy dodawaé w temperaturze
pokajowej.

g) Fotometrowaé po uplywie 3 minut od chwili uka-
zania sie zabarwienia (zabarwienie wystepuje wéwczas naj-
intensywniej i nie zmienia si¢ w czasie ok. 10 minut).

Przy wyznaczaniu krzywych wzorcowych autor uzywal
roztworéw chromianu potasowego 1 kwasu pikrynowego
o odpowiednim steZeniu, stosujac przy tym pomiar abso-
lutny (wzgledem wody), lub wzgledny (wzgledem jednego

il A

*) Arch. Eisenhiittenwes. 8, 97, 1934/35.
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z tych roztworéw). Okazalo sie przy tym, Ze w mono-
chromatycznym $wietle lampy rteciowej lepiej nadaje sie
do tego celu chromian potasowy.

Doktidnoéé oznaczenia, przy uzyciu lampy rteciowej,
wynosila -+ 0,5 stopnia przepuszczalnofci, oraz 41,0 st.
przepuszczalnoéci w bialym §wietle lampy Nitra.

Czas trwania oznaczenia 12 — 17 minut.

P. Klinger i K. Koch w pracy Przyczynki do
szybkiego oznaczania krzemu w Zelazie i stali niestopowej
i stopowej®) wprowadzaja pewne modyfikacje do pracy H.
Pinsla i przystosowuja ja do oznaczania krzemu w sta-
lach jedno i wielo-stopowych.

Zmieniony sposéb postepowania przedstawia sie na-
stepujaco:

W 100 ecm® kolbce miarowej ze szkla jenajskiego, roz-
puscié 0,1 g prébki w 20 cm® HNO, (1,11), ostroznie
ogrzewajac w ok, 907 (nalezy unikaé wrzenia). Czas trwania
rozpuszczania powinien wynosi¢ 3 — 5 minut. Nastepnie
doda¢ do roztworu na kazde 3,39, zawartosci zelaza w préb-
ce 1 em® 2%-go Na,HPO, .12 H,O, po czym wytracié
fosfor i zelazo przez dodanie 5,2 g mieszaniny, skladajgcej
sig z 5 g weglanu wapnia (wedlug Lawrenze — Smit-
ha), oraz 0,2 g wegla zwierzecego (Merck, carbo animalis
siccus). Roztwér wraz z osadem zagrzaé szybko do wrze-
nia i gotowaé dokladnie 3 minuty. Dopelni¢ wrzaca woda
do kreski 1 dobrze wymieszaé. Po krétkim odstaniu odsa-
czyé i 50 cm? klarownego przesaczu ozigbi¢ do temp. 20”.
Dodaé 5 em® 109%,-ego molibdenianu amonowego, a nastep-
nie 1 cm® HCI (1:1). Po uplywie trzech minut od chwili
wystapienia zabarwienia fotometrowaé. Procentowa za-
warto$¢ krzemu odczytaé z krzywe) wzorcowej, gdzie zawar-
toéé te przedstawiono jako funkcje ekstynkcii.

Autorzy wprowadzili wige dwa zasadnicze ulepszenia,
a mianowicie:

1) llo&¢ dodawanego roztworu fosforanu zmniejszyli
do polowy, gdyz przy zastosowaniu iloéci, podanej przez
Pinsla, roztwér zabarwial si¢ od molibdenianu juz przed
zakwaszeniem:

2) celu wyeliminowania zabarwienia, wlasciwego
roztworom o wysokie] zawarto§ci wegla, zastosowali wegiel
zwierzecy. Liczne dodwiadczenia wykazaly, ze wegiel
zwierzecy nadawal ,sie doskonale do tego celu, odbarwial
bowiem plyn, a nie adsorbowal kwasu krzemowego.

Metode te mozna z powodzeniem stosowaé do stali,
zawierajacych Mo, Ni, nieduze ilosci Cr, oraz Al 1 Ti
w zawartoéci do 0,2%. Wieksze ilosci Al i Ti oraz zawar-
tos¢ W=19,, Mn=>2%, oraz zbyt duza zawartoé¢ Cr powo-
duje niepewne wyniki., W obecnosci V otrzymywano za
wysokie wyniki.

Badania przeprowadzono na polaryzacyjnym fotometrze,
t. zw. Polafocie. Czas trwania oznaczenia 15 — 18 minut.

Metoda ta, mimo swych duzych mozliwosci, nie zna-
lazla jednak szerszego zastosowania ze wzgledu na uciazli-
wo§¢ samego wykonania oznaczenia, oraz na konieczno$é
Scistego przestrzegania podanych warunkéw (temperatura
i czas rozpuszczania, dodawanie dokladnie obliczonych
ilodci fosforanu itd.). ' i

Zostaly wiec podjete prace w kierunku uproszczenia
tej metody.

Juz w pare miesiecy potem ukazal sie artykul H.
Pinsla: Szybka fotometryczna metoda oznaczania krzemu

%) Technische Mitteilungen Krupp 3, 58, 1935.
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w metalach lekkich!), w ktérym autor podaje prosty spo-
séb oznaczania krzemu w glinie i magnezie.

Przebieg postgpowania przy oznaczaniu krzemu w gli-
nie przedstawia sig nastepujaco:

0,1 g prébki rozpuécié w 15% NaOH 2z dodatkiem
wody utlenionej (w tyglu niklowym), ogrzewajac na stabym
plomieniu, po czym przelaé roztwér do kolbki miarowej
na 100 cm®, zawierajacej odpowiednia ilo§¢ kwasu solnego.
Do goracego roztworu dodaé kilka kropel KMnO,, ktérego
nadmiar odmiareczkowaé kwasem szczawiowym. Po ostu-
dzeniu i dopelnieniu do kreski doda¢ 5 em?® 209%-egc mo-
libdenianu amonowego. Po uplywie trzech minut foto-
metrowaé przy uzyciu kiuwety o dluge$ci warstwy 50 mm
(lub 20110 mm przy wicksze] zawarto$ci krzemu) wzgle-
dem wody lub roztworu poréwnawczego (chromianu pota-
sowego). Jako #rédla Swiatla uzyé monochromatycznego
Swiatla lampy rteciowej lub bialego — lampy Nitra, pray
specjalnym filtrze Hg 436.

Nalezy przy tym wprowadzié¢ poprawke na zawarto$é
krzemu w odczynnikach; poprawka ta przy uzyciu tych
samych objetoéci roztwordw, temperatury, czaséw dzialania
i szkla byla prawie stala.

Przy oznaczaniu krzemu w magnezie nalezy rozpuscié
prébke w kwasie azotowym (1,11) i w dalszym ciagu poste-
powaé jak przy oznaczeniu krzemu w glinie.

Dokladno$é oznaczenia wynosita 10,5% przepuszczal-
nosci, co przy nawazce 0,1 g odpowiadalo 0,01% Si. (Bra-
no érednia z czterech odezytan, ktére po wymianie kiuwet,
zndéw powtarzano).

Z poérod zanieczyszczenn wystepujacych w glinie, jak
Fe, Zn, Cu, Mn, Mg i Ni, moga byé brane pod uwage
jedynie Fe, Cu i Ni. Okazalo si¢ jednak, Zze przy zawar-
tosci Fe do 19%-tu wplyw jego na oznaczenie krzemu byl
bardzo nieznaczny (ok. 0,01% Si w stosunku do prébhki
glinu, wolnej od Fe). Mozna réwniez pomingé catkowicie
wplyw zelaza, stosujac przy wyznaczaniu krzywych wzor-
cowych prébki glinu o éredniej zawartosci Fe ok. 0,3%.
Nieznaczne ilosci Cu 1 Ni nie szkodza oznaczeniu. Wplyw
wiekszych iloéci tych pierwiastkéw mozna usungé badZ
przez kompensacje, badZ tez przez odsaczenie metalicznej
pozostalo§ci po rozpuszczeniu probki w lugu.

Czas trwania oznaczenia 15 — 20 minut.

Uproszczone postepowanie w specjalnie dla zelaza
(stali) zmodyfikowanej postaci, podaje réwniez H. Pinsl
w pracy: Fotometryczne oznaczenie krzemu w obecnofei Ze-
laza i metali towarzyszqcych zelazu®),

Postepowanie to pozwala na bezpoSrednie oznaczenie
krzemu bez stosowania stracania weglano-fosforanowego.
Mangan i siarka, towarzyszace zazwyczaj stalom, nie wy-
wieraja zadnego wplywu na oznaczenia. To samo dotyczy
zawartych w éladach: Cu, Ti, Cr, Ni, itd. Przypadkowej
ich reakeji z molibdenianem lub wlasnego zabarwienia nie
bierze si¢ wcale pod uwage.

Réwniez obecnoéé fosforu nie ma wplywu na wynik
oznaczenia krzemu. Przekonano sie bowiem ) i 7), ze
w pewnych warunkach, w obecnofci nadmiaru fosforanéw
w stosunku do molibdenianu, powstaje kompleks fosfora-

4) Metallkunde 27, 107, 1935.

5) Arch, Eisenhiittenwes. 9, 223, 1935/36.

%) Ind. Engng. Chem. Anal. Ed. 2, 277, 1930.

) A. Arnfeld: Beitrdge zur Kenntnis der Pho-
sphormolybdate Doktor-Dissertation, Berlin 1898,

22 (1938)

nowo-molibdenowy bezbarwny. Najbardziej za$ szko-
dliwy czynnik — #elazo — zostaje usunigte przez przepro-
wadzenie go w bezbarwne kompleksowe polaczenie z flu-
orkiem sodu, przy czym stopieri odbarwienia uzalezniony
jest od ilogci wolnego kwasu.

Na podstawie licznych do$wiadczern autor opracowal
2 sposoby postepowania: 1) kompensacyjny (wzgledem
roztworu badanego) oraz 2) bez kompensacji.

I. Sposéb kompensacyjny. 0,1 g prébki
rozpuscié w kolbce na 100 em? w 15 cm® 3n HNOg z do-
datkiem 1 cm® 15%-ej wody utlenionej na tazni w ok. 90°.
Tzas rozpuszczania powinien wynosié dokladnie 5 minut.
Do goracego roztworu dodawaé kroplami KMnO, (6 g/l)
az do trwalego czerwonego zabarwienia, po czym dodaé
2 em 3n HCIL

Po ostudzeniu do 20° i dopelnieniu do kreski, podzielié
roztwér na dwie czeSci. Do jednej czesci dodaé 5 cm®
20% molibdenianu amonowego, po czym po uplywie 6
minut 20 cm?® 2%-ego fluorku sodowego.

Druga cze§é roztworu, ktéra stuzy jako roztwér po-
réwnaweczy, zadaé taka sama ilodcia NaF i 5 cm® wody
destylowanej. Oba roztwory wzgledem siebie fotometrowaé
najlepiej przy uzyciu lampy rteciowej i specjalnego Hg filtru.
Dla znalezionego wspélczynnika ekstynkeji odezytaé z krzy-
wej zawarto§¢ krzemu.

Postepowanie to nadaje si¢ do stali niestopowe] i sto-
powej rozpuszczalne] w kwasach; nie nadaje sie jednak
do stai zawierajace] Ti= 0,6%.

Przy analizie stali o duzej zawartosci Cr i W nalezy
zastosowaé nieco zmienione postgpowanie, a mianowicie:

0,25 g probki rozpuécié w mieszaninie réwnych iloéci
3n HNO, i 3n HCI z dodatkiem wody utlenionej. Od-
saczy¢ od nierozpuszczonego osadu i po rozcieficzeniu
do 100 cm?® i podzieleniu na 2 cze$ci postepowad, jak poda-
no wyzej.

II. Bez kompensacji. 0,1 g prébki rozpus-
ci¢ w 18 cm® 3 n HNO, z dodatkiem 1 cm?® 15%-ej wody
utlenionej, doda¢ nadmanganianu i kwasu solnego, jak
wyzej, po czym, po ostudzeniu do 20 i dodaniu 20 cm?®
wody destylowanej, zada¢ 5 em® 20% molibdenianu amono-
wego 1 odstawié na 6 — 10 minut. Nastepnie dodaé 20
cm? fluorku sodowego i fotometrowaé wzgledem wody.

Ten sposéb postepowania daje dobre wyniki przy
oznaczaniu krzemu w tych samych gatunkach stali.

Badania przeprowadzil autor réwniez na fotometrze
Pulfricha uzywajac lampy rteciowe] oraz specjalnego filtru
Hg 436. Pole widzenia tego filtru jest znacznie jadniejsze
niz filtru S 43, tak, Ze przy uzyciu filtru Hg 436 mogly byé
wygodnie mierzone nawet bardzo ciemne zabarwienia.

Wielkoé¢ kiuwet (dlugo$é warstwy) dostosowywano
do intensywnosci zabarwienia,

W nastepnej z kolei pracy: Réwnoczesne fotometryczne
oznaczenie manganu, krzemu i chromu®) Pinsl podaje
sposéb réwnoczesnego oznaczania tych pierwiastkéw przy
zastosowaniu réznych filtréw: $53 dla Mn, oraz Hg 436
dla 81 i Cr.

Przeprowadzone przez autora badania na prébkach
stali o zwyklej zawartoéci fosforu wykazaly z2:

a) Reakcja krzemo-molibdenowa moze byé wykonana
w roztworze, w ktérym Mn uprzednio zostal przeprowadzo-

#) Arch. Eisenhittenwes. 10, 139 1936/37.
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ny w kwas nadmanganowy dzialaniem nadsiarczanu amo-
nowego w obecnosci azotanu srebra.

b) Przy pomiarze kwasu nadmanganowego filtrem
S53 z#6lte zabarwienie reakcji krzemo-molibdenianowej
zostaje prawie calkowicie zaabsorbowane.

c) Przy pomiarze krzemo-molibdenianowego zabarwie-
nia filtrem Hg 436 zostaje jednocze$nie zmierzone zabar-
wienie kwasu nadmanganowego. Wspélczynnik ekstyn-
keji w tym wypadku jest jednak 20 — 30 razy mniejszy od
wspolczynnika mierzonego filtrem S 53.

Dla tego tez przy oznaczaniu Si w obecnosci Mn, po
sfotometrowaniu roztworu filtrem Hg 436 (wzgledem wody),
koryguje sie wartosci Si odpowiednio do zawartosci Mn,
co wymaga wyznaczenia krzywej korygujacej.

Reakcja krzemo-molibdenianowa, w wymienionych do-
tad pracach, byla zawsze przeprowadzana w temperaturze
pokojowej. Obecnie autor poleca wykonywaé ja w tem-
peraturze ok. 80 — 90°, gdyz woéwczas reakcja przebiega
szybciej (juz po uplywie 1 minuty wystepuje najintensywniej-
sze zabarwienie). Ta droga otrzymane wyniki s3 réwniez
dobre. Réwnoczeénie zwigkszona ilo§¢ dodawanego kwa-
su azotowego zapobiega tworzeniu si¢ osadu kwasu molib-
denowego lub molibdenianu zelaza.

Woprowadzajac to zmienione postgpowanie przy ozna-
czeniu krzemu w prébkach stali wolnej od chromu, autor
otrzymal wyniki zupelnie zadowalajace, przy zawartosci Si
do 1,5%-tu.

Dla stali, zawierajacej Cr 1 Mn sposéb postepowania
przedstawia sie nastepujaco:

0,4 g nawazki rozpucié w 15 cm® 3 n HNO, na goraco
z dodatkiem 1 cm? H,0, (15%) i 4 c¢m? nadsiarczanu amo-
nowego (500 gfl). Roztwér ogrzewaé do wydzielania sie
pecherzykéw gazu, odstawié na 2 min., ozigbi¢ i dodaé¢
jeszeze 15 em® 3 n HNO,, po czym, po dopelnieniu do kres-
ki podzieli¢ roztwér na dwie czesci: Jedna cze$é po roz-
ciericzeniu do 100 ecm? fotometrowaé na Mn i Cr (wzgledem
wody), uzywajac kolejno filtréw S 53 i Hg 436, przy czym
dla Cr nalezy wprowadzi¢ poprawke. Druga cze$é ogrzaé
ponownie, dodaé na goraco 10 cm?® 10%-ego molibdenianu
amonowego. Po czym, po ostudzeniu, dodaé¢ 20 em® 29,-
ego NaF i dopelni¢ woda do kreski. Fotometrowaé na
Mn i1 Si (wzgledem wody), uzywajac kolejno filtréw S 53
i Hg436. W tej czeéci roztworu réwnoczeénie z Si zostaje
zmierzone zabarwienie zawartego w prébee chromu, ktérego
wspolezynnik ekstynkeji wraz z uwzgledniona poprawka
jest juz znany po sfotometrowaniu pierwszej czeSci roz-
tworu.

Poniewaz studzenie, dzielenie i ponowne ogrzewanie

Wiadomosci biezace
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jest dosyé ucigzliwe, mozna czynnoici te uproéci¢ przez
odwazenie 2 prébek po 0,2 g,

Wreszcie autor proponuje wprowadzenie pewnych
zmian do postepowania podanego w poprzedniej pracy:
Fotometryczne oznaczenie krzemu w obecnosci Zelaza i metali
towarzyszqacych zelazu®), a mianowicie: a) 0,2 g prébki
rozpuscié w 21 em? 3nHNO, i nie zobojetnia¢ lugiem
nadmiaru kwasu; b) reakcje z molibdenianem przeprowa-
dzaé na gorgco.

Postepowanie to po wykresleniu nowych krzywych
wzorcowych, przy analizie prébek stali wolnych od Cr,
dalo doskonale wyniki, skracajac réwnoczesnie czas trwania
oznaczenia.

Zawartoé¢ wegla od 0,02 — 1,1% nie wplywala szko-
dliwie na oznaczenie.

Przy analizie stali, rozpuszczalnych w kw. azotowym,
zawierajacych Cr, otrzymuje si¢ na krzem wyniki za wy-
sokie, z powodu czefciowego utlenienia chromu w czasie
rozpuszczania prébki, W tym wypadku mozna wziaé
podwéjna nawazke (0,4 g), ktéra po rozpuszczeniu i utle-
nieniu Mn nalezy podzieli¢ na 2 czeéci; do jednej dodaé
na goraco molibdenianu, do obu, po ostudzeniu, fluorku
sodu i fotometrowaé oba roztwory wzgledem siebie.

W koficu nalezy wspomnie¢é o pracy réwniez H.
Pinsla Fotometryczna metoda analizy stopéw glinowych?),
w ktérej autor podaje znéw sposéb réwnoczesnego ozna-
czenia Si, Mn, Fe i Cu, wychodzac z jednej nawaiki.

Skrécony sposéb postepowania przedstawia sig na-
stepujaco:

0,5¢ probki rozpuscié w tlugu i odsaczyé od metaliczne]
pozostalofci. Osad rozpuscié w 3n HNO,; i oznaczyé
w nim Cu, Fe, Mn. Przesacz, zawierajacy krzem, przelaé
do kolbki miarowej, zawierajacej pewna ilos¢ 6n HNO,.
Poniewaz przesacz prawie zawsze byl metny, od czeéciowo
wydzielajacego sie kwasu krzemowego, dodawano kilka
cm”® 50%-go nadsiarczanu amonowego i ogrzewano do
wrzenia, po czym roztwér stawal sie klarowny., Nastep-
nie do goracego roztworu nalezy dodaé molibdenianu
amonowego i po ostudzeniu fotometrowaé w sposéb zwykly
wzgledem wody. Z krzywej wzorcowe] odczytaé zawar-
toé¢ krzemu, uwgzeledniajac poprawke na obecnosé krzemu
w $lepej probie (p. str. 242).

Stosowano filtr Heg 436 1 lampe rteciowa. Odczyty wy-
konywano przy wymianie kiuwet.

Czas trwania pojedyriczego oznaczenia — 25 minut.
Zupelnie zadowalajace wyniki otrzymano przy oznaczaniu
krzemu od 0,2 — 1,5%.

¢

Nouvelles du jour

+ Inz. Adam Podoski, urodzony 15 wrzesnia I866, Czlo-
nek Chemicznegs Instytutu Badawezego byly Naczelny Dy-
rektor Panstwowe] Fabryki Zwiazkéw Azotowych w Cho-
rzowie, Prezes Zarzadu Spéltki Akcyjnej Eksploatacji Soli
Potasowych, zmart we Lwowie dnia 12 wrzeénia 1938 r.

+ Nicola Parravano zmartnagle w Fuggi w nocy z 9
na 10 sierpnia, Jeszcze w maju prowadzil energicznie obrady
Miegdzynarodowego Kongresu w Rzymie. Urodzil sie 21

czerwca 1883 w Latium w Fontana Liri, doktoryzowal
w Rzymie 1904, habilitowal w 1908, a do 1913 byl asysten-
tem przy uniwerstytecie w Rzymie. W latach 1909 do 1911
pehit funkeje wicedyrektora pracowni materialéw wybu-
chowych; latem 1909 studiowal u Nernsta w Berlinie.
Mianowany w 1913 profesorem ‘chemii stosowanej
w Padwie, objal jednak nowo utworzona katedre chemii

") Aluminium 19, 439, 1937,



244 PRZEMYSE CHEMICZNY

fizycznej we Florencji, gdzie wykladal do 1919 az Flo powo-
lania na katedre chemii ogélne] w Rzymie jako nastepca

swych mistrzéw Stanistawa Canizzaro i Paterno. Byl czlon-
kiem Krélewskiej Akademii Wloskiej oraz Papieskiej Akade-
mii dei Lincei.

+ Profesor Konstanty Hrynakowski zmarl 4 wrzeénia
1938 roku w Poznaniu, Urodzil sie 21 maja 1878 w Smile
na KijowszczyZnie. Ukoficzywszy gimnazjum klasyczne
w Kijowie zapisal sie na wydzial matematyczno-przyrod-
niczy tamtejszego unowerstytetu, ktéry ukonczyl w roku
1902 z dyplomem kandydata nauk przyrodniczych. W latach
1904—1905 byl asystentem prof. Konowatowa w politechnice

kijowskiej, w roku 1904—1905 nauczycielem fizyki, chemii
i technologii w szkolach realnej i technicznej w Nowozyb-
kowie. Dalsze studia odbywal w Politechnice Kijowskie]
oraz uniwersytetach w Getyndze i Monachium. W roku
1912 objal wyklady i éwiczenia z fizyki, optyki i fizokochemii
na wydziale mechanicznym i Chemicznym Technologicznego
Instytutu w Tomsku, gdzie byl asystentem od roku 1906.

22 (1938)

W roku 1914 wyjechal jako stypendysta wydzialu
za granice do profesora Tammanna w Getyndze. Inter-
nowany w czasie wojny mégl jednak na zaproszenie prof.
Grotha i Fajansa pracowaé w Monachijskiej Akademii.

W roku 1919—20 byl asystentem przy wyzszej kré-
lewskiej szkole technicznej w Sztokholmie, a w roku 1920
powolany zostal na katedre chemii farmaceutycznej Uni-
wersytetu Poznariskiego: Na stanowisku tym prowadzil
wiele prac nad mechanizmem krystalizacji na podstawie
kinetyki proceséw molekularno—atomowych, nad teoria
krystalizacji w oparciu na zjawisku przewodnictwa ciepl-
nego, nad stanami przejéciowymi cieklo—stalymi, a w dzie-
dzinie biochemii szczegdlnie nad zagadnieniami farmako-
dynamiki, Wielkie zdolnosci organizatorskie oddal na ustugi
chemii przy organizacji Zjazdu Chemikéw w Poznaniu
oraz szczegdlnie przy budowie Gmachu Chemii i Farmacji
dla Uniwesytetu Poznanskiego.

W 10-lecie $mierci profesora dra Jana Zawidz-
kiegg bylego prezesa Kuratorium Chemicznego Instytutu Ba-
dawczego, odbylo sie 14. wrzesnia b. r. nabozefistwo Za-
lobne w kosciele Zbawiciela w Warszawie. Po nabozen-
stwie uczestnicy udali sie na eréb Zmarlego, gdzie zlozo-
no wiefice od Ministerstwa Wyznan Religijnych i O§-
wiecenia Publicznego, od Akademii Umiejetnosei, Akade-
mii Nauk Technicznych, Politechniki Warszawskiej i Pol-
skiego Towarzystwa Chemicznego oraz od Chemicznego
Instytutu Badawczego. :

Pierwszy Polski Kongres Technikéw. W dniach
11—13 listopada 1938 r. odbedzie sie w Warszawie Pierw-
szy Polski Kongres Technikéw, organizowany przez Naczelng
Organizacje Stowarzyszenn Technikéw R. P, (NOST).

Obrady Kongresu toczyé sie beda pod wysokim pro-
tektoratem Pana Prezydenta Rzeczypospolite] prof. Ignacego
Moscickiego i Pana Marszatka Polski Edwarda Smiglego —
Rydza.

Komitet Organizacyjny Kongresu wydal deklaracje

kongresowa, omawiajaca role technikéw 1 ich zadania w Zyciu
gospodarczym Polski. Haslo Kongresu Technikéw jest
nastepujace: Przez zorganizowany Swiat techniczny do rea-
lizacji planu gospodarczego Polski. Zadaniem Kongresu jest
na$wietlenie roli technika, jako gospodarczego realizatora
we wszystkich przejawach jego dzialalnogci zawodowo—
spolecznej: technicy jako zorganizowane $rodowisko, czlon-
kowie najszerze] pojetego $§wiata pracy, kierownicy 1 or-
ganizatorzy o szer zej éwiadomosci gospodarczej oraz tech-
nicy jako ludzie o umyslowosci pionierskiej.
‘7zt Koszt Ksie-
gi Kongresowej, zawierajacej referaty wygloszone na Kon-
gresie, z uchwalami i sprawozdaniem 3 =zl (przy zamé-
wieniu, nadeslanym réwnoczesnie ze zgloszeniem ucze-
stnictwa w Kongresie) bez uczestnictwa w Kongresie 6 zl
O udziale w Kongresie nalezy zawiadomi¢ , karta zgloszenia'’
do dnia 1 listopada 1938 r. pod adresem: Komitet Organi-
zacyjny I Polskiego Kongresu Technikéw, Warszawa —Sréd-
miedcie, ul. Wiejska 1, m. 40 tel. 8.09-81.

Uczestnicy Kongresu otrzymaja znizki kolejowe oraz
tanie kwatery. Kazdy zglaszajacy swoje uczestnictwo w Kon-
gresie otrzyma bezplatnie Przewodnik Kongresowy, zawie-
rajacy: a) sklad Komitetu Honorowego Kongresu, b) infor-
macje dla uczestnikéw Kongresu, c) terminarz, d) program
Kongresu z planem referatéw, e) regulamin obrad, f) kupony.

Koszt udzialu w Kongresie wynosi 7
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Réwnoczeénie z nadestaniem zgloszenia, blankietem P. K. O.
Nr. 342, (Naczelna Organizacja Stowarzyszeri Technikéw
R. P.—R-k Komitetu Organizacyjnego Pierwszego Polskiego
Kongresu Technikéw), nalezy uisci¢ oplaty 1 wymienié
je na odwrocie blankietu.

Ze wzgledu na duzy zjazd ludzi w czasie trwania Kon-
gresu w zwiazku z obchodem XX-lecia Niepodleglodci,
Komitet Organizacyjny I Polskiego Kongresu Technikdw,
prosi o jaknajszybsze zamawianie kwater. Termin zglaszania
zapotrzebowania na kwatery uplywa z dniem 1 listopada
br. 1 po tym terminie zgloszznia na kwatery nie beda roz-
patrywane. Rodzaje kwater: a) Kwatery prywatne od 3.50z —
7.-zt za dobe. b) Hotele od 6,50 — 10.- zl. za dobe. ¢) Kwa-
tery zbiorowe od 3.50 — 5.- zt. za dobe.

XVIII Kongres Chemii Przemystowej odbedzie
si¢ w Nancy w dniach 22 wrzeénia do 2 paZdziernika pod
przewodnictwem Sir Roberta Monda. Komitetom organi-
zacyjnym i naukowym prezyduja: L.de Marcheville, A.
Travers i Jean Gérard.

Kongres bedzie pracowal w szesciu grupach obejmujacych
razem 22 sekcje. Grupa I: Fabryka i pracownia, zawiera
sekcje 1—3 zajmujace sie chemia analityczng, aparaturg,
doprowadzaniem energii, woda, higiena, II. Paliwa; zawiera
sekcje 4—6; paliwo stale, gazownictwo, koks, paliwo ciekle,
asfalt, spalanie, zaplon, wybuch 1 materialy wybuchowe.
111 Metalurgia i przemyst nieorganiczny: sekcje 7—12. Hut-
nictwo, odlewnictwo, zeliwo, stale, miedZ, stopy lekkie,
elektrometalurgia, stopy specjalne; przemyst n’eorganicz-
ny, elektrochemia, nawozy cementy i tp. ceramika, szklo.
IV Przemysl organiczny. Sekcje 13—17. Produkty org. prze-
mystowe, farmaceutyczne i fotograficzne, jady bojowe,
perfumy, barwniki, farbiarstwo, masy plastyczne, zywice,
kauczuk, wlékna naturalne i sztuczne, przemyst tluszczowy.
V.Przemysl rolny i rolnictwo. Sekcja 18 —21, Barwniki 1 garb-
niki roélinne, garbarstwo, gorzelnictwo, winiarstwo, cuk-
rownictwo, piwowarstwo, mleczarstwo, pickarstwo, konserwy,
chemia gleb, nawozy, substancje owadobdjcze. VI. Organi-
zacja gospodarcza; sekcja 22.

Wihasciwe obrady Kongresu toczyé sie beda od 22—28
wrzeénia przyczym wyglosza wyklady na plenum: A. T ra-
vers. Ghemia i Zycie wspélczesne. C. Benedicks.
Kapilarnosé ziarn metalicznych 1 jej wphyw na ich wzrost.
Hevyrovsky. Zastosowanie polagrografii. Chevenard.
Zastosowanie metod fizycznych do chemii metali. Gilard.
Nowy przemys! szklarski. A. Wintersztein. Zwigzki
miedzy substancjami wywolujgcymi raka a hormonami pleio-
wymi. Boileau. Wabogacanie rudy lotarynskiej. Wil-
liam Payman. Gérnicze materialy wybuchowe i mecha-
nizm ich wybuchu. G. F a u s e r. Postepy w przemysle nawozdw.
Raymond Berr. Stulecie katalizy: patenty Fr. Kuhlmanna
z roku 1838. J. P. Arendt. Badania naukowe a prze-
myst.

Dzieti 25 wrzeénia zarezerwowany bedzie na wycieczki
krajoznawcze. Natomiast 28, 29 i 30 wrzesnia odbeda sie
sie wycieczki do fabryk. Zjazd zakoriczy sie bankietem pod
przewodnictwem pana ministra Raymond Patenotre.

Zjazd pod haslem walki z korozja. Journdes de la
lutte contre la corrosion odbedzie sie w Paryzu w dniach
3—6 paZdziernika, organizowany przez Société de Chimie
Industrielle i Centre de Perfectionnement Technique,
podzieli swe obrady na trzy grupy: I Badania i teoria. IT Two-
rzywa odporne na korozje. III. Zastosowanie przemyslowe.
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Ze zjazdem polaczona bedzie wystawa od 1—6 paZ-
dziernika.

Zgloszenia na oba zjazdy: Société de Chimie Indu-
strielle. 28 rue Saint-Dominique. Paris 7°.

IV-te Targi Pélnocne w Wilnie odbeda sie w termi-
nie od 17-go wrzeénia do 2-go pazdziernika 1938 r.

Program IV-tych Targéw Pémocnych: A. Dzial Prze-
myslowo —Handlowy (Przemyst metalowy, przemyst wié-
kienniczy, przemyst garbarski, przemyst gumowy, przemyst
budowlany, przemyst chemiczny, urzadzenia gospodarst-
wa domowego, papeteria 1 artykuly biurowe, przemyst
drzewny, optyka i narzedzia precyzyjne, érodki komunika-
cyjne, artykuly spozywecze i towary kolonialne, sport, zabawy
i galanteria rézna, urzadzenia i pomoce szkolne.)

B. Dzial Rolniczy. C. Dzial Rzemiosla i Drobnego
Przemyshu. D. Dzial Wystawowy.

IV Zjazd Chemikéw Polskich w Wilnie. IV Zjazd
Chemikéw Polskich zorganizowany przez Polskie Towarzyst-
wo Chemiczne odbyl sie w dniach 29, VI—2, VIIL. 38 r.
Na wybér Wilna, jako miejsca Zjazdu wplynelo to, Ze w ro-
ku biezacym przypada setna rocznica $mierci Jedrzeja
Sniadeckiego, ojca chemii polskiej znakomitego
fizjologa i wybitnego lekarza, dlugoletniego profesora Che-
mii Uniwerstytetu Wilenskiego. Dzialalnosé¢ Sniadeckiego
tak naukowa jak i spoleczna promieniowala z tego miasta
na cala Polske i poza jej granics. Zjazd polaczony byl z ob-
chodem ku czci Jedrzeja Sniadeckiego. Protektorat nad zjaz-
dem objat Pan Prezydent Rzeczypospolitej Prof. Ignacy
Moécicki. Celem zjazdu byl syntetyczny przeglad
wazniejszych zdobyczy na polu chemii i ich znaczenie na
tle dorobku miedzynarodowego w zakresie postepéw chemii
czystej i stosowanej w okresie ostatnich kilku lat.

Uroczysta inauguracja Zjazdu odbyla si¢ w Gmachu
Teatru Miejskiego na Pohulance, gdzie przedstawiciele
wladz wojewédzkich, municypalnych i naukowych powi-
tali uczestnikéw Zjazdu, zyczac im pomyslnych wynikéw
obrad. W bardzo szczerych i serdecznych stowach powital
Zjazd prof. V ot o & ek, reprezentant Czeskiego Towarzyst-
wa Chemicznego, ktéry w swej zaimprowizowanej przemo-
wie, wygloszonej po polsku, podkredlit lacznosé miedzy
nauka polska i czeska nastepnie podniést zasthugi Jedrzeja
Sniadeckiego i jego wplyw na rozwéj nauki chemii w Cze-
chach; dzi§ jeszcze chemicy czescy postuguja sie nomen-
klatura wprowadzona przez J. Sniadeckiego. Nawskros
oryginalny sposobem podejécia do tematu, jak réwniez
bardzo wnikliwy referat prof. T. Milobedzkiego
Nowa chemia dawnych typéw zakoriczyl czeéé inauguracyjna
Zjazdu. Tegoz dnia wieczorem uczestnicy Zjazdu z Panem
Ministrem W.R. i O.P. Prof. Dr W. Swietostaws-
kim na czele udali sie do Ostrej Bramy na litanie, a nastep-
nie na cmentarz na Rossie, gdzie zlozyli wieniec i oddali
hold pamieci Marszatka Jézefa Pilsudskiego.

W drugim dniu Zjazdu odbyla si¢ Akademia zorgani-
zowana przez Senat i Rektora Uniwerstytetu Wileniskiego,
oraz uroczyste posiedzenie urzadzone przez Polskie To-
warzystwo Chemiczne i Polskie Towarzystwo Fizjologéw
dla uczczenia setnej rocznicy $mierci Jedrzeja Sniadeckiego.
Dzialalnoéé Jedrzeja Sniadeckiego na polu spolecznym omo-
wil Ks. prof. Wéycicki, rektor U. 8. B., Prof. K. 5la-
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winski w niezmiernie interesujgcym wykladzie scha-
rakteryzowal caloksztalt dzialalnodci naukowej i literackiej
wielkiego uczonego. O dziatalnoéci Sniadeckiego jako le-
karza 1 fizjologa dowiedzielismy si¢ z gruntownie opraco-
wanych prelekcji profesoréw A. Januszkiewicza, W.
Lampego i W. Mozotowskiego. W salach bi-
blioteki uniwerstyteckiej zorganizowano wystawe wydaw-
nictw, rekopiséw i pamiatek po Sniadeckim.

Obrady Zjazdu odbywaly sie na odczytowych posie-
dzeniach plenarnych oraz w sekcjach.

Ze wegledu na duzq ilo§¢ zgloszonych referatéw, oraz
daleko posunieta ich specializacie, utworzono cztery sekcje:
sekcje 1) chemii nieorganicznej z podsekcja dydaktyczna;
2) chemii organicznej; 3) chemii fizycznej, 4) chemii prze-
myslowe] przy czym sekcje chemii organicznej, fizycznej
1 przemyslowej dzielily si¢ kazda na dwie grupy.

Odczyty wyglaszane na plenarnych posiedzeniach
mialy przewaznie charakter ogélny i dotyczyly zdobyczy
chemikéw polskich w dziedzinach chemii czystej i przemyslu
chemicznego.

Prof. dr Alicia Dorabialska omdwila wszech-
stronnie problemy i wyniki w dziedzinie chemii fizycznej
na terenie miedzynarodowym, ze szczegdlnym - uwzgled-
nieniem prac polskich uczonych w okresie lat ostatnich.

Po odezycie prof. dr A. Dorabialskiej zabrat glos mi-
nister prof. dr Wojciech Swig¢tostawski, w wykladzie
p. t. Z badaii nad zjawiskami krytycznymi. Wyklad pola-
czony byl z demonstracja przyrzadu do badania zjawisk
krytyeznych opartego na nowych zasadach wedlug pomystu
prelegenta., Nowoéé tematu, jak réwniez pigkna forma
wykladu 1 przejrzystosé pokazanych dodwiadczen wzbu-
dzila ogromne zainteresowanie i owacyine przyjecie prele-
genta. Niezmiernie prosty przyrzad prof. Swietostawskiego,
pozwala na daleko idace wnikniecie w dziedzine dotych-
czas malo poznanych zjawisk krytycznych i daje moinoéé
na rozwinigcie nowego dzialu badan, podobnie jak to 10 lat
temu mialo miejsce z poczatkami ebuliometrii ktére do-
prowadzily do powstania obszernej dziedziny wiedzy, roz-
miar ktérej prof. W. Swietostawski przedstawil w specjalnie
wydanym tomie ,,Ebuliometrii'’.

Prof. dr. Jerzy Suszko w referacie ,,Dgzenia i zdo-
bycze chemii organicznej w okvesie powojennym’’ oméwil
kierunki badan i osiagniecia nauki polskiej w dziedzinie
chemii organicznej.

Nowe poglady na budowe =zwiqzkéw nieorganicznych
zostaly zreferowane przez prof. dr. Wiktora Jakdba,

Dyr. inz. Edmund Trepka w referacie Postepy
techniczne polskiego przemystu chemicznego w ostatnim pig-
cioleciu zobrazowal rozwéj poszczegélnych galezi przemystu
chemicznego oraz dorobek w dziedzinie budowy aparatury
i stwierdzil, ze nasza produkcja chemiczna postepuje wcigz
naprzéd i dzi§ juz moze w znacznej czeéci zaspokoié zapo-
trzebowanie krajowe. Polski przemyst chemiczny nie im-
ponuje moze rozmiarami swych inwestycyj, ani cyframi
produkcji, ale w swym caloksztalcie nie zdradza wybit-
nych luk i dobrze pelni swa stuzbe wobec spoleczen-
-stwa 1 panstwa.

Inz. Eugeniusz Berger méwil O wazniejszych ma-
terialach =zastgpczych, a miedzy innymi o syntezie paliwa
cieklego, kauczuku, mas plastycznych 1 wiékien cietych.
Olbrzymi rozwdj zastosowania silnikéw spalinowych, jaki
obserwujemy w: ostatnim dziesigtku lat oraz zwigzany z tym
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stale popyt na paliwo ciekle, przede wszystkim benzyne,
z drugiej za§ strony ograniczone zasoby ropy naftowej
z ktdre] otrzymywana jest benzyna, spowodowaly rozwdj
prac nad wytwarzaniem benzyny syntetycznej. Istnieja
gléwne dwie metody otrzymywania benzyn syntetycznych
a to Bergiusa oraz Fischera i Tropscha. W Stanach Zjedno-
cznych opracowano metode otrzymywania benzyn synte-
tycznych z gazéw odpadkowych otrzymywanych przy des-
tylacji rozkladowej ropy oraz z gazéw ziemnych. Prace nad
syntezg kauczuku rozpoczely sie do§é dawno i jakkolwiek
realne podstawy do syntezy kauczuku byly uzyskane w os-
tatnich latach przed wojng §wiatowa to jednak techniczne
urzeczywistnienie syntezy jest dzielem ostatnich czas6w.
Dzisiaj badz to droga zmiany warunkéw pracy oraz przez
wprowadzenie skladnikéw dodatkowych mozna wytwarzaé
rézne gatunki kauczuku syntetycznego. Od naturalnego,
kauczuk syntetyczny rézni sie co do wilasnosei wykazujac
np. wigksza odpornoéé na écieranie oraz odpornoéé na dzia-
lanie olejéw mineralnych i roélinnych. Otwiera to przed
kauczukiem syntetycznym dziedziny zastosowania niedo-
stepne dla naturalnego. Od 1908 r. chemia mas plastycznych
zostala wzbogacona przez nowy dzial—zywic sztucznych—
kiedy to chemik belgijski Backeland otrzymal pierwsza
techniczng zywice sztuczng t. zw, bakelit. Wytwarzane sa
obecnie zywice sztuczne najrozmaitszych gatunkéw i o réz-
nych whasnogciach. Do ciekawszych naleza te zywice, z kt6-
rych otrzymywane jest t. zw. szklo organiczne nie tlukace
sie 1 dwa razy lzejsze od szkla zwyklego. Wyréb sztucznych
wlékien podjety zostal w celu choéby eczeciowego unie-
zaleznienia sie od dowozu surowcéw wiéknistych zagranicz-
nych. Metody pracy w tej dziedzinie polegaja na przetwa-
rzeniu gotowego surowca naturalnego np. celulozy, kazeiny.
Na omdwieniu produkeji wlékien cietych i lanitalu zakon-
czyl inz. E. Berger swoj referat.

Obrady w sekcjach podzielone byly na 15-minutowe
referaty z dyskusja, ktére daly obraz kierunkéw zaintereso-
wan oraz ogromu prac badawezych na wyzszych uczelniach,
w przemyéle i instytucjach badawczych. We wszystkich
czterech sekcjach wygloszono razem 232 referaty.

W dziale chemii nieorganicznej wyslichano
23 referatéw. Z ciekawszych nalezy wymienié obszerne
i wielostronne prace prof. T. Milobedzkiego wraz
ze wspdlpracownikami nad zwiazkami fosforowymi, prace
prof. W. Jakéba nad zwiagzkami molibden:cyjankowymi,
W. Trzebiatowskiego nad zwiazkami toru, uranu
i rutenu. Z dziedziny chemii analitycznej ciekawe byly
prace K. Boratynskiegoi E. Michalskiego.

W podsekeji dydaktycznej wygloszono 10 re-
feratéw. Omowione zostaly kwestie stanu nauczania chemii
w szkolach, organizacji dokumentacji wiedzy oraz nowe
metody demonstrowania doéwiadczenn szkolnych, jak na
przyklad prawa objetosciowego Gay-—Lussaca i oznacze-
nia ciezaru czasteczkowego metoda Dumasa.

Wielce zastuzony na polu pedagogii prof. J. Hara-
baszewski w kilku referatach przedstawil w sposéb
bardzo wnikliwy potrzeby szkolnictwa i dydaktyki chemicz-
nej w Polsce.

Prace sekcji chemii organicznej prowadzone
byly réwnolegle w dwéch grupach; wygloszono 76 referatéw,
ktére naogdél omawialy syntezy i wlasnoéci pewnych po-
szczegblnych zwiazkéw organicznych znanych tylko specja-
listom. Z referatéw o tresci ogélniejszej nalezy wymienié
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referaty prof. L. Szperla, prof. Dziewoniskiego
1 wspolpracownikéw, prof. Malachowskiego, prof.
E. Suchardy i prof. W. Leénianskiego.

W sekcji chemii fizycznej wygloszono 73 re-
feraty —obrady odbywaly sie jednoczesnie w dwéch grupach.
Wiecej niz czwarta cze§é zgloszonych w tej sekcji referatéw
byla przedstawiona przez prof. dr W. Swietostaws-
kiego i jego uczniéw. Zaznacza sie tutaj rozlegla skala
badann prowadzonych przez prof. Swietoslawskie-
go 1 jego wspolpracownikéw, jak kalorymetria, ebulio-
metria, dyfuzja, precyzyjne pomiary ciezaru czasteczko-
wego, badania nad zjawiskami krytycznymi i inne. Pierwszym
referatem z dziedziny chemii fizycznej byla prelekcja prof.
W. Swietostawskiego o ulepszonym i zmody-
fikowanym przez niego aparacie V. Meyera. Kt6z z nas
nie zna tego powszechnie stosowanego w laboratoriach
przyrzadu przy pomocy ktérego chemik oznacza ciezar
czasteczkowy a wlasciwie jego wielokrotnogé, oraz jego
zasadnicze] wady, jaka jest duzy blad oznaczenia wahajacy
si¢ najczeécie] w granicach -& 59, a czasami przekraczajacy
nawet i 109%,. Otéz ten to przestarzaly przyrzad zamienil
prof. W. Swietostawski w nowoczesny dostosowany
do bardzo dokladnych pomiaréw aparat, mogacy mieé za-
stosowanie nie tylko przy dokladnych oznaczeniach cie-
zaru czasteczkowego, lecz 1 w wielu zupelnie nowych
badaniach naukowych. Dzigki bowiem zastosowaniu labi-
ryntu i termometru powietrznego uzyskal prof. W. Swie-
tostawski zmniejszenie bledu pomiaru do -+ 0,03°%.
Na tak ulepszonym aparacie wykonal inz. E. Ramotowski
kilkaset pomiaréw badajac gléwnie odchylenia objetosci
molowych od wartosel jakie wynikaja z prawa addytywnogei
dla azeotropéw zaréwno dodatnich jak i ujemnych.

Duze zainteresowanie wzbudzily badania prof. M.
Htaski nad przewodnictwem elektrolitycznym, prof.
Kemuli nad mechanizmem fotochemiczne] przemiany
weglowodoréw, prof. Zawadzkiego o procesach ele-
mentarnych 1 kinetyce w reakcjach zlozonych.Rewelacyjne
wyniki otrzymata prof. A. Dorabialska. Stwier-
dzita bowiem, ze niektére pierwiastki lekkie jak arsen, anty-
mon, bizmut sa Zrodlem samorzutnego promieniowania
neutronowego natury powolnej. Badania przy pomocy
aparatu Geigera dowiodly, Ze pierwiastki tez posiada-
ja zdolnoé¢  wywolywania promieniotwérczosci wzbu-
dzonej miedzi, cynku glinu i kadmu. Za pomocy innych
metod, jak fotograficznej i zmodyfikowanej Millikana,
stwierdzila, ze promieniotwdérczosé wzbudzona tych metali
posiada przewaznie charakter pozitronowy.

Prace sekcji chemiiprzemyslowe]j prowadzone
byly w dwéch grupach. Wygloszono tutaj 50 referatéw.
Poruszone zostaly miedzy innymi tematy eksploatacji kra-
Jjowych zléz mineralnych, technologii drewna, mas plastycz-
nych garbnikéw syntetycznych, paliw zastepczych. Z tematéw
bardziej aktualnych nalezy podkresli¢ referat prof, K. K1in-
ga o mieszankach spirytusowo—gazolowych, jako paliwie
zastgpczym, kilka prac prof. W. Swietostawskiego
ze wspolpracownikami o zagadnieniach koksowniczych
na tle ogélnych zagadniern naszej gospodarki weglowej
i potrzeb hutnictwa.

Wiele referatéw w sekcjach obejmowalo waski wycinek
specjalnosci prelegenta i dlatego nie znalazlo calkowitego
zrozumienia wérédd shuchaczéw. Jednakze zjazd wilenski
dal ogélne pojecie o stanie i rozwoju wiedzy chemicznej,
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oraz o kierunkach prac badawezych w zwiazku z potrzebami
j stanem obecnym naszego przemystu chemicznego.

Nalezy wyrazi¢ goraca wdziecznoéé organizatorom
zjazdu za serdeczng goécinnoéé z jaka przyjeto wszystkich
uczestnikéw oraz za doskonala organizacje.

A. Jarzynski.

Chemicy u J. S. Piusa XI. Grupa czlonkéw Mie-
dzynarodowego Kongresu Chemii udala sie do Castel Gan-
dolfo pod przewodnictwem prezydenta Kongresu profe-
sora Mikolaja Parravano, czlonka Papieskiej Akademii
Nauk (Pontificia Accademia Delle Scienze. I nuovi Lincei),
gdzie zostala przyjeta na audiencji. J. S. Papiez Pius XI,
ktérego umilowanie nauki i pomoc, ktéra jej udziela, sa
znane, rozmawial dlugi czas z przybylymi o ich badaniach
naukowych, przy czym dal wyraz ciekawym mysglom: ,,Oto
Kongres, méwil, ktéry na pierwszy rzut oka nie powinien
szczegblnie interesowaé¢ Papieza, bo przeciez omawia sie
tam badania, ktére si¢ nie odnosza do teologii i nie maja
w sobie dogmatyki ni mistyki. A jednak rozbieznoé nie
jest tak wielka: chemia jest nauka, a nie ma nauki, godnej
tego imienia, ktéraby W pewnym znaczeniu nie posiadala
swych dogmatéw i swych misterii. Slawny Golgi, ktérego
znalem w Instituto Lombardo, gdy go pytano: ,,Céz nauka
nauka méwi o tej sprawie?’’. Odpowiadal: ,,Ignoramus’’,
a gdy pytano dalej: ,,C6z bedzie mogla powiedzie¢ w przysz-
tosci?”” mawial: ,,Prawdopodobnie: Ignorabimus’. Byla to
moze odpowiedZ nie bardzo zadowalajaca, ale tym nie mniej
byla pelna prawdy. Nigdy bowiem nauka nie bedzie mogla da¢
ostatecznej odpowiedzi, chocby niezliczone odkryla tajem-
nice i pozostang zawsze glebie nie poznane i tylez zagadek
i tylez dogmatéw; nauka bowiem czesto moéwi: ,jest tak,
poniewaz tak jest’””. Manzoni slyszac od przyjaciela o wy-
kladach Comte’'a — iz twierdzi, ze nauka nie powinna po-
siada¢ dogmatéw, poniewaz nie moze mieé¢ pewnikéw.
po za ktére nie moglaby postapi¢ — odrzekl: ,,Zrozumialem;
dla Comte’a jest pewnikiem, Ze nie moze byé¢ pewnikéw’’,
Pewniki, dodal Pius XI znajdujemy we wszystkich dziedzi-
nach 1 jeden odkrywa nam drugi. Nigdy dotad bezmiar
nieznanego nie przedstawial si¢ naszym oczom tak wielkim
jak dzisiaj, bo tez patrzymy z wyzyn niezwyklych. Jest
tak szczegélnie w astronomii, gdzie nowe narzedzia otwarly
nam widok na niezmierzone masy materii, z ktérej czastke
tylko osiggamy wzrokiem. I w tej dziedzinie chemia ode-
grala wybitng role, szczegélnie chemia malych wymiaréw,
gdzie tym wspanialsze sa wyniki, im bardziej nikle sa wy-
miary badanego’’.

Wobec zgromadzenia uczonych, wspomina Pius XI
czasy swych pierwszych studiéw atomistyki, ktéra porzucit
po tym dla ,,chemii wielkiej"” dla astrochemii— tak wolno
tez nazwaé te nauke, chociaz moéwi sie zwykle astrofizyka—
a ktérg przestal uprawiaé nie tak dawno. Coéz jest dodal
Papiez lat 15—20—30, gdy si¢ przekroczylo 80-ty rok
zycia? Nauce tej poswigcona jest pracownia, ktéra w Castel
Gandolfo ufundowal Pius XI i ktéra przybyli mogli zwie-
dzié. Wspomniawszy ze wzruszeniem o swych wedréw-
kach alpejskich i studiach nad powstawaniem gér, Papiez
wyrazil Zyczenie, aby jego pracownia astrofizyczna i astro-
chemiczna mogla dorzucié cenne przyczynki do prac che-
mikéw. Astrofizyka pozostawia gwiazdy na ich miejscach
chemia natomiast wywoluje zmiany powazne przemyslowe
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i spoleczne wazac w walce o Zycie i niestety tez w walce
$miercionosnej.

Koniczac, Kaplan Najwyzszy zyczyl swym goéciom, aby
ich badania coraz bardziej odkrywaly im te Potege i ten
Rozum, ktéry daje Zycie, ruch i byt wszystkiemu, co na
$wiecie Zyje, porusza sie i istnieje. Zyczyl im tego zado-
wolenia, jakie daje sumieniom poszukiwanie prawdy, przy-
pominajac slowa Boskiego Nauczyciela: ,,Veritas liberabit
vos'' slowa, ktére moga byé pociecha dla kazdego umystu,
poéwiecajacego sie studiom prawdy. Prawda uczyni nas
prawdziwie wolnymi, dajac nam wolnoéé godna ludzkiego
umystu.

Po slowach tych Pius XI udzielil obecnym swego blo-
goslawienstwa.

Produkcja ropy z gazéw przemyslowych'). Na
ostatnim posiedzeniu Institute of Fuel w Londynie za okres
1937—38 dr W.W. Myddleton przedstawil wyniki
badar, prowadzonych w Anglii od dwéch i pol lat nad otrzy-
maniem paliwa cieklego z gazéw zawierajacych CO 1 H..
Wyniki tych badan zostaly wykorzystane w instalacji pél-
technicznej, zbudowanej w Bedlay kolo Glasgow, ktéra ma
produkowaé 600—800 litréw ropy dziennie z 4200 do 5600 m*®
gazu, Wydajno$é instalacji zostanie latwo powiekszona
przez dodanie drugiej baterii komér kontaktowych, gdy
proby w skali obecnej beda zadowalajace.

Analizujac proces syntezy zachodzacej wedlug schematu
CO-+2H,; = (CH,)+H,0O, autor stwierdzil, ze w pilerwszym
stadium zachodzi polimeryzacja grup metylenowych i two-
rza sie weglowodory nienasycone od etylenu do woskéw
stalych, zawierajacych w czasteczce wigce] niz 70 atomow
wegla. Weglowodory nienasycone ulegajg nastepnie uwo-
dornieniu: (CH,) n+H., = CnH 2n+}2 w stopniu zaleznym
od warunkéw prowadzenia procesu. Zgodnie ze schematem
reakcji gazy reaguja z soba w proporeji CO: H.=1:2, li-
czac objetoéciowo, i dla tego gazy przemyslowe powinny
byé¢ tak przygotowane, aby zawieraly te skladniki w tejze
proporcji. Przekonanie to utrwalilo sie tak dalece, ze nazwa
»gaz do syntezy'' Jjest zw.azana tylko z gazem za-
wierajacym CO i H. w stosunku 1:2. Prace
angielskich badaczy doprowadzily do wniosku, ze
mozliwe Jest ekonomiczne prowadzenie procesu syntezy
. z gazu wodnego zawierajacego CO i H. w stosunku miedzy
1:1 a 1:1,5. Stwierdzono, ze mniejsza zawarto$¢ wodoru
powoduje zwigkszenie zawartosci olefin w benzynie, ktdra
wykazuje lepsze wiasnosci przeciwstukowe. Dobranie od-
powiednich warunkéw procesu oraz kontaktu, a takze za-
stosowanie gazu wodnego, zawierajacego CO i H,, w stosunku
wyzej podanym doprowadzilo do otrzymania benzyny o liczbie
okt. 68, zawierajace] 70% weglowodoréw nienasyconych. Wy-
nik ten nalezy uwazaé zasukces, poniewaz przygotowanie gazu
do syntezy, zawierajacego CO:H,=1:2, wymaga konwersji 1/,
calejilogci gazu wodnego, co polaczone jest z kosztem apara-
tury, katalizatoréw i energii. Benzyna w ten sposéb otrzymana
wykazuje najwyzsza liczbe oktanowa ze wszystkich dotad
uzyskanych z syntezy gazowej bez stosowania krakingu.
Moina sie wprawdzie obawiaé, ze benzyna o zawartosci
70% olefin bedzie niezdatna do dluzszego magazynowania;

1) Metoda Synthetic Oils Ltd. Journal of the
Institute of Fuel XI str. 477.
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dotychczasowe do§wiadczenia wykazaly jednak, ze obawy
te s1 nieuzasadnione, poniewaz wiekszo§¢é nienasyconych
weglowodoréw stanowia olefiny prostsze, ktére sa dosé
trwale. Dalsze badania wykaza zapewne, czy stosowanie
gazu wodnego, bogatszego w CO od ,,gazu do syntezy'',
przynosi  korzy&¢, kompensujaca strate na wydajnosci
procesu. Z ,gazu do syntezy’' reaguje 90%, natomiast
z gazu wodnego tylko 70% ; powstaje przy tym kwestia, jak
zuzytkowaé CO, ktéry nie przereagowal w komorach kon-
taktowych z powodu braku wodoru.

Interesujace sa réwniez prace nad przygotowaniem
kontaktu odpornego na zatrucie siarka. Wedlug Fischera
gaz do syntezy nie powinien zawieraé¢ wiecej niz 0,2 g siarki
na 100 m® Tak staranne oczyszczenie gazu jest bardzo
kosztowne i llopotliwe, poniewaz oprécz suchego czysz-
czenia oraz przemiany siarki organicznej na H,S, nalezy
stosowaé¢ metody mokrego odsiarczania i usuwania Sladéw
HsS. Angielscy badacze sporzadzili kontakt kobaltowo—
torowy, ktéry, pracujac z gazem wodnym oczyszczanym
zwyklym sposobem w skrzyniach, zawierajacym okolo
58 mg siarki na m® zachowal swa aktywnosé¢ przez dlugi
czas. Autor nie podaje jednak czasu pracy tego kontaktu,
Jjak réwniez sposobu jego regeneracji. Jest to sprawa pierw-
szorzednego znaczenia, poniewaz cena kobaltu, a zwlaszcza
toru, jest bardzo wysoka. Jezeli jednak katalizator ten wy-
kaze dostatecznie dlugotrwala aktywnosé, bedzie maat
konkurowaé z tanszymi katalizatorami niklowymi, ktére
wymagaja starannego odsiarczenia gazu,

Uzycie gazu nieodsiarczonego nastrecza jeszcze obawe,
ze zawarto$l siarki w produkcie syntezy moze przekroczyé
przyjeta dotad norme 0,1%, co pociagneloby za soba koniecz-
no§¢ do§¢é kosztownego oczyszczenia olejow.

Na zakonczenie autor wspomnial jeszcze o koniecz-
noéci zastosowania elektrostatyczne] metody usuwania mgly
ropy 1 woskéw, wystepujacej w gazie opuszczajacym komory
kontaktowe. Stwierdzono przy tym, ze wystarczy napiecie
duzo nizsze od stosowanego przy odsmalaniu innych gazéw.

Doswiadczenia w skali péltechnicznej dostarcza zapew-
ne materialu, ktéry przekona, w jakim stopniu byly sluszne
poglady autora i zarzuty czlonkéw Institute of Fuel.

A. Jarzyriski.

Wzorcownia Urzadzen Ochronnych i Poradnia
Bezpieczefistwa Pracy istnieje od roku jako autonomicz-
na jednostka przy Muzeum Techniki i Przemyslu w War-
szawie (Tamka 1). Poza bogata kolekcja polskich i zagranicz-
nych urzadzenn ochronnych, posiada Wzorcownia warsztat,
gdzie s uruchomione wzorowo zabezpieczone maszyny
do obrébki drzewa i metali, oraz zasobna biblioteke dziet
i czasopism specjalnych. Porad udzielaja inzynierowie spec-
jalisci z réznych galezi przemystu. Poradnia informuje o Zréd-
tach zakupu i cenach artykuldéw z zakresu urzadzen ochron-
nych.

Ciala trujace i szkodliwe dla zdrowia — pod tym
tytulem ukaze sie wkrotce polski przeklad dziela Fazarewa
1 Astracharicewa; jest to obszerny zbiér wiadomoéci z dzie-
dziny toksylogii. Wydany juz tom I zawiera na 380 stronach
nach opis dzialania szkodliwych dla zdrowia zwazkéw nie-
organicznych.

Drukarnia Techniczna, Sp. Ake., Warszawa, Czackiego 3[5, tel. 614-67 1 277-98,
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