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Obliczenie Sredniej

w wyparkach

Calcul de la vitesse moyenne de circulation des liquides dans les évaporateurs.

Przyczyny powstawania cyrkulacji. Fakt po-
wstawania ruchdéw cieczy ogrzewanej jest zjawi-
skiem powszechnie znanym. Nawet przy zwyczaj-
nym ogrzewaniu ruch ten moze uzyskac¢ wieksze
wartosci. Na wykorzystaniu tego zjawiska jest
oparta cala technika ogrzewnictwa wodg o krgze-
niu samoczynnym. Przyczyng tego zjawiska jest
Zmiana, a mianowicie spadek ciezaru wtasciwego
cieczy wraz z wzrostem temperatury. Wskutek
tego w czesciach cieczy, znajdujgcych sie w prze-
strzeni ogrzewajgcej, z powodu i w miare pod-
wyzszania sie temperatury, zmniejsza sie ciezar
wihasciwy czastek cieczy ogrzewanych, a co za tym
idzie, jesli inne czastki cieczy zachowujg tempe-
rature pierwotng, ogrzana czasteczka cieczy o ob-
jetosci v jest poddana sile skierowanej ku gorze,
sile wyporu hydrostatycznego o wielkosSci:

P=ve.(D—d

gdzie v = objetos¢ elementu cieczy,
D = ciezar wlasciwy cieczy zimnej,
d = ciezar wlasciwy cieczy ogrzanej,

v (D—d) = f (1).

Sita ta, dzialajgc na wszystkie czastki cieczy pod-
dane ogrzewaniu, powoduje ich ruch ku gorze
z szybkoscia, ktéra wynika z wielkos$ci dziatajgcej
sity i oporu, pochodzacego od przeszkoli tarcia
wewnetrznego. Powstaly w ten sposéb ruch, za-
leznie od wtasnosci i wielkosci naczynia moze albo

utrzymac¢ sie w okreSlonym kierunku, albo tez
w naczyniu zamknietym moze doprowadzi¢ ido
wyrownania sie temperatur. Sg to tzw. ruchy
konwekcyjne.

Zjawisko to poteguje sie znacznie przy takim
doptywie ciepta, ktéry powoduje, ze ciecz ogrze-
wana osigga temperature wrzenia. Wytwarzajgca
sie para ma objetos¢ wielokrotmR wieksza niz ob-
jetos¢ cieczy, z ktérej powstaje, a wiec sita wy-
poru, ktorej dziataniu podlega kazda czastka two-
rzacej sie pary, jest znacznie nizsza® niz w wy-
padku ogrzewanej cieczy. Zatem szybko$¢ two-
rzacej sie czastki pary bedzie wieksza od szybko-
Sci czastki cieczy ogrzanej. W miare pddnoszenia
sie w goére czastka tak cieczy jak i pary przecho-
dzi od ci$nien hydrostatycznych wyzszych ku niz-
szym. Aby nastgpito wytworzenie sie pary musi
zaistnie¢ roéwnos¢:

ps= P+ y-ed

ps =" cinienie wrzenia cieczy,

p ciSnienie nad powierzchnig cieczy,

my = gtebokos¢ od swobodnego poziomu cieczy,
przy réwnoczesnym doptywie ciepta od powierz-
chni ogrzewajgcej. Pod wplywem doprowadzane-
go przez powierzchnie grzejng cieplta powstaje
wewnatrz cieczy pole temperatur zmiennych. Tem-
peratura wrzenia jest w kazdym poziomie okre-
Slona cisnieniem hydrostatycznym tam panujg-
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cym, poniewaz jest ona zwigzana z ciSnieniem
nastepujaca zaleznoscia:
Ps = f (1).

Temperatury wrzenia ukladajg sie wiec w ten spo-
sob, Zze najwyzsza temperatura panuje w najniz-
szym punkcie powierzchni grzejnej i maleje ona
ku swobodnej powierzchni cieczy. Nastepujgca
tablica i wykres Nr 1 przedstawiajg nam, wedtug
E. Hegetmana, wysokos¢ stupa wody, powo-
dujagcego zmiane temperatury wrzenia o 1°C.

p ata
0,125 0,202 0,317 0,482 0,714 1,033 2,027 2,76
t wrzenia
50 60 70 80 o0 100 120 130
ymmdla 1°C
627 945 138 197 273 493 646 830

Wufloko$é »lupa wody poiliodujaca podwyzszenie temperatury

1
Rys. !. 0 e — w zaleznosci od temperatury wrzeniu.

uirzenia
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Z wykresu Nr 2 (wedlug Kirschbauma),

przedstawiajgcego rozktad temperatur wrzenia
wody w pionowej rurze o diugosci 10 m, widac
wyraznie, ze w aparatach pracujgcych pod cisnie-
niem wznoszace sie z pradem wstepujgcym cza-
steczki cieczy na dtuzszej drodze przechodza przez
przestrzen, w ktorej ich temperatura jest
wyzsza od temperatury otaczajgcej cieczy. Zatem
w tych aparatach odparowanie musi sie zaczynaé
w wiekszych gtebokosciach niz w aparatach préz-
niowych. Dlatego czesto nie cala dlugos¢ rurki
grzejnej jest objeta wrzeniem cieczy. Poza tym
zjawisko to ze wzgledu na malg rdznice cisnien
hydrostatycznych, powoduje w dalszym ciggu
stabszg cyrkulacje i silniejsze pienienie w apara-
tach prézniowych niz w wypadkach, pracujgcych
pod ciSnieniem.
' Para tworzy¢ sie moze w dwojaki sposéb: przez
powstawanie czastek pary na powierzchni grzej-
nej, przy zachowaniu temperatury wrzenia okre-
Slonej cisnieniem hydrostatycznym, lub przez tzw.
samoodparowanie. s

Samoodparowanie.  Strumien pary i cieczy,
wznoszacy sie ku gorze wskutek konwekcji, prze-
nosi czastki cieczy posiadajgce temperature wyz-
sza niz w gérnych warstwach, do przestrzeni o ma-
lejacym w sposoéb'ciggly cisnieniu hydrostatycz-
nym. Czastka cieczy, wznoszac sie w gore ma sta-
le temperature wyzszg od wrzgcej w tych war-
stwach cieczy, a wiec jest w stosunku do otacza-
jacych ja warstw cieczy przegrzana i skutkiem
tego zmienia sie w pare kosztem ciepta przegrza-
nia. llos¢ pary wytworzonej przez samoodparowa-
nie w danym poziomie wynosi:

Mecamt— 11 rm @

M -miloS¢ cieczy o temperaturze t, przeptywa-
jacej do warstwy o temperaturze (t— At),

m = ilos¢ pary wytworzonej

c - ciepto wlasciwe cieczy,

r —ciepto parowania cieczy w temperaturze
(t—d1).
llos¢ pary wytworzona w ten sposéb-jest tym wie-
ksza, im wieksza jest iloS¢ wznoszace] sie cieczy
(M). Samoodparowanie przyczynia sie wiec do po-
wiekszenia ilosci wytworzonej pary, dazacej ku
swobodnej powierzchni wrzacej cieczy.

Czastki cieczy wznoszone ku gorze na skutek
dziatania sity wyporu tudziez czgstki pary wy-
twarzane na powierzchni grzejnej, oraz w stru-
mieniu wznoszacym sie na skutek samoodparowa-
nia, stanowig prad mieszaniny porywajacy z sobg
dodatkowo sasiednie czagsteczki cieczy. Powstaje
wiec w ten sposéb prad wstepujacy cyrkulaciji,
jako jednolity strumien, skierowany ku swobo-
dnej powierzchni cieczy.
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W przestrzeni, w ktérej nie ma powierzchni
grzejnych, ciecz ma temperature nizsza. Wskutek
wznoszenia sie strumienia wstepujacego musi po-
wstaé w czesci nienagrzanej odpowiedni prad
zstepujacy, ztozony ze strumienia samej cieczy.
Bierze w nim udziat ta cze$¢ cieczy, ktéra zostata
porwana przez czastki pary, oraz pilynela z nig
pod dziataniem sity wyporu hydrostatycznego, a
nie ulegta samoodparowaniu.

Prad zstepujgcy sklada sie z czastek cieczy,
posiadajgcych temperature nizszg zaréwno od tem-
peratury pradu wstepujgcego jakotez od tempera-
tury cieczy znajdujacej sie na poziomie powierz-
chni grzejnych. Strumien zstepujacy nie zawiera
w sobie pary.

Miedzy przestrzenig, w ktérej utrzymuje sie
prad wstepujacy, a przestrzenig pradu zstepuja-
cego istnieje rdznica cisnien hydrostatycznych.
W pradzie wstepujgcym mamy do czynienia z mie-
szaning cieczy i pary, ktorej sktad wykazuje przy-
rost zawartosci pary w miare zblizania sie do
swobodnej powierzchni cieczy. Cisnienie hydro-
statyczne tego stupa jest wiec nizsze od ciSnienia
hydrostatycznego w przestrzeni pradu zstepuja-
cego, zlozonego z samej cieczy. A

Roéznica wiec cisnien powoduje cyrkulacje
cieczy w wyparce, o ile opory ruchu sg nizsze niz
réznica tychze cisnien.

Rola cyrkulacji. Jak z poprzednich rozwazan
wynika, cyrkulacja powoduje doptyw czastek cie-
czy na miejsce zamienionych w pare i doptyw
czastek cieczy zimniejszych w miejsce ogrzanych,
ktére odplynely z dolnej czesci powierzchni grzej-
nej. W goérnej czesci zas powoduje ona przyptyw
cieptych czastek cieczy do przestrzeni zimniej-
szych. Wskutek zastgpienia stupa samej cieczy
stupem mieszaniny pary i cieczy, zmniejsza sie
w przestrzeni, gdzie ptynie prad wstepujacy, ci-
Snienie hydrostatyczne. To pociaga za soba obni-
zenie temperatury wrzenia cieczy w odpowied-
nich poziomach.

Pomijajac fakt przegrzania cieczy w punktach
tworzenia sie czastek pary, rozkiad temperatur
wrzenia przy istniejacej cyrkulacji jest inny, niz
przy braku cyrkulacji. Nastepuje wiec spadek
réznicy temperatur pomiedzy poszczegdélinymi po-
ziomami cieczy, powodujgc tym samym wyrow-
nanie temperatury przy ogoélnym jej obnizeniu.

Przy stalej, nie zmniejszajacej sie tempera-
turze powierzchni grzejnych, czynny skok tempe-
ratury jest wiec wiekszy przy istnieniu cyrkulaciji,
niz bez niej, a zatem« odbiér ciepta powieksza sie.
Wynikiem tego jest powiekszenie wydajnosci
cieplnej instalacji przez cyrkulacje. Fakt ten ilu-
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struje wykres wedlug Kirschbauma
Nr. 3).

(Rys-

Rys- 3-

Oprocz cieplnych sa jeszcze skutki mechanicz-
ne, spowodowane dziataniem pragdéw na po-
wierzchni grzejnej. Skutki te sg moze nawet waz
niejsza, niz poprzednio wymienione, a pociggaja
za sobg réwniez polepszenie wydajnosci cieplnej.
Jest to: uniemozliwienie lub utrudnienie powsta-
wania osadow na powierzchniach grzejnych.
Szkodliwe dziatanie tych osadéw na przewodzenie
ciepta z powierzchni grzejnej do cieczy jest ogol-
nie znane.

Zaznaczy¢ jednak nalezy, ze wszystko to jest
wynikiem cyrkulacjil uporzadkowanej i ciagtej,
przy ktérej mamy do czynienia z ruchem za-
mknietym i odbywajgcym sie stale po tym samym
torze, ruchem, ktéry doprowadza bez przerwy
prad zimniejszej cieczy w sasiedztwo powierzchni
grze'\,'nej. ) ] ] .

atomiast nieuporzgdkowana cyrkuiacja,
a wiec bez stalych torow krgzenia, tj. burzenie
sie wrzgcej cieczy, nié daje w aparacie tego same-
go rezultatu. Oddzielanie czastek pary od po-
wierzchni ogrzewalnej jest wprawdne *
utatwione, ale nie ma przy tym
nych skutkéw, takich jak przy cyrkulacji upo
rzadkowanej.

Uklad aparatéw do obliczenia cyrkulacji. Dla
obliczenia samoczynnej cyrkulacji cieczy wrzacej
w wyparkach skonstruujemy fikcyjny zastepczy
model aparatury, na ktérym ustalimy zacnosci
funkcyjne, przedstawiajgce nam przebieg g

APrzyjmujemy w tym celu uklad dwdch naczyn
potagczonych ,S” i ,C” (Rys. 4). Naczynie ,C o
przekroju F i wysokosci H, oraz naczynie ,b o
przekroju f i wysokosci h. Dolne krawedzie na-
czyn ,C” i ,S” znajdujg sie w jednej plaszczyznie
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poziomej. Obydwa naczynia nie majg den dolnych
i gérnych. Zaktadamy nastepnie, ze w naczyniu
,C” mamy samg tylko ciecz zimng, za§ w naczy-
niu ,S” mieszanine jednorodng cieczy i pary o je-
dnostajnym ciezarze wilasciwym. Rura taczgca do-
tem obydwa naczynia napetniona jest tylko samg

ciecza, przestrzeh za$ goérna, przez ktorg potgczo-
czone s z soba gbérne otwory naczyn ,C” i ,S"
nie jest caitkowicie napeilniona ciecza i ma duze
wymiary, wystarczajgce do oddzielenia pary z mie-
szaniny cieczy i pary, wyplywajgcej z naczynia
,S". Oddzielona ciecz ptynie swobodnie do ,C”,
nie spietrzajgc sie jednak nad jego wlotem. Przyj-
mujemy, ze uktad znaduje sie w stanie ruchu
ustalonego, tzn. niezmiennego w czasie. Do naczy-
nia ,C" doplywa stale pewna iloS¢ cieczy sSwiezej
Z przestrzeni, taczacej goérg oba naczynia, odpty-
wa tez stale taka sama iloS¢ pary i cieczy podge-
szczonej. Wszystko odbywa sie wiec tak, jak gdy-
by pewna okreslona masa cieczy krgzyta w obie-
gu zamknietym przez naczynia ,S” i ,C”, a pe-
wna ilo$¢ cieczy stale doptywala i odptywata w sta-
nie pary i cieczy podgeszczone;j.

Sitg powodujaca powstanie tej cyrkulaciji jest
réznica cisnien miedzy naczyniem ,C” i ,S”. ROz-
nica ta jest uzyta na:

a) nadanie cieczy i mieszaninie cieczy i pary

odpowiednich szybkosci,

b) pokonanie oporéw ruchu.

Przy rozwazaniach podanych ponizej zakfadamy,
ze w obu naczyniach medium krgzace ptynie
z szybkoscig rownomierng w catym przekroju i po-
mijamy wplyw lepkosci.
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Napiszemy rdéwnanie, wyrazajgce uogoélniong
zasade Bernouilli'ego, przymujgc jako po-
ziom odniesienia plaszczyzne poziomg, przechodza-
cg przez- dolne krawedzie naczyn ,S” i ,C” dla
strugi przeptywajacej kolejno naczynie ,S” i na-
czynie ,C”. Jako punkt rozwazany bierzemy raz
punkt lezacy w naczyniu ,C”, drugi raz w naczy-
niu ,S”, potozony na osi tych naczyn.
Oznaczamy przez

F — przekr6j naczynia ,C",

f — przekréj naczynia ,S”,

H — wysokos¢ naczynia ,C”,

h — wysoko$¢ naczynia ,S”,

D — ciezar wiasciwy cieczy zimnej,

X — ciezar wilasciwy mieszaniny cieczy i pary

w naczyniu ,,S",
W — $rednig szybko$¢ cieczy zimnej w naczy-
niu ,C”,
w — Srednig szybko$¢ mieszaniny cieczy i pa-
ry w naczyniu ,S”.
Rozwazmy warunki panujagce w strudze plynacej
przez ,S” w punkcie ,A” (w ptaszczyznie dolnej
krawedzi ,S”) i nazywajgc 1sume wspodtczynnikéw

oporéw dla tej strugi, napiszemy roéwnanie
Bernouilli'ego:
1+ D" ex+ hx=cCe @

Dla punktu B na tejze strudze
réwnanie to brzmi

w naczyniu ,C”

L 1-L) 3k D+ HD = Cte )

przyczym L oznacza sume wspoétczynnikdéw oporu
tej strugi. Poniewaz jest to ta sama struga, po-
rownajmy z sobg dwa réwnania, a nastepnie wy-
razimy matematycznie fakt zachowania masy
strugi badanej w czasie przeptywu z B do A.

FeWeD = f ew ox .
Z tego rownania wyciggamy zalezno$¢ miedzy
wi W, xiD.
Nazywamy:

Podstawiajgc te wartosci w réwnanie (1) mamy:
w2
9, ""* """ m— @A+ L)aem2=h (b—m)

Jest to zalezno$¢ miedzy nieznang szybkoscig
mieszaniny cieczy i pary a wymiarami geometry-
cznymi naczyn ,,C" i ,S”, ktére sg nam znane,
a nieznanym stosunkiem ciezarow wiasciwych
mieszaniny cieczy i pary i cieczy cyrkulujgcych
w rurach ,S” i ,C”. Stosunek ten nie jest okreslo-
ny przez warunki podane przy postawieniu za-
gadnienia. W ten spos6b mamy w tej zaleznosci
dwie nieznane wielkosci, mianowicie m i w. Aby
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méc obliczy¢ jedng z nich musimy poczyni¢ dalsze
zalozenia, ktore nam dadzg jeszcze jedng zaleznos¢
dla oznaczenia wielkosci m.

Obliczenie wielkosci x i m. Przy ruchu ustalo-
nym wyparki przeplywa stale tyle cieczy, ile jej
odparowuje w naczyniu ,S” i ile odptywa w stanie
podgeszczonym, z przestrzeni lgczacej naczynie
,S" 1 ,C”. Fakt ten wyraza réwnanie:

GP+ Go = Gx
gdzie:

Gp oznacza ciezar pary wytworzonej w jedno-

stce czasu,

Gc oznacza ciezar cieczy odplywajacej w je-

dnostce czasu, zas,

Gx oznacza ciezar cieczy doplywajgcej do na-

czynia ,C” w jednostce czasu.

Objetos¢ (pary uchodzacej w jednostce czasu
Z naczynia ,S" mierzona pod ciSnieniem tam pa-
nujgcym przy zalozeniu, ze cidnienie to jest state
w catym naczyniu ,S” (co sprowadza sie do pomi-
niecia zmiany objetosci pary pod wplywem cisnie-
nia hydrostatycznego) wynosi

jesli d oznacza ciezar wtasciwy pary wytwarzanej.
Przyjmujac, ze cata ta ilos¢ pary przepltywa
naczynie ,S” -z szybkoscig réwna szybkosci cyrku-
lacji jednorodnej mieszaniny cieczy i pary, obli-
czamy czas potrzebny na przeplyniecie naczynia
»S" dzielgc wysokos¢ naczynia przez $rednig szyb-
kos¢ liniowa mieszaniny cieczy i pary:
h
w
Poniewaz zatozyliSmy réwnomierny przeptyw
wytworzonej pary przez cate naczynie ,,S” przeto
m znajduje sie w nim stale, gdyz objetos¢ pary
rébwna ilosci pary wydzielonej w jednej sekun-
dzie pomnozonej przez czas przepltywu przez na-
czynie ,S":

t

_ GP h
d w
Reszte objetosci naczynia ,S” wypetnia ciecz,
ktora réwniez jest ozywiona tg samg szybkosScig
cyrkulacji w, a objetos¢ jej wynosi
Gp
d.w

he |-
Ciezar jej wynosi
Gc=V D =

A wiec wedlug definicji ciezaru wlasciwego cie-
zar wiasciwy x mieszaniny cyrkulujacej bedzie
okreslony wzorem:

fehex *=ved+ V mD
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Z tej zaleznosci obliczamy:

G

X =rt Id )

1)

w
. .. .GR _ : >
gdzie wyrazenie | = ¢ przedstawia szybkosc.

jaka by miata para przeplywajgca przez naczynie
,S", gdyby przeplywata je tylko sama bez cieczy
cyrkutujacej. Szybkos¢ te mozemy obliczy¢é kazdo-

razowo, znajgc wymiary naczynia, oraz ilos¢
i stan pary wytwarzanej.
Nazywamy
d ' » X m i mamy zaleznos¢
D~k zasT)
c
m W e(k-1) + 1 14)

W praktyce ciezar wtasciwy pary wytwarzanej
jest wielokrotnie nizszy od ciezaru witasciwego
cieczy wiec spotczynnik k ma wartos¢ malg, a cze-
sto bardzo malg. Kladgc k = 0 otrzymujemy za-
leznosc:

W= 1 m

Réwnania (2) i (2 a) dajg nam druga zaleznosé
miedzy m i w, znaleziong odrebnie od poprzednie-
go rozumowania. Mamy wiec dla tych dwu nie-
wiadomych dwa réwnania (1) i (2), oraz (3) i (4),
ktére nam pozwolg wyliczy¢ je we funkcji a) wy-
miaréw naczyn ,C” i ,S”, oraz b) znajomosci sta-
nu pracy uktadu tych naczyn. Podstawiajgc otrzy-
mane zaleznosci w rownanie (1), (2) i (3), otrzymu-
jemy ostatecznie nowe zaleznosci.

Wykonujgc przedstawione dziatania otrzymu-
jemy ostatecznie
wB[(1+1) —a2 (1+ L)].+w® [c (k—1) 1+ 1)]-
- 2a2 @1+ L)- a2+ L) c2(k- DHrw]

=2 gh [bw —w —c (k — 1)] 5)
Dla k = 0 mamy po przegrupowaniu wyrazow:

W —cC 1
= 1+ )—a2(l+ L) +
b= " 2gh w2 1+ ) ( )
+ a2c (1+ L) w+ 2gh (6)

Jest to wzér ostateczny, pozwalajacy przy zna-
nych wartosciach b, ¢, 1i L, obliczy¢ w. Litery
te oznaczaja..

b = stosunek wysokosci stupdéw cieczy i mie-

szaniny pary i cieczy cyrkulujacej,

c = szybkos¢ idealnej samej pary wydzielonej,

1i L = wspobiczynniki oporu w naczyniach

,C" i ,S".
Szybkos¢ idealna pary ,c” jest SciSle zwigzana
z obcigzeniem cieplnym powierzchni ogrzewanej
w naczyniu ,S”. Nazywamy wielkos¢ tej po-
wierzchni F*, obcigzenie cieplne jednostkowe g,
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ciepto calkowite parowania roztworu r.
wtedy zaleznosc:

F* «q . G
——-—, a poniewaz c¢ =

Mamy

GP= PrzetO

Przy pomocy tej zaleznosci i réwnania (4) ma-
my zwigzek:

w =1f(q) .

Poniewaz za$ q tj. obcigzenie cieplne po-
wierzchni naczynia ,S” jest funkcjg wspoiczyn-
nika przechodzenia ciepta w naczyniu ,S”, a ten
wspotczynnik znéw jest funkcjg szybkosci cyrku-
lacji cieczy w naczyniu ,S", wiec poprzez za-
leznosc¢:

t =1 (w)
mamy zwigzek miedzy wspotczynnikiem przecho-
dzenia ciepta w wyparce, a jej wymiarami geo-
metrycznymi. Jest to zaleznos¢ bardzo skompli-
kowana i moze by¢ wykorzystana praktycznie
tylko za posrednictwem odpowiednich wykreséw:
f(dt)="b.

Miara intensywnosci cyrkulacji. Miarg inten-
sywnosci cyrkulacji cieczy w wyparce jest sto-
sunek ilosci cieczy porywanej do iloSci pary wy-
twarzanej. Nazywamy przez

V — objetos¢ cieczy (przechodzacej w jed-

nostce czasu przez naczynie ,S”, tzn.
objetos¢ cieczy cyrkulujgcej w jednostce
czasu;

v — objetos¢ pary wytwarzanej, mierzong pod

ciSnieniem $rednim mieszaniny cieczy
i pary.

Stosunek tych objetosci mierzony pod S$rednim
ciSnieniem panujgcym w aparacie, nazywam .
V =

v
Wyrazamy go we funkcji poprzednio oznaczonej
0 parametrze m.
Wedtug obliczen poprzednich mamy:

Poniewai ™ zbliza sie do zera, przeto mozemy

Zz pewnym przyblizeniem napisac
feh mm=V
Wobec tego — pamietajgc, ze objetos¢ mieszaniny
cyrkulujacej sklada sie z objetosci cieczy i obje-
tosci pary — obliczymy objeto$¢ pary wytwarza-
nej zmierzonej pod ci$nieniem $rednim panujg-
cym w mieszaninie:
v=fehe(l—m).
Podstawiajgc powyzej obliczone wartosci i dzielgc
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obie strony przez siebie, otrzymujemy zaleznos¢
m

przechodzac za$ do stosunkéw Wagowych i nazy-
wajac

V mD ciezar pary cyrkulujgcej
y_ N — ciezar cieczy cyrkulujacej
otrzymamy zalezno$¢
e m D
@—m) d

Uwzgledniajgc zaleznos¢ jaka istnieje miedzy m
a szybkoscig cyrkulacji w otrzymamy
w—cC w A
1 c c
oraz

Wielko$¢ ta pozwala nam na poréwnanie ilo-
Sciowe cyrkulacji uzyskiwanych w aparatach wy-
parnych. Mozna jg obliczy¢ przy pomocy skompli-
kowanych rachunkéw wedtug'réwnan (5) i (6),
znajgc geometryczne wymiary ap'aratu, oraz tem-
peratury, cisnienie i wlasnosci fizyczne mediow
w nich sie znajdujgcych.

Dyskusja réwnan. Poniewaz b i w musza by¢
liczbami dodatnimi, mozna z rozwazan nad row-
naniem ogoélnym wysnu¢ pewne wnioski co do
zaleznosci miedzy nimi. Lewa strona réwnania
jest ilorazem, gdzie zmienna w znajduje sie
w mianowniku. Narzuca nam to jedynie warunek,
by w byto dodatnie. Licznik jest iloczynem troj-
mianu drugiego stopnia f2oraz dwumianu stopnia
pierwszego f,. Poniewaz warunki fizyczne row-
nania narzucajg warunek, by w bylo dodatnie,
wiec dwumian fx musi by¢ roéwniez dodatni,
albowiem wszystkie jego wspotczynniki sg do-
datnie. Dlatego tez wiec musi by¢é rownanie L
dodatnie. To zmusza do zbadania znaku wspot-
czynnika wyrazu w! w f2 Jest on

1+ D)—az2m(l+L)=A

1 Jesli A =0 to f2 przechodzi w dwumiar

stopnia pierwszego. Pierwiastek tego dwumianu
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nazywamy c'. Jedynym warunkiem pozostaje, by
w nie bylo zawarte miedzy wartoSciami c i c'.
Wykres b = f (w) ma ksztalt podany w rysun-
ku 5. Widzimy z tego, ze cyrkulacja ma miejsce
dla kazdej wartosci b.

2.

pierwiastki (u i s), przyczym mamy zawsze jeden
z nich wiekszych niz c, drugi za$S mniejszy, gdyz
iloczyn pierwiastkbw u i s jest ujemny. Wtedy
wykres b we funkcji w ma ksztalt podany na
rys. 6.

Widaé¢ Zz* niego, ze warunkom fizycznym zagad-
nienia odpowiada tylko galgZz wznoszaca sie krzy-
wej AB. Cyrkulacja ustalona ma miejsce tylko
dla wartosci zawartych w granicach miedzy
0 a pewng wartoscig maksymalng wielkosSci
b = B. Dla uktadow gdzie b jest wieksze od tej
wielkosci B nie ma cyrkulacji ustalonej.

Dla A dodatniego otrzymujemy wykres krzy-
wej o ksztalcie rys. 7 i 7a Warunkom fizycznym

Rys. 7a
zagadnienia odpowiada, w zaleznosci od potozenia

wartosci ¢ w stosunku do potsumy pierwiastkéw
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wyrazonej w funkcji liczb charakteryzujacych
dany ukiad, albo gatagz AB, albo CD.

Czyli mamy cyrkulacje ustalong dla wartosci
b mniejszych od pewnego maksimum, albo tez
dla wartosci b wiekszych od pewnego minimum.

Jesli A jest ujemne, wtedy f2 ma dwa>a to wyniki analogiczne do wynikéw otrzyma-

nych dla wypadku 1 i 2

Ruch przy statym odptywie cieczy podgeszcza-
nej. Zaktadamy obecnie, ze w czasie przeptywu
w dolnej rurze tgczacej naczynia ,C i ,S od-
ptywa pewna ilos¢ podgeszczonych cieczy Gg kg.
Mamy zaleznosc¢:

few ex —F «eW «D—Gp
Gg

W =aem mw
przyczym y jest znane dla ustalonego ruchu wy
parki.
Podstawiajgc w réwnanie 2 i
oznaczajac przez:

5 otrzymujemy,

Gg

7 = — amw

FAD

L o X U
b= "?r.g7h W w
gdzie F. w2jest trojmianem drugiego stopnia, zas$
K liczba stalg
K=cea(l 4-L) —2gh—2z +(1+B) )]
W zaleznosci od znaku K i wspétczynnika przy
w*, mamy dla utrzymania cyrkulacji ustalonej
w wyparce warunek, by b bylo wieksze od pew-
nego minimum, lub tez by bylo mniejsze od pew-
nego maksimum, wedtug rys. 8 i 9. Sg to wiec
wyniki takie same jakie otrzymaliSmy rozpatru-
jac wypadek poprzedni.

Na podstawie przeprowadzonej w ten sposob
dyskusji uzyskanych rownan, mozna ustali¢ na-
stepujace zasady:

Wszystkie wyparki, pracujace przy zachowa-
niu ustalonej samoczynnej cyrkulacji, dzielg si€
na dwie grupy:

t grupa: cyrkulacja ustalona ma miejsce, gdj
stosunek b, wysokosci stupéw ciecz]

1 i mieszaniny cieczy i pary (prad wste-
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pujacy) ma warto$¢ wyzsza od pewnej
minimalnej wartosci, ktéra jest Scisle
okres$lona dla kazdego aparatu i kazde-
go ptynu odparowujgcego. Im stosunek
ten jest wyzszy, tym wyzsza jest Sred-
nia szybkos¢ cyrkulujgcej mieszaniny
cieczy i pary, co pociaga za sobg lepsze
warunki pracy wyparki.

cyrkulacja ustalona jest mozliwa w apa-
ratach tej grupy, gdy wartos¢ stosunku
b jest mniejsza od pewnego maksimum
Scisle okreslonego dla danego typu apa-
ratu i rodzaju cieczy odparowywanej.

2 grupa:

INZ. ANTONI ZIELINSKI
Fabryka ,Rokita”, Brzeg Dolny.

Sposob prowadzenia badan
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Przy osiggnieciu tej wartosci przez sto-
sunek b, szybko$¢ Srednia cyrkulacji
ma swag najwiekszg wartos¢ i wyparka
pracuje w warunkach najkorzystniej-
szych.

L auteur présente les résultats du calcul de la vitesse
moyenne de circulation des liquides dans les évapora-
teurs, basé sur des considérations théoriques. Ce calcul
permet d’établir des formules donnant la possibilité de
projeter des installations industrielles pour préconcentrer
les solutions par évaporation.

laboratoryjnych

nad kontaktowym utlenianiem weglowodorow
w fazie gazowej

Méthode de laboratoire d'étude de |'oxydation catalytique des hydrocarbures en phase
gazeuse. *

W pracy niniejszej podaje kilka obserwacji
i praktycznych rozwigzan probleméw badawczych
w skali laboratoryjnej zwigzanych z katalitycz-
nym utlenianiem weglowodorow w fazie gazowe;.

Badania prowadzone przeze mnie mialy na
celu skontrolowanie optymalnych warunkéw kon-
taktowego utleniania naftalenu na bezwodnik
ftalowy i innych weglowodorow aromatycznych
na odpowiednie wartosciowe pochodne. Sam pro-
blem nie jest nowy. Od pierwszego patentu Al-
freda Wohla 2z 1916 roku (DRP. 379,882)
ogloszono na ten temat diugi szereg prac i paten-
tow. Przy koncu niniejszej pracy podano wykaz
literatury zebranej do korica 1938 roku; niestety
wojna przeszkodzita kontynuowaniu tej pracy.
Dla badacza jednak, nie majacego w tej dziedzi-
nie rutyny, same opisy nie sg wystarczajgce dla
dostatecznego opanowania reakcji.

Reakcje bedace przedmiotem badan sg dos¢
trudne do prawidlowego przeprowadzenia. Roz-
patrujgc bowiem przyktadowo nastepujgcy sze-
reg reakcji:

CI1H8+1,5 02=CI1H80s+ H &0+120,4 Kcal

- naflochi—

CI0H8+4,5 02-C 8440 3+2 HD+2 CO2+ 4305 Kcal

bezwodnik
ftalowy

ClH8+ 902=C4H2D 3+3 HDH+6 COat+ 869,4 Kcal

bezwodnik
maleinowy

ClH8+ 1202=4 H20+10 C02+1194 Kcal

widzimy, ze wszystkie mozliwe reakcje sg bardzo
silnie egzotermiczne. Przytem podwyzszenie tem-
peratury powoduje przesuniecie reakcji ku dal-
szym stopniom utlenienia. Wida¢ stad, ze nie-
umiejetna praca fatwo moze spowodowac utrate
panowania nad reakcjg, bo nadmiar wydzielonego
ciepta pogarsza sytuacje.

Stosowane bywajg nastepujgce sposoby umoz-
liwiajgce opanowanie reakcji:

1) usuwanie ciepta.reakcji poza przestrzenie
kontaktowe w celu przeprowadzenia reakcji moz-
liwie izotermicznie w przepisanej temperaturze;

2) wprowadzenie gazéw rozcienczajacych do
mieszanki reakcyjnej celem odebrania przez te
gazy czesci ciepta reakcji;

3) dobdér odpowiedniego kontaktu, nie przy-
Spieszajagcego reakcji w niepozadanych kierun-
kach. %

W skali laboratoryjnej przeprowadzenie reakciji
izotermicznie potgczone jest raczej z dostarcze-
niem odpowiedniej ilosci ciepta, niz z jego od-
biorem, bo straty na stosunkowo duzej po-
wierzchni stygniecia przewyzszajg przychdd cie-
pta z reakcji. Sprawa “prowadzata sie wiec do
ulatwienia wtasciwej regulacji doptywu uzu-
petniajgcego ciepta zzewnatrz (najpraktyczniej
z grzejki elektrycznej). Wplyw gazéw rozcien-
czajgcych byt przedmiotem szeregu prob badaw-
czych.
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Najciezszym problemem byt dobér wiasciwe-
go skladu kontaktu. Opublikowana literatura te-
oretyczna w tej dziedzinie jest ogromnie skapa.
Dzieta wydane przed wojna ograniczajg sie do za-
rejestrowania, ze pewne pierwiastki sg wiasciwy-
mi katalizotorami, inne sat. zw. ,stabilizatorami”,
czyli maja powodowaé selektywne zatrucia kon-
taktu przeciw niepozadanym reakcjom, wreszcie
inne sg t. zw. ,bodZzcami stabilizacji”, majgcymi
owg stabilizacje uczulaé. Wspomniana nizej mo-
nografia Marka i Hahna nie podaje wlasno-
Sci poszczegolnych stabilizatoréw, ani bodzcow
stabilizacji, ani tez/proporcji liczbowych miedzy
ilosciami sktadnikéw kontaktu. Opisy patentowe
celowo zaciemniajg sprawe, wymieniajgc prawie
calg tablice Mendelejewa i nadomiar poda-
jac poszczegoélne pierwiastki w réznych rolach.
Dodajmy do tego rozmaito$¢ podtoza i sposobdéw
przygotowania kontaktu, a bedziemy mieli obraz
gaszczu kombinacji, przez jaki przyjdzie sie prze-
dziera¢. Przytem kazdy, nawet najlepszy kontakt
pracuje najwydajniej w pewnych tylko grani-
cach temperatur, wysokosci warstwy, obcigzenia
kontaktu reagentami i kazdemu kontaktowi szko-
dzg przejsciowo lub trwale pewne niekorzystne
warunki, ktére dla oszczedzania kontaktu trzeba
takze zbada¢ i poznac.

W tej sytuacji zbudowanie praktycznej apa-
ratury doswiadczalnej pozwalajgcej na tatwg i do-
wolng zmiane poszczegolnych parametréw reakcji
i mozliwie Sciste oznaczenie ilosci wprowadzo-
nych surowcow i odebranych produktow jest nie-
zmiernie wazne. Tymczasem jedyny obszerniej-
szy opublikowany przed wojng opis serii doswiad-
czenh (Sensemann i Nelson) podaje dosc¢
prymitywne poczatki prac badawczych nad kon-
taktowym utlenianiem antracenu, a jednoczes$nie
nasuwa podejrzenie, ze autorzy zataili niektére
szczegdly doswiadczen i prawdziwg konstrukcje
aparatury. Opisy za$S aparatury laboratoryjnej
podane w monografii Marka i Hahna doty-
czyly aparatury z tazniami amalgamatowymi,
ktorych w pracy w tej skali laboratoryjnej sta-
ralem sie unika¢ zarbwno ze wzgledu na koszt,
jak i na niebezpieczehstwo. taznie amalgamatowe
miatem zamiar zastosowaC dopiero w skali jfol-
technicznej. Tym jednak pracom przeszkodzita
wojna.

Konstrukcja aparatury.

Potrzebna aparatura (p. rys. 1) sklada sie z na-
stepujagcych elementéw zasadniczych: A * do-
ptyw powietrza, B — ewentualny doptyw innego
gazu rozcienczajacego, C — doptyw weglowodoru
(surowca), D — przestrzen reakcyjna, E od-
bieralniki.

Przeglagd Chemiczny

Str. 221

A) Powietrze pobierano z instalacji powietrza
sprezonego, zasilanej sprezarka elektryczng (gazo-
mierze laboratoryjne majg za matlg pojemnosc).
Poniewaz cisnienie w sieci wahalo sie w grani-
cach od 2—4 atm., a zawory redukcyjne nie dajg
moznosci uregulowania dostatecznie jednostajne-

Rys, I. Schemat aparatury A. Dopiero powieirze: 1peicw6d aod spreiorfd,
2 pierwszy kurek regulujgc», 3 mnnostal urodny, ptuczki | roz urorem
KOM, 5 wieka I chlorkiem wapnia, 6 zbiornik wyréwnawcza, 7 flcmetr
do powietrza pierwotnego, B termometr zewnetrzng, 9 manometr réznicowy,
10 kurek regulacyjny do powietrza pierwotnego, U fleometr do pow c rza
wtérnego,
wtérnego.

B - Doplyw azotu: U przewodd od butli z azotem, 15 zawoér re-
dukcyjny. 16 manostat wodny, 17 fleometr do azotu, 18 manometr rézm-
cowy, 19 kurek regulacyjny do azotu.

C - Doptyw weglowodoru:

12 manometr réznicowy, 13 kurek regulacyjny do powietrza

20 naczynie karburatora, 21 termo-

gazu 28 termoregulator przeptywu gazu. 29 lazni. giicerynowa.
oazowi) do grzania tazni.

D - Przestrzen reakcyjna: 31 rura reakcyjna, 32 grzejnik elek-
tryczny, 38 termopara.

E - Odbieralnik: 3+ odbieralnik wtasciwy, 35 rurka t z chlorkiem

30 palnik

go przeptywu powietrza, przeto zastosowano dwa
zawory, pomiedzy ktérymi wstawiono manostat
wodny. Pierwszy zawdr regulowat cisnienie
zgrubsza, nadmiar powietrza wypltywat przez dol-
ny wylot rurki manostatu, a ostateczng regulacje
prowadzono drugim zaworem, umieszozonym tuz
przy aparacie kontaktowym. W praktyce labora-
toryjnej zamiast pierwszego zaworu wystarczat
zwykly kurek gazowy, zamiast za$ drugiego dobry
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kurek szklany lub Sciskacz srubowy na rurce gu-
mowej. Miedzy kurkami regulujgcymi wstawiona
byla 10-cio litrowa butla szklana, stuzaca jako
zbiornik buforowy, ostabiajgcy drobne pulsowa-
nie cisnienia (np. przy odrywaniu sie pecherzy-
kéw powietrza u dolnego wylotu rurki manosta-
tycznej). llos¢ przeplywajgcego powietrza mierzo-
no fleometrem szklanym wypetnionym olejem pa-
rafinowym. Za fleometrem umieszczony byl ma-
nometr réznicowy rteciowy oraz termometr dla
oznaczania rzeczywistego cisnienia i temperatury
powietrza wychodzacego z fleometru. Oczywiscie
fleometr byl cechowany w warunkach zblizonych
do warunkéw pracy doswiadczalnej. Szybkosc
przeptywu powietrza regulowat ostatecznie kurek
szklany umieszczony za manometrem rdéznicowym,
mlezeli miata by¢ wykonana analiza gazéw odlo-
towych (oznaczanie H2D i CQ2, wbéwczas powie-
trze przechodzito pomiedzy zaworami regulacyj-
nymi a zbiornikiem buforowym przez ptuczki
z roztworem KOH (dwie réwnolegte ptuczki da-
jace sie niezaleznie wymienia¢) oraz przez wieze
z CaCl2 W wiekszosci doswiadczeh zar6éwno
oznaczanie C02i HJ), i zwigzane z tym plukanie
powietrza w KOH i suszenie go, byto zbyteczne.

B) W pewnej ilosci doswiadczen rozcienczano
powietrze azotem. Poniewaz azot byt pobierany
z butli stalowej i wahania ci$nienia byty znacznie
mniejsze, przeto mozna bylo opusci¢ zbiornik
buforowy, pozostawiajgc reszte przebiegu bez
zmiany w poréwnaniu z przebiegiem powietrza.

C) Doptyw weglowodoru w duzych aparatach
reguluje sie najczesciej w ten sposéb, ze okreslo-
ng iloS¢ na godzine cieklej substancji wkrapla sie
na parownice, na ktorej przez odpowiednig regu-
lacje podgrzewania utrzymuje sie staly poziom

Hus. 2. Odparowanie naftalenu w strumieniu powietrza; 1kurek
rcernlujgcp przeplyw powietrza, 2 betkotlta, 3 peretki szklane lub pierscie-
nie Kaschiga, ¢ ciekly naftalen, 5 termometr do mierzenia temperatury
naftalenu, 6 termometr do mierzenia temperatury przegrzania, 7 kurek re-
gulujacy przeptyw dodatkowego powietrza lub gazu rozcieficzajgcego,
4 rurka wlonkowata, 9 szlifowana koricéwka wylotowa, 10 drutoporowy
ogrzewajacy $cianki,

cieczy. Male ilosci zuzywanego weglowodoru

w skali laboratoryjnej uniemozliwiajg zastosowa-
nie tej metody. Trzeba bylo uzy¢ metody nasy-

Przeglad Chemiczny 0

Nr 10

cenig powietrza oparami. Przy wiadomej ilosci
przeptywajgcego powietrza i przy wiadomej w da-
nej temperaturze preznosci pary, da sie tatwo
obliczy¢ ilo$¢ pobranego weglowodoru.

Do tego celu zastosowano kolbe (p. rys. 2) ze
szkla Sibor lub Pyrex typu Claisena (z po-
dwdjng szyjka), o pojemnosci 250 cm* Kolbka
byta zanurzona w tazni glicerynowej, ogrzewanej
maltym palnikiem gazowym. Doptyw gazu do pal-
nika byt regulowany termoregulatorem rtecio-
wym, co dawalo dobre wyniki pod warunkiem
zapewnienia statosci cisSnienia gazu $wietlnego.
Cisnienie gazu byto regulowane takze przez ma-
nostat wodny, oczywiscie zamkniety, przyczem
nadmiar gazu spalat sie w osobnym palniku.

Temperature tazni mozna regulowac¢ takze
automatem elektrycznym przy zastosowaniu
grzejki elektrycznej, zanurzonej w oleju zamiast
w glicerynie. Olej jednak utrudnia obserwacije
wnetrza kolby, a przypalony wydziela przykro
pachnace opary.

Kolbka byta wypetniona do % objetosci nafta-
lenem, a do potowy kulkami szklanymi. Jeszcze
lepsze bylyby drobne pierscienie Raschiga.
Przez prostg szyjke kolbki wprowadzona byta
rurka otwarta u dotu, dziatajgca jako belkotka,
oraz termometr do mierzenia temperatury nafta-
lenu. Aby naftalen odparowany w strumieniu po-
wietrza nie skraplatl sie na $ciankach i szyjce
kolbki byly te ostatnie ponad powierzchnig tazni
owiniete drutem chromonikielinowym o Srednicy
0,3 mm. Drut ten byt nawiniety na golym szkle
dla ulatwienia obserwacji wnetrza kolby. Dla
unikniecia obsuwania sie drutu byl podiozony
podenn sznurek azbestowy napojony szkiem wod-
nym. W ten sposéb po puszczeniu pradu przez
drut grzejnika otrzymywano ponad powierzchnig
cieczy temperature wyzsza, dzieki czemu opary
naftalenu przegrzewaty sie i nie skraplaly na
Sciankach. W bocznej szyjce kolby byt umieszczo-
ny termometr, mierzacy temperature przegrzania.
Do tejze bocznej szyjki byta wlutowana rurka
odptywowa, prowadzaca powietrze z oparami do
rury reakcyjne,j.

Poniewaz niezalezne wzajemnie regulowanie
doptywu par naftalenu i doptywu powietrza jest
niezmiernie wazne dla prawidtowego przebiegu
doswiadczen, przeto zastosowano dodatkowy do-
ptyw powietrza przez drugi rownolegly fleometr.
Powietrze wprowadzono ponizej konca rurki od-
prowadzacej opary z kolbki. Aby unikngé mozli-
wosci dyfuzji oparéw do odgatezienia, wlutowano
tam dos¢ grubag rurke wioskowata, ktora dyfuzje
te uniemozliwiata.

W doswiadczeniach ze znacznie trudniej topli-
wym antracenem nie dal sie zastosowal wyzej
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opisany karburator. Uzyto karburatora zbudowa-
nego z koncentrycznych rur zelaznych, przyczem
powietrze wprowadzano $rodkiem, a zewnetrzne
rury stuzyly jako kolejne beitkotki. Calos¢ byta
zanurzona w fazni metalowej (stop Sn i Pb), grza-
nej z zewnatrz elektrycznie. Antracen co kilka

dni trzeba bylo catkowicie zmienia¢, bo ulegat
rozkladowi.

D) Kontakt byt umieszczony w rurze szklane

Srednicy 18 mm (szklo ,Sibor”). Rure ustawiono
pionowo, stosujgc przelot gazéw od géry ku do-
towi; przy poziomym utozeniu rury kontakt osy-
puje sie, a gazy przeptywajg raczej nad kontaktem
niz przezen. Srodkiem od dotu byla wlutowana
rurka szklana $rednicy 6 mm, jako kanat do
wprowadzenia termopary. Potgczenie wylotu kar-
buratora z wlotem do rury reakcyjnej bylo do-
szlifowane. Dokota szlifu (p. rys. 3) znajdowat sie
wyklejony z azbestu kieliszek, napetniony cie-
klym stopem W ooda, stuzagcym za dodatkowe
uszczelnienie; kieliszek byt otoczony grzejka z dru-
tu chromo-nikielinowego. Przy tgczeniu zelaznej
kohcowki odptywu z karburatora antracenowego
byta ta koncowka owinieta przekladka azbestowa,
zas zamiast stopu W ooda zastosowano stop
Pb i Sn. Polgczenie wylotowe rury reakcyjnej
(p. rys. 4) z odbieralnikiem bylo réwniez doszli-
fowane. Szlif zewnetrzny, podobnie zresztg jak
wszystkie odkryte czesci rury i przewodoéw, byt
owiniety grzejka z drutu chromonikielinowego na
azbescie, klejonym szklem wodnym.

Rys. 3. Uszczelnienie wlotu do rury

reakcyjnej: lkorncéwka wylotowa karbu-

ratora, 2 koncoéwka wlotowa tury reak-

cyjnej, 3 cieklu stop Wooda, 4 kieliszek

wyklejony z asbestu, 5 drut oporowy ogrze-
wajgcy $cianki.

Rys. 4. Rura reakcyjna. 1 koncéwka
wlotowa, 2 pierwsza warstw« kontaktu.
3 przrgrodzeigca warstwa pumeksu, 4 dni
oa woratum kontaktu, 5gwiazdka szklana
jako podpora warstwy kontaktowej, 6 rur-
ka do iermopnry.~kofncéwka .wylotowa.

Przytem przy potaczeniu wylotowym stosowa-
no dwie odmiany, zaleznie od przerabianego su-
rowca. | tak przy utlenianiu naftalenu rurka do
termopary byta prosta i koncentryczna (dla uta-
twienia szybkich pomiaréw temperatury w r z
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nych czesciach przestrzeni reakcyjnej), zas szlif
wylotowy zalozono na odgatezieniu. Natomiast
przy utlenianiu antracenu szlif wylotowy byt osa-
dzony prosto i koncentrycznie (przez co byt znacz-
nie silniejszy), zas$ rurka do termopary byta wy-
gieta odpowiednio i miata wylot z boku.

*Na rurce do termopary we wnetrzu rury reak-
cyjnej byta nalutowana na odpowiedniej wyso-
kosci szklana gwiazdka, stuzaca za podstawe do
Juloienia kontaktu. Jezeli kontakt miat by¢ ukia-
dany w kilku warstwach, wowczas wolne prze-
strzenie miedzy warstwami wypetniano ziarni-
stym pumeksem, starannie wytrawionym kwasem
solnym dla usuniecia zelaza i innych kationéw.

Temperature mierzono termopara, ktérej jeden
przewdd byt ostoniety potamang cieniutkg rurkg
z masy ,Pythagoras”. Termopara dawata sie prze-
suwaé wzdtuz rury i pozwalata na pomiar tempe-
ratury z dokladnoscig okoto 2° C, co prawie /2cm

Rura reakcyjna byla wsunieta do wnetrza
grzejnika elektrycznego, nawinietego na rurze ze-
laznej odpowiedniej Srednicy w izolacji azbesto-
wej. Zaleznie od potrzeby grzejnik bywat dzielo-
ny na sektory, w ktérych przeptyw pradu regu-
lowano przy pomocy osobnych opornic. Reakcja
jest bowiem wprawdzie egzotermiczna, ale jak
juz wspomniano, straty ciepta na powierzchni
rury sg wieksze niz przyptyw ciepta z reakciji
i wymagajg uzupeienia.

E) Najpraktyczniejszym odbieralnikiem do be:
wodnika ftalowego okazata sie rurka ,U” o pierw-
szym ramieniu szerokosci 25 mm potgczonym na
szlif z rurg reakcyjng, drugim o Srednicy 5 mm,
potgczonym ewentualnie z ,U” rurkg napetniong
CaCl2 i z kaliaparatem. CaloS¢ byta pogragzona
do potowy w zlewce z zimng wodg, ktéra jedno-
czesnie chtodzi odbieralnik i podtrzymuje go na
zasadzie prawa Archimedesa. W szerszym
ramieniu rurki wkfadano blisko szlifu rzadka
przestonke z waty szklanej, ktora utatwiala osa-
dzanie sie pierwszych krysztatbw bezwodnika
ftalowego. , ,

Do antrachinonu stosowano ,U rurke o dru-
gim ramieniu, $rednicy 35 mm. W tym szerszym
ramieniu umieszczano u gory filtr z waty aptecz-
nej. Subtelny pyt antrachinonu zatrzymywat sie
na wacie, a w miare gromadzenia sie, opadat na
dno odbieralnika, tak Zze nie tamowal przeptywu
gazéw.

Sposdb prowadzenia reakcji.

Na wydajno$¢é pozadanego produktu w reakciji
kontaktowej skfadaja sie nastepujgce czynniki:
] __i. skiad chemiczny katalizatora,
2. rodzaj podioza,
3. sposbb przyrzadzania kontaktu,



Str. 224
Il — 1 obcigzenie kontaktu weglowodorem

(w gramach na litr kontaktu i go-

dzine),

2. sklad mieszanki gazowej,

szybkos¢ przeptywu mieszanki,

4. czas zetkniecia sie mieszanki z kon-
taktem,

w

[l — 1 ilos¢ i grubos¢ warstw kontaktu,
2. temperatura kontaktu,
3. rozktad temperatur na réznych po-
ziomach warstwy kontaktowe;j.

Niektére z tych czynnikéw, zwlaszcza w gru-
pie |l zazebiaja sie wzajemnie, niemniej jednak
muszg by¢ rozpatrywane i dyskutowane osobno.
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przez nieostroznos¢ pozwoli sie na podniesienie
temperatury powyzej dopuszczalnej granicy i we-
glowodor zapali sie przy zbyt skapej ilosci tlenu,
to woéwczas kontakt moze ulec powaznemu uszko-
dzeniu. Uszkodzenie takie da sie usungc¢, jesli na-
tychmiast odcig¢ doptyw weglowodoru i przepiu-
ka¢ kontakt powietrzem w temperaturze przepi-
sanej dla reakcji. Pewniejsze jest jednak dodawa-
nie do mieszanki takiej ilosci powietrza, aby tlenu
mogto wystarczy¢ nawet na ewentualne catkowite
spalenie weglowodoru. Przytern nadmiar powie-
trza jest bardzo dobrym $rodkiem hamujgcym
niepozadany gwaltowny wzrost temperatury re-
akcji. Tak samo dziata gaz obojetny, ale bez ko-
rzysci w stosunku do kontaktu w wypadku zapa-

i) Stan prac nie upowaznia do sprawozdanidenia sie mieszanki.

w dziedzinie wpltywu skladu, podtoza i sposobu
przyrzadzania kontaktu. Poniewaz jednak udato
sie przyrzadzi¢ kontakt dajgcy ponad 90% wydaj-
nosci teoretycznej przy zrecznym prowadzeniu
reakcji utleniania naftalenu, mozna pozwoli¢
sobie na Smielsze uogdlnienie sprawozdawcze
w dziedzinie operowania parametrami Il i 11l

grupy.

Duza szybko$¢ przeptywu mieszanki fprzez
przestrzeh kontaktowg (oczywiscie przy zachowa-
niu optimum obcigzenia) jest wyraznie korzystna,
poniewaz sprzyja réwnemu rozkltadowi tempera-
tur wzdluz warstwy kontaktowej. Z drugiej jed-
nak strony duze szybkos$ci wymagaja powazniej-
szego nadci$nienia przed warstwg kontaktowg
dla pokonania oporéw aerodynamicznych, co jest

) Regulacje ilosci wprowadzonego weglowodozeczg nieco niedogodna,.

ru prowadzono przez ustalenie okreslonej tempera-
tury nasycenia powietrza oparami i przez regula-
cje ilosci przeptywajacego przez karburator po-
wietrza. Stosujgc do obliczania ilosci naftalenu
tablice O. A. Nelsona i C E. Sensemanna
z 1922 roku uzupelnione przez interpolacje, otrzy-
mywano przy pomiarze kontrolnym stopien nasy-
cenia powietrza parami naftalenu stale nieco po-
nad 1, przytern przy wiekszych przeptywach od-
chylenie przesuwato sie ku dotowi. Prawdopo-
dobnie bylo to spowodowane wptywem Scianek
karburatora, ktére ponad powierzchnig cieklego
naftalenu posiadaly temperature wyzszg. Uwzgled-
niajac jednak w obliczeniach oznaczong poprawke
(rozng dla réznych przeplywdw) otrzymywano
wyniki bardzo bliskie prawdy. Tak przyrzadzona
mieszanka byla jednak z regulty zbyt bogata
w naftalen. Normalnie rozcienczano jg jeszcze
powietrzem (przez drugi réwnolegly fleometr),
a w pewpej serii doswiadczen takze azotem przez
fleometr trzeci. jra

Przecigzenie kontaktu naftalenem powoduje
tatwg utrate panowania nad temperaturg reakcji.
Przy utrzymaniu za$ temperatury na wiasciwym
poziomie uzyskuje sie produkt z zawartoscig nie-
przereagowanego czesciowo naftalenu. Za slabe
obcigzenie powoduje natomiast niewielki spadek
wydajnosci.

Mieszanka gazowa nie moze by¢ oczywiscie
mniej niz stechiometrycznie zaopatrzona w tlen.
Jezeli jednak przy stosunku stechiometrycznym

W granicach dokonanych doswiadczen nie za-
uwazono zadnego wyraznego wpltywu czasu prze-
bywania mieszanki w przestrzeni kontaktowej na
wydajnos$¢ reakcji. Pozwala to przypuszczaé, ze
szybkos$¢ reakcji na samym kontakcie jest tak
duza, iz w warunkach doswiadczenia mozna nie
liczy¢ sie z trudnosciami z tej strony.

1)) W warunkach doswiadczenia grubos¢

warstwy kontaktowej byta dyktowana gtéwnie
przez rozkfad temperatur. Przytem dla utlenia-
nia naftalenu najpraktyczniejszy okazat sie uktad
dwu kolejnych warstw po 5 cm przedzielonych
czystym pumeksem. Reakcja gtéwna przebiegata
wowczas na pierwszej warstwie, na ktérej termo-
para wykazywata nastepujgce rozmieszczenie tem-
peratur:

310° 340« 410« 464" A471° 454« 414«

o) 1 2 3 4 5cm

Na drugiej warstwie odbywato sie wykancza-
nie reakcji przy rozkladzie temperatur np.:
441° 438° 425°

414° 406°

0 1 2 3 4 5cm

Przytem byto charakterystyczne, ze w razie
ostudzenia warstwy pierwszej, temperatura rosta
automatycznie na drugiej warstwie, zaS w razie
ponownego dogrzania pierwszej warstwy, opadata
temperatura drugiej warstwy. Oczywiscie przy
zastosowaniu tazni amalgamatowej jako wymien-
nika ciepta, rozktad temperatur bytby réwniejszy.
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Przy utlenianiu antracenu, wobec mniejszej
egzotermicznosci reakcji, wystarczala jedna war-
stwa grubosci 10 cm, na ktorej rozkiad tempera-
tur uktadat sie np. w spos6b uwidoczniony ponizej.
433° 442° 449" 452 451" AAQ° AAT° A45° 442" 438" 43°
o i 2 3 4 5 6 7 8 9 10cm

Podniesienie sie temperatury ponad dopu-
szczalna granice powoduje zapalenie sie weglo-
wodoru potgczone z ujemnymi skutkami dla same-
go kontaktu. Opadniecie za$ temperatury ponizej
potrzebnego minimum zatrzymuje, rzecz prosta,
przebieg reakcji.

Praca powyzsza jest wyjeta z obszerniejszej
pracy na temat katalitycznego utleniania weglo-
wodoréw aromatycznych, wykonanej w latach
1937—1939 w Zakladzie Technologii Chemicznej
Nieorganicznej Politechniki Warszawskiej. Wojna
1 okupacja nie pozwolity na kontynuowanie ba-
dan ani na opublikowanie osiggnietych wynikéw.
Publikujac zas te stlowa czuje sie obowigzany do
wyrazenia podziekowania Prof. Dr J6zefowi Za-
wadzkiemu, ktérego radom i kierownictwu
zawdzieczam bagrdzo wiele.
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RESUME

Un appareil de laboratoire approprié a |'étude de
l'oxydation catalytique des hydrocarbures en phase ga-
zeuse est décrit. Cet appareil a servi a élaborer une mé-
thode d'étude des masses de contact et a définir le ca-
ractere de ces masses. Avec une -delles, en oxydant le
naphtaléne, on a dépassé 90% de rendement en anhy-
dride phtalique.

Oznaczenie ilosciowe bezwodnika kwasu ftalowego

(Modyfikacja metody C. R. Downs’'ai C G Stupp a).

Dosage de |'anhydride phtalique.

Metoda iloSciowego oznaczenia bezwodnika kwa-
su ftalowego C.R. Downs’ai C G Stupp’a?®
polega na sublimacji bezwodnika z analizowane;j
substancji i odmiareczkowaniu sublimatu mia-
nowanym roztworem wodorotlenku sodowego
w obecnosci fenolo-ftaleiny jako wskaznika. Me-
toda ta, zupetnie prawidtowa w wypadku anali-
zowania surowego bezwodnika ftalowego, otrzy-
manego na drodze mokrej (np. przez utlenienie
naftalenu kwasem siarkowym w obecnosci rteci),)

i) C. R. Downs, C G Stupp, Ind. Eng. Chem.
425 (1918).

zawodzi catkowicie przy analizie surowego pro-
duktu z kontaktowego utlenienia naftalenu w fa-
zie gazowej. W tym wypadku bowiem jedno-
czes$nie z sublimacjg bezwodnika ftalowego na-
stepuje sublimacja otrzymanego ubocznie a-naf-
tochinonu, ktéry powoduje przy miareczkowaniu
zakiocenia, uniemozliwiajgce prawidiowe ozna-
czenie wyniku.

L4
Doswiadczenia opisane ponizej pozwolity na
poprawienie metody Down sa i Stuppa
i oznaczanie prawidlowe bezwodnika ftalowego

]%akze w obecnosci a-naftochinonu.
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Przepis Downs’a i Stupp’a

Przyrzad do analizy (rys. 1) sklada sie ze szklanej
kapsutki, do ktorej wchodzi Szklana rurka dtugosci 5'/a
cala. Gorna cze$¢ rurki jest polgczona przez phuczke
wodng z préznig. W ten sposob powietrze wchodzi do
kapsutki przez szpare miedzy Sciankg kapsutki a rur-
kg szklang, dalej przez rurke do pluczki i dalej do
prézni. Szybkos¢ przebiegu powietrza powinna by¢ tak
wyregulowana, aby przez pluczke przechodzity 3 peche-
rzyki na sekunde.

He, . M *o

Rurke faduje sie niezbyt Scisle 1,5 g bawelny, wy-
gotowanej 10% tugu sodowym i dobrze przemytej, a na-
stepnie wysuszonej. Po zaladowaniu rurki baweing po-
winien od dotu pozosta¢ wolny odstep dtugosci H< cala.

Do kapsutki odwaza sie na wadze analitycznej préb-
ke ok. 0,25 g bezw. ftalowego przeznaczonego do ana-
lizy. Po uregulowaniu przebiegu powietrza zanurza sie
dno kapsuitki na gtebokos¢ II* cala do ogrzanej do 200
220° C fazni ze stopem Rose'go. Dzieki temu juz po
45 minutach cala ilos¢ bezwodnika ftalowego przesubli-
mowuje do waty, a- w kapsulce pozostajg nielotne za-
nieczyszczenia, ktére tlatwo oznaczy¢ przez ponowne
zwazenie kapsuiki, po oczyszczeniu jej zzewnatrz ze
stopu Ros e'go.

Wate przenosi sie z rurki do zlewki z 50 cm5 wody
destylowanej, dodaje sie 45 cml1 mianowanego 0,1-n
NaOH i gotuje pod szkietkiem zegarkowym przez It go-
dziny. Gdyby bezwodnik ftalowy przywart do $cianek
rurki, nalezy wygotowa¢ rurke razem z watg. W tym
czasie nastepuje calkowite rozpuszczenie sie bezwodni-
ka ftalowego Nalezy wowczas doda¢ szczypte stalej fe-
noloftaleiny (nie nadaje sie roztwoér alkoholbwy), dolaé
z biurety znany nadmiar mianowanego 0,1-n H2SO4, go-
towac jeszcze przez 15 minut i na gorgco odmiareczko-
waé 0,1-n NaOH.

Pierwsza modyfikacja metody poszta w kie-
runku zamiany baweilny wygotowywanej w 10/»
Na OH na zwyklg wate opatrunkowg w dobrym
gatunku. Stwierdzitem bowiem, Zze najmniejsza
niedoktadnos¢ lub niestaranno$¢ przy przemywa-
niu bawetny powoduje bardzo powazne biledy
w pOzniejszych oznaczeniach. Natomiast spo-
dziewalem sie (jak sie okazato, stusznie), ze
wata opatrunkowa bedzie materiatem jednolitym
i praktycznie prawie obojetnym acidymetrycznie.

a) Dla kontroli wykonano oznaczenie Slepe
(bez bezwodnika ftalowego) zagotowujgc 15 ¢
waty opatrunkowej z 80 cm' wody destylowanej
i 20 cml mianowanego tugu w ciggu 30 minut,
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dodajgc nastepnie 25 cm” mianowanego HZ2504,
a po 15 minutach gotowania miareczkujac na go-
raco.

Miano K2504 = 0,09503 n g 09503

= 0,892
Miano NaOH = 0,1063 n 0,1063 8920

Wynik z miareczkowania 22,50 cm8 NaOH,
z obliczenia 22,30 cm8

b) Wykonano z uzyciem tejze waty analize
chemicznie czystego bezwodnika ftalowego. Uzy-
to 0,1904 g proby bezwodnika ftalowego, oraz
500 cm* H2S04 i 29,10 cm3 NaOH. Wynik:
101 « 7%.

Obie proby nasuwaja przypuszczenie, ze nie-
znaczny stosunkowo btgd moze powodowac wata,
reagujgca prawdopodobnie z NaOH. Biad nie jest
w warunkach technicznych powazny i moze by¢
usuniety prawie catkowicie przez korekte mian.
Najprosciej unikngé go przez nastawianie miana
NaOH w obecnosci 1,5 g waty.

Usitowania wykonania ta metodg oznaczeh
bezwodnika ftalowego w surowym produkcie,
otrzymanym na drodze kontaktowej w fazie ga-
zowej zawiodly. Produkt taki zawiera czesto (jak
juz wspomniano) $lady a-naftochinonu i substan-
cji smolistych. Substancje te przedostajg sie do
waty, a po rozpuszczeniu sublimatu w roztworze
NaOH, nadajg roztworowi zabarwienie ciemno-
brunatne, uniemozliwiajagce miareczkowanie wo-
bec fenoloftaleiny. Dla orriiniecia tej trudnosci
wykonano nastepne miareczkowania potencjo-
metrycznie aparatem PEHAVI.

Oznaczenia prébne wykonywano na mieszance
przyrzadzonej z najbrudniejszych odpadkow su-
rowego bezwodnika ftalowego otrzymanego na
drodze kontaktowej, a wiec zawierajgcego Slady
c-naftochinonu obok naftalenu, bezwodnika ma-
leinowego, wilgoci etc. Rzeczywista zawarto$¢ bez-
wodnika ftalowego w materiale wynosita 22,6%.

¢ 02490 g préby rozpuszczono w 25 cm8
NaOH, dodano 10,05 cma H2504, gotowano po
dodaniu kwasu 10 minut i domiareczkowano po-
tencjometrycznie do 28,40 cm8 NaOH. Wynik wy-
kazal rzekomg zawartos¢ 61,4% bezwodnika fta-
lowego w mieszance.

d) 0,2764 g proby rozpuszczono w 25 cml
NaOH, dodano 10,00 cm8 H2S04, gotowano po do-
daniu kwasu 10 minut i domiareczkowano poten-
cjometrycznie do 30,80 cm" NaOH. Wynik: 62,3%.

Oczywiscie wszystkie inne warunki analizy
zachowano Scisle wedlug oryginalnego przepisu.
Wyniki obu préb w granicach dopuszczalnego
btedu pozornie zgodne, jednak nie odpowiadajg
rzeczywistosci.

e) 0,3777 g préby rozpuszczono w 40 cm*
NaOH, dodano 15,10 cm* HaSO*, gotowano z kwa-
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sem 10 minut i domiareczkowano potencjome-
trycznie do 45,65 cm1NaOH. Wynik: 67 0/°, nie
daje wyraznej wskazowki.

f) 0,2389 g préby rozpuszczono w 25 cm’
NaOH, dodano 10,00 cm* H2S04 gotowano z kwa-
sem 20 minut i domiareczkowano potencjome-
trycznie do 51,0 cm* NaOH. Wynik: 144,7%.

g) 02511 g proéby rozpuszczono w 25 cm*
NaOH, dodano 10,00 cm' H2S04, gotowano zW a-
sem 60 minut i domiareczkowano potencjome-
trycznie do 135 cml1l NaOH. Wynik: 423/° wska-
zuje wyraznie na szkodliwy wplyw zanieczy-
szczeh, ktére rozkladajgc sie przy gotowaniu
w Srodowisku kwasnym uniemozliwiaja przepro-
wadzenie miareczkowania.

Patent niemiecki Nr 512.230 podaje sposéb
oczyszczenia surowego bezwodnika ftalowego
otrzymanego przez utlenienie katalityczne. Oczy-
szczenie polega na ogrzaniu surowego bezwodni-
ka z pewnymi zwigzkami nieorganicznymi przez
CO zanieczyszczenia zmieniajg sie w zwigzki nie-
lotne, poczem nastepuje przesublimowanie czyste-
go bezwodnika. Z proponowanych przez ten patent
srodkow kondensujacych wybrano chlorek cyna-
wy, poniewaz jest to zwigzek krystaliczny, tatwy
do dodawania do probek, a przy ostroznej pracy
nie powoduje takiego uszkodzenia waty, ktéreby
wplywato na wynik analizy.

Do probki odwazonej w kapsutce, dodawano
krysztatek ok. 0,01 do 0,02 g SnCl2e+2HZ, po-
czem dalszy proces odbywal sie jak poprzednio.
Dodatek chlorku cynawego wymaga jedynie za-
chowania pewnych dodatkowych ostroznosci, po-
niewaz jego utlenienie sie jest reakcjg silnie egzo-
termiczng, a mogacy powsta¢ SnCl4 jest cieczg,
wrzacg w 114° C. Zbyt gwaltowne zanurzenie do
goracej tazni moze spowodowaé¢ gwaltowne wrze-
nie w kapsutce, opryskanie waty zawartoscig, de-
stylacje czterochlorku cyny do waty (gdzie po-
wiekszy kwasowos$¢ sublimatu), a takze wypel-
zniecie cieklej zawartosci po Scianach kapsuiki
przez szpare powietrzng.

Dla unikniecia tych wszystkich komplikacji
przerobiono ksztalt kapsuiki (rys. 2) w sposéb
uniemozliwiajacy wypelzanie zawartosci, zwla-
szcza przez miejsce o wymiarach wloskowatych,
powiekszono gtebokos¢ kapsuitki i wysokos$¢ doj-
nej granicy waty w gtownej rurce. Calej zas
kapsutki nie zanurzano nigdy raptownie w tazni-
lecz najpierw w ciggu 10 do 15 minut lekko pod-
grzewano przez delikatne dotkniecie dnem do po
wierzchni roztopionego metalu w fazni. Proces
kondensacji zanieczyszczeh zafchodzit wowczas
znacznie spokojniej. Dopiero po odsublimowamu
wiekszosci bezwodnika zanurzano kapsutke d3
tazni na normalng gteboko$¢ 6 do 7 mm i utrzy-
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mywano w tym stanie przez przepisowe 45 minut.

h) Wykonano analize czystego bezwodnika
ftalowego w obecnosci chlorku cynawego. Odwa-
zono 0,1995 g bezwodnika ttalowego i 0,0225 g
SnCI2* 2H2.

W wyniku analizy otrzymano 0,0191 g po-
zostatosci, a zuzyto 6,00 cm* H2504 i 30,00 cm*
NaOH.

Wyniki 101,9% zgadza sie z wynikiem proby b)
(proponowanej korekty miana jeszcze woéwczas
nie zastosowano) i pozwala przypuszczaé, ze roz-
bieznos¢ w stosunku do teorii nie ma swego
zrédta w obecnosci chlorku cynawego. Gdyby bo-
wiem kwas solny powstaly z rozkladu dodanego
chlorku cynawego dostat sie do waty wraz z bez-
wodnikiem ftalowym i zostatl razem z nim zmia-
reczkowany, to rozbiezno$¢ powinnaby wdwczas
siega¢ 7,4%.

i) Analiza mieszanki tej samej co w prébach
¢) do g). Wzieto 0,2367 g proby i 0,0143 g chlorku
cynawego. Zuzyto 21,00 cm* H2S04 i 25,65 cm
NaOH. Wynik: 22,44%.

k) Powtérzenie préby i). Odwazono 0,2210 g

proby i 0,0176 g chlorku cynawego. Zuzyto
18,00 cm* H2504 i 22,75 cm* NaOH. Wynik:
22,80%.

b Analogiczna analiza mieszanki zawierajacej
37,00% bezwodnika ftalowego, dala nastepujace
rezultaty. Na 0,2286 *g proby i 0,0242 g chlorku
cynawego, zuzyto 18,00 cni* H2504 i 26.85 cm'
NaOH. Wynik: 37,13%.

Trzy ostatnie wyniki, zgodne z rzeczywistoscia
w granicach dopuszczalnego btedu doswiadczenia,
potwierdzajg prawidlowos¢ metody.

Uzycie aparatu potencjometrycznego PEHA\ 1
okazato sie zupetnie zbedne. Mozna bylo powro-
ci¢ do pierwotnego sposobu miareczkowania wo-
bec fenoloftaleiny (ale zawsze bez $ladéw alko-
holu).

Doswiadczenia byly wykonane w 1937 roku
w Zaktadzie Technologii Chemicznej Nieorganicz-
nej Politechniki Warszawskiej. Opublikowaniu
wynikOw przeszkodzita wojna i okupacja.

Na zakonczenie pragne podziekowaé kierow-
nikowi Zakladu, Prof. Dr Jozefowi Zawadz-
kiemu, za pomoc i Swietne wskazowki z jakich
w pracy tej korzystatem.

RESUME

La méthode de dosage volumétrique de l'anhydride
phtalique d'apres Downs et Strupp a été modUie
par I'auteur, qui propose: 1) I'emploi de louate hygros-
copique ordinaire, 2) une altération de la forme de I'ap-
pareil de réaction, 3) une addition de chlorure d’etain
pour éliminer la naphtoquinone «, ainsi que les impure-
tés contenues dans l'anhydride brut obtenu par oxyda-
tion catalytique du naphtalene en phase gazeuse.
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Chemia ogdlna 1 fizyczna.

Niemieckie badania nad energig atomowg w cza-
sie wojny.

W czasopiSmie Chemical and Engineering News
w nr 37 (15.1X. 1947) ukazal sie przedruk artykutu zna-
nego niemieckiego fizyka, laureata Nobla, Wernera Hei-
senberga, o przebiegu prac nad wyzyskaniem energii
atomowe;.

Po odkryciu przez Hahna rozpadu U2% w grudniu
1938 i po stwierdzeniu przez Jo1liot’ a na wiosne 1939,
ze rozpad ten wydziela wiecej neutronéw niz zuzywa,
rozwinety sie dyskusje w Swiecie naukowym na temat
wyzyskania reakcji tancuchowej. W Stanach Zjedno-
czonych pierwsze dyskusje miedzy grupg uczonych a mi-
nisterstvem marynarki odbyly sie juz w marcu 1939.
Wiadomos¢ o tym dotarta do Niemiec z poczatkiem
wojny i to skionito wladze wojskowe do zorganizowa-
nia grupy najwybitniejszych uczonych niemieckich do
pracy nad zagadnieniem energii atomowej. Praca pro-
wadzona miata by¢ przez Kaiser Wilhelm Institut-ftir
Physik w Berlinie, ktéry zostat przejety przez wiladze
wojskowe. Podobnie jak w Ameryce dwa zasadnicze
kierunki badan zostaly wybrane: rozdzielanie izotopow
uranu i budowa urzadzenia wydzielajgcego energie (sto-
su atomowego). Niemcy spotkali sie w swej pracy z nie-
powodzeniami. | tak rozdzielanie izotopéw uranu me-
todg dyfuzji termicznej nie udato sie. Pozatem w po-
szukiwaniach $rodka zwalniajgcego szybko$¢ neutronéw
doszli do przekonania, ze czygty wegiel nie nadaje sie
do tego celu, podczas gdy stosy amerykanskie byly bu-
dowane na specjalnie czyszczonym graficie. Jako naj-
lepszy material uznana zostata ciezka woda i urzadze-
nie do jej produkcji istniejgce w Norwegii zostalo po-
wiekszone z 10— 20 1 miesiecznie do blisko 200 1 na
miesigc. Niemcy odkryli dziatanie neutronéw na UZ3
powstawanie izotopu U2 i jego dalsze przemiany na
pierwiastki transuranowe. Wiedzieli réwniez, ze jeden
z tych pierwiastkbw ma podobne wiasciwosci jak U2&h
Nie umiejac wydziela¢ U2¥% spodziewali sie przy po-
mocy stosu atomowego otrzymaé ten rozpadajacy sie
oierwiastek.

W lecie 1941 pierwszy stos z UiOs i ciezkiej wody
wykazat mozliwos¢ samoczynnego wydzielania energii.
Po zamianie U.iO* na uran metaliczny z poczatkiem
1942 r., uzyskano catkowitg pewnos$¢, ze przy odpowied-
niej wielkosci stos atomowy bedzie pracowaé bez do-
ptywu neutronéw z zewnatrz. Dalsze wysitki skierowane
byly w kierunku otrzymania odpowiedniej ilosci sztab
czystego uranu i ciezkiej wody. Roéwnoczesnie prowa-
dzono badania i pomiary dla uzyskania danych do bu-
dowy stosu. W tym celu zbudowano stos z 500 1 ciez-
kiej wody i prowadzono dalej badania nad przemiang
U238 Tempo prac ulega zwolnieniu z powodu pierwszych
klesk i coraz wiekszego wysitku wojennego. Wielkim
ciosem bylo unieruchomienie fabryki ciezkiej wody
przez komandoséw brytyjskich z poczatkiem /1943 i zu-
petne jej zniszczenie przez nalot w pazdzierniku 1943
Pozostat jednak zapas okolo 2 ton ciezkiej wody. Préby
wznowienia produkcji ciezkiej wody w Niemczech
w Leuna, szly bardzo powoli i nie daty wynikéw do
konca wojny. W zimie 1943 r. zostat zbudowany w pod-
ziemiach instytutu W Berlinie pierwszy wielki stos ato-
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mowy z |‘/s t ciezkiej wody. Nie dziatal on jeszcze
dobrze i badania nad nim cierpialy z powodu &wczes-
nych gwattownych nalotéw, w ktdrych instytut zostat
trafiony. Stos ewakuowano na zachéd do miejscowosci
Haigerloch, gdzie wykuto w skale piwnice na ten cel
Ewakuacja trwata bardzo diugo i dopiero w lutym 1945
stos "ponownie skonstruowano. Okazalo sie przytem, ze
do rozwiniecia normalnej aktywnosci brakuje jeszcze
pewnej ilosci uranu. Z powodu zamieszania panujgcego
wéwczas w Niemczech, nie zdotano sprowadzi¢ braku-
jacego materiatu i stos wpadt w tym stanie w rece
Amerykanow 22 kwietnia 1945 r.

Heisenberg podkresla, ze uczeni®niemieccy nie
projektowali produkcji bomb atomowych. Wynikio to
z okoliczno$ci panujgcych w Niemczech. Z poczatkiem
wojny, sfery kierownicze byly tak pewne zwyciestwa,
ze nie bylo mowy o podjeciu olbrzymiego wysitku obli-
czonego na dluzszy okres czasu, tak jak to zrobiono
w Stanach Zjednoczonych. Od r. 1942 podjecie takiego
wysitku byto juz niemozliwe, z powodu coraz trudniej-
szej do opanowania sytuacji na frontach i coraz potez-
niejszych nalotbw. Ze sprawozdania Heisenberga
wynika, ze pogloski o wielkich osiggnieciach Niemcow
byly grubo przesadzone. Mieli oni wprawdzie wszystkie
podstawowe dane w dziedzinie energii atomowej, ale
w wykonaniu praktycznym pozostali daleko w tyle.

(Btasiak)

Przewodnictwo cieplne gazéw pod wysokimi
ciSnieniami. C. W. Comings i M. F. Nathan,
Ind. Eng. Chem. 39, 964 (1947).

Autorzy podajg sposéb obliczenia przewodnictwa
cieplnego pod wysokimi cisnieniami na podstawie zna-
jomosci temperatury krytycznej, ciSnienia krytycznego
i przewodnictwa cieplnego w danej temperaturze pod
ciSnieniem 1 atmosfery. Metoda polega na zastosowaniu
réwnan wyprowadzonych przez Enshog’ a na podsta-
wie teorii kinetycznej gazéw. ’

)P+ ap2= M—p.(l+ bpx), *
2) n/ni = bp (bA + 0,8 +0,7614 bpx) = bpA
pXx

3) k/ki = bp (—+ 12+ 07574 b = bpB
) Kiki = bp (o px) = bp

a stata,

b - objetos¢ czasteczek,

k - przewodnictwo cieplne pod danym ci$nieniem

w danej temperaturze, .

kt -m przewodnictwo cieplne pod ciSnieniem 1 atm
i W temperaturze jak Kk,

*= ciezar czasteczkowy,

= ci$nienie w atm,

— stata gazowa,

= temperatura,

= objetos¢ witasciwa,

= wspotczynnik prawdopodobienstwa
czasteczek,
P ~ gestos¢ (g/crnl),
n ~ lepko$¢ pod danym ci$nieniem i temperatura,
nj = lepko$¢ pod cisnieniem 1 atm 1 temperaturg

jak n

Pierwsze réwnanie ptklaje zalezno$¢ cisnienia, tem-

peratury i gestosci, drugie jzaleznos¢ lepkosci pod danym

cisnieniem od lepkosci przy 1 atm, trzecie podobng za-

x<-H4mUZg

zderzenia
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lezno$¢ dla przewodnictwa cieplnego. Przyjmujac, ze x
jest funkcjg tylko gestosci i ze a i b sg statymi mozemy
z pierwszego réwnania otrzymacé nastepujace.
M
2 QOPV %.p o 1 !-bpx) czyli bpx = ~ {%ﬁ'\/v -1
1

Wielkos¢

V.ST/
Swiadczalnych. Z réwnania 4) mozemy wiec obliczy¢
wielkos¢ iloczynu bpx na podstawie danych doswiad-
czalnych. Znajac to, mozemy obliczy¢ wyrazy w nawia-
sach w rownaniach 2) i 3) oznaczone w skrécie jako
A i B. Na podstawie pomiaréw lepkosci mozemy z row-
nania 2) obliczy¢ b: y

moze by¢ wyznaczong z danych do-

n V

* n
Znajagc b mozemy przewodnictwo cieplne k obhezyc
z réwnania 3):
k*“ ki,b.p.B.

W ten sposéb, z danych doswiadczalnych dla nie-
ktorych gazéw, obliczono wartosci k/ki w réznych tem-
peraturach i cisnieniach. Przyjmujac jako jednostke
wartosci krytyczne cisnienia i temperatury: Pk i Tk, na-
niesiono wyniki obliczen na wykres, w ktérym na osi
odcietych mamy ci$nienie zredukowane P/Pk, na osi
rzednych k/kj. Wyniki wykresSlono w postaci izoterm
dla temperatur zredukowanych T/Tk. Przy pomocy tego
wykresu mozemy znale$¢ przewodnictwo cieplne k pod
kazdym cisnieniem, o ile znamy temperature krytyczna,
ciSnienie krytyczne i przewodnictwo cieplne danego
gazu pod cisnieniem normalnym. ]

(Btasiak)

Chemia analityczna.

Stracanie i oddzielenie glinu od kobaltu, chromu,
niklu wzglednie cynku benzoesanem amonowym.
A. A., Sm ales$, The Analyst, 72, Nr 850,, str. 14
(1947).

Analiza materiatéw zawierajgcych Al oraz Co Cr,
Ni wzglednie Zn wedtug metody klasycznej (drogag elek-
trolityczng w roztworze kwasu siarkowego albo nad-
chlorowego na katodzie rteciowej) wymaga duzo czasu.
W pracy niniejszej badano warunki strgcania glinu
i jego oddzielenie od wymienionych wyzej pierwiastkow
za pomocg benzoesanu amonowego, ktorg to metode
uzywat juz Kolthoff, nie okres$lajac jednak jedno-
znacznie warunkéw strgcania. Wskazoéwki Kolthoifa
dopuszczajg szerokie wahania pH, przy ktérym naste-
puje wytrgcenie glinu. Dlatego szukano najpierw naj-
odpowiedniejszego pH przy strgcaniu benzoesanem amo-
nowym. Uzywano nastawionego roztworu atunu amo-
nowego, ktérego 1 cm3 zawierat 1 mg Al; glin oznaczono
w nim wagowo przez strgcenie amoniakiem. Strgcano
przy pH 25,2, 3'5 4, 5 5¢5 6 i 7, mierzac pH apa-
ratem ,Marconi-Ekco" z elektrodg szklang. Wyglad osa-
doéw przy roéznych wartosciach pH byt pouczajgcy. Osa-
dy wytrgcone przy pH 25, 3 i 3;5 zmetnialy wskute
wykrystalizowania kwasu benzoesowego w czasie sa-
czenia; wytrgcane przy pH 4 i 5 byly ziarniste i tatwo
sgczace sie, zas przy pH 5m5, 6 i 7 galaretowate i ru
do saczenia. Waga osadéw byta réwna rzeczywistej za-
wartosci przy pH 4, 5i 5¢5 Wiec optimum pH znaj-
duje sie w zakresie 3+5 do 5

Przy analizie biezacej nie mozna uzywa¢ pH-mt iu
z elektroda szklang, badano wigc moznos¢ uzycia bte-
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kitu bromofenolowego (pH 3 do 3,6)
Okazalo sie, ze trzeba wiecej
pH 4

Ustalono nastepujace warunki postepowania. Do
stabo kwasnego roztworu (zwykle kwasu solnego) do-
da¢ 1 g NH4Cl, 20 cm3 10%-owego roztworu octanu
amonu, 20 cm3 10%-owego roztworu benzoesanu amo-
nowego i 2 cml roztworu biekitu bromofenolowego.
Ogrza¢ do 80'C, doda¢ dostateczng ilo$¢ kwasu solnego,
aby rozpusci¢ ewentualnie powstaty osad benzoesanu
amonowego (kwas benzoesowy, ktory wydziela sie na
zimno, jest rozpuszczalny w 80°C) i dodawa¢ powoli
z biurety rozcienczonego amoniaku, wstrzasajagc do
chwili, kiedy zaczyna sie zmienia¢ ,barwa wskaznika
1 wydziela¢ osad. Teraz roztwér gotowac¢ przez 1 do 2
minut, w ktdrym to czasie nastepuje dalsze wydzielanie
sie ziarnistego osadu. Zwykle w tym punkcie roztwor
staje sie znowu zbyt kwasny, dlatego nalezy znowu do-
dawa¢ amoniaku do barwy czerwono-niebieskiej, cha-
rakterystycznej dla pH 35 do 4. Gotowac tagodnie przez
2 do 3 minut i postawi¢ na tazni wodnej przez 30 mi-
nut, aby osad opadt Saczy¢ przez saczek Whatmana
Nr 40 i przemywaé¢ 10 razy goragcym roztworem wod-
nym zawierajgcym 10 g benzoesanu amonowego i 20 cm3
kwasu octowego lodowatego na litr (pH - 38).

Skutecznos$¢ oddzielenia glinu od wymienionych wy
zej pierwiastkbw za pomocg benzoesanu amonowego
sprawdzono na osadach A120 3 otrzymanych z roztwo-
row zawierajacych te pierwiastki przez oznaczenie po-
larograficzne zanieczyszczen w wyprazonym i wywazo-
nym AUO3 po uprzednim jego stopieniu w KHSO4
Stwierdzono, Ze oddzielenie jest zadawalajace przy jed-
norazowym straceniu w obecnosci Coli i CrVI, a dwu-
krotne strgcenie glinu wystarcza aby oddzieli¢c od
wszystkich omoéwionych wyzej pierwiastkow.

(mgr A.J.B»®

jako wskaznika.
buforowaé w zakresie

Oznaczenie zwigzkow rteci w atmosferze. R. F.
Milton i W. D. Duffield, The Analyst,
72, 850, str. 11, (1947).

Spos6b pobierania prob z powietrza celem zbada-
nia obecnosci rteci zalezy od tego, czy rte¢ wystepuje
jako para czy w postaci rozpylonej. Liczne metody ozna
czania rteci w atmosferze zestawit.M. B. Jacobs (The
Analytical Chemistry of Industrial Poisons, Hazards
and Solvents, New York, 1944, str. 183). Zadna z mch
nie oznacza doktadnie soli rteci. Jezeli powietrze procz
par rteci zawiera jeszcze jej zwiazki, wtedy najlepiej
uzy¢ filtru (z bibuly do saczenia), przez ktory przecho-
dzi powietrze, zanim wejdzie do ptuczek absorbujgcych
pary rteci. Wowczas zwiazki rteci zatrzymuje filtr zas
ptuczki absorbujg pary rteci oraz pary jej zwigzkéw za-
trzymanych na filtrze. Uzywa sie trzech ptuczek zawie-
rajacych po 5 cm3 roztworu, otrzymanego przez roz-
puszczenie 4 cm3 bromu w 100 cml 8%-owego NaOH.
Po przepuszczeniu znanej objetosci badanego powietrza
oznacza sie w kazdej pluczce oddzielnie oraz na filtrze
zawarto$¢ rteci. Zawarto$¢ rteci w pluczkach podaje
ilos¢ par rteci. Roztwory z pluczek przenosi sie iloscio-
wo do kolby, zakwasza kwasem solnym i dodaje krop-
lami 50%-owego wodnego roztworu chlorowodorku hy-
droksylaminy az do odbarwienia bromu. Wrzuci¢ do
kolby" papierek lakmusowy i kroplami dodawa¢ rozc.
NaOH do zobojetnienia. Nastepnie doda¢ tyle kwasu
solnego, aby kwasowos$¢ roztworu odpowiadata 0,1-n
i oenaczyc rte¢ kolorymetrycznie (jak nizej). Filtr za-
wierajgcy zatrzymane sole rteci przenies¢ do malej
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zlewki i dziata¢ 2 do 5 cml wody krolewskiej przez
okoto 10 minut na tazni wodnej, nastepnie/sgczy¢ przez
sgczek szklany, albo (po rozcienczeniu) przez bibute
i przemywac¢ starannie 50 cm3 wody destylowanej. Do-
da¢ 5 cml 50%-owego roztworu chlorowodorku hydro-
ksylaminy celem rozlozenia zwigzkéw azotowych, a na-
stepnie zobojetni¢ starannie, uzywajac najpierw 40%-
eowego a w koncu 1%-owego NaOH. W koncu zakwasic¢
kwasem solnym (do 01 normalnej kwasowosci). Uzy-
skany roztwor wstrzgsa¢ kolejno ilosciami po 1 cm
0,005%-owego roztworu ditizonu (dwufenylotiokarbazo-
nu = CI;)IH,5N4S) w chloroformie, az do zaniku, ziotego
zabarwienia, pochodzacego od ditizonianu rteci i powsta-
nia zabarwienia zielonego. Polgczy¢ ekstrakty chlorol!or-
mowe, dopetni¢ je do 15 cm3 lub innej okreslonej obje-

tosci i przemywac rozcienczonym amoniakiem (1 20),
celem usuniecia nadmiaru ditizonu. Nastepnie usung¢
zmetnienie roztworu bezwodnym NasSCh, przesaczyc

i mierzy¢ jego absorpcje w absorpcjometrze Spekke-
ra, stosujgc filtr fioletowy Nr 8. Odczyt poréwnac
z wykresem otrzymanym na podstawie pomiaréw z na-
stawionymi roztworami rteci, poddanymi réwniez takiej
samej ekstrakcji.

(mgr A.J.B)

Reakcje analityczne zapomocg odczynnikéw
organicznych. A. Steigmann, 3. Soc. Chem.
Ind. 65, 233, (1946); The Analyst 72, nr 850, str.
28, (1947).

1 Czuly odczynnik na tiosiarczan. Rozpusci¢ 01 g
tioniny (fiolet Lautha), ogrzewajac w. 50 cm3 glikolu
etylowego lub innego biernego alkoholu. Doda¢ 1 cm
tego roztworu do 50 cm3 wody i rozcienczyé do 100 cm .
Do 3 cm* przesaczonej przez wegiel a nastepnie odpa-
rowanej wody z przemywania badanej zelatyny Ilub
z innego roztworu badanego doda¢ 1 cm' rozcienczonego
roztworu tioniny. Przeprowadzi¢ prébe Slepg. Do proby
wtasciwej oraz Slepej doda¢ po 04 cm3 5-n kwasu siar-
kowego. Postawi¢ obie préby do wrzacej wody na 7 do
8 minut i chiodzi¢ w strumieniu zimnej wody przez
20 minut. Mniej niz 1:40.000 tiosiarczanu sodu powo-
duje zmiane barwy od fioletu do btekitu, wieksze ste-
zenia powodujg czesciowe albo catkowite wybielenie.
Nowa préba jest mniej czula, ale bardziej selektywna
od reakcji z azydkiem jodu. Jedyni« tiokarbamidy prze-
szkadzajg przy stezeniach 50 do 100-krotnie wyzszych,
powodujgc natychmiastowe wybielenie bez poprzedniej
zmiany barwy.

2) Specyficzne odczynniki
mocznik i zwigzki nitrozowe.

a) Doda¢ 1 g karbazolu do 100 pm* alkoholu izo-
propylowego a nastepnie 14 g dwumetyloglioksymu
i rozpusci¢ na eieplo. Przy schtodzeniu wypadajg krysz-
taty, ktére przed uzyciem odczynnika nalezy znowu roz-
pusci¢. Do 3 cm* stezonego kwasu solnego doda¢ 05 cm3
1%-owego chlorowodorku argininy lub roztworu wegla-
nu guanidyny albo 1 cm3 10%-oweg'o roztworu zelatyny
(jako zrédta argininy) a nastepnie 0,2 cm* odczynnika
oraz jedng do kilku kropli roztworu badanego wzgl.
wody w prébie Slepej. Ogrzewac przez 20 minut w wrzg-
cej wodzie. Slady azotanu wywoluja zywe zabarwienie
niebieskie. Uzywajac zamiast guanidyny matych iloSci
azotanu mozna odczynnik ten stosowa¢ do wykrywania
guanidyny (argininy). Do 35 cnr* stezonego kwasu sol-
nego doda¢ 1 cm3V/-owego roztworu zelatyny, 2 krople
.1%-owego roztworu KNOs oraz 0,5 cm* odczynnika. Go-

na azotany, guanidyne,
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towa¢ przez 12 minut. Rozpuszczajgc osad z nadmiaru
karbazolu w 10 cm3 alkoholu izopropylowego powodu-
jemy przejScie zabarwienia niebieskiego do warstwy
wodnej; mozna to wyzyska¢ dla kolorymetrycznego
oznaczenia azotanu.

b) Do 3 cm3 stezonego kwasu solnego doda¢ 05 cm*
05%-owego alkoholowego roztworu acetbenzpilu, 0,2 cm*
10%-owego roztworu mocznika i 1 cm3 badanego roz-
tworu azotanu. Gotowaé przez 10 minut. Azotany po-
wodujg powstanie trwatego zabarwienia karminowego,
nadajacego sie do oznaczen kolorymetrycznych. Guani-
dyny nie przeszkadzajg. Reakcja ta jest specyficzna dla
pochodnych mocznika (dla cytruliny), jezeli zamiast
mocznika daje sie do odczynnika azotanu. Celem wy-
krycia cytruliny w zelatynie, doda¢ 2 krople 1%-owego
roztworu KNOI1 oraz 0,5 cm3 0,5%-owego alkoholowego
roztworu acetbenzoilu do 3 cm* stezonego kwasu sol-
nego a nastepnie 0,5 cm* wody i 1 g sproszkowanej ze-
latyny. Gotowac¢ przez 6 minut. Odczynnika tego nie
mozna stosowa¢ do biatek zawierajacych tryptofan oraz
cukry lub dajacych silng reakcje huminowg z powodu
hydrolizy kwasnej. Zelatyna wprawdzie daje reakcje
huminowa, lecz to powaznie nie przeszkadza.

c) Tansze odczynniki na azotan lub mocznik otrzy-
muje sie przez zastgpienie acetbenzoilu dwumetyloglio-
ksymem lub dwuacetylomonoksymem. Reakcjom na
azotan wyzej opisanym nie przeszkadzajg $lady azotynu,
a czutos¢ tych reakcji jest tego samego rzedu, co re-
akcje azotanu z fenolami zawierajgcymi wiecej grup
hydroksylowych.

Rezorcyna (1%-owy roztwér w stezonym kwasie
solnym) jest takze odczynnikiem dla potgczen nitrozo-
wych jak np. dla «-nitrozo-p-naftolu i soli nitrozo-
wej R. Doda¢ 3 cm3 roztworu rezorcyny do odparowa-
nego roztworu badanego, przenies¢ do probowki i wio-
zy¢ do wrzacej wody, poczem powstaje zabarwienie nie-
biesko-fioletowe; po rozciefnczeniu wodg mozna eterem
wyciagng¢ substancje zabarwiong czerwono. Rezorcyna
w stezonym kwasie siarkowym reaguje takze z niekto-
rymi potgczeniami nitrowymi np. p-nitrofenylohydrg-
zyng (lecz nie zp?24 — dwunitrofenylohydrazyna), dajac
barwniki sulfonowane, ktére nie ekstrahujg sie eterem.
Barwniki z reakcji rezorcyny z azotanem lub azotynem
sg takze rozpuszczalne w eterze. Nie mozna stosowac re-
zorcyny dla zelatyny w reakcji cukru Seliwanowa,
gdyz zelatyny techniczne zawsze zawierajg $lady azo-
tanéw lub azotynow.

3 Odczynniki na weglowodany (cukier).

Rozpusci¢ 80 g mocznika w 200 cm3 stezonego kwa-
su solnego (roztwdr a) i 0,2 g tryptofanu w 100 cm3 ste-
zonego, wolnego od metali, kwasu solnego (roztwér b).
Uzywac nalezy tego odczynnika w .stanie Swiezym i, je-
zeli to nie przeszkadza, w stanie uczulonym przez do-
datek 50 mg chlorowodorku cysteiny. Do 05 g proszku
zelatyny lub do suchej pozostato$ci odparowanego roz-
tworu weglowodanu wzgl. cukru doda¢l3 cm* roztwo-
ru (@ lub (b). Probéwki wilozy¢ do wrzgcej wody na 20
wzglednie 3 minuty, pozwalajagc napecznie¢ zelatynie
przez 10 minut w odczynnikach przed ogrzewaniem.
Z odczynnikiem (a) powstaje kolor brunatny (melanina),
a z odczynnikiem (b) kolor fioletowy, w razie obecnosci
weglowodanu lub cukru. Podano wyniki otrzymane z ze-
latyng réznego gatunku.

Roztwory weglowodanéw wykazywaé¢ beda trypto-
fan. | tak np. roztwér 1 g skrobii ziemniaczanej
w 100 “cm3 stezonego kwasu solnego, po ogrzaniu do
70 i schiodzeniu do temperatury pokojowej moze byc¢



uzyty jako odczynnik na tryptofan (Voisenet’'a) (c).

Wrzacy kwas jednochlorooctowy jest odczynnikiem
na cukry biatkowane. Do 2 g kwasu jednochloroocto-
wego doda¢ 25 do 100 mg suchego biatka i ogrzaé¢ do
wrzenia (185° C). Ogrzewa¢ przez 5 minut pod chitodnicag
zwrotng, doda¢ 2 cm3 wody i przeprowadzi¢ oznaczenie
kolorymetryczne. Hydroksyprolina lub tryptofan kon-
densujg sie w wrzgcym Kkwasie jednochlorooctowym
z aldehydami, dajgc zabarwienie brunatne wzgl. fiole-
towe. Jezeli niema w badanych biatkach tryptofanu lub
lub hydroksyproliny doda¢ 5 do 10 mg jednego z nich
przed badaniem na cukier (nie potrzeba tego dodatku
przy zelatynach). Prébe te mozna zastosowaé rowniez
do wykrywania tryptofanu lub hydroksyproliny jezeli
tylko jeden z tych zwigzkéw jest obecny. Np. zeby zba-
da¢ zelatyne na hydroksyproline doda¢ trzeba 7 mg glu-
kozy i 10 do 20 mg zelatyny w proszku do 2 g kwasu
chlorooctowego. Ogrzewa¢ pod chtodnicg zwrotng przy
185° C przez 5 minut, rozcienczy¢ 2 cms wody i okresli¢
zawartos$¢ kolorymetrycznie.

4. Anionowe i kationowe odczynniki zwilzajace
oraz anionowe i kationowe ,zelatyny“ jako odczynniki
analityczne.

' a) Odczynnik na ziemie alkaliczne. Do 100 cm' roz-
tworu tioniny 1:10.000 doda¢ 2 cm3 roztworu B.D. H.
mydta wedlug Wank1lyn’'a uzywanego do analizy
objetosciowej i 75 cm3 amoniaku (c.g. 0,880). Do 2 cm”
tego odczynnika doda¢ 1 krople roztworu badanego np.
wody wodociggowej. Jezeli roztwér zawiera jakas zie-
mie alkaliczng, nastepuje zmiana koloru niebiesko-fio-
letowego na czerwono-fioletowy. Poniewaz amoniak
ulatnia sie w czasie przechowywania roztworu, wiec
odczynnik nie powinien by¢ zbyt dawny.

b) Odczynnik na mydto. Do 100 cm* roztworu tio-
niny (1:10.000) doda¢ 75 cm3 amoniaku (c. g. 0,880). Sia-
dy mydfa, tluszczu lub kwaséw tluszczowych zmieniajg
barwe czerwono-fioletowa odczynnika na niebiesko-fio-
letowa.

¢) Odczynnik na ,kwas metalu“. Do 100 cm3 roz-
tworu tropeoliny 00 lub biekitu tymolowego (1 :5.000)
doda¢ 2 cm3 2%-owego roztworu sapaminy KW
(200%-owej) a Aastepnie 200 cm3 0,5-n kwasu solnego,
rozcienczonego 100 cm3 wody destylowanej. Siady wol-
framianu sodu lub soli innych kwaséw metali powoduja
zmiang barwy z zOltej na czerwonga. Mozna zamiast
sapaminy uzywa¢ bromku cetylotréjmetyloamonu.

d) Przyrzadzanie ,,zelatyny“ kationowej jako odczjn
nika adsorbujacego kobalt.

Wmiesza¢ 30 g proszku zelatyny wysuszonego na po-
wietrzu, praktycznie wolnego od metali, do 85 cm3 bez-
wodnika octowego; podnie$¢ temperature w ciggu 20 mi-
nut do 125° przy ciggtym mieszaniu i doda¢ 150 cm3
wody. Zebra¢ acetylowana zelatyne na lejku Buchnera,
przemy¢ kilkakrotnie wodg i wysuszy¢. Do 100 cm’
0,1%-owego roztworu soli nitrozowej R doda¢ 7 g ka-
tionowej zelatyny acetylowanej oraz 03 cm3 5-n kwasu
octowego. Ogrzewa¢ do 50° mieszajgc od czasu do czasu.
Po 2 godzinach zebra¢ zabarwiony proszek zelatyny na
lejku Buchnera, przemy¢ wodag i wysuszy¢. Nadaje sQ
jako czuly odczynnik adsorbujgcy kobalt w gorgcym lub
wrzgcym badanym roztworze (Schmidt. The Chemi
stry of the Amino Acids and Proteins Springfield and
Baltimore, (1944), 720 — 778).

e)
barwnikéw zasadowych i amin (kompleksy kationowe ,
srebra, miedzi, niklu, kobaltu, kadmu i cynku z roztwo
réw amoniakalnych.

Przyrzadzenie zelatyny anionowej dla adsorbc.i

Wymiesza¢ 30 g proszku zelatyny z mieszaning
10 cm3 40%-owego formaldehydu i 50 cm' alkoholu izo-
propylowego. Ogrzewa¢ do 803 i utrzymaé w tej tem-
peraturze przez 15 minut. Zdekantowa¢ nadmiar roz-
tworu Doda¢ 100 cml wody do garbowanego proszku
zelatyny i zebra¢ go na lejku Buchnera. Przemywac
kilkakrotnie woda, potem rozcienczonym amoniakiem
1:9). Znowu przemywaé, saczy¢ i suszyC.

Przykltad adsorbeji metalu. Doda¢ 3 cm roz-
tworu (1 :200.000) azotanu kobaltowego, 20 mg aniono-
wego proszku zelatyny i 2 krople 5-n amoniaku. Ogrza¢
i wstrzasng¢, odwirowaé, przemy¢ i znowu odwirowac.
Nastepnie doda¢ 2 krople 0,5%-owego roztworu chlorku
s-benzylotiuroniowego i 2 cm3 wody do odwirowanego
proszku zelatyny zaprawionej kobaltem. Ogrzewaé, do-
da¢ 2 krople 5-n amoniaku i znowu ogrzewa¢ celem wy-
tworzenia charakterystycznego dla kobaltu zabarwienia
niebieskiego (kolor bzu) na ziarnach zelatyny. Absor-
bowany nikiel wykrywa sie w podobny sposob. Tak sa-
mo postepuje sie przy adsorbeji

metali wyzej wyli-
CZOnyCh. (mgr A.J.B)

Analiza polgczen organicznych selenu. J. D.

Cullough, T. W. Campbell i N. J. Kri-

nalovich, Ind. Eng. Chem., Anal. Ed, 18, 638
(1946); The Analyst. 72, Nr 850, str. 30 <1947).

Metody zwykte uzywane sg albo diugie albo niedo-
ktadne. Poszukujac dogodniejszych otrzymano naj epsze

wyniki przez modyfikacje metody spalania tlenem na
powierzchni zarzacej sie platyny (Niederl i Nie-
derl, ,Mikrometody organicznej analizy iloSciowej

Il wyd. str. 208, Nowy Jork, John Wiley and Sons, 19 )
Zmodyfikowano metode van ter Meulen’a oznacza-
nia dwutlenku selenu jodometrycznie, aby wykluczy¢
btedy powstajgce wskutek obecnosci kwasu chlorowo-
dorowego albo chloru. Poniewaz metoda ta wymagata
duzo czasu i uwagi, wiec opracowano nowe a mianowi-
cie: a) spalanie w plomieniu dajgce wprost zawartos$¢
selenu, b) sposoby miareczkowe, podajgce ciezar réw-
nowazny potgczenia.

Metoda spalania w plomieniu opiera sie na znanej
metodzie oznaczenia chlorowcéw, lecz potrzebny |
ptomien tlenowy dla zupelnego utlenienia selenu do je-
go dwutlenku.

Aparatura (P- rys.) w czesci ABCD zbudowanalej
z rur kwarcowych. Komin i rura absorbcyjna EFG
sa ze szkla pyreksowego zaopatrzone szlifem przy
Cze$¢ H jest napetniona pyreksowa watg.S

ng od tluszczu. Piec elektryczny L miesa sie w py
ksowej zlewce do elektrolizy o wymiarach 10>20 cm,
a ciato ogrzewcze stanowi 18 stop diugi drut chromel A
Srednicy 22 (1 ohm na 1 stope), owiniety na ramie i za-
opatrywany pradem z transformatora dajgcego sie regu-
lowa¢ Potrzeba nieznacznych modyfikacji, aby zasto-
sowaé aparature do ptynnych prébek.

Wykona¢ mozna analize prébki o zawartosci od 20
do 80 mg selenu w zaleznosci od normalnosci tiosiar-
czanu, objetosci czesci wzietej itd. Prébke wprowadza
sie do A albo w postaci kiebka albo wprost w matej
tédce platynowej, w ktérej nawazono p-O6bke i dopro-
wadza do B. Przez D dopuszcza sie wodor z szybkoscig
200 cm' na minute, a spala sie go przy C po wypedze-
niu p:c wotnego powietrza. Doptyw tlenu przez A
zwieksza sie powoli do 100 cm3 na minute, co daje staty
ptomien. Piec i komin nastawia sie odpowiednio i wy-



Str. 232

woiuje przez ssanie przy J przeplyw powietrza przez
komin z szybkoscia 1 litra na minute. Potem zalgcza
sie prad do pieca elektrycznego i podnosi go do odpo-
wiedniego stopnia ulatniania sie prébki, na co wska-
zuje zabarwienie niebieskie ptomienia w warunkach
normalnych bezbarwnego; zjawisko to jest réwniez

wskaznikiem kompletnego spalenia. Najwiecej SeCh
osiada przy F, ale znaczna jeszcze jego ilo$¢ przechodzi
do H. Przy zwigzkach, ktére rozktadajac sie utleniajg
sie powoli trzeba spala¢ ciemng nielotng pozostato$é
w strumieniu tlenu przy stopniowym podnoszeniu tem-
peratury pieca po uprzednim usunieciu termometru.
Czesto mozna unikng¢ rozkladu przez zastosowanie wyz-
szej temperatury albo szybszego przeptywu tlenu. Spa-
lanie jest ukoniczone po 15 do 45 minutach; wodwczas
piec obniza sie aby calo$¢ ostygta, w ktérym to czasie
nadal zasysa sie powietrze pompa.

Osad z komina spiukuje sie do kolby miarowej na
250 lub 500 cmh Rurke H przeplukuje sie 4 porcjami
wody po 25 cm3 ssac naprzemian przy G i J; popiu-
czyny dotacza sie do kolby. Konczymy przeptukiwanie
gdy ostatnie poptuczyny nie barwig juz kwasnego roz-
tworu KJ i skrobi. Po dopetnieniu kolby do kreski, mia-
reczkuje sie okreslong czes¢ roztworu.

Rozpuszczony tlen wypedza sie przez tagodne go-
towanie roztworu, nastepnie chiodzi sie roztwor lodem;
celem uniemozliwienia ponownego rozpuszczania sie po-
wietrza dodaje sie do roztworu zestalonego COa albo
przepuszcza gazowy QO% lub N2 Ta ostrozno$¢ nie jest
istotna, lecz wplywa nieco na doktadno$¢ wynikéw. Na-
stepnie dodaje sie 15 cm3 2%-owego roztworu skrobi,
10 cm3 15 molornego KJ i 10 cm* 6-n H2SO4, w poda-
nej kolejnosci, wstrzgsajac po kazdym dodatku. Potem
miareczkuje sie tiosiarczanem sodu, az metny roztwor
stanie sie przezroczysto czerwony, przy czym 1 cm3
0,05-n Na2S203 odpowiada 09870 mg Se,

Doktadnos$¢ sprawdzono na 9 starannie oczyszczo-
nych substancjach zawierajgcych Se obok C, H, O oraz
N lub Cl.

Zwigzki zawierajgce wigzanie Se z chlorowcami lub
tlenem mozna oznaczy¢ jodometrycznie, gdyz reaguja
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one ponownie z roztworem KJ dajac trojjodek. Miarecz-
kowanie dwuehlorowcopochodnych dwu-arylo-selenu
opisat dawniej J. D. Mc Cullough, J. Amer. Chem.
Soc. 64, 2672 (1942).

Postepowanie przy zwigzkach ulegajacych dziataniu
redukcyjnemu jodku potasu. Nawaza sie 01 do 05 g
probki do 5 cm3 CC14, 25 cm3 0,3-molarnego KJ i 2 cm5
6-n H2SO4 i po starannym wstrzg$nieciu miareczkuje
nastawionym roztworem Na2S203 w obecnosci skrobi,
dodanej w poblizu punktu koncowego. Podano dane dla
11 zwigzkow.

Postepowanie przy dwuselenkach arylowych. Mozna
je miareczkowa¢ jodometrycznie do punktu koricowego
dla JC1, jezeli sie utrzymuje stezenie HC1l przy 5° do
55° F przy punkcie koncowym. Sa mozliwie btedy od
05 do 1% wskutek reakcji ubocznych. Te zlozone reak-
cje mozna przedstawi¢ prostymi réwnaniami:

R2Se2+ 6 JCL = 2 RSeCli +3 J2

2J2+ JO'3+ 6H-+ 5CI' = 3H2D -h5JCL
Roztwor JC1 przyrzadza sie miareczkujgc 1 cm3 1,5-mo-
tarnego KJ w 50 cm“ 12-molarnego HC1 uzywajgc 5 cm*
CCl4 jako wskaznika. Jezeli CCIj staje sie prawie bez-
barwny, to dodaje sie 25 cm3 12-n HC1 i odwazony dwu-
selenek, a po wstrzasnieciu miareczkuje mieszanine na-
stawionym roztworem jodanu potasowego.

(mgr A.J.B.)

Analiza fluorku borowego rozpuszczonego w cie-
czach organicznych (eterach). S. L. Walters
i R. R. Miller, Ind. Eng. Chem., Anal. Ed. 18,
658; (1946); The Analyst, 72, Nr 850, 32, (1947).

Hydroliza BF; daje mieszanine kwasow borowego,
fluorowodorowego i fluoroborowego, co utrudnia ozna-
czenie. Niektére metody rozkladu dotychczas podane
obejmujg stapianie w bombie siarkowej Parr’a dzia-
tanie dymigcym kwasem azotowym w zamknietej rurze
lub dzialanie sodem i ciektym amoniakiem. Metoda ni-
zej opisana opiera sie na reakcji: NaF+BF3=NaBFa4.
Borofluorek sodu ni¢ rozktada sie praktycznie w zakre-
sie od 200 do 300°C i mozna go uzywa¢ razem z roz-
puszczalnikami o stosunkowo wysokim punkcie wrzenia.

W zamknietej korkiem kolbie ekstrakcyjnej na
100 cm3 z szerokg szyjkg nawazy¢ 5 g bezwodnego NaF.
Do zwazonego uprzednio naczynka wagowego (15X40 mm)
nawazy¢ okoto 2 g prébki przenoszac jg za pomocg ma-
tej strzykawki injeltcyjnej, gdyz zwigzki te sg bardzo
hygroskopijne. Naczynko wagowe z substancjg umiesci¢
w kolbie ekstrakcyjnej, przyczym w miejsce korka na-
tozy¢ chtodnice zwrotng. Po 30 minutach ogrzewania
pod chiodnica, odparowa¢ na gorgcej ptycie ciecz z kol-
by, kolbe zamkng¢ korkiem, studzi¢ i zwazy¢. llos¢ BFj
w prébce otrzymuje sie z przyrostu ciezaru kolby P°
uprzednim odjeciu ciezaru naczyhka wagowego. Metoda
jest niezawodna i doktadna do 0,5% dla BF;, w ete-
rze dwuetylowym Ilub w mieszaninie eteru butylowego
i etylowego.

(mgr A.J. B

Specyficznos¢ reakcji z aldehydem salicylowy«1
dla wykrycia (acetonu. Thomson, J. Soc. Chem

Ind. 65, 121 (1946). The Analyst 72, Nr 850, str-
28 (1947).

Autor odrzuca teorie Braun stein a w Nature,
140, 427 (1937) o mechanizmie reakcji z aldehydem salt'
cylowym dla wykrycia acetonu i wykazuje, ze jest ona
mniej selektywna niz to podaje Braunstein. Widocz
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nie wymaga ona kondensacji aldehydu salicylowego
z grupg metylenowg w pozycji alfa do nienasyconej
grupy jak np. karbonylu i tworzenie sie soli alkalicznej
o wzorze: (OH).C«H.i.CH :C.CO—

Do préb nalezy uzywa¢ roztworéw wodnych; sub-
stancje nierozpuszczalne w wodzie rozpuszcza sie w al-
koholu i rozciencza woda. Do 5 cml badanego roztworu
w probowce doda¢ 4 cm8 40%-owego NaOH a nastepnie
t cm" odczynnika, otrzymanego przez rozcienczenie
20 cm1 aldehydu salicylowego do 100 cm8 alkoholem
95%-owym. Mieszanine ogrzewa¢ do temp. 40 50°C
przez 20 minut i poréwnac¢ barwe z prébg S$lepg wyko-
nang z tymi samymi odczynnikami. Otrzymano naste-

pujace wyniki:'
TABELA
. Stezenie Otrzymane
Substancja badanego sabarwienie
roztworu
Aceton 1 :50.000 czerwone
1 :250.000 czerwone z odcieniem
z6ttym
1:6250.000 blado pomaranczowe,
mwyraznie  ciemniejsze
od czystych odczynni-
kow
1:12,500.000 cytrynowo - z6lte, nie
dajace sie odr6zni¢ od
barwy samych odczyn-
nikow
Kwas keto-octowy 1:50.000 Cczerwone z odcieniem
(CHs-CO- COOH) z06itym
1 :250.000 blado  pomaranczowe,
wyraznie  ciemniejsze
niz same odczynniki
Acetylooctan 1:200 pomaranczowo-
etylowy czerwone
1 :500 brunatno-zétte
1:250.000 ziotawo - z6te, jeszcze
dajace sie odr6zni¢ od
cytrynowo - z6ltego za-
barwienia odczynnikéw
Acetofenon 1:200 jasno-czerwone
1 :100.000 cytrynowo-z6lte, nie da-
jace sie odrézni¢ od
odczynnikéw
Benzalaceton 1:250.000  zlotawo - z6lte,  dajace
(metylo-styrylo- sie prawie odrézni¢ od
keton) zabarwienia odczynni-
C,H5*CH :CH+ CO CH, kow
Acetaldehyd 1:500 ztotawo - z6te, dajgce
sie prawie odrézni¢ od
zabarwienia odczynni-
kow
Aldehyd 1:500 ciemno pomaranczowe
propionowy
1:125.000 cytrynowo-zo6tte, nie da-

jace sie odrézni¢ od
AriPAmniUnw
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. bS tgzeme Otrzymane
Substancja r(?zta\;c g?l? zabarwienie
Metylo-etylo- 1:500 pomararnczowe
keton
1 :50.000 zlotawo-zo6tte, ciemniej-
sze od odczynnikéw
Dwuetyloketon 1:500 zlotawo-zotte, wyraznie
ciemniejsze od odczyn-
nikow
Cykloheksanon 1 :500 ,ciemno pomaranczowe
1:250.000 ,zolte, zaledwie dajace
sie odrdézni¢ od odczyn-
nikéw
Metylocyklo- 1 :500 pomaranczowe
heksanon
1 :50.000 cytrynowo-zétte, nie da-
jace sie odrézni¢ od
odczynnikéw
Kwas cjano- ok. 3:100 ciemno zélte
octowy _ .
Fluornon nie reaguje

Ponadto badano budowe barwnych produktéw. Pro-
dukt utworzony z acetonem jest solg jednosodowg o-hy-
droksybenzalacetonu (salicyloacetonu); obojetny patena
strgcony z roztworu wodnego po miareczkowaniu kwa-
sem ma po rekrystalizacji z wodnego alkoholu 1.1 137
do 139°C. Produkt otrzymany z benzalacetonu jest solg
jednosodowsg salicylobenzalacetonu. Acetooctan etylowy
daje s6l sodowa salicyloacetonu, utworzonego widocznie
przez normalng hydrolize ketonowg z produktu konden-
sacji aldehydu salicylowego i acetooctanu etylowego.
Acetofenon daje sol sodowg salicyloacetofenonu; mate-
rial obojetny otrzymany po zakwaszeniu soli ma

145 do 156°C. (mgr A.J-B)
Oznaczenie 2,2-dwu (p-chlorofenylo)-l, 1, t-troj-
chloroetann (p,p-DDT) metodg oparta na odszcze-
pieniu chlorowodoru. R. L. Wain i A. E Mar-
tin, The Analyst, 72, Nr 850, str. 1 (1947).
Od czasu zastosowania DDT jako $rodka

W .da],, «e dagu m DDX,

mtonTprir odmlreczkow.me mdmlLru losu lub P "*
oznaczenie wytworsohego jonu chlorku, o.nacryC DDT

POirw "r°i9 « Jeden . .utordw h.d.l te m.tode wycho-

dM\>T o wiatoby '

dil. na mScle
wzglednie

"o « 'i Pb-"»Xk« todrouee
dalszego chloru z DDX. Aby
M dQ ostatniej mozliwosci ogrzewano
DDX p<S chiodnicg zwrotng przez rézny przeciag czasu
D°1 nPalkoholowym KOH, w ktérych to warunkach
DDX bylo trwale. Jezeli jednak wzieto 25%-owy roz-
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twor alkoholowy weglanu pbtasowego, to po 4 godz. mie-
szanina dala silng reakcje dodatnig na jon chlorku,
a po 16 godzinach wydzielono juz z mieszaniny kwas-
p-chlorofenylooctowy. To tlumaczy zbyt wysokie wy-
niki tej metody.

Handlowe probki DDT zawierajg okoto 14 réznych
substancji, z ktérych gtéwnymi sg: p,p’-DDT (63 do
77%), i~tréjchloro-2-o-chlorofenylo-2-p-chlorofenyloetan
tzw. o,p’-DDT (8 do 21%), 1, I-dwuchloro-2, 2-dwu(p-
chlorofenylo)etan zwany DDD (0,3 do 4%), 2-trojchloro-
1-o-chlorofenyloetyl-p-chlorobenzenosulionian (04 do
1,85%) i p-chlorofenylo-tréjchlorometylo-karbinol (oko-
to 0,2%).

Metody oparte na odszczepianiu HGl stosowane do
takiej mieszaniny nie mogg da¢ dobrych wynikéw.
W niniejszej pracy badano zachowanie sie czystego p,p’~
DDT i DDX w alkoholowym roztworze KOH w réznych
warunkach. Do badahn wzieto handlowy produkt p,p’-
DDT, przekrystalizowany trzykrotnie z alkoholu o p. top.
109° do 1095° zas DDX spreparowano z czystego p,p’-
DDT dziataniem alkoholowego roztworu KOH i prze-
krystalizowano trzykrotnie z alkoholu otrzymujac kry-
sztaly o p. top. 37° do 88"

Badano zatem 1) dziatanie wrzacego roztworu alko-
holowego KOH na p,p’-DDT, 2) wplyw czasu gotowania
na odszczepienie HC1 w p,p’-DDT, 3) odszczepienie HC1
od p,p’-DDT za pomocg alkoholowego roztworu KOH
w nizszych temperaturach, 4) dziatanie wrzacego roz-
tworu KOH na DDX, 5) wplyw czasu gotowania i obec-
nosci KC1 na rozktad DDX, 6) wplyw KC1 na stopien
rozktadu DDX pod dziataniem wrzgcego roztworu alko-
holowego KOH, 7) tworzenie sie kwasu dwu-(p-chloro-
fenylo)-octowego z p,p’-DDT i z DDX. W ciggu pracy
otrzymano nastepujace pochodne: dwu-(p-chlorofenylo)-
octan etylowy. (CICgH” .CH.COOC™b p. t. 89 od-
nosny acetamid (CICoH” CH.CO.NHj p. t. 157° oraz
odnosny acetanilid (CICeHila*CH.CO .NHQ;H5 p. t
208> do 209°.

Ostatecznie wykazano, ze oznaczenie p,p’-DDT przez
okreslenie ilosci chlorku lub zuzytego lugu po gotowa-
niu z 1-n alkoh. KOH daje wartosci wyzsze od teore-
tycznych, gdyz p,p’-DDT zamienia sie przy tym czescio-
we* na kwas dwu-(p-chlorofenylo)-octowy.  Ostatnio
udowodniono (Cristol i Haller), Zze podobny roz-
ktad zachodzi przy o,p’-DDT, z tym, ze tworzy sie okoto
4% kwasu (o-chlorofenylo-(p-chlorofenylo)-octowego,
ktorego ilos¢ nie zwieksza sie przy dluzszym gotowaniu,
oraz ze ilos¢ pochodnej etylenowej, a mianowicie 2-(o-
chlorofenyto) - (p - chlorofenylo) - 1, 1 - dtf/luchloroetylenu
rbwniez nie wzrasta przy dalszym gotowaniu. Z tego
wnioskowano, ze pochodna etylenowa nie jest produk-
tem przy tworzeniu sie pochodnej kwasu octowego
z o,p'-DDT. W omawianej pracy otrzymano podobne
wyniki, a wiec p,p’-DDT dat okoto 1,04 réwnowaznika
chlorku, ktérego ilos¢ nieznacznie tylko wzrasta po dal-
szym gotowaniu, zas DDX byt zupetnie trwaly w tych
warunkach. Te wyniki zmuszajg do przypuszczenia, ze
zachodzg dwie reakcje rownolegte, tworzenie sie DDX
i kwasu dwu-(p-chlorofenylo)-octowego. Badania nad
odszezepianiem HC1 przy nizszych temperaturach wy-
kazaly, ze zamiana p,p’-DDT na DDX zachodzi szybko
i ilosciowo. Okazalo sie zatem, ze dziataniem 0,1-n roz-
tworu alkoholowego KOH przez 30 do 60 minut na p,p’-
BDT otrzymuje sie lepsze warunki w kierunku iloscio-
wego odszczepiania HC1, niz dziataniem opisanym przez
Gunthera. Dalsze badania w toku.

(mgr A.J.B))
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Analiza rozcienczonych roztworéw zywic me-
laminowych. B. Ivarsson i B. Steenberg,
Svensk Papperstdn, 49, 1 (1946); Tech. Buli. 23,
12 (1946); The Analyst, 72 Nr 850, str. 32 (1947).

Przy analizie technicznej bierze sie znany ciezar
probki materialu uzywanego do papieru, rozciencza do
35 cm3 dodaje 0,1-n NaOH, a po silnym wstrzgsaniu
mierzy sie zmetnienie na fotometrze Pulfricha. Po-
trzebny wykres sporzadza sie za pomoca znanych ilosci
zywic w statych warunkach, z ktérych najwazniejszymi
sg: objetos¢ dodanego NaOH, czas uplywajacy po jego
dodaniu, stezenie i wiek roztworu pierwotnego oraz roz-
cienczonego, réwniez obecno$¢ ciat obcych jak np. soli,
skrobi i bialek. Melamina metylowa nie daje niezawod-
nych reakcji kolorowych, zawodzi takze metoda Kjel-
dahla z powodu trwatosci pierscienia trojazoiowego,
wreszcie jej pikrynian jest zbyt rozpuszczalny, aby mogt
stuzy¢ do oznaczenia Wagowego, za$ osady z solami lub
alkaliami przedstawiajg sie w postaci trudnosgczacych
sie zeli.

(mgr A.J B)
Technologia nieorganiczna.

Produkcja tlenku glinowego z gliny zmodyfiko-
wang metodg Petersena. T. P. Hign e1l, Ing. Eng.
Chem. 39, 1052, (1947).

Metoda Petersena polega na stapianiu boksytu,
rudy zelaznej, wapna i koksu. Obok zelaza otrzymuje
sie szlake zawierajgcg Winian wapniowy, z ktorej tu-
guje sie Al203 przy pomocy rozcienczonego roztworu
weglanu sodowego. W opisanym procesie produktem
wyjsciowym jest glina, ktéra miesza sie z wapnem
i ogrzewa do okoto 1400".

3(A120 3. 2Si02-|-17CaCOa= 5Ca0. 3Al20a+6(2Ca0 .
.Si02+17C02.
Ekstrahuje sie roztworem weglanu i kwasnego weglanu
sodowego.

5Ca0. 3A 1203+ 3Na2Co 3+ 2NaHCCV-6NaAlO2+
+2NaOH+5CaCOs
1 stragca sie wysycajgc COz2:

6AINa02+ 2NaOH + 9H20+ 5C02 = 6AI(0H)34
3NajCOg + 2NaHCOg.

Autor opisuje pokrotce proby laboratoryjne i insta-
lacje pottechniczng na produkcje okoto 135 kg suchego
A120 3 dziennie. Gline o zawartosci 44% A1203 i 51%
S102 (w suchej substancji) suszono i mielono w miynie
kulowym. Podobnie postepowano z wapniakiem zawie-
rajagcym 99% CaCO,3 Suche i zmielone materialy mie-
szano w obrotowym mieszalniku. Z 10 t mieszaniny
brano prébki dla sprawdzenia, czy nie jest potrzebne
dodanie matej ilosci gliny lub wapniaka dla uzyskania
najlepszej wydajnosci. Bez wzgledu na to czy poprawka
skiadu byta potrzebna czy nie, material mieszano po-
nownie w miynie kulkowym opatrzonym kulami stalo-
wymi pokrytymi gumag. To powtdrne mjeszanie byto
konieczne dla uzyskania najwyzszej wydajnosci Al203.

Mieszanine wypalono w piecu obrotowym dtugosci
133 m i $rednicy 76 cm. Opalano palnikiem olejowym,
regulujac dlugos¢ ptomienia miedzy 2% a 4 m. Tem-
peratura w najgoretszym miejscu wynosita 1380° do
1390°. Piec zasilano recznie co 15 minut. Produkt wy-
chodzit w postaci sptaszczonych kul o $rednicy 5—20cm.
Przy stygnieciu rozpadal sie na drobny proch, na sku-
tek przemiany Kkrystalicznej krzemianu wapniowego.
Zjawisko to wykorzystano, umieszczajgc material na
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rusztach zelaznych, co utatwialo chtodzenie. Rozpad-
nieiy materiat przesiewano; czesci grube, ponad 5 mm
zawieraly mato A1203 (okoto 10%) i po zmieleniu wra-
caly do pieca. Czesci drobniejsze, ktorych bylo 98—99%
zawieraty 16% Al20a i byly uzywane do dalszej prze-
rébki.

Wylozenie pieca w strefie ogniowej wymaga cegly
0 wysokiej zawartosci Al203. Cegly o 40% AI203 sta-
piaty sie szybko, 64%-owe wytrzymywaty kilka tygodni.
Zadowalajgce wyniki otrzymano z cegtami o 70% AI1203.

Urzadzenie ekstrakcyjne dzielilo sie na dwa stopnie.
Swiezy material z pieca lugowano roztworem nawpét
nasyconym za pomocg Al1203; czesciowo wylugowany
materiat byt lugowany $wiezym roztworem po regene-
racji. Stezenie roztworu tugujacego nie jest podane,
stosunek CO02 do Na2 wynosit 1,2 do 14 Pierwsza
czes¢ ekstrakcji wykonywana byla w trzech zbiornikach
z mieszadtami, z ktérych pierwszy zasilany byt odmie-
rzonymi iloSciami $wiezego materiatlu z pieca i roztworu
czeSciowo nasyconego. Zawiesina przechodzita przez
wszystkie zbiorniki po kolei, a nastepnie przez filter
prézniowy. Przesacz odbierano do stracania, osad prze-
chodzit do drugiej ekstrakcji, Swiezym roztworem w czte-
rech po kolfi zbiornikach z mieszadtami. Osad po dru-

WIADOMOSTC

POLSKA

Sprawozdanie z produkcji przemystu chemicznego
za Il kwartat 1947 r.

Kwartat ubiegly zaznaczyt sie dalszym nader silnym
wzrostem produkcji — niemal wszystkich wazniejszych
artykutow, wytwarzanych w Zaktadach podlegtych Cen-
tralnemu Zarzgadowi Przemystu Chemicznego.

Jako jedno z najwiekszych osiagnie¢ zanotowa¢ na-
lezy przede wszystkim wydatne zwiekszenie produkcji
tak zasadniczego, a zarazem deficytowego w naszym
przemysle chemicznym artykutu, jak kwas siarkowy
28868 t w Il kwartale na 14398 t w kwartale |11 (wzrost
0 62,5%). Dzieki wzmoz,eniu produkcji kwasu siarkowe-
go podniesiono produkcje superfosfatu z 38792 t w |l
kwartale na 56245 t w Ill kwartale (wzrost o 45%).

Uruchomienie P.P.Z. A. w Moscicach pozwolifo na
wydatne zwiekszenie'produkcji saletrzaku z 13301 t w 11
kwartale na 21.208 t w IIl kwartale (wzrost o 59%).
Przemyst mydlarski, po otrzymaniu z importu wiekszej
partii tluszczéw technicznych wyprodukowat o 86,5%
wiecej mydta, jak w Il kwartale. Wzrosta nadto powaz-
nie produkcja artykutdéw benzolowych (p 17%), barwni-
kéw (o 24%), materiatdbw wybuchowych dla gornictwa
(o 15,5%), elektrod weglowych (o 35%), opon i detek
(0 17%), pasow i transporteréw (0 35%).

Ogolna warto$¢ produkcji Zaktadow C. Z. P. Chem.
obliczona wedlug cen z 1937 r. wynosita w lipcu 45,6
mil. zt (113,1% planu), w sierpniu przekroczono poraz
pierwszy cyfre 50 mil. zt osiggajagc rekordowg sume
514 mil. zt. (123% planu) i zblizajgc sie do Sredniej mie-
siecznej z 1937 r. (okoto 54 mil. zf). Za miesigc wrzesien
brak jeszcze ostatecznych obliczen, lecz dane tymczaso-
we wskazujg na to, ze i plan na ten miesigc (44,8 mil. z})
bedzie wydatnie przekroczony.
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giej ekstrakcji byt odrzucany, roztwér przechodzit do
pierwszej. Temperature roztworéw utrzymywano mie-
dzy 35— 55°.

Strgcanie  wykonywano réwniez w zbiornikach,
ogrzewanych parg do 50— 80", uzywajgc do mieszania
powietrza. Do strgcania uzywano gazu wylotowego
z pieca, o zawartosci 10— 30% CO>. Karbonatacje kon-
trolowano analitycznie i zatrzymywano po uzyskaniu
wyzej podanego stosunku CO02 do Na20. Nastepnie po-
zostawiano do odstania sie przez 2 godf£ Roztwor od-
ciggano, osad sgczono i przemywano ha nuczy. Osad.
suszono w 150"

Przy starannej pracy A1203 zawierat 0,05% Si02
Robiono préby nad zmniejszeniem zawartosci krze-
mionki przez wytrzgsanie roztworu z wapnem w t 70"
llos¢ krzemionki zmniejszata sie przytem ponizej 0,01%
ale duza ilos¢ AUO3 wytrgcata sie réwnoczesnie, tak
ze zagadnienie to nie zostalo rozwigzane.

Koszta budowy fabryki produkujagcej 50 t A120j
dziennie obliczono na 4 miliony dolaréw, koszt pro-
dukcji 47 dolaréw za 1 t. Dla fabryki wiekszej na 160 t
A12C8 dziennie, odpowiednie cyfry bylyby 9 milionéw
i 35 doi. za 1 t A120s.

(Btasiak)

| BIEZACE

W tym samym okresie zatrudnienie Zaktadéw wzro-
sto 0 7,5% (z 41.517 pracownikéw w kwartale |l na 44.702
pracownikéw w kwartale IIl), przy czym przyrost ten
uzasadniony jest nietylko znacznym zwiekszeniem roz-
miaréw produkcji, ale i wzmozeniem tempa prac inwe-
stycyjnych.

Na odcinku inwestycyjnym niewatpliwie najwiek-
szym sukcesem i to na miare ogodlnokrajowg, byto przed-
terminowe uruchomienie najwiekszego po P.FZ A
w Chorzowie zaktadu przemystu chemicznego a miano-
wicie Fabryki Zwigzkéw Azotowych w Moscicach. Pla-
nowane poczgtkowo na IV kwartat ukonczenie pierw
szej fazy odbudowy udato.sie przyspieszy¢ o kilka mie-
siecy. Juz w drugiej potowie lipca ruszyt oddzial sale-
trzaku, a w polowie sierpnia chlorownia. W ciggu sierp-
nia i wrzesnia Moscice wyprodukowaly 6470 t. sale
trzaku. Dzienna produkcja chloru dochodzi do 3 tys. kg.

Zaloga Moscie przekroczyta liczbe 2800 pracownikéw.

Intensywne prace nad przyspieszeniem drugiej fazy od-
budowy sg w toku.

Poza Moscicami roboty inwestycyjne koncentrowal*
sie na fabrykach: sody (Matwy i Borek), kwasu siarko-
wego (Gliwice i Gdansk), karbidu (Bobrek), produktow
weglopochodnych  (Gliwice), produktéw organicznych
(,Rokita“ i ,Boruta“) oraz farmaceutykdéw (,L. Spiess
w Tarchominie).

taczna suma kredytow inwestycyjnych zuzytkowa-
nych przez Zaktady C. Z P.Chem. w IIl kwartale wy-
raza sie cyfra 589 milionéw ziotych.

Wachlarz produkcji Zaktadow C. Z. P. Chem. rozsze-
rzyt sie w kwartale ubieglym o szereg nowych dziatow:
| tak w fabryce ,Rokita“ uruchomiono produkcje chlor-
ku sulfurylu, w fabryce ,Grodzisk" produkcje octanu
sodu, w fabryce ,Wola Krzysztoporska“ produkcje mo-
nonitrobenzenu, w fabryce ,Boruta“ produkcje parafe-
netydyny, w fabryce ,Czarna Huta“ produkcje nadbo-
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ranu sodowego, w fabryce ,Azot* produkcje potazu zra-
cego, zas w fabryce ,Polpharma“ produkcje istycyny.

Na tle wzrastajgcego silnie zapotrzebowania na che-
mikalia w kraju i za granicg, podkresli¢ nalezy dalszy
¢liny wzrost zbytu produkcji Zaktadéw C. Z. P. Chem.
Obroty Centrali Handlowej P. Chem. wyrazity sie
w kwartale Il cyfrg 8813 mil. zl, co w poréwnaniu ze
sumg obrotow w kwartale drugim (6.185 mil. zl) stanowi
wzrost 0 20%. Jeszcze silniejszg- dynamike wykazuje ek-
sport chemikalii. Oto w kwartale Il wywiezliSmy pro-
dukty chemiczne na sume 620.783 dolarow w kwartale
trzecim na sume 1,085578 dolaréw (wzrost o 75%). Z no-
wych rynkéw zbytu wymieni¢ nalezy Stany Zjednoczo-
ne A. P. i Palestyne.

Trudnosci, z ktérymi walczyt przemyst chemiczny
w ubieglym kwartale streszczajg sie w: 1) niedostatecz-
nym doptywie surowcow krajowych i zagranicznych,
2) w dalszym duzym zuzyciu aparatury, wymagajacej
ustawicznych remontow.

Jakkolwiek na odcinku surowcowym zaznacza sie
juz od kilku miesiecy pewna poprawa (zwlaszcza w za-
opatrzeniu w tluszcze przemystowe), niemniej stwier-
dzi¢ nalezy, ze utrzymanie, a tym bardziej wzmozenie
produkcji bez dostatecznych rezerw w surowcach i urzg-
dzeniach wytwoérczych wymaga¢ bedzie dalszych powaz-
nych wysitkow.

Przemyst Chemiczny w wrzesniu 1947 r.

Z posrod 19 najwazniejszych artykutow chemicz-
nych, wzgl. ich grup, wytwarzanych przez zaklady pod-
legte Centralnemu Zarzadowi Przemystu Chemicznego
tylko dziat kwasu solnego wykazuje niedobdér w reali-
zacji zamierzonego na wrzesien planu produkcji, przy
czym niedobor ten spowodowany byt redukcjg (o prze-
szio potowe) przydzialu kwasu siarkowego, z uwagi na
potrzeby przemystu superfosfatowego. W innych dzia-
tach produkcyjnych przekroczono naogét znacznie cyfry
planowane od 5,6% (w artykutach benzolowych), do
1494% (w farbach olejnych i lakierach) uzyskujgc za-
razem nowe szczytowe osiggniecia w produkcji kwasu
siarkowego (4,804 t), barwnikow (192 t), elektrod we-
glowych (509 t), opon i detek (319 t), tarcz Sciernych
(29,6 t), mydta (780 t).

Asortyment artykutdw wytwarzanych w Zakladach
C Z P Chem. wzbogacit sie ponownie o szereg nowych
dziatbw m. in. w fabryce ,Grodzisk® uruchomiono pro-
dukcje octanu sodu krystalicznego i bezwodnego octanu
sodu, ,Polpharma“ przystgpita do produkciji istycyny (ok.

Wznowienie dziatalnosci Komitetu Walki z korozja.
Prezydium Naczelnej Organizacji Technicznej postano-
wito reaktywowaé¢ Komitet Walki z korozjg, utworzony
w 1939 r. Dziatalnos¢ Komitetu, przerwana wybuchem
wojny, ma by¢é obecnie wznowiona w oparciu o Hutni-
czy Instytut Badawczy oraz o inne placéwki przemy-
stowe i naukowe. Prezydium N.O.T. udzielito doradcy
technicznemu Zjednoczenia Przemystu Farb i Lakierow,
inz. K. Pajewikiemu, oraz dyrektorowi Hutniczego
Instytutu Badawczego, prof. dr M. Smiatowskie-
mu, mandatu do rozpoczecia prac w Kkierunku wzno-
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300 tys. tabletek miesiecznie), fabryka ,Wola Krzyszto
porska“ uruchomita produkcje nitrobenzenu, fabryka
Rokita" uruchomita produkcje chlorku sulfurylu (ok.
7 t miesiecznie), fabryka Farb Suchych w Gryfogorzc
rozpoczeta wytwarzanie bitekitu paryskiego (ok. 500 kg
miesiecznie).

Stan czynnych Zaktadéw C. Z. P. Chem. powiekszyt
sie 0 jeden dalszy zaktad, bowiem z dniem 1 wrzes$nia br.
w Zjednoczeniu Przemystu Koksochemicznego urucho-
miono fabryke wegla aktywneger ,Carbon“ w Raciborzu.

Trudnosci, z ktorymi walczyt przemyst chemiczny
w okresie sprawozdawczym, tak jak i w poprzednich
miesigcach, wyrazaly sie przede wszystkim w duzym zu-
zyciu urzadzen wytworczych i niedostatecznych dosta-
wach surowcéw tudziez materiatdbw pomocniczych. Wy-
raznie poprawita sie natomiast sytuacja surowcowa, jak
to juz sygnalizowano, na odcinku zaopatrzenia w tlusz-
cze techniczne; zaznaczyto sie to duzym przyrostem pro-
dukcji zaréwno mydet wszelkiego rodzaju, jak i farb
olejnych oraz lakierow. Pomysinie przedstawia sie row-
niez w tej chwili sprawa zaopatrzenia w apatyty, kto-
rych masowe transporty (import z Z. S.R. R.) roztado-
wywane sg obecnie w fabrykach superfesfatu.

Produkcja artykutéw przemystu
chemicznego (w tonach).

Produkcja Wykonanie
wrzesdniu 1947 r. planu w %
Produkty smolowe 14,608 18,7
Produkty benzolowe 2,759 1056
Elektrody weglowe 509 1391
Barwniki organiczne 12 1297
Farby olejne i lakiery 426 2494
Biel cynkowa 704 173
Ultramaryna 61 166,0
Azotniak 10,267 1252
Saletrzak 8,605 188,3
Superfosfat 17,195 136,5
Kwas solny 19 658
Kwas siarkowy 4,804 106,2
Amoniak 2%3 E%g
Karbid ) ,
Soda amoniakalna 7,649 102,8
Mydio 780 1102
Obuwie gumowe 130 1088
Opony i detki 3« 1232
Tarcze $cierne 30 150,0

| T

wienia dziatalnosci Komitetu Walki z Korozjg. W zwiaz-
ku z tym Koledzy, ktérzy wchodzili przed wojng w sktad
Komitetu Walki z Korozja, jakotez ci, ktorzy z tytutu
swego stanowiska lub zainteresowan pragng obecnie do
niego naleze¢, proszeni sa o zgtoszenie akcesu pod adre-
sem: Hutniczy Instytut Badawczy, Gliwice, ul. Miar-
ki 12/14. Projektuje sie zorganizowanie Zjazdu Koro-
zyjnego jeszcze w roku biezacym, w Gliwicach. Ter-
min Zjazdu zostanie podany dodatkowo.

N * . »
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Zebranie Komitetu Wykonawczego oraz Rady Swia-
towej Organizacji Technicznej w Zurychu w aniach
9—12 wrzesnia 1947 r.

W posiedzeniu Komitetu Wykonawczego brali udziat
wszyscy czionkowie Komitetu, za wyjatkiem Chin. Na
zebraniu Rady bylo reprezentowanych 22 panstw. By o
to pierwsze zebranie Rady C. T. M.

Tak sesja Komitetu Wykonawczego, jak i sesja Rady
posiadaly donioste 'znaczenie w rozwoju Swiatowej
Konferencji Technicznej, gdyz na porzadku dziennym
poza sprawami biezacymi znajdowaly sie sprawy nowego
sformutowania statutu, sprawy ustalenia programu prac
na nastepny rok, ustalenia terminu, miejsca i programu
nastepnego Kongresu Technicznego, przyjecie nowych
czlonkéw, wybory Wydzialu Wykonawczego na najbliz-
szg kadencje oraz sprawy pomocy Politechnice Warszaw-
skiej. Polska delegacja w osobach inz. Al. Gajkowi-
czai inz. L. Taniewskiego brata wybitnie czynny
udziat w pracach Komitetu Wykonawczego i w obradach
Rady i zdobyla na forum Conference Technique Mon-
diale pozycje mocng, umozliwiajgcg wywieranie wiel-
kiego wplywu na przebieg prac C. T. M.

Wiele wysitkbw musiata delegacja polska poswiecic¢
na zmiane niekorzystnych sformutowan szeregu punk-
téw statutu. W wyniku ozywionych dyskusji punkt wi-
dzenia delegacji polskiej zyskat uznanie, a dla nowego
sformutowania odpowiednich postanowien statutu zostata
wybrana komisja, w skladzie przedstawiciela Polski,
Anglii, Francji i Czechostowacji. Komisji przewodniczyt
delegat Polski.

W statucie — jako jedno z zadan C.T. M. — podano
propagowanie stosowania nowych zdobyczy techniki i no-
wych zroédet energii dla' celéw produktywnych, celem
zmniejszenia cierpien ludzkos$ci i podniesienia stopy zy-
ciowej szerokich mas. Zaznaczono w statucie, ze C. T- M.
jest organizacjg czasowg i ma za zadanie, m. in. stwo-
rzenie Swiatowej Federacji Technicznej. Ograniczono ilo$é
przedstawicieli miedzynarodowych organizacji technicz-
nych w Radzie C.T.M. do dziesieciu, a w Komitecie
Wykonawczym do trzech, i w ten sposob uniknieto proby
posredniej majoryzacji panstw mniejszych przez panstwa
wielkie. .

W programie prac .na rok 1948 uwzgledniono, na
wniosek delegacji angielskiej, zagadnienia socjalne zwig-
zane z postepem techniki, przy czym, na wniosek pol-
skiej delegacji, komisja, ktéra ma pracowa¢ nad tymi
zagadnieniami, bedzie wybrana przez Komitet WSWo
nawczy, a nie przez Rade, jak tego uporczywie domagata
sie delegacja angielska. Delegacja polska zneutralizowata
wniosek delegacji angielskiej, postawiony na posiedze-
niu Komitetu Wykonawczego, a zadajacy aby na prze-
wodniczagcego Komisji wybra¢ lorda Sempill a, wielkiego
fabrykanta samochodowego. Polska delegacja wysuneta
jako kontrkandydata wybitnego inzyniera francuskiego.
W ten sposéb kandydatura angielska upadta, a sprawa
zostata odroczona do nastepnej sesji Komitetu Wyko-
nawczego. .

W braku Innych propozycji przyjeto zaproszenie Ko-
mitetu Narodowego Egipskiego, aby przyszly Kongres
Techniczny odbyt sie w Kairze, wiosng 1949 r. Ustalono,
Ze nastepujgce zagadnienia bedg stanowily tematy refe-
ratéw na Kongresie: 1) Zrédta energii i surowce w $wie-
cie 2) Postep techniczny jako czynnik socjalny, i) c-
mat specjalnie interesujgcy Egipt: gospodarka wodna,
paliwa plynne, mieszkania robotnicze.

' Delegacja Polska zaoponowata przyjeciu juz obecnie
Austrii w poczet cztonkéw C. T. M., zas Wioch do Komi-
tetu Wykonawczego. Powzieto uchwate, ktéra uzaleznia
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przyjecie Austrii do C.T. M. od zgody N.O.T., za$ spra-
we przyznania Wilochom miejsca w Komitecie Wyko-
nawczym odtozono do nastepnej sesji Komitetu. Pol-
ska, z innych wzgledéw, sprzeciwita sie przyznaniu miej-
sca’ w Komitecie Wykonawczym Iranowi. Na wniosek
Polski zarezerwowano miejsce w Komitecie Wykonaw-
czym dla jednego z panstw Naddunajskich (Jugostawia,
Bulgaria, Rumunia, Wegry).

Sprawa ponownego wejsScia Polski do Komitetu Wy-
konawczego nie przedstawiata juz w br. zadnych trud-
nosci. Pozycja delegacji polskiej byla tak mocna, a jej
rola w pracach C.T. M. tak znaczna, Ze nie byto do po-
myslenia, aby Polska mogta nie wej$¢ do Komitetu Wy-
konawczego. Kandydatura Polski, bez Zadnych specjal-
nych zabiegébw ze strony delegacji polskiej, zostata po-
stawiona tgcznie z innymi kandydaturami przez dele-
gata angielskiego w imieniu prezydium C.T.M., przy
czym kandydatura Polski zostata podana na jednym
z czolowych miejsc (trzecie). 'Wniosek ten zostat przez
Rade przyjety jednomyslnie. Nie chcac sama sie ubiegac
o0 stanowisko wiceprzewodniczgcego Komitetu Wyko-
nawczego, delegacja polska utatwita delegacji czecho-
stowackiej pozyskanie tego miejsca.

Tak na sesji Komitetu Wykonawczego jak i na sesji
Rady, kilkakrotnie poruszano sprawe Politechniki War-
szawskiej, odczytano list Rektora Politechniki, ponow-
nie upowazniono inz. Howard'a przewodniczacego
Komitetu Narodowego Angielskiego do petnienia obo-
wigzkoéw przewodniczagcego Komisji Pomocy dla Poll
techniki Warszawskiej. W tej sprawie delegacja polska
kilkakrotnie zabierala gtos.

Z innych spraw, nalezy wymieni¢ uchylone przez pol-
ska delegapje dazenie delegacji angielskiej do ujecia
w swoje rece sprawy wydawania biuletynu C. T. M. Na
wniosek delegacji polskiej uchwalono, ze biuletyn bedzie
wydawany, poczynajac od 1.1.1948r., przez Generalny
Sekretariat.

W koncu nalezy podkresli¢, ze tak na posiedzeniu
Komitetu Wykonawczego jak i na posiedzeniu Rady
ujawnito sie dazenie panstw anglosaskich do opanowa-
nia calkowitego C.T.M. i podporzadkowania jej dzia-
talnosci swym wplywom. Dazenia te byly przez niektére
delegacje (panstwa Skandynawskie) popierane bez za-
strzezen. Delegacja polska jako jedno ze swych zadan
postawita przeciwstawi¢ sie tym tendencjom, jarm szko®
dliwym. Przeciwakcja delegacji polskiej data na ogo.
wyniki pozytywne.

Sprawozdanie z zebrania Komitetu Organizacyjnego

N.O.T. w dniu 4 pazdziernika 1947 r.

Zebraniu przewodniczyt Prezes, inz. B. B Al
do prezydium zostali powotam inz.. |I. Brach
Gaikowicz. Obecnych 56 osob.

Sprawy statutowe zreferowat przewodniczacy Komisji

Statutowej, inz. B. Witwins
jacym szczegdly regulaminu Oddziatbw N.O.T. za
Jail pios ob.: Piotrowski, Czaplicki, Tymowski, Kosinski,
Zarnecki, Rzecki, Ambroziak, Misztal, Rudolf. Uchwa-
lono jednomys$lnie przyjecie regulaminu z redakcyjnymi
poprawkami, wprowadzonymi w dyskusji.
J Odnosnie poprawek statutowych i regulaminu obrad
przyjeto wniosek przewodniczgcego, upowazniajgcy pre-
zydium do wniesienia na Walny Zjazd Delegatéw, po
wprowadzeniu uwag, nadestanych do N.O.T. przez Za-
rzady Stowarzyszen.

Sprawe Walnego Zjazdu Delegatéw omowit sekretarz
generalny inz. Fr. Cieciora. Intencjg prezydium jest,
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aby w Radzie Gtéwnej byly reprezentowane wszystkie
grupy techniczne, a wiec: grupa uczonych, inzynieréw
i technikébw. Prezydium N.O.T., majgc w swoim skia-
dzie przedstawicieli wszystkich wielkich stowarzyszen,
jest w moznosci przedstawi¢ na Walny Zjazd liste kan-
dydatéw do nowych wiadz. Przewiduje sie, ze 2/3 przy-
sztych wladz bedzie pochodzi¢ ze sktadu Komitetu Orga-
nizacyjnego, a 1/3 cztonkéw nowych. Walny Zjazd wy-
bierze 78 os6b do wiadz. W Zjezdzie winno wzig¢ udziat
okoto 150 oséb, delegatow od stowarzyszen i cztonkéw
Komitetu Organizacyjnego.

Na podstawie zgtoszonych przez prezydium wnioskéw,
jednomysinie uchwalono: a) dokooptowa¢ do Komitetu
Organizacyjnego prezeséw i sekretarzy od wszystkich
stowarzyszen branzowych, a w wypadku, gdyby byli oni
juz cztonkami Komitetu Organizacyjnego, 2 innych czlon-
kéw Prezydium; b) Pierwszy Walny Zjazd Delegatow
N. O.T. odby¢ w Warszawie w dniu 12 grudnia 1947 r.,
Prezydium N.O.T. upowazni¢ do ustalenia list kandy-
datow do nowych wiadz.

W punkcie dotyczacym Kongresu Technikéw inz.
Brach przedstawit propozycje prezydium zwotania Kon-
gresu jesienig 1949 r., tj. w koncowym okresie 3-letniego
planu odbudowy. Whniosek przyjeto jednomysinie.

W wolnych wnioskach przyjeto jednomysinie naste-
pujace propozycje:

1) N.O.T. winna opracowa¢ wz6r legitymacji cztonkow-
skiej, jednolitej dla wszystkich stowarzyszen (.wnio-
sek ob. Ambroziaka).

2) Na Walny Zjazd Delegatéw prezydium N.O. T. przed-
stawi projekt znaczka N. O.T.

3) Prezydium N. O.T. Juz obecnie winno powota¢ 3-oso-
bowy Komitet Organizacyjny przysziego Kongresu
Technikdw.

4) Projekt poprawek do statutu N.O.T. i statutu ramo-
wego nalezy przed 15 pazdziernika br. rozesta¢ do
stowarzyszen z tym, ze poprawki do .tych projektow
winny stowarzyszenia nadesta¢ do N.O.T. w termi-
nie do 20 listopada br.

[ 3

Zebranie Sekcji Ogolnej Stowarzyszenia Inzynieréw
i Technikdw Przem. Chem. odbylo sie w dniu 4 listopada
1947 r. z nastepujgcym porzadkiem dziennym:

Dr. T. Stobiecki: Sprawodzanie z rocznej dzia-
talnosci Sekcji.

Dr. St. Schaetzel: odczyt pt. ,Gospodarka pla-
nowa w polskiej rzeczywistosci”.
W bardzo interesujgcej prelekcji naswietlit referent

wszechstronnie zagadnienie, jako ekonomista i prawnik.

Dostrzezone omyiki druku w zeszycie Nr 7—9.

W spisie cztonkéw Oddziatu Warszawskiego str. 211 przy nazwisku: 106. Misiewski
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W ozywionej dyskusji omawiano znaczenie i korzysci
gospodarki planowej, jak i poruszono szereg probleméw,
stanowigcych $wiatta i cienie realizacji planowania
w naszych warunkach.

W roku sprawozdawczym zorganizowano 6 zebran
z 8 referatami. Poruszano zagadnienia gospodarcze, or-
ganizacji przemystu, techniki planowania, organizacji
Stowarzyszenia, kosztéw wilasnych, odpadkéw w prze-
mys$le chemicznym i referowano wrazenia z pracy
w przemysle zagranicznym i z udzialu w zagranicznym
kongresie technicznym. Ponadto przediozono program
pracy na rok nastepny.

Na wniosek Dyr. T. Szymanskiego uchwalono:
.Zebrani zalecajg Zarzadowi rozpoczecie akcji — przy
uzyciu wszystkich $rodkéw, stojacych Sekcji do dyspo-
zycji — w kierunku zwiekszenia zainteresowania techni-
kéw zagadnieniami ekonomicznymi w celu przyczynienia
sie na tej drodze do nalezytego uwzglednienia momen-
tébw ekonomicznych na wszelkich szczeblach pracy
w przemys$le chemicznym. Zebrani apelnjg do wszyst-
kich czynnikow zainteresowanych w rozwoju tego prze-
mystu o popieranie prac Sekcji przez naktanianie do
wspolpracy z Sekcjg, wskazywanie tematéw i dostarcza-
nie prelegentdw itp. oraz wykorzystywanie materiatow
i doswiadczen przez Sekcje gromadzonych”.

Na wniosek Dr T. Stobieckiego uchwalono:
.Zebrani zwracajg sie z prosbg do Centranego Zarzadu
Przemystu Chemicznego o stworzenie w C. Z. P. Chem.
placéwki, ktéra mialaby za zadanie nawigzanie a na-
stepnie kontynuowanie wspoétpracy miedzy C.Z. P. Chem.
z jednej, a Stowarzyszeniem Inzynieréw i Technikow
Przemystu Chemicznego i jego Sekcjami fachowymi
z drugiej strony”.

* * .

Sekcja Ogolna Stéw. Inz. i Techn. Przem. Chem.
odbedzie posiedzenie w dniu 16 grudnia br. o godz. 17
w Gliwicach, w Klubie Pracownikéw Przemystu Che-
micznego (ul. tabedzka 11). W programie odczyt dyr. T.
Szymanskiego: ,Podstawowe tezy organizacji w go-
spodarce planowej” i dyskusja.

Sekcja Nieorganiczna Stéw. Inz. i Techn. Przem.
Chem. urzadza w drugiej potowie stycznia 1948 r. ze-
branie dyskusyjne na temat:

.Trzecia Fabryka Zwigzkéw Azotowych”.
Koledzy chcacy bra¢ udziat w dyskusji, proszeni sa o po-
danie swoich adreséw do Zarzadu Sekcji (Zjednoczenie
Przemystu Nawozéw Sztucznych, Gliwice, ul. Gérnych
Waléw 28) celem umozliwienia wysytki materiatow.

Antoni, inz. chemik

ma by¢: Kier. Lab. Zaktadéw Akumulatoréw ,,Tudor”.
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