FRZEMYSE CHEMICZNTY

ORGAN CHEMICZNEGO INSTYTUTU BADAWCZEGO I POLSKIEGO TOWARZYSTWA CHEMICZNEGO
WYDAWANY Z ZASILKIEM WYDZIALU NAUKI MINISTERSTWA WYZNAN RELIGIJNYCH 1 OSWIECENIA PUBLICZNEGO

ROCZNIK XVI

LIPIEC 1932 VII

REDAKTOR: Pror. Dr. KAZIMIERZ KLING

SEKRETARZ: Dr. LECH SUCHOWIAK

Z. badan nad poprawa jakosci koksu gornoslaskiego. V.

Badania poltechniczne nad wplywem warunkow fizycznych iskladu mieszanin na jakodé koksu

Etudes sur 'amélioration de la qualité du coke de la Haute Silésie. V

Etudes semitechniques sur Vinfluence des conditions phisiques et de la composilion des mélanges
sur la qualitée du coke.

W. SWIETOSEAWSKI, M. CHORAZY i B. ROGA.

Chemiczny Instytut Badawezy, — Dzial Weglowy

Komunikal 49

Nadeszlo 28 stveznia 1932

W poprzednich artykulach daliSmy opis
wlasnoéci fizyko-chemicznych polskich wegli
koksujacych, podkreélajge ich cechy ujemne
w poréwnaniu z wlasciwemi weglami koksow-
niczemi. Nastepnie opisaliémy piec Wolblin-
ga, ktory dzigki opracowanej przez nas me-
todzie badania kokséw laboratoryjnych, daje
koks, moggey co do swych wlasnosci catko-
wicie odpowiadaé reprodukowanemu w tech-
nice.

Z kolei przystapilismy do poznania wply-
wu roznych czynnikow natury fizycznej, jak
tez i sktadu mieszanin, na jakosé produkowa-
nego koksu. W ten spos6b staraliémy si¢ zna-
lezé optymalne warunki tworzenia sie koksu
z niezbyt przydatnego do tego celu wegla ga-
zowego spickajacego. Jest rzecza znang, ze
jakos¢ koksu zalezy przedewszystkiem od
wlasnosci uzytych wegli, wystepuja tu jednak
réwniez wplywy natury mechanicznej i fi-
zycznej, jak sposobu przygotowania wegla,
rozdrobnienia, wymieszania, ubicia i t. p.
Duze znaczenie wreszcie maja warunki pro-
wadzenia samego procesu dystylaeji.

Pierwszorzedna tez role moze odgrywac od-
powiednio dobrany sklad mieszanin materja-
low wprowadzanych do pieca koksowniczego.
Zagadnienie to sprowadzié¢ sie moze badz to
do mieszania ze soba réznych rodzajow wegli,
badz to przez dodawanie do nich pélkoksu.
Jest rzecza oczywista, jezeli chodzi o mie-
szanie ze soba wegli, ze poszczegdlnych roz-
wigzan moze byé¢ bardzo wiele, np. mieszane

mogq bvé ze soba wegle koksownicze o roz-
nej zdolnodei spiekania, preznosgei wydyma-
nia 1 odpornosci termicznej bituminéw. Po-
zatem w gre moga wehodzié mieszaniny, w
ktorych wegle koksownicze mieszane byé mo-
gq z weglami chudemi lub Lez weglami ga-
zowo-plomiennemi. Rzecz prosta, nie mo-
gliby$my si¢ zajmowaé wszystkiemi temi za-
cadnieniami 1 ograniczyliémy sie do opraco-
wania Lylko tych tematow, ktére moga mied
praktyezne znaczenie dla koksownictwa pol-
skiego, lub ~iuz\ ¢ do teoretycznego wyjasnie-
nia samego procesu koksowania. To tez zba-
daliSmy przebieg koksowania mieszanin wegli
gazowych spiekajgceych, nastepnie zbadalis-
my mieszaniny wegli gazowo spiekajacych z
weglami koksowniczemi, wreszceie opierajac
si¢ na wynikach podanych przez poprzednich
badaczy, dotyczacych wegli gornoslaskich,
przeprowadziliémy doswiadczenia majace
wykazaé jakosé koksu, obrzymanego z miesza-
nin wegli gazowo spiekajacych z potkoksem.

Zajelismy si¢ w pierwszym rzedzie zba-
daniem wplywu eczynnikow fizycznych. Za-
danie Lo jest dos¢ zlozone, poniewaz czynniki
te dzialaja rownoczeénie i bardzo czesto dzia-
tanie ich jest wprost przeciwne w skutkach.
Slaraliémy si¢ t¢ trudno$é¢ usungé w miare
moznosci w Len sposob, ze ubrzymujge wszyst-
kie inne warunki jako stale, badalidmy kolej-
no wplyw kazdego z tych czynnikéw. Badania
Le prowadzilismy w dwdch kierunkach. Prze-
dewszystkiem wykonywalismy odpowiednie
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doswiadczenia w piecu Wolblinga, szukajac
optymalnych warunkow dzialania poszczegél-
nych czynnikow na jakosé otrzymywanego
koksu. Nastepnie po znalezieniu optymalnych
warunkow dzialania wszystkich czynnikow,
a wiec nietylko dzialania warunkow fizycz-
nych, ale i skladu mieszanin, powtorzylismy
nasze doswiadczenia w koksowniach na Gor-
nym Slasku, postugujac sie piecami Otto,
Koppersa i Miillera.

Szybkosé ogrzewania.

Dla kilku wegli gazowych gérnoslaskich,
stosowanych dzisiaj w koksownictwie, (kto-
rych charakterystyke podano w tablicy 1)
przeprowadziliémy proby koksowania w piecu

TABLICA 1.
Charakterystyka uzytych wegli gérnoélaskich.

Préba koksowania :

Znak | ooirooé | Popist s s sl | Liczba
wegla Koks ') |Lotne czsci ')[spiekania®)
I 10,5 72 67,0 33,0 51,6
11 9,3 6,2 66,8 33,2 33,2
I 9,5 | 68 | 67,8 32,2 49,5 |

Walblinga, stosujac rozne szybkosci ogrze-
wania 1, 2,3, 4, 5° C/min, przyczem w koneco-
wej Lemperaturze koks ubrzymywano w piecu
1 h. Celem tych doswiadczen bylo poznanie
optymalnej szybkosci ogrzewania dla tego
typu wegli. Dziecki moznosci dokladnego re-
gulowania temperatury w opisanym poprzed-
nio piecu Waélblinga mozna to bylo z duza
Seisloéeia przeprowadzi¢. Otrzymane koksy
poddawano badaniu wytrzymalosci mecha-
nicznej w bebnie obrotowym w sposob wyze]
opisany.
TABLICA 2.
Wplyw szybkosci ogrzewania na jakoéé koksu.
(Wegiel I).

Préba bebnowa

Frakcja koksu w 9%

Szybkoéé ogrzewania

{3
<< 40 mm |40—~[o mm | << 1omm
|
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Tablice 2, 3 1 4 podaja wyniki wy-
trzymaloéci mechanicznej dla 3 wegli.

TABLICA 13,
Wplyw szybkoéci ogrzewania na jakoéé koksu.
(Wegiel II).

Préba bebnowa

Szybkos¢ ogrzewania Frakcja koksu w %,

= 40 mm | 40—I10 mm | << 10 mm
1°/min 67,6 72 | 252
20/min 82,6 84 | 9,0
30/min 72,8 18,6 8,6
4%/min 62,4 20,3 8,3
5%/min 56,0 36,4 7,6
TABLICA 4.

Wplyw szybkosici ogrzewania na jakosé koksu.
(Wegiel 111).

Préba bebnowa

Szybkosé ogrzewania Frakeja koksu w 9%

= 40 mm | 40—I0 mm | < 10 mm

1"/ min 79,0 ‘ 2,5 18,5

|
2%/min Q0,1 . 5,1 4,8
5%/min 50,6 37.7 2,7

1%/min 65,7 4,6 26,7
2%/min 85,2 i 2,7 12,1
3%/ min 80,6 | 5,6 13,8
5°[min 506 | 387 9.7

1) Liczono na substancje suszona w 105° 1 bezpo-
piotowa.
2) Oznaczona metoda B. Rogi.

Z tablicy tej widzimy, ze szybko&é¢ ogrze-
wania wywiera ogromny wplyw na jako&é
koksu obrzymanego z pieca Wolblinga.
Optimum ogrzewania dla badanych wegli w
naszych warunkach wynosi 2°/min. Ogrzewa-
nie wolniejsze (1%/min) daje koks w duzych
kawalkach z maly iloScig rys 1 peknigd, na-
tomiasl gorzej zlepiony i bardzo latwo &cie-
ralny, (frakcja ponizej 10 nun wynosi przeszto
209%). W tym przypadku cze$¢é substancyj
bitumicznych, powodujacych zlepianie i spie-
kanie sie koksu, z powodu zbyt wolnego
ogrzewania przed i w okresie plastycznosci,
rozklada si¢ przed zmieknigciem calej masy
wegla 1 nie zdazy zlepi¢ poszezegdlnych jego
czgstek nietopniejacych. Przeciwnie w razie
zbylt szybkiego ogrzewania, np. 5°/min, na-
stapilo wprawdzie dobre zlepienie si¢ czastek
wegla, natomiast wskutek znacznej szybkosci
wydzielania si¢ gazu, ktory musial torowad
sobie droge wsrod jednolitej masy koksu,
oraz wskutek gwallownej rozszerzalnosei ter-
micznej tworzyly si¢ w koksie rysy i peknie-
cia, powodujace jego nadmierna hupliwosé
(frakeja IT wynosi okolo 389%).
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Dla lepszej ilustracji podajemy fotografje
dwoch koksow, otrzymanych z tego samego
wegla przy bardzo wolnem (1°/min) i szyb-
kiem ogrzewaniu (5°/min).

|
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czenia. WspominaliSmy Lez w poprzedniej
czescl nasze] pracy, ze mozna zagadnienie
odwrdci¢ 1 znalezé takze nieoptymalne wa-
runki w piecu Wolblinga, przy ktorych za-

— : Bialaiaed

Rycina 1. Fotografja kokséw z picca Wélblinga. Zmienna szybkoéé ogrzewania wegla.

Nalezy zaznaczyé, ze w obecnych urzg-
dzeniach technicznych nie da sie osiagnad
tak wielkich predkosci ogrzewania, jakie mo-
glismy stosowaé¢ w pieccu Wolblinga' np.
oYmin. Wogole przebieg procesu ogrzewania
poszezegolnych warstw wegli, znajdujacych
si¢. w piecu Wolblinga z natury rzeczy za-
chodzi¢ musi inaczej, niz w urzadzeniach
technicznych. Stad tez wyplywa, ze koksow-
nie, przerabiajyce wegiel gornoglaski nie moga
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chowaniu, mozna w bym piecu otrzymac koks
porownywalny pod wzgledem jego wytrzy-
malosei z koksem technicznym. Poniewaz w
badaniach, ktére stanowig tresé tej czesci
naszej pracy, nie chodzilo nam o reprodukeje
koksow porownywalnych z technicznemi, pro-
wadzilismy w piecu Wolblinga koksowanie,
stosujac warunki optymalne.

Prowadzac wyzej opisane doswiadczenia,
badaliSmy rownoczesénie przebieg odgazowa-
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Rycina 2a i b. Przebieg szybkosci odgazowania wegla I1i1II dla réznych predkosci ogrzewania.

otrzymaé¢ koksow, posiadajacych taka sama
wytrzymalosé mechaniczng, jak koks otrzy-
many przez nas w piecu Wolblinga, przy
zachowaniu optymalnych warunkéw doswiad-

nia wegli, notujac co 15 minut ilosé wywia-
zywanego gazu, oraz temperature wewnalrz
retorty. 7Z otrzymanych liczb sporzadzono
odpowiednie wykresy, odcinajac na osi od-
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cigbych czas trwania dystylacji, na osi rzed-
nych odpowiednie przyrosty ilosci gazu w
litrach. Dla przykladu podajemy ponizej
przebieg odgazowania dla wegla I1 i I11 dla
roznych szybkoéci ogrzewania (rycina 2).

Wplyw koncowej temperatury
koksowania.

Wegiel poddany koksowaniu po przejsciu
przez stan plastycznosci, zamienia sie na pol-
koks, ktory w miar¢ podnoszenia tempera-
tury wskutek termicznego rozkladu zawar-
Ltych w nim substancyj, staje sie coraz
gestszy 1 twardszy. Rownoczesnie wywigzu-
jace sie¢ w tym procesie czesci lotne, szukajac
drogi przejscia, tworza rysy i peknigeia w
masie koksu. W technice prowadzi si¢ pro-
ces koksowania w temperaturach mozliwie
wysokich ponad 1000° celem zwigkszenia
predkosci koksowania i otrzymania produklu
mozliwie najbardziej odgazowanego. Jedna-
kowoz cheieliémy dla naszych wegli zbadac,
w jaki sposob zmienia sie wytrzymalosé me-
chaniczna koksu w zaleznosci od koncowej
Ltemperatury. Przeprowadzilismy badania dla
dwoch wegli, stosowanych w koksowniach na
Gornym Slasku, poddajae je koksowaniu w
piecu Wélblinga w réznych temperaturach
koncowych. Wszystkie inne warunki kokso-
wania, jak szybko$é ogrzewania, wielkoéé

TABLICA 5.
Wplyw konicowej temperatury na wytrzymalo§é mechaniczna
koksu.
Wegiel I.

Wytrzymaloéé mechaniczna koksu

L. p. | Temperatura
= 40 mm | 10—40mm | = 10 mm

I 850" i 21,5 6,3
2 9500 71,2 22,7 6,1
3 1050" 68,6 29,9 1,5
TABLICA 6.
Wplyw koricowe] temperatury na wytrzymalo§é mechaniczna
koksu.
Wegiel II.

Wytrzymaloéé mechaniczna koksu

L. p. | Temperatura T
= 40 mm| 10— 4o mm | < 10 mm

1 8o 80,6 12,3 7.1
2 goo? 78,8 14,0 7,2
i
I 3 1000" 75,1 22,7 2,2
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ziarna wegla uzytego do koksowania, dodatek
wody i ubijanie pozostawaly niezmicnione.
Otrzymane koksy poddawaliémy probie be-
bnowej. Wyniki tej proby zestawiono w ta-
blicy 5 i 6.

Z tablic tych wynika, ze w miar¢ podno-
szenia temperatury koksowania, zmniejsza sie
nieznacznie wytrzymalosé koksow z wegli ga-
zowych spiekajacych, uwidaczniajaca sie
zmniejszona frakeja powyzej 40 mm, nato-
miast polepsza si¢ znacznie wytrzymaloéé na
cieranie.

Wplyw stopnia rozdrobnienia wegla.

Znaczny wplyw na jako$¢ olrzymanego
koksu ma odpowiednie rozdrobnienie wegla
koksowniczego. Oddawna uznano, ze nie moz-
na zaladowywaé do piecow kawalkow wegla
roznej wielkosci, przychodzacych wprost z
kopalni, lecz ze, cheac otrzymaé koks mozli-
wie jednorodny, nalezy wegiel poddaé wstep-
nej obrobee, jak sortowanie, usuwanie z wegla
na drodze suchej pylu, zawierajacego najwie-
cej fuzytu i czedci mineralnych, mycie i od-
powiednie rozdrobnienie.

W technice stosuje si¢ naogol wegiel roz-
drobniony od 0 — 10 mm, przyczem rozdrob-
nienie w wielu koksowniach uskutecznia sig
w ten sposob, ze zawarto$é {frakeji od
0 —-3 mm dochodzi do 959%,.

R. V. Wheeler!) stwierdza, ze stopien
rozdrobnienia niema wielkiego wplywu na
jakosé koksu, szkodliwg jest natomiast obec-
nos¢ w mieszaninie koksowniczej ziaren po-
wyzej 6 mm, ktore nalezaloby usuwac.

Odpowiednie rozdrobnienie wegla daje w
wyniku koks jednorodny i zbity. Jak jednak
wykazaly ponizej przytoczone doswiadeze-
nia, nie mozna wyjs¢ z rozdrobnieniem wegla
poza pewne granice, gdyz zbyl daleko po-
sunigte rozdrobnienie wywiera ujemny wplyw
na jakosé koksu. W tym celu przeprowa-
dzilismy badania w piecu Wélblinga kok-
sujac ten sam gatunek wegla, poddawany
coraz wigkszemu rozdrobnieniu, az do wiel-
kosei ziarna przechodzacego przez sito o 1000
i 7000 oczek/em?.

Wyniki wytrzymalosci mechanicznej kok-
su podajemy w tablicy 7.

1) Coke for blaste furnaces. London. (1931).
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TABLICA 7.
Wytrzymalo$¢ mechaniczna koksu w zalezno$ci od stopnia
rozdrobnienia wegla.

Stopiefi Préba bebnowa koksu
L. p. |rozdrobnienia e T 3
wegla = 40 mm | 40— 1omm | < 10mm
|
1 o—3mm 79,1 | 13.4 7.5
2 o—2mm 85,6 ‘ 6,5 i 7.9
3 o—1mm go,1 | 1,5 8,4
ponizej 1000 ‘
4 oczek/em? 72,5 14,1 B
poniZej 7000 |
5 oczek [em* 00 | 26,7 | 733

Z tablicy 7 wynika, Ze z rosnacem roz-
drobnieniem od 0 —3 i 0—1 mm wzrasta
jednorodnosé, a zarazem wytrzymalosé me-
chaniczna koksu (frakcja powyzej 40 mm od
79— 909,), natomiast wladciwa &cieralnogé
pozostaje prawie niezmieniona. W miare dal-
szego rozdrobnienia  wytrzymalos¢ mecha-
niczna zaczyna gwallownie spadaé¢ tak, ze

Sl SN, ¥ SR S M e - T L

Rycina 3. Koksy otrzymane z wegla

w przypadku bardzo wielkiego rozdrobnienia
(sito o 7000 oczek/em®) nawet z doskonale
koksujacego wegla otrzymaliémy koks bar-
dzo slabo zlepiony. Na zalaczonej fotografji
(rycina 3) przedstawione sa 4 koksy (1,3,4,5),

z ktorych 4 i 5 otrzymany zostal z bardzo

rozdrobnionych wegli.

Przyczyny tego zjawiska nalezy szukac
w zbytniem rozwinig¢ciu powierzchni wegla,
ktora przez mechaniczne rozdrobnienie stala
sig tak duzg, ze zawarte w weglu substancje
bitumiczne nie sq w stanie calkowicie jej zwia-
zaé. W badaniu powyzszem zaszliémy z roz-
drobnieniem tak daleko (do 7000 oczek/cm?),
azeby uwypukli¢ szkodliwa role zbytnio roz-
wini¢tej powierzchni pylu weglowego w pro-
cesie  tworzenia koksu, zdawaliémy sobie
jednak sprawe, ze w mieszaninie koksowni-
czej pylu, o tak daleko idacem rozdrobnie-
niu, moze byé bardzo niewiele.
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Musimy tutaj podkresli¢ znaczenie usu-
wania pylu weglowego z mialu koksowni-
czego przed ploczka, wzglednie przed kokso-
waniem. Frakcja ta bowiem jest nietylko
szkodliwa ze wzgledu na skoncentrowang w
niej zawartosé fuzylu i czesei mineralnych,
lecz takze ze wzgledu na silnie rozwiniety
powierzchni¢ bardzo drobnego pylu weglo-
wego.

Koksowanie mieszanin wegli kamien-
nych.

W koksownictwie oddawna stosowane jest
mieszanie réznych rodzajow wegla, a w ostat-
nich czasach rowniez dodawano do nich pol-
koksu, oraz wegli niespiekajacych. Problemat
ustalenia najodpowiedniejszej mieszaniny nie
nalezy do latwych i nie moze mieé¢ jakiegos
jednego rozwigzania dla wszystkich typow
wegli. Ustalenie stosunkéow réznych gatun-

.
0 roznym stopniu rozdrobnienia (1, 3, 4, 5).

kow wegla w mieszaninie, wzglednie uzycie
innych dodatkow, oraz sposob prowadzenia
procesu Kkoksowania muszq byé¢ rozwiazane
w kazdym poszezegélnym przypadku.

W badaniach naszych musieliémy temat
sam zwezi¢ do pewnych granic i powodowaé
si¢ przedewszystkiem zasadq zbadania roz-
nych typow mieszanin w przypadku wegli
gornoslaskich, a wigec wegli gazowo spiekaja-
cych. W tem znaczeniu stanely przed nami
trojakiego rodzaju mozliwosci: 1) badanie mie-
szanin kilku wegli gazowych spiekajacych, o
roznej zdolnodei spiekania, 2) zbadanie wply-
wu dodatku wegli koksowniczych dobrze
spiekajacych, w Polsce niewydobywanych,
3) zbadanie wplywu dodatku po6tkoksu do
wegli gazowych spiekajacych. :

Pomijajac narazie rozwazanie teoretyczne
zaznaczy(¢ musimy, Ze zagadnienie miesza-
nia wegli moglo da¢ dwojakiego rodzaju roz-
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wigzanie: albo mieszanina wegli moglaby
dawaé koks o wlasnosciach, zmieniajacych
si¢ wprost proporcjonalnie do skladu tej mie-
szaniny, albo przeciwnie wykazujacych od-
chylenia dodatnie lub ujemne od prawa ad-
dytywnoéci. Oczywiscie w przypadku od-
chylern ujemnych dodawanie danego mater-
jalu byloby niewskazane. Odchylenia dodat-
nie sklanialyby do wynalezienia stosunkéw
mieszaniny, dajacej koks tej same), albo na-
wet lepszej jakosei.
TABLICA 8.
Charakterystyka uzytych wegli K i R.

Znak ’ . .| Préba koksowania Liczba?)
Wilgot [sPopist |=ae e et :
wegla Koks1) Lotne czeéci | spiekania
2,7 3.5 63,1 ‘ 36,9 41,2
R 4,0 5.9 62,6 ] 37.4 11,3

Wyjatek stanowi¢ moze przypadek, kiedy
z braku wegli dobrze spickajacych stosuje sie
mieszanie z gatunkami slabiej spiekajacemi,
mimo wyraznego pogarszania produktu.

Z takim wlasnie przypadkiem mamy do
czynienia w przypadku koksowania miesza-
nin wegla gazowego koksujacego K, uzywa-
nego w jednej z koksowni na Gérnym Slasku,
do ktorego dodawalisiny w réznych ilosciach
prawie zupelnie niekoksujgcego wegla R. Po-
nizej przytaczamy tablice 8, zawierajacq
charakterystyke wlasnosci uzytych wegli.

Odpowiednie mieszaniny przygotowywa-
lismy podwyzszajac zawartosé wegla R co
10%, az do 509%, jego zawartosci w weglu K.
Po skoksowaniu tych mieszanin, badalismy
wytrzymaloéé mechaniczng otrzymanego kok-
su, przyczem wyniki badan przedstawiono
w tablicy 9, oraz na wykresie (rycina 5),
gdzie na osi odcietych podano procentowy
sktad mieszaniny, na osiach rzednych wy-
trzymalo$¢é mechaniczng kokséw otrzyma-
nych z tych mieszanin.

~ Z tablicy 8 i wykresu wynika, ze o ile
dodatek wegla R do wegla K nie przekracza
30%, wlasnosci otrzymanego z tej miesza-
niny koksu zmieniaja si¢ powoli i nieznacz-
nie. Dodatek wigkszej ilogcei wegla R pogarsza
juz widoeznie wytrzymaloé¢é mechaniczna
koksu.

1) Liczono na substancje suszona w 105", bezpopio-
towa.

*) Oznaczone wedlug metody B. Rogi.
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TABLICA o.
Wytrzymalo$é mechaniczna koksu z mieszanin wegla K i R.
Wegic] Wegiei Préba bebnowa
L. p. | koksujacy niekoksu- Frakcja koksu w 9,
o jacy — -
K % R 9% >4omml[4o-—-;o mmi|<lorum
[
I 100 = 73,3 | 21,7 ! 5.0
|
2 90 10 759 |- 194 i 8,7
3 So 20 70,1 19,9 | 100
4 70 30 62,1 | 21,9 | 160
|
5 6o 40 47,5 22,9 : 20,6
6 50 50 35.7 25:2 | 391

Powyzsze doswiadezenia wskazuja, ze,
sporzadzajac odpowiednie mieszaniny, moz-
naby znacznie rozszerzyé skale wegli, uzywa-
nych w koksownictwie, wyzyskujac wegiel
naweb zupelnie niespiekajacy.

Co sie Lyczy o-

trzymywania ko-
ksu z mieszanin
wegli gazowych o
mniejszej lub wiek-
szej zdolnosci spie-
kania, to mielismy
moznosé dojsé do
pewnych ogélnych
- wnioskow na pod-
stawie  wynikow
ekspertyz, wyko-
nanych dla kilku koksowni gérnoslaskich, kto-
rym chodzilo o zastosowanie w koksownictwie,
jako dodatkow, wegli z pokladéw gorszych.

Pomijajac szczegoly otrzymanych wyni-
kow, stwierdziliémy ogdlnie na calym szeregu
przykladow istnienie proporcjonalnosci pro-
stej miedzy wytrzymaloscig koksu a procen-
towym skladem danej mieszaniny. Oczywiscie
proporcjonalnodé ta jest zachowana tylko w
pierwszem przyblizeniu, co stanie si¢ zrozu-
miale, jezeli przyja¢ zlozony charakter pro-
cesu, zachodzacego w piecu, oraz wplyw wielu
czynnikow przypadkowych, mogacych powo-
dowaé¢ znaczne odchylenia. Addylywnos$é u-
jawnia si¢ szezegolnie u takich typow wegli
zmieszanych ze soba, ktore wlasnosciami, a
wiec liczba spiekania, nieznacznie tylko od-
biegaja od siebie. Odchylenia od prawa ad-
dytywnodei sq natomiast tem wieksze, im
uzyte materjaly wykazujg wigksze roznice
miedzy soba. Réwniez gorzej przedstawiajq
si¢ te stosunki przy poréwnywaniu liczb na

Yoo

Rycina 4. Krzywa wytrzyma-
tosci mechanicznej koksu otrzy-
manego z mieszanin wegla Ki R.
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deieralnosé, a zatem dotyezacych frakeyj po-
nizej 10 mm. Jezeli jednak chodzi o pierwsze
przyblizenie, doéwiadezenia, wykonane w pie-
eu Wolblinga nad wspomnianemi miesza-
ninami, przemawialy raczej za przyjeciem
zalozenia, ze w przypadku mieszania wegli
jednakowego Lypu gazowo-spickajacych ja-
kosé otrzymanego koksu spada wprost pro-
porcjonalnie do procentowej zawartosci wegla
gorszego. Przeprowadzone ostatnio przez nas
badania w skali technicznej (czesé VI) wy-
kazaly jednak dodatni wplyw dodatku weg-
la slabiej spiekajacego na jakos§é koksu.

Wyniki tych doswiadezen doprowadzaja
do wypowiedzenia przypuszczenia, ze naogol
w badanych weglach zachodzi w pewnych
przypadkach poprawa jakosci koksu przez
dodatek wegla gazowo-spiekajacego o gorszej
liczbie* spickania. Jezeli jednak przed dang
koksownia stoi zagadnienie koniecznodci
oszezednego zuzylkowywania swego najle-
pszego pokladu, woéwezas sklad mieszaniny
moze byé w pierwszem przyblizeniu obliczo-
ny na podstawie prawa addylywnosdei.

Koksowanie mieszanin wegli gbérno-
$laskich gazowyeh spiekajacych
z Lypowemi weglami koksowniczemi.
A. Dodatek wegla westfalskiego.
Poprzednie doéwiadezenia wykonane byly
z mieszaninami wegli mniejwiecej jednego
typu, to tez w rezultacie olrzymywalismy
koks odbiegajacy wlasciwie niewiele od koksu,
otrzymanego z wegla jednego pokladu. Znacz-
niejszy dodatek wegla slabiej koksujacego
nawel obnizal jako§¢ koksu. Znaczng popra-
we mozna dopiero osiagnaé przez zastosowa-

nie mieszanin takich wegli, ktére si¢ wlasnos-

ciami uzupelniaja.

W ten sposob dla wegli gazowych o znacz-
nej ilogei lotnych czedei, a nieposiadajacych
preznosei wydymania, bylby najodpowied-
niejszy dodatek wegla tlustego, o duzej prez-
nosci wydymania i malej zawartosei lotnych
czesei. Jakkolwiek takich wegli w naszem
zaglebiu nie mamy, to jednak przeprowadze-
nie badan nad odpowiedniemi mieszaninami
uwazaliémy za wskazane z tego wzgledu, ze
w przypadku polrzeby fabrykacji specjalnie
wysokowartosciowego koksu moglaby byé
mowa o sprowadzeniu pewnej iloSci potrzeb-
nego wegla z zagranicy.

l Sre Préba bebnowa
Gérnoslaski Westlalski Frakcja koksu w 9
soie] :
Weglel wegiel :
o keksogmczy koksowniczy | =40 | 40— 10 | < 10
% | mm mm mm
1 100 — 700 | 185 | 11,5
2 95 5% 79,1 | 13,4 75
3 90 10, 89,2 | 2,7 8,1
4 85 151y 921 | o7 | 72
|
5 8o 20,, 92,2 | o8 | =o
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Ponizej podana tablica 10 przytacza cha-
rakterystyke fizyko-chemiczng uzytych wegli.

TABLICA 10.
Wiasno$ci  wegla gazowo-spiekajacego 1 typowego wegla
koksowniczego.
Préba kokso-
wania Liczba
Rodzaj wegla  |Wilgoé| Popidt]— : spieka-
1y | czedci | nia?)
koks?) lotne 1)
W. Westfal-
ski R o,51 | 3.31 | 741 | 259 | 59.7
W. Gérnoéla-
ski D 2,8 4.5 63,8 | 36,2 | 36,7

Wykonaliémy koksowanie w piecu Wol-
blinga dla dwdch seryj mieszanin, jedna z
dodatkiem b, 10, 15 1 209, wegla westfalskiego
0 rozdrobnieniu mieszaniny od 0 —4 mm,
druga serja o podobnym skladzie lecz o roz-
drobnieniu znacznie mniejszem od O--—-1 mm.
Otrzymany koks poddano badaniu wylrzy-
maloéei mechanicznej, przyczem wyniki ze-
stawiono w tablicach 11 1 12.

TABLICA 11.

Whytrzymalo$é mechaniczna kokséw, otrzymanych z wegla
gérnoslaskiego z dodatkiem wegla westfalskiego.

(Wegle o rozdrobnieniu 0 — 4 mm).

TABLICA 12.
Wytrzymalo§é mechaniczna kokséw, otrzymanych z wegla
gérnoslaskiego z dodatkiem wegla westfalskiego.
(Wegle o rozdrobnieniu o-—1 mm).

Gérnoslaski restfaleki Préba bebnowa
JOKD%IaSkI We_htg i Frakecja koksu w 9%
wegiel \m;gle.l e

& kokscg:mczy koksog;rmczy %o el
_i 0 mm e R
x 100 = 75,0 1,5 | 135
2 95 5 88,9 2,7 8,4
3 9o 10 92,5 1,4 6,1
4 85 15 940 | 05 | 55
s 80 20 04,2 0,4 5,4

1} Liczone na substancje suszona w 1es” 1 bezpopiolows.
#) Oznaczone metoda B. Rogi.
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Koksowaniu poddalismy mieszaning gor-
noélaskiegco wegla stosowanego w koksow-
nicbwie z dodatkiem westfalskiego wegla kok-
sujacego.

Z tablicy wynika, ze w miare dodawania
wegla  westfalskiego wzrasta wybitnie wy-
Lrzymatodé mechaniczna koksu. Bardzo znacz-
niq poprawe uzyskuje sie z mieszaniny za-
wierajacej 109, wegla koksowniczego. Oczy-
wiscie dalszy dodatek wegla lepszego wplywa
na dalsze polepszenie koksu, lecz w stopniu
stosunkowo nieznacznym, wobec tego jest
malo prawdopodobnem, aby si¢ moglo opla-
Lechniez-

Qe mm——" | ('a[.":
“ F nie.
' Znacznie wWyz-

20}

o sze liczby dla

. mieszanin o bym

3 samym skladzie
{ w tablicy 12 thu-

maczq si¢ wigk-
8z4 jednorodno-
$cig mieszaniny,
uzyskiwanej z
wegli lepiej roz-
drobnionych.

B. Dodatek koksowniczego wegla
karwinskiego:

B " s e g . g

Rycina 5. Krzywa plastycznosci
wegla karwinskiego.

+10
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Jest to wegiel o zawartosei 18,89 lotnych
czedel, nalezacy zatem do grupy wegli kok-
sowniczych. Posiada liczbe spieckania 5H2,6.
Z zalyczonego ponizej wykresu krzywej pla-
styeznosei widzimy, ze stan plastyezny prze-
biega u tego wegla doéé intensywnie wszerokich
granicach lemperatur, éwiadezacych o duzej
wyltrzymalosei termicznej bituminow., We-
giel F zbadany w aparacie Korten-Kop-
persa wykazal duza preznoiéé wydymania.
Wegiel I posiada zatem te wszystkie wyzej
wspomiane dodatnie cechy, by mogt byé w
pewnym dodatku doskonalym materjalem,

W zwigzku z tem przeprowadziliémy stud-
ja nad preznoscig wydymania mieszanin o
coraz wiegkszej zawartodei weela wydymajaq-
cego F.

Ponizej zalaczamy wykres (rycina 6)
krzywych preznosci wydymania wegla K, F,
przyczem dla przejrzystosei obrazu wykres
ten zostal w kierunku osi rzednych powiek-
szony czterokrolnie.

Na ryeinie 6 podana jesl réwnoczesnie
obok zaleznodé wzgledna preznosei wydyma-
nia od skladu mieszanin, przyezem jako po-

’ g +10- 1

a

-101 =

=20

— 10

-2/ 3

Rycina 6. Krzywe preznosci wydymania mieszanin wegli gérnoSlaskiego z karwinskim.

Znacznie bardziej interesujgce z punktu
widzenia mozliwosei prakbtyeznego zastoso-
wania bylo zbadanie wplywu dodatku kok-
sowniczego wegla karwinskiego.

Poniewaz wlasnosci gornoglaskich wegli
spiekajacych byly wyezerpujaco omoéwione
w artykule Il-gim, zajmiemy si¢ tutaj blizsza
charakberystyka wegla karwinskiego F, kto-
rego uzylismy jako dodatku.

szezegolne punkty krzywej podano wielkosei
odeinkow zakreslonych na osi rzednyeh po
3 godzinach pomiaru. 7Z wykresu powyzszego
widzimy, ze preznodé wydymania wegla F,
maleje szybko w miar¢ wzrastania zawar-
tosei wegla niewydymajacego. Z drugiej za$
strony nieznaczne nawel dodatki wegla wy-
dymajgcego F zmiejszaja szkodliwe kurezenie
siggbrnoslyskiego weglaK.podezas koksowania,
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Przeprowadziliémy w piecu Wolblinga
koksowanie podw6jnych mieszanin wegla ga-
zowego Srednio spiekajacego, koksujacego z
10 i 209% dodatkiem koksowniczego wegla
karwinskiego.

TABLICA 13.

Wytrzymalo$¢ mechaniczna kokséw otrzymanych z wegla
gornoélaskiego z dodatkiem wegla karwinskiego.

Sklad mieszaniny Wytrzymalo$é koksu
L.p.| Wegiel | Wegiel Préba bebnowa
ghrnoélaski karwiriski P T LR .
K F =40 mm 40—10 mfn|< 10 mm
I i
1 100 | — 75,1 ‘ 12,7 12,2
|
2 90 | 10 91,3 3,8 4.9
3 8o 20 94,4 ‘ 15 4.1

Z wynikow zestawionych w tablicy 13
widzimy, ze 109, dodatek wegla karwinskiego
moze mie¢ bardzo duzy wplyw na wytrzy-
maloéd¢é mechaniczna otrzymanego koksu z
wegla gornoélaskiego gazowego. 209%,-wy do-
datek podnosi wartosé frakeji powyzej 40 min
z 75,1% do 94,4%. Rownoczesnie maleje
wlasciwa &cieralnosé.

Dodatek poltkoksu.

Omawiajac poprzednio wlasnosei wegh
koksujacyeh stwierdzilismy, ze tupliwo$é na-
szego koksu spowodowana jest miedzy innemi
tem, ze wegle gornoélaskie uzywane w kokso-
wni posiadaja zbyt duzg ilosé lotnych czesei,
niespadajaca ponizej 30%,. Jezeli idzie o po-
prawe koksu przez zmiang natury malerjalu
poddawanego koksowaniu, Lo byloby naj-
racjonalniej zmniejszy¢ procentows zawartosé
lotnych czesci przez dodatek $rodka ,,odchu-
dzajacego”, np. wegla chudego, zawierajacego
13 — 189, lotnych czesei, przyczem pozadane
byloby wystepowanie u tego wegla pewnej,
chociazby nieznacznej preznosci wydymania.
Tak si¢ jednak zdarzylo, ze dwa zaglebia
europejskie, Saar i gérnoélaskie, gdzie doda-
tek wegla chudego do wegla uzywanego w
koksownictwie moglby posunaé znacznie na-
przod zagadnienie poprawy koksu, zl6z chu-
dego wegla nie posiadaja, Podjete badanie
celem znalezienia sztucznego srodka odchu-
dzajacego doprowadzilo do zastosowania pol-
koksu'). Uzycie polkoksu ma t¢ duza zalete,
ze ilosé lotnych czeéci mozna do pewnego
stopnia przy otrzymywaniu poltkoksu regu-

Ay AW F‘;wietoslawski. Fuel 9 564— 566 (1930).
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lowaé, procz tego do obrzymania polkoksu
mozna stosowacé zarowno wegle koksujgcee, jak
lez i nickoksujace, co znacznie rozszerza skale
wegli, mogaceyeh znalezé zastosowanie w kok-
sownictwie. Wadg tego materjalu jest brak
substaneyj bitumicznych, co nie pozwala na
wigkszy dodatek potkoksu. Bilumiczne
substancjé wegla nie moglyby zlepié zbyt
wielkiej ilodei obcego obojetnego materjatu.
Wychodzac z tego zalozenia, ze w naszych
warunkach dodalek potkoksu jest jednym z
najistotniejszych $rodkow, prowadzacych do
zmniejszenia procentowej zawartosci lobnych
czesei, a tem samem do poprawienia jakosci
koksu, przeprowadzilismy dla caloksztaltu
systemalyczne badania nad kilku naszemi
koksujacemi weglami, mimo, ze prace, jak
zaznaczylismy na wstepie, byly w tym kie-
runku poczynione przez innych autorow.
Do otrzymania potkoksu uzyhidmy wegla
gazowego slabo spiekajacego. Wlasnosei La-
kiego potkoksu, jako dodatku, nie ustepuja
wlasnosciom potkoksu, olrzymanego z wegla
dobrze spickajacego. Bardzo wazng role od-
arywa natomiast temperatura, w jakiej pol-
koks zostal otrzymany, od niej bowiem zalezy
z jednej strony stopien odgazowania wegla z
drugiej, stopienn rozwini¢cia powierzchn 1
potkoksu. Aby Lo zjawisko ilo&ciowo okreslié,
przeprowadzilismy kolejno w pieccu  Wol-
blinga koksowanie mieszanin wegli G. SL

TABLICA 14.
Whplyw dodatku pdtkoksu.

1 i i ﬁ

& -y S Prl.’).ba bcbnowa. ,

R 2= g5 Frakcja koksu w 9,

S, 52 w It T @
i ag 'Jo‘mi_a Eﬂg_g ——————— ]

o “hb - ) e

S - D‘;CO ﬁ 40 10
i 28 |9580| S8 o™ T am 1o mml
1] 100 = — 82,6 | 36 | 138
2} 90 10 475 90,6 | 1,9 ‘ 7.5
3| 90 10 500 89,9 ' 34 | 67
4| 9o 10 fhoo 72,4 | 1,8 ' 25,8

gazowych spiekajacych z 10%-wym dodat-
kiem potkoksow, otrzymanych w piecu Wal-
blinga w temperaturach 4750, 500° i 6000,
Tablica 14 podaje wyniki badan wytrzyma-
logei  mechaniczne] poszezegolnyeh koksow.

7 tablicy wynika, ze optymalne wlasnosci
posiada potkoks otrzymany w I 475 — 500",
Zastosowanie wyzszej temperatury potkokso-



150 PRZEMYSL CHEMICZNY

wania ma wplyw niekorzystny na
koksu.

Do dalszych doswiadezen nad wplywem
procentowej zawartosci tego dodatku uzylis-
my pélkoksu, otrzymanego w optymalnych
warunkach, zawierajaeego okolo 199, lotnych
czedel. Okazalo sig ze zawarbosé poilkoksu
W mieszaninié nie powinna przekriczaé 15%,
bez obawy o pogorszenie otrzymanego koksu.

Jakoge

Rzut oka na osiggniete wyniki.

Opisane wyzej badania poltechniczne, wy-
konane w piecu Walblinga doprowadzaja
do ciekawyeh wynikdw. Jezeli wige chodzi o
mieszanie wegli spiekajaeveh  jednakowego
Lypu. to w zasadzie badania nasze wykazuja,
ze dla tego rodzaju mieszanin przyja¢ mozna
w pierwszem przyblizeniu wystepowanie za-
leznosei  prostolinjowej pomiedzy skladem
mieszaniny, a jakodcig otrzymanego koksu,
aczkolwiek mozliwe jest rowniez odchylenie
dodatnie od prawa addytywnoéci. Ponie-
waz calkowile reprodukowanie procesu Lech-
nicznego w piecu Walblinga nie jest mo-
zliwe, wobec tego byloby wskazane, aby
sprawdzenie Lej reguly moglo byé wyko-
nane w skali technicznej. Dodatek wegla
koksowniczego o znacznej preznosci wydy-
mania 1 znacznej odpornosel na dzialtanie
lermiczne w okresie plastycznym, okazal si¢
w warunkach naszego doswiadezenia bardzo
korzystnym. Mamy tu do czynienia najwy-
razniej z odchyleniami dodatniemi od prawa
addytywnosci, przyczem z doswiadczen na-
szych wynika, ze iloé¢ dodalku, dajaca oply-
malne korzysei nie jest wielka. Wobec Lego
moglaby powstaé kwestja polepszenia jakosci
koksu gdrnoslgskiego droga dodawania nie-
wielkiej ilodei wegli dobrze spiekajacych. Jest
Lo sprawa przyszlych badan, oraz kalkulacy;j
lechnicznych, czy byloby dogodniejszem spro-
wadzenie odpowiedniej ilosei wegla wyzszego
gatunku z poza granic Polski. Badania geolo-
giczne moglyby wyjaéni¢ réowniez, czy ist-
nieje mozliwos¢ znalezienia i eksploatacji
glebszyeh pokladow lepszego weela koksow-
nicnego,

Badania nasze polwierdzajq wreszeie do-
swiadezenia innych autordw, ze dodatek pal-
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koksu do naszego wegla daje rowniez wyniki
zadowalajace. Obserwacje nasze jednak wy-
jasnily z caly wyrazistodcig, ze natura tego
polkoksu musi by¢ dokladnie poznana i dla
kazdego wegla, poddawanego koksowaniu
muszq byé ustalone optymalne warunki pol-
koksowania, aby stosowany dodatek sluzyé
mogl istotnie do poprawy, a nie do pogorsze-
nia jakosel koksu. Jak z powyiszego opisu
wynika, zastosowane optymalne warunki fi-
zyczne procesu koksowania uwazaé nalezy
za sluszne w odniesieniu Lylko do naszej insta-
lacji, gdyz warunki w jakich przebiega proces
w instalacjach technicznych musza byé z na-
tury rzeczy inne. Wyniki naszych badan
moga stuzyé zaledwie drogowskazem do tego,
w jakim kierunku winny i$¢ usilowania w
technice,

RESUME,

Les études demi-techniques effectuées dans le four de
Wélbling, qu'on vient de décrire, ont donné des résultats
interesants. Lorsqu'il s’agit de mélanges de charbons que
s'agglutinent, d'un meme type, nos études montrent qu'en
principe pour ce genre de mélanges on peut admettre comme
premiére approximation une relation linaire entre la com-
position du mélange et la qualité du coke obtenu. Comme
ce est impossible de reproduire dans le four deWélbling,
le procédé technique en entier, il serait désirable qu'on puisse
vérifier cette régle & une échelle technique. Dans les condi-
tions de nos expériences on a trouvé trés avantageux d'ajouter
du charbon cokéfiant ayant une tension de renflement con-
sidérable, de meme qu'une grande résistance a I'action
thermique dans la période plastique. Nous avons dans ce
cas clairement a faire avec écarts positifs de la loi d'addi-
tionnabilité; il résulte de nos expériences que la quantité
ajoutée qui donne les plus grands avantages n'est pas gran-
de. Par conséquent la question se pose de pouvoir améliorer
la qualité du coke de Haute Silésie en v ajoutant un peu de
charbons qui s'agglutinent bien, Il faut réserver aux étu-
des et aux calculs techniques futurs la question a savoir
s'll ne serait pas plus avantageux d'importer de I'étranger
une quantité convenable de charbon d’une qualité supérieure.
Des recherches géologiques pourraient établir également s'il
serait possible de trouver et l'exploiter des cruches d'un
charbon cokéfiant meuilleur aune profondeur plus grande.

Nos études confirment aussi les expériences d'autres
auters dont il résulte que l'addition de demi-coke a notre
charbon donne également des résultats satisfaisants. Nos
observations ont cependant établi clairement que la nature
de ce demi-coke doit étre connue exactement et que pour
chaque genre de charbon soumis 4 la cokéfaction il faut
fixer les conditions les plus favorables de demi cokéfaction,
pour que l'addition puisse servir en effet 4 une amélioration
et non pas & un empérement de la qualité du coke. Comme
il résulte de la description précédente, les conditions phy-
siques les plus favorables du procédé de cokéfaction doivent
étre considérée comme justes seulement par rapport 3 notre
installation, car les conditions dans lesquelles le phenoméne
a4 lieu dans les installations techniques sont évidemment
différentes. Les résultats de nos études ne peuvent & paine
gue servir comme indication de la voie dans laquelle il faut
poursuivre les efforts de la technique.
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Spostrzezenia dotyczace ekstrakcji fenoli z olejow
karbolowych.
Observalions concernant 'extraction des phénols des huiles phénoliques.
JOZEF DANKOWSK

Nadeszio 20 lipea 1931

Jak wiadomo fenole ekstrahuje si¢ z ole-
jow karbolowych za pomoca 10—159%, wod-
nego roztworu tugu sodowego. W praktyce
proces Len odbywa si¢ w nastepujacy sposob:
Do pewnej objetosci roztworu NaOH o okres-
lonej zawartosci dodaje sie tak obliczona
ilos¢ oleju karbolowego o wiadomej zawar-
Losci fenoli, by caly sod zwiazaé z fenolem
1 krezolami; ewentualnie, daje si¢ pewien
nadmiar oleju karbolowego. by w Llen spo-
sOb wyzyska¢ caly lug. Przez pewien czas
cala zawartos¢ dobrze si¢ miesza, poczem
pozostawia si¢ ja w spokoju, olrzymujac
dwie warsbwy: gorng-oleisty, praktycznie po-
zbawiong fenoli 1 dolng — wodna, zawie-
rajaca roztwor fenolanu i krezolanow sodu,
ktore si¢ dokladnie oddziela. Olej pozba-
wiony fenoli idzie do fabrykacji preparatow
smolowych, a wodny roztwor fenolanow
rozeiencza sig wodg 1 dystyluje z parg wodna,
zbierajac kondensat do odbieralnika. Dy-
stylacje prowadzi si¢ dotayd. az proba fe-
nolanu sodu przy duzem rozcienczeniu woda
bedzie dawaé¢ klarowng ciecz, co jest dowo-
dem, Ze olej rozpuszezony w fenolanie zoslal
usuniety.

Przechodzae do opisu wlasnych spostrze=
zen zaznacze, ze w odbieralniku zbiera sig
czasem dosé znaczna ilosé odpedzonego w ten
sposob oleju, a niekiedy fenolan sodu zaraz
po oddzieleniu go od wyekstrahowanego oleju
jest prawie bez oleistych czesci.

Podkreslic nalezy, ze w obu wyzej wy-
mienionych wypadkach dokladnosé oddzie-
lenia tych cieczy byla pilnie obserwowana.
Nasuwa si¢ wig¢e pylanie: dlaczego zanie-
czyszezenie wodnego roztworu fenolanu ole-
jem niezawsze jesl jednakowe?

Czy nie wplywa na to jako&é oleju — L. j.
jaki olej byl wziely do ekstrakeji: czy lek-
ki — zawierajycy przewaznie fenole lub
sredni, czy karbolowy -— zawierajacy prze-
waznie krezole? Moze wplywe na jakogé
obrzy manego fenolanu sodu ilo§¢ i koncen-

tracja lugu uzylego do ekslrakeji oleju kar
bolowego?

Zauwazono wszakze, ze ckstrakcja jest
dokladniejsza 1 oddzielanie si¢ cieczy po
uslaniu si¢ jest szybsze, o ile uzywa sie do
ekstrakeji oleju nie zawierajgcego duzo naf-
talinu lub Swiezo dystyvlowanego, co jesl
zrozumiale, gdyz stary olej zawiera spoli-
merizowane substancje w  postaci smolo-
wych zywie 1 naftalin, ktore sprzyjaja two-
rzeniu sie emulsyj. Zauwazono ez, ze ja-
koi¢ fenolanu zalezna jest od sposobu pro-
wadzenia ekstrakeji.

Wykonano dla  przykladu dwie proby
ckstrakeji: W pierwszej do okreslonej ilosci
kwasu karbolowego dodano obliczona iloéé
10—159%, NaOIl nie odrazu, lecz rozdzie-
lono ja na trzy porcje i po kazdem wymie-
szaniu usuni¢lo z ekstraklora oblrzymany
fenolan do innego naczynia. W drugiej caly
10—159% NaOH dodano
odrazu do okreslonej ilosci oleju karbolowego.
Otrzymany "w ten sposob fenolan w drugie)
probie byl znacznie lepszy, anizeli w pierw-
szej.

obliczong  ilos¢

Zeby usungé zrodlo bledow, pochodzice
od niejednolitosei materjalu, przyszykowano
specjalnie do tego celu wigksze ilogei roz-
twordw, by mozna bylo poslugiwaé si¢ nimi
przez caly czas [rwania prob.

Majae w ruchu fabryeznym fenolan sodu
o zawartosci okolo 309, kwasow karbolo-
wych i chege operowaé przy probach labo-
ratoryjnych w warunkach zblizonych do
warunkow istniejacych w fabryce, sprepa-
rowano do tych prob wodne roztwory feno-
lanow sodu o zawarlosci 309, kwasow kar-
bolowych.

Dla ulatwienia sobie pracy oleje karbo-
lowe zostaly spreparowane z fenolu, krezolu
i solvent-nafty oczyszczonej lub putzsl'u
(olej neutralny pochodzacy z oleju karbolo-
wego). likstrakcje olejow karbolowych pro-
wadzono przy lych probach nie zapomocy


concerna.nl

152 PRZEMYSE CHEMICZNY

lugu sodowego, a uzywajac do tego celu
309,-wego fenolanu lub krezolanu sodu, nieza-
wierajacego wolnego NaOH, a to ze wzgledu
na wyniki, ktore otrzymano przy operowaniu
podezas ekstrakeji niedostateczng ilodcia hugu.
Nizej podaje¢ opis jednej serji prob przepro-
wadzonyeh z fenolem rozpuszezonym w sol-
vent-nafeie oczyszezonej 1 30%-owym wod-
nym roztworem fenolanu sodu.

Celem zbadania, czy rzeczywiscie nasz
30%-owy roztwor fenolu w solvenl-nafcie
posiada 309, kwasu karbolowego, wykonu-
jemy nastepujacy probe:

Do miarowego cylindra na 250 em® z do-
szlifowanym szklanym korkiem, w ktorym
znajduje sie dokladnie odmierzone 150 em?
NaOH 109, dolewamy 100 em® naszego
309%-ego roztworu fenolu w solvenl-nafcie
i po zalkaniu korkiem zawartos¢ cylindra
dobrze klocimy, a po ustaniu si¢ cieczy zo-
baczymy, ze warstwa wodna lugu bedzie
teraz wynosila nie 150 em?, ale juz 180 em?,
za$ warstwa solvent-nafly bedzie roéwnala
sie 70 em®, zamiast pierwotnych 100 em3,
co sig zreszty zupelie zgadza z zalozeniem,
ze cale 30 ¢ = 30 em® fenolu, ktore byly
w solvent-nafcie, przeszly po skloceniu do
wodnej warstwy, bworzac tam z NaOIl fe-
nolan sodu.

Jezeli oddzielimy te warstwe solvent-
nafly od otrzymanego fenolanu sodu i pow-
tornie ja skléeimy z $wiezq porcja 150 cms®
109%-ego lugu sodowego, to po ustaniu sig¢
cieczy nie zauwazymy przyrostu objetosci
roztworn NaOIH, co dowodzi, ze solvenl-
nafta byla wyekstrahowana dobrze juz za
pierwszym razem. 7 tego widzimy, ze o ile
wezmiemy nadmiar lugu, to ekstrakeja jest
calkowily i, oczywiscie, otrzymany fenolan
sodu jest czysty bez zarzutu, (przy znacznem
rozeienczeniu woda nie traci swojej kla-
rownosei i nie wydziela oleju). Wezmy teraz
do ekstrakeji naszego 309-ego roztworu
fenolu w solvent-nafcie nie 109%-owy lug.
lecz spreparowany do tego celu 30%-owy
fenolan sodu, nie zawierajacy wolnego NaOH
i zrobmy 4 proby podane w Lablicy 1.

We wszystkich probach przezemmie wy-
konanych czas sklocania 1 ustawania sie
cieczy byl jednakowy. Sklbcanie trwalo 3 mi-
nuly, a ustawanie si¢ cieczy trwalo zwykle
cala noc. Odezytywanie otrzymanych obje-
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tosei w ecylindrach nastgpowalo na drugi
dzien rano. :

Po usltaniu sie cicezy w cylindrach za-
obserwowano nastepujace przyrosty obje-
Losci wodnego rozlworu fenolanu sodu:

w 1-ym wypadku zamiast poczalk. 100 em?
odezytano 131 em® (przybylo 31 em?), w 2-im
wypadku odezytano 163 (przybylo 63), w 3-im
wypadku odczytano 205 (przybylo 105)
w 4-ym wypadku odezytano 234 (przybylo
134). Zbadawszy otrzymane w cylindrach cie-
cze po skldceniu, zauwazymy, naprzyklad,
ze w 4-ym wypadku w solvent-nafcie pozo-
stalo jeszeze 189, fenolu, a rozcienczajqc
lugiem wodna warstwe fenolu 4 fenolanu
sodu zobaczymy, ze z niego wylrgcilo sie
109%, solvent-nafly.

Z powyiszego widac, ze o ile momy nie-
dostateczng ilo§é NaOH, Lo ekstrak-
cja nie jest calkowita, i ze wolny fe-
nol rozpuszezajac sieg w  wodnym
rozlworze fenolanu sodu jednoczes-
nie powoduje rozpuszczanie sig¢ oleju
(w danym wypadku — solvent-nafty) w da-
nym roztworze fenolanu sodu i fenolu.

Operujac 209, 159%. 10% 1 H%-owym
rozbworami fenolu w solvent-nafeie 1 30 %,-ym
wodnym roztworem fenolanu sodu otrzy-
mamy inne wyniki, ktére podaja rubryki
dalsze tablicy 1.

Dla 209, roztworu fenolu przyrosty wy-
nosily 19, 36, 56, wzglednie 70 em?, dla
15%-ego 12, 25, 37 1 48 em®, dla 109%:-ego
tylko 8 em®, a dla 5%, zaledwie 4 em?®.

Z powyiszego widaé, Ze rozpusz-
czalno&¢ fenolu, a razem z nim ne-
utralnego oleju w wodnym rozlwo-
rze fenolanu sodu spada w miarg
uzycia do ekstrakeji oleju karbolo-
wego o mniejszej zawartosei fenolu.

Celem zbadania, jak beda zachowywaly
sie oleje karbolowe i . fenolany’ sodu przy
ckstrakcji prowadzonej w idenlyczny spo-
sob jak opisane wyzej, ale zawierajace juz
nie sam fenol, lecz i krezole, lub mieszanke
fenolu z krezolami, wykonano kilka seryj
prob analogicznych klore podaja: Llablica
2 dla krezolanu sodu i tablica 3 dla miesza-
niny rownych eczedci krezolanu i fenolanu.

Tablice 4, 5 i 6 podaja analogiczne trzy
serje prob przedsiewzietych dla zbadania
rozpuszezalnoéei krezoli w  wodnym roz-
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tworze 30%g-ego fenolanu (tabl. 4), krezo-
lanu (tabl. 5) i mieszanki réwnych czeéci
fenolanu i krezolanéw (tabl. 6) wobec roi-
nych ilosci roztworu krezoli w solv-nafcie.

PRZEMYSL CHEMICZNY

Wreszcie tablica 7, 8 1 9 podajaq Le same
badania dla rozlworéw réznych czesei fenoli
solvent-nafecie,

i krezoli w
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ceniu fenolu wody
| 2 /
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Tablica 10 podaje wyniki analogicznycl.
prob dla roztworu fenolu w putzsl'u wobec
309%,-ego wodnego roztworu fenolanu sodu
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Wreszceie tablica 11 podaje proby z roz-
tworem krezolu w putzsl’'u wobee krezolanu

sodu.

Z zestawienia olrzymanyech wyni-
kéw wyceiggnielbo naslepujace wnioski:
w E <

1. Rozpuszezalnosé obojetnego oleju w

wodnym

rozlworze fenolanow

sodu

obok

wolnych kwasow karbolowych zwigksza sie
w miar¢ wzroslu koncentracji tych roztwo-
row 1 zwigkszenia niedomiaru uzylego lugu.
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2. Rozpuszezalnosé kwasow karbolowych
i obojelnego oleju w wodnym roztworze fe-
nolanéw w wiekszosei wypadkow jest wiek-
sza. 0 ile uzyly byl do ekstrakeji fenolan
sodu.

3. Olej o wyzszej Lemperalurze wrzenia
(putzol) jest mniej rozpuszezalny w feno-
lanie sodu i jeszeze mniej w wodnym roz-
tworze krezolanu sodu, anizeli solvent-nafta.

4. Ekstrakecja oleju karbolowego jest nie
calkowityg, o ile jest wziela niedostateczna
ilos¢ lugu 1 tem gorsza czem: a) koncentracja
oleju karbolowego jest wyzsza 1 b) czem
wiekszy jest niedomiar lugu.

Co do ostatnio wymienionych punklow
a) 1 b) wykonane zostaly dodatkowe proby:
Spreparowano  dokladnie  zmianowany ltug
po 18%, 129% i 6% NaOH i wykonano
ekstrakcje wiadomej zawartodei roztworow
a) krezoli b) fenolu w solvenl-nafecie.

Ekstrakeje prowadzono w ten sposob, ze
brano do sklécania: 1) obliczona teoretyczna
ilosé nadmiar NaOll,
3) D%-owy niedomiar NaOIH, 4) 10%owy
niedomiar NaOH, 5) 15%-owy niedomiar
NaOH. Po kazdej ekstrakeji badano: ile sol-
venl-nafly rozpuscilo si¢ w fenolanie lub
krezolanie sodu 1 ile fenolu lub krezolu po-
postalo  w

lugu. 2) 29%-owy

solvenl-nafeie.

Omawiajagec wplyw na ckstrakeje kon-
centracji lugu mozna stwierdzi¢ na podsta-
wie wyze] omoéOwionych prob, ze:

I) Przy uzyciu 6%-ego lugu -— niedo-
miar jego siegajacy 159, nie wplywa w do-
strzegalny sposob na jakos¢ olrzymanego
fenolanu lub

2) Przy uzyciu 12%:-ego lugu juz 109%,-wy
niedomiar NaOFH daje krezolan i fenolan
sodu o slabej opalizacji przy rozcienczeniu

krezolanu sodu.

o wodg.

3) Co sig¢ Lyezy 189%-ego lugu, Lo nawel
teoretycznie obliczona ilos¢ NaOH dawala
fenolan i krezolan sodu opalizujacy przy
rozeienczeniu go woda, no i oczywiscie przy
niedomiarze lugu wystepowalo znacznie wiek-
sze zanieczyszezenie fenolanu i krezolanu so-
du olejem (w danym wypadku solvent-nafta).

Przy otrzymywaniu roztworéw | fenola-
now'’ sodu wystepuja pewne brudnosci; po-
mimo staran, by otrzymadé fenolan, czy kre-
zolan sodu, nie zawierajacy nadmiaru ani
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NaOI, ani wolnych kwasdw karbolowych,
nie udalo sie zdobyé pewnogci co do tego
z powodu braku dogodnych i dokladnych
metod analilycznych. Nie przypuszezam
wszakze, by odchylenia byly tak wielkie, aby
mogly widocznie wplywaé¢ na olrzymane
wyniki, gdyz dolozylem wszystkich staran,
by miana i obliczane ilosci byly mozliwie
Seisle.

(ielem tej pracy bylo wyjasnienie nie-
ktorych trudnosci wystepujacych przy ek-
strakeji kwasow karbolowych z olejow kar-
bolowyeh 1 wynalezienie najracjonalniejszych
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warunkow, w  ktorych trzeba prowadzié
ekstrakeje. by olrzymywaé kwasy karbo-
lowe pozbawione zanicczyszezen olejowych.

Pewne wylyezne ta praca daje, jednakze
nie uwazam jej za ‘skonczony. Nad tem za-
gadnieniem warto by jeszeze popracowac.

ZUSAMMENFASSUNG

Es wird eine Rethe wvon Léslichkeitsbestimmungen
angegeben, welche den Zweck hatten, die Loslichkeitsver-
hiltnisse des Phenols, der Kresole und Neutraldle in wiisse-
rigen Loésungen ven Natriumphenolat oder Natriumkreso-
laten, bei Anwendung einer nicht hinlinglichen Menge
Lauge, klarzulegen — also «in Verhilinissen, wie sie in der
Praxis der Extraktion vorkommen kénnen.

O bejcowaniu zelaza 1 stali
Sur le déeapage du fer et de acier
Dr. JULJAN DALINSKI
Nadeszto 13 lipea 1931

7 posrod wielu dziedzin obrobki metali,
adzie mamy do czynienia ze zjawiskami czy-
sto chemicznemi, jednem z wazniejszych jest
bejeowanie. Wiadomo iz zelazo i stal bejeuje
si¢. w celu oczyszezenia ich powierzchni od
warstwy tlenkow, przez zanurzenie w kwa-
sach mineralnyeh. Tq metoda zadowalajq sie
liczne fabryki i przyjmuja ujemne skubki,
wystepujgee przytem, jako zlo konieczne.
Wady takiego postepowania wynikajg mie-
dzy innemi z ponizszego. Wspomniane war-
stwy tlenkow posiadaja rozmaita grubodeé |
nie pokrywajq réwnomiernie powierzchni me-
tali, zad kwas atakuje jednoczesnie cala po-
wierzchnie. Jest wige jasnem, Ze miejsca po-
wierzehni metalu, pozbawione tlenkow, wzgle-
dnie mniej ublenione, sa dluzej narazone na
niszezgce dziatanie kwasu, niz ezesci po-
wierzchni, pokryte grubszemi warstwami tlen-
kow. Wybejcowana powierzchnia materjalu,
wskulbek atakowania jej przez kwasy, staje
si¢ szorstka 1 porowata. Powoduje to wieksze
zuzycie metali podezas eynkowania, cynowa-
nia, niklowania i t. d., wigksze zuzycie farb
i cieczy podezas emaljowania, straly w Ze-
lazie ciggnionem przy ciagnieciu drutu, straty
w érodkach do smarowania, w érodkach do
polerowania 1 L. d. Pocigga to roéwniez za
sobq nieprodukeyjne zuzycie zbyt duzej ilosei
kwasu.

Ze wzgledu na liczne braki starej metody
nalezy stosowac¢ bejcowanie zapomocyg tak

zwanych domieszek ochronnych, opdiniaja-
cych rozpuszezanie sig¢ ezystych metali w kwa-
sie. Domieszki te sa to skomplikowane zwigzki
chemiczne, o charaklerze przewaznie zasado-
wym 1 ciezarze wiasciwym, zblizonym do
ciegzaru whasciwego kapieli. Nie jest rzecza
ustalong, ezy skutki wywolywane przez te
domieszki polegajyq na lak zwanem zatruciu
powierzchni, czy katalizie ujemnej, czy lez
na zjawisku elektrochemicznem lub chemicz-
no-koloidalnerh. Badania nad temi zjawiska-
mi naleza do zakresu dociekan laboratorjow
naukowych,

Rozpatrujac teorje usuwania tlenkow |
nagryzania metalu, nalezy rozrézni¢ dwa nie-
zalezne procesy, zachodzace w kapieli: pro-
ces chemiczny i czysto mechaniczny. Che-
mizm zjawiska, jesli uwzelednié dwa nizsze
Llenki zelaza, wyraza sie rOwnaniami:

[. FeO + 2HCl = FeCly, + H,0.

Fey O3 + 6 HCl = 2 FeCly + 3 H,0.
Fe + 2 HCl = FeCl, + Ho.

2 FeCly -+ Hy = 2 FeCly, + 2 HCI.
0. Fe,03 + 2H = 2 FeO + H,0.

6. FeO +2H = Fe + H,0.

. no

Podezas bejecowania w kwasie siarkowym
rownania odpowiednio si¢ zmieniajq.

Teorja procesu mechanicznego przedsta-
wia si¢ w zarysie w sposob nastepujgcy. Gdy
zanurzymy do kapieli plytke zelazna, po-
kryta zendra, mamy tam do czynienia z ukia-
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dem trojfazowym: zelazo melaliczne — roz-
cienczony kwas — zendra. Uklad powyizszy
powoduje powslanie ogniwa o pewnej sile
elektromotorycznej. Stosownie do teorji Nern-
sta zelazo metaliczne laduje si¢ ujemnie, wy-
sylajac jony metaliczne do roztworu. Obser-
wujac Lrawienie blachy walcowane] w roz-
cienczonym kwasie siarkowym. nieochronio-
nym domieszkg, stwierdzamy, ze kwas nie-
znacznie tylko rozpuszcza warstwe zendry,
przenika natomiast porowala warstwe Llen-
kow i dosiega metalicznego zelaza. Nastepuje
rozpuszezanie si¢ melalu i obfite wydzielanie
si¢. pecherzykéow wodoru. Wybtworzony pod
warstwa zendry gaz powoduje swem ciénie-
niem odlupywanie si¢ zendry, kbtora wtedy
platkami odpada na dno, tworzgce tak zwane
oszlamowanie kapieli. W kapielach, zapra-
wionych domieszkami ochronnemi, proces
bejcowania zachodzi inaczej. Zendra, pokry-

wajaca metal, sklada
Kot sie z dwoch warstw
A (rycina 1),
A wewnetrznej, mniej
utlenionej i bardziej
rozpuszezalnej i war-
stwy B zewnelrznej.
bardziej utlenionej i
trudniej rozpuszezal-
nej. Wkapielach och-
ronionvch  dziatanie
kwasu sprowadza si¢
przedewszystkiem do
Warstwa B od-
W kapielach,
niezaprawionych domieszka ochronng, na-

warstwy

A

==

Ryeina 1.

rozpuszezenia warsbwy A.
pada wowezas samorzulbnie.

stepuje rowniez rozpuszezanie sig warsbwy
mniej utlenionej A, ale wywiera Lo na prze-
bieg odpadania zendry wplyw tylko mini-
malny, wobec wyluszezonego wyzej dziala-
nia ci$nienia wodoru.
Domieszka, aby j

dzeniem zastosowac

wiadaé, wérdd \\‘inlu innych, nasbepujacym
oléwnym warunkom: 1, wiclka zdolnosé o-

1 mozna bylo z powo-
v praktyce, musi odpo-

chronna, 2, odpornosé¢ na dzialanie tempera-
tury do 1000, 3, olrzymanie klarownej ka-
pieli, 4, brak szkodliwych wplywow na dalsza
obrobke przedmiotow juz wybejcowanych,
brak szkodliwych wyziewow.
Czynnik pierwszy jesl najbardziej do-
niosly, gdyz chodzi o jak najdalej posuni¢te
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zredukowanie wydzielania si¢ wodoru nie
tyle ze wzgledu na oszezednosé w zelazie
i kwasie, ile dla uniknigcia pogorszenia sie
wlasdeiwosel samego materjalu. Powstaly bo-
wiem przy rozpuszezaniu sie zelaza, wodoér
in stalu nascendi, dyfunduje wglqb Lworzy-
wa, powodujac rozluznienie si¢ jego spoistosei,
wzglednie ubrwalenie si¢ wewnatrz pecherzy-
kow. Wynikiem obu zjawisk jest zmniejsze-
nie wytrzymalosci materjalu na dalszq ob-
robke. Przy starej metodzie bejcowania moze
z powyzszych wzgledow wysbapié nawet wy-
razna kruchosé 1 lamliwosé, o ile materjal
wskutek niedopatrzenia robolnikow pozosta-
wal zbyt dlugo w kapieli. Badania doswiad-
czalne wykazaly, Zze wytrzymaloéé zeliwa po
wybejecowaniu w rozcienczonym kwasie siar-
kowym, niezaprawionym dobra domieszky
ochronna, zmniejsza si¢ przecietnie o 109,

Zdolnose ochronng domieszki mozna ozna-
czy¢ kilkoma sposobami i tak n. p. przez
oznaczenie iloscl, wylwarzajgcego sie wodoru.
Jednak przy skutecznej domieszce wydziela
si¢ zbyl mala ilos¢ gazu, aby ta droga mozna
bylo otrzymaé dokladne dane liczbowe. Do-
kladniejsza wiee bedzie przy skulecznych
domieszkach metoda oznaczania straly na
wadze przedmiotéow trawionych o czystej
powierzchni. Jako metode jakosciows prosta
mozna rowniez poleci¢ oznaczenie wybrzy-
malogei wybejcowanego drulu na tak zwang
ilos¢ skrebow.

Wyniki badan nad zdolnoieiq ochronna,
uskutecznione nad kilkoma najbardziej sto-
sowanymi w przemysle preparatami, poda-
lem w tablicy 1. Z tablicy tej wynika, ze w

TABLICA 1.
Straty ‘na wadze w gramach plytek stalowych, trawionych
w temperaturze 50 w cilagu 20 godz. llo§¢ kazdej do-
mieszki w poszczeg6inych kapielach 1 g w 1 [ Powierzch-
nia plytek 75 em®

2% 5 ] 107 20",
4L IR L H:SO.  HSO. | HiSO, | HiSO
! ——]
nieochroniona . . . .| 1,36 [ 5,08 9,41 )
z domieszka ,,D* . .| 0,422 0,968/ 2,02 26,48

z preparatem , X" 0,203 0,460 0,482 1,022
z preparatem ,, Y 0,156/ 0,136] 0,203} 0,385
z preparatem 2" 0,108] 0,139| 0, ]71| 0,643
7 preparatem , F" 0,060] 0,075 0,085] 0,1 "Il
*) Plytka catkowicie r0?pu£czla sig,

kapielach, zaprawionych réznemi domiesz-
kami, latwosé przechodzenia zelaza do roz-
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tworu nie jest jednakowa. Pomiary dokonane
w kapielach o réznem stezeniu tego samego
kwasu dowodzy, ze zdolnoéé ochronna dobre-
go preparatu powigksza sie ze wzrostem ste-
zenia kwasu. Zdolnosé ochronna okreslam
jako stosunek procentowcej straty na wadze
zelaza w kapielach niechronionych do takiejze
straty w kapielach zaprawionych badang
domieszky.

Opierajac si¢ na pewnych przestankach
teoretycznych i na doswiadezeniu, moge po-
lecié w zwyklych przypadkach dla kwasu
siarkowego kapiel 20% jako najodpowied-
niejsza do bejcowania.

Ochronne dzialanie domieszki powinno’
trwaé nietylko przy wazroscie stezenia ka-
pieli, ale rowniez przy podwyzszeniu tempe-
ratury, poniewaz szybko$¢ bejcowania jest
funkcja koncentracji kapieli 1 temperatury.
W zracjonalizowanem przedsi¢biorstwie win-
nismy oczywidcie dazyé do spotegowania tej
szybkodci, przez co umozliwia sie lepsze wy-
zyskanie miejsca, czasu, pojemnosci kadzi
i personelu fabrycznego. Tem dobitniej za-
znacza sie jednak w tych okolicznosciach de-
cydujaca rola ochronnej domieszki.

TABLICA 2,

Pomiary zdolnoéci ochronnej preparatéw ,,F“ i ,,Z. Czas

trawienia 2 godz. Ilo&¢ kazdej domieszki 0,5 | na

1000 | kapieli, Pomiary przeprowadzono z blacha stalowa
w 20% H,SOy4.

Preparat ,Z"

Kapiel Preparat ,F"
Tempe- | nieochro- =) | 3 '
ratura niona. | Stratana | ziolnese | Stratana | zqoinoee
kapieli Strata na wadze achronna wadze Sehronne
wadzew | w % | wi

180 0,31 0,08 i 4,0 0,16 | 2,0
35 1,29 0,09 ‘ 14,8 0,19 | 68
50 1,61 il i) 0,52 “3.1
70 13,53 040 | 294 4,00 | 3.4
90 60,35 0,61 | 989 10,17 | 86,03

Tablica 2 1 wykres narycinie 2 podaja po-
miary zdolnoéci ochronnej preparatow ,,F”
1,2 wroznych temperaturach przy bejcowa-
niu blachy stalowej w 209, kapielach kwasu
siarkowego. Z danych tych wynika, ze zdol-
nos¢ ochronna tych preparatow, szezegolnie
przy preparacie ,,F”" wzrasta podczas bejco-
wania ze wzrostem temperatury. Ze wzgledu
jednak na bezwzgledne wartosci strat na
wadze, uwidocznione w tablicach 1 i1 2, na-
lezy zachowywaé przy przerobie bardzo cien-
kiego materjalu pewien umiar.
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Ze strony zwolennikéw przestarzalej me-
tody bejcowania wysuwa sie zarzut, ze
bejcowanie za pomoca domieszek trwa znacz-
nie dluzej.

W zwiazku z tym zarzutem zbadano kilka
domieszek. Obserwacje poczynione zaprze-
czajq stanowezo temu, aby znaczniejsze opoi-
nienie w procesie bejcowania moglo zaleze¢
od domieszek ochronnych. W tablicy 3 wi-
dzimy wyniki badan nad rozpuszczalnoscia
zendry. Przy badaniach brano sproszkowana
zendre, otrzymywana z odpadkéw, pocho-
dzacych od wymlotowanego, rozzarzonego
zelaza, a wigc o skladzie chemicznym naj-
bardziej zblizonym do naturalnych tlenkow,

20-

Zaoinasé ochronna
8 2

3

50
Temperatvra

Rycina 2.

. TABLICA 3.

Rozpuszezalnosé zendry w 20%, kwasie siarkowym w tem-
peraturze 20°% Wielko$¢ ziarna zendry 1 mm. Z 5 g zen-
dry rozpuscilo sie po 24 godz w 200 cm? H,SOy:

w kapieli bez domieszki — 0,58 g.

w kapieli zaprawionej 0,1 g preparatu ,,X* — 0,90 ,,

" " " : i il =068

ek £ 0,1 % JFY — 0,99 |
TABLICA 3a.

To samo dos$wiadczenic w temperaturze 50" po 1 godz.
W H.SOy bez domieszki rozpuscilo sie zendry 0,09 g
¥ zaprawionym 0,1 g preparatu , X 0,14 ,,

M TR bR ARs
D" 0,10 ,,
W06,

1 1] » " "

o 5 bl b g
o 7 Oyl ”

pokrywajacych zelazo. Z badan podanych
w tablicach 3 i 3a staje si¢ oczywiste, ze do-
mieszka ochronna zwieksza zdolnosé rozZpusz-
czania si¢ zendry. Dzigki temu przypuszezam
rekompensuje sie w pewnym stopniu wplyw
czynnika jakim jest cisnienie wodoru w pro-
cesie usuwania zendry. Rzeczywiscie z tablic
4,4a15 mozna si¢ przekonaé, ze pewne rozni-
cew szybkosci bejcowania, zaleznie od stoso-
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wania domieszek lub nie, wystepuja. ale sg
bardzo nieznaczne.

W jednym tylko przypadku mozna za-
obserwowaé znaczniejsze opdznienie brawie-
nia, mianowicie, gdy powierzchnia. podlega-
Jacego bejcowaniu, przedmiotu nie jest do-
statecznie odtluszezona. W przypadku ka-

TABLICA 4.
Bejcowanie rur w 5,3 Bé. H.SOy w temperaturze 50°

(Czas lrwania| Oszczednosd
bejeowania |w kwasie wju

Kapiel nicochroniona . . . . 38 min
o  z400g,X“na m* HoSOy | 40 18,2
74008, F“na m® HoSOy | 42 ., | 235
TABLICA 4a.

Zuzycie H.80, do odbejcowania 1 kg rur
Podczas | 75ut0
trawienia <
ubyle Fe H250,

Kapiel nieochroniona . . . . 12,32 22,0 g
sy T preparatem ,X'¢ .o, 10,10 18,0 ,,
o = Zepreparateny  BC . L 9,40 16:8:.,

TABLICA s.

Czas trwania bejcowania w minutach z rozmaitemi do-

mieszkami w 5% H.SO; w 50". Do 1 | kapieli dodano
1 ¢ domieszki ochronne;j.

Kapiel
nie- Preparat|Preparat|Preparat I’n‘n_'.lr.ll
ochro- T oy d Frraaat e ol
niona |
{
Czas obejcowania | 21 I 23 2 t 25 27
{ I

pieli, nicochronionej domieszky, zjawisk?
tam zachodzgce nie doznajq praktycznie
wplywu wskutek przemoznego dzialania cis-
nienia wodoru i bejecowanie odbywa si¢ w
tempie zwyklem. Jednak czes¢é Lluszezu, u-
noszac sig na powierzchni kapieli, osiada row-
niez na przedmiotach wybejcowanyeh, co
moze mie¢ ujemny skutek przy ich dalszej
obrébee. Co sie tyezy kapieli ochronionych
sprawa przedstawia sie inaczej. Jak Lo zazna-
czylidmy, wartosciowa domieszka nie bylko
wplywa hamujaco na proces rozpuszezania
si¢ zelaza, ale réwniez przyspiesza nieco roz-
puszezanie si¢ zendry. Jesli uwazaé w pierw-
szym przypadku domieszke za katalizator
ujemny, byloby moze slusznem uwazaé ja
za katalizator dodalni w przypadku drugim,
1 wledy mozna byloby przypuscié, ze juz
cienka warstewka tluszezu, zatruwajae po-
wierzchnie, paralizuje w przypadku drugim
wlasnodei katalityezne domieszki wzgledem

16 (1932)

zendry, nie wplywajac na proces pierwszy.
Kapiel wige zostaje pozbawiona czynnika,
rekompensujacego wplyw cisnienia wodoru,
przez co mozna byloby wytlumaczyé bardzo
znaczne przedluzenie si¢ procesu bejcowa-
nia z domieszka ochronng w przypadku przed-
miotéw nieodtluszezonych. Trudnosé, wy-
nikajgca z nieodblluszezenia powierzehni, moz-
na jednak tatwo usunaé, stosujac dla odtlusz-
czenia degrazyne (ktora sie kalkuluje znacz-
nie taniej, niz soda kalcynowana), wzglednie
ktorys z innych znanych sposobow odilusz-
czania.

W zwiazku z powyzszem zbadano wplyw
na czas trwania bejcowania jednakowych
ilosei roznych domieszek. Okazalo sig¢, ze
trawienie przedluza si¢ aczkolwiek nieznacz-
nie, jesli domieszka posiada lepsze zdolnodei
ochronne. Z pomiarow zestawionych w Labli-
cy 6 wynika, ze np. 0,25 g preparatu ..I”" po-

TABLICA 6.
Wyniki bejecowania w 5%, H.SO; z rozmaitemi ilosciami
domieszek. Powierzchnia plytek 75 em® Crzas trwania
trawienia 20 godz. Temperatura kapieli so'.

Strata plvtek na wadze w gramach

Tloéé ; = el
grambw | |
domie- | | | Kapiel
szki ”‘",'"“‘ | Preparat | Preparat Preparat| Preparat  nie-
w1l v B ».< B | F*"| ochro-
kapieli wD | | niona
| | :
1,00 | 0,968 | 0,156 | 0,465 | 0,139 | 0,075 | 5,58
| | |
0,50 | 1,823 | 0,226 | 0,476 | 0,345 | 0,104
|
|
0,25 | 2,082 | 0,388 | 0,837 | 0529 0,167 | —

siada wiekszg zdolnos¢ ochronna od 1 g
domieszki ..D”. Domieszka ,,F"" posiada bez-
sprzecznie bardzo wybitng zdolnosé ochronna.
Z tablic 4 1 5 okazuje si¢, ze przy jednako-
wych ilosciach domieszek czas brwania bej-
cowania jest o kilka minul dluzszy przy za-
stosowaniu ..I?”’. Ten praktyecznie nic nie zna-
czacy szezegol mozna  jednak zmienié, u-
wzgledniajac, Ze czas lrawienia skraca sie
przy dodawaniu mniejszych ilosci domieszek.
Chege wiee naprzyklad zrownaé lub skrécié
czas trawienia z dobra domieszka w stosunku
do czasu trawienia tego zabiegu z gorsza, na-
lezy dodaé¢ nieco mniej domieszki lepszej. Ze
wspomnianej przewagi zdolnosei ochronnej
LF7, wynika, ze dobrej domieszki dodaje si¢
bardzo malo, a wige to, co jest glownym
sprawdzianem dobrej domieszki, decyduje
jednoczesnie o tem, ze bejcowanie z dobra
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~domieszka trwa krécej od takiegoz zabiegu
z gorsza domieszka.

Nalezy zaznaczy¢, ze w miare dodawania
domieszki dzialanie ochronne nie zawsze
wzrasta. Sq znane preparaly, ktore wykazuja
wybitng nieprawidlowosé pod wzgledem sto-
sunku wywieranego dzialania ochronnego do
tosci dodanej ,,bejey”. Ilustracja powyzsze-
go moze sluzyé wykres na rycinie 3, przedsta-
wiajacy zalezno&é ubyltku wagi zelaza od ste-
zenia domieszek ochronnych: preparatu fran-

“cuskiego ,,Rational” (a) oraz dawnego typu
preparatu ,,F”’ (b).

Strata ng wodre w

Hlaié dodancy domieszki o m 20% Hz50,
" [ 7 7

Ryecina 3.

W zakonczeniu pozwalam sobie podaé
niektore dane co do kwasow, znajdujacych
zastosowanie przy bejcowaniu. Uzywane sg
tylko najlatwiej dostepne kwasy, a wigc
siarkowy 1 solny. Abstrahujqc od czasu trwa-
nia zabiegu, mozna jednakowe iloéci analo-
gicznych materjalow wybejcowaé przy trzy
razy mniejszej ilosci kwasu siarkowego, niz
solnego. Roéznice w zachowaniu sie tych kwa-
sOW oraz mniejsze zuzycie kwasu siarkowego
mozna wyjasni¢ specyficznem dzialaniem
kwasu siarkowego, dzigki ktéremu procesy
mechaniczne, o ktorych wspominali$my, sa
bardziej faworyzowane, niz przy uzyciu kwa-
su solnego. Wskutek tego kwas siarkowy
znajduje latwiejszy (ale nie szybszy) dostep
do czystej powierzchni melalicznej, wywig-
zuje sie wieksza ilos¢ wodoru, ktorego cis-
nienie usuwa zendre. Mozna zademonstrowad
doswiadczalnie, ze przy uzyciu blaszek, po-
krytych warstwaq tlenkow jednakowej pra-
wie grubosci podczas bejcowania, w kwasie
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siarkowym wywiqzuje sie¢ dziesie¢ razy wigcej
wodoru, niz w kwasie solnym.

Szybkosé bejcowania kwasem siarkowym
jest jednak w zwyklej temperaturze bardzo
mata. Wobec tego w takiej temperaturze bej-
cuje sie przewaznie w kwasie solnym. Zas
wszedzie tam, gdzie mozna si¢ poslugiwaé
para odlotowa w celach podgrzewania kapieli,
stosuje si¢ do bejcowania zelaza i stali kwas
siarkowy.

Wieloletnie doswiadczenie ustalilo, 7e
przed cynkowaniem, cynowaniem, emaljowa-
niem i t. d. korzystniej jest uzywaé kwasu
solnego, niz siarkowego. Sadze, ze chodzi tu
o wplyw soli, tworzacych sie w procesie bej-
cowania i osiadajacych na wybejcowanym
materjale. Widocznie chlorki wiecej sprzyjaja
procesowl pokrywania tego rodzaju powloka-
mi, niz siarczany. Zaznaczam, ze, przy plo-
kaniu wybejcowanego materjalu zimna woda,
zawsze pozostaja na towarze Slady tych soli.
Slady te dajq si¢ usungé dopiero przez krotkie
traktowanie wybejcowanego materjalu woda
gorgeq.

Do bejcowania nalezy uzywaé kwasow o
wyprobowanej jakodci. Niektore zanieczysz-
czenia w kwasach sy szkodliwe, gdyz, osia-
dajac na materjale bejcowanym, mogg zmniej-
szy¢ jego przydatnosé do dalszej obrobki.
Najbardziej szkodliwem zanieczyszczeniem
jest arsen,” gdyz, wydzielony na zelazie,
utrudnia pokrywanie powlokami, a zaadsor-
bowany na zendrze hamuje proces jej roz-
puszczania i moze nawet uniemozliwié bej-
cowanie. Dla orjentacji zaznaczam, ze w kwa-
sach najezesciej stosowanych w rejonie war-
szawskim, znajduja si¢ nastepujace ilosei
arsenu, a mianowicie w kwasie Spiessa ok.
0,00379%, arsenu, w kwasie Kijewskiego
0,0055% arsenu. Te ilosci arsenu weale jesz-
cze nie sq szjodliwe przy bejcowaniu, sq juz
jednak niedalekie granicy najwyzszej do-
puszezalnej ilosci arsenu.

Wspomnieé jeszcze nalezy, ze w niekto-
rych przypadkach znajduje zastosowanie bej-
cowanie elektrochemiczne. Proces elektroche-
micznego bejcowania posiada dotychezas dla
zelaza i stali znaczenie podrzedne. Jest on
stalym przedmiotem badan w laboratorjach
doswiadczalnych i naukowych. Proces ten
nie znajdzie prawdopodobnie szerszego zasto-
sowania w przemysle,
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ZUSAMMENFASSUNG

Die wirkungsvollste Rationalisierung auf dem
Gebiele des Beizwesens ist die Verwendung der
sogenannten Sparbeizzusitze. Diese gewiihren die
weitgehendsten technischen Vorteile. Sparbeizzu-
sialze sind chemische Priaparate, welche Eisen und
Stahl gegen Gibermiissige Angriffe der Siurebider
passivieren und praklisch blos die Auflosung der
Oxydationen zulassen. Die obige Arbeit ist den
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verschiedenen in der FEisen-und Stahl - Industrie
verwendelen Priaparaten gewidmet. Die verglei-
chenden Tabellen gestatten ein Urteil dber die
Wirkung eines guten Zusatzes, Weiter werden ei-
nige aus der Theorie und auch aus der Erfahrung
gewonnene Angaben aber die Vorziige der Bei-
zung mit Sehwefel - und Salzsiaure, sowie auch
einige Bemerkungen tber die Eigenart dieser Siu-
ren gebracht.

Oddzielenie kwasu fosforowego od wapnia i magnezu

przy pomocy molibdenianu amonu.

Séparation de 'acide phosphorique du calcium et du magnésium au moyen du molybdate
- d’ammonium.

Dr. ZYGMUNT PERKOWSKI

Oddziat Chemji Panstwowego Instytutu Higjeny w Warszawie

Nadeszlo 16 wrzesnia 1931

Kwas fosforowy straca sie molibdenianem
metoda Woya.

Kwasny przesgez od fosforomolibdenianu
amonowego zawiera molibden, wapi i ma-
gnez. Dla oznaczenia wapnia i magnezu usu-

wa si¢ molibden. Ponizej podaje wypracowa--

ny przezemnie dogodny sposob usuwania mo-
libdenu.

W tym celu do kwasénego roztworu w kol-
bie erlenmeyerowskiej dolewa si¢ mocnego
amonjaku az do powstania osadu, dodaje sie
parg em® siarczku amonowego, miesza sig, za-
korkowuje kolbke i pozostawia ja 14 —-
20 minut w spokoju. Roztwor w kolbie przy-
biera w koncu kolor ciemno-pomaranczowy.
Roztwér zaprawia si¢ nasltepnie stezonym
kwasem solnym. W ten sposoéb molibden stra-
ca si¢ calkowicie w postaci siarczku, ktory
jako ciemno-brunatny, prawie czarny klacz-
kowaty osad opada; bezbarwna ciecz ponad
osadem odlewa si¢ przez karbowany syczek,
osad dekantuje si¢ ze trzy razy bardzo sla-
bym (3 —59%,) kwasem solnym, przenosi
na saczek i przemywa jeszeze raz bardzo
stabym kwasem solnym. Przesqcz wolny teraz
od fosforu i molibdenu, zawierajacy wapn
i magnez odparowuje sie na lazni wodnej do
malej objetodci i zadaje szezawianem amo-
nu dla stracenia wapnia w postaci szezawianu.
Dla oznaczenia magnezu przesacz od szcza-
wianu wapnia zadaje sie fosforanem sodo-
wym i amonjakiem, a otrzymany osad przez
prazenie przemienia si¢ na Mg, P,0.. i

Dla wyprébowania podanej metody wzieto

bylo mieszanine zawierajaca fosfor, wapn
magnez, kbore oznaczono powyzej opisang mei
toda: .

I
Fosfor Wapn Magnez
Wzieto:
19975/ 34,46 %, 11,26 9%
Znaleziono:
15,659, 34,239, 11,43 %
I
Wzielo:
16,229, 7,029, 10,439,
Znaleziono:
16,209, 6,87 % 10,18 %.

Fosfor byl brany w ilosci odpowiadajacej
0,1 g P,O,.

Oddzielenie fosforu od magnezu i wapnia
powyzszqa metoda jest lalwiejsze i predsze,
niz przy pomocy chlorku zelazowego, bowiem
przy tej ostatniej metodzie w przesgezu od
fosforanu zelaza trzeba bardzo czesto oddzie-
la¢ zelazo od wapnia i magnezu, oraz braé
osobno probke dla oznaczenia fosforu i osobno
dla oznaczenia wapnia i magnezu.

Usuwanie molibdenu z przesaczu od fos-
foromolibdenianu amonowego powy#sza me-
toda jest predsze i latwiejsze, niz przy pomo-
cy siarkowodoru, bowiem przed stracaniem
molibdenu siarkowodorem odparowuje sig
przesacz z kwasem siarkowym lub solnym
dla usunigcia kwasu azotowego, ktory dziala
na siarkowodoér utleniajaco, potem wylewa
si¢ roztwor do flaszki wytrzymatej na ciénie-
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nie, nasyca si¢ na zimno siarkowodorem, za-
tyka sie flaszke, nagrzewa przez jaki czas na
lazni, daje si¢ ostygnac i sqczy si¢ od siarczku
molibdenowego. Molibden jednak nie zawsze
daje si¢ siarkowodorem stracié calkowicie;
ciecz w naczyniu jest zabarwiona na niebiesko
od niestraconego molibdenu. Wszystkich tych
niedogodnosci unika sie przy stosowaniu po-
danej przeze mnie metody. Siarczek molib-
denu wydziela sie zawsze catkowicie, szybko
i tatwo, a sam proces oddzielania molibdenu
przy uzyciu siarczku amonowego wymaga
przynajmniej o pie¢ godzin mniej czasu, niz
metodq siarkowodorowa.

ZUSAMMENFASSUNG,

Trennung der Phosphorsiure von Calcium und
Magnesium durch Fillung mit
Ammoniummolybdat.

Man scheidet die Phosphorsiure nach der Vorschrilt
von Woy ab.

Zur Bestimmung des Calciums und Magnesiums im
phosphorséurefreien Filtrate entfernt man zuerst das Mo-
libdan aus demselben. Dazu macht man das Filtrat ammo-
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niakalisch und versetzt mit einigen em® Schwefelammoniums
lisst 15— 20 Minuten stehen, bis die L&sung dunkel-
orange erscheint, und siuert dann mit Salzsiure an. Das Mo-
libdin scheidet sich vollstindig als Sulfid aus. Alsdann
lisst man den Niederschlag sich absetzen, filtriert durch
ein Faltenfilter und wischt dreimal durch Dekantation mit
schwacher Salzsiure (3 — 5%). Das farblose molibdin —
und phosphorsiurefreie Filtrat wird zur [Fillung des Cal-
ciums mit Ammonoxolat versetzt. Aus dem Filtrat von
Caleiumoxalat fillt man das Magnesium als Magnesium-
ammoniumphosphat, das durch Glithen in Magnesiumpy-
rophosphat i{ibergefiihrt wird.

Die Abscheidung von Molybdan aus der Losung nach
obiger Methode ist viel schneller und leichter auszu-
fithren, als durch Schwefelwasserstoff in saurer Lésung,
da bei der letzteren Methode das Molybdin sich nicht immer
quantitativ ausscheidet und die Lésung durch Molybdinsalze
blau gefarbt bleibt. Fiir die Entfernung von Molyhdin aus
der Losung durch die oben beschriebene Methode wird
mindestens um 5 Stunden weniger Zeit, als bei der Trennung
durch Schwefelwasserstoff in saurer Lésung gebraucht.

Die Trennung der Phosphorsiure von Calcium und
Magnesium und nachherige Entfernung von Molybdin
durch Schwefelammonium ist viel leickter und schneller
ausfiihrbar, als durch die Féllung mit Ferrichlorid, da es bei
der letzteren Mothode oft notwendig ist das Eisen von Calcium
und Magnesium zu trennen und ausserdem zur Bestimmung
der Phosphorsiure einerseits und des Calciums und Magne-
siums andererseits zwei Proben genommen werden miissen.

Chemische Abteilung des Staatlichen Instituts fur Higiene
zu Warschau.

Ze Zwiazku Inzynierow Chemikow Rzeczypospolitej Polskie;j

Association des Ingénieurs-Chimistes de la Republique Polonaise

Sprawozdanie Okregu Warszawskiego za czas
od 6.II 1931 r. do 22.1 1932 .

Na Walnem Zebraniu Okregu Warszawskiego w dniu
6.11 1931 r. wybrano Zarzad Okregu w nastepujacym skla-
dzie: prezes kol. T. Jezierski, v-prezes kol. A. Kaczorow-
ski, sekretarz kol. J. Bobinska, skarbnik kol. M. Maczyni-
ski, czlonkowie Zarzadu kol. kol. Badzyriski W., Eljasz
S., Polaczek M., zastepcy kol. kol. ]J. Suchodoslki,
E. Szczuka. W ciagu roku sprawozdawczego zrzekl sie
wspolpracy kol. J. Suchodolski, Zarzad wiec pracowal
w zmniejszonym skladzie.

Prace w sekcjach podzielono w sposéb naswepujacy:

a) sekcje posrednictwa pracy prowadzili kol kol. Polaczek,

Eljasz i Badzynski, b) sekcje naukowa — kol. Jezierski,
c) sekcje wycieczkowa — kol. Eljasz, d) sekcje dochodéw
niestalych — kol. kol. Badzynski i Kaczorowski.

W sklad Okregu Warszawskiego wchodzilo poczatkowo
tylko wojewédztwo warszawskie. W ciagu roku sprawozdaw-
czego Zarzad Gléwny dolaczyl do Okregu jeszcze wojewddz-
twa lédzkie i lubelskie skutkiem tego, Ze wojewédziwa te
posiadaly zbyt mala iloé¢ inzynieréw-chemikéw, by mogly
tam powstaé samodzielne Okregi. Okreg Warszawski liczy
138 czlonkéw zwyczajnych (z tych 29 zalega ze skladkami
od lutego 1931 r.) i 14 czlonkéw nadzwyczajnych. W roku
sprawozdawczym uzwyczajniono 19 czlonkéw nadzwyczaj-
nych; przyjeto na celonkéw nadzwyczajnych 28 oséb, z kté-
rych tvlko 14 oséb oplacito wpisowe. Z listy czlonkéw nie
skreslono nikogo.

Sekretarjat wyslal w okresie sprawozd wezym 143 listy
(w tem nie liczono masowych zawiadomiesiajak komunikaty),

otrzymal za$ 220 listébw (w tem liczono deklaracje, ktére
wplynely, oraz zawiadomienia P. K. O.). Zebran Zarzadu
odbylo si¢ 16 przy prawie zawsze pelne] obecnosci. Sekre-
tarjat Okregu czsnny byl codziennie w lokalu Polskiego To-
warzystwa Chemicznego w godzinach z 18 — 19, oraz w so-
boty w godzinach 15— 16. W godzinach tych poza sekre-
tarka kol. Cieplinska dyzurowal zawsze jeden z czlonkéw
Zarzadu. W sekretarjacie bywalo dziennie 3 — 4 czlonkéw
dla zalatwienia rozmaitych formalnoéci i poinformowania
si¢ o pracach Zwiazku,

Okreg Warszawski jest czlonkiem wspierajacym Pol-
skiego Towarzystwa Chemicznego, oraz czlonkiem zwyczaj-
nym Zwiazku Polskich Zrzeszenn Technicznych. Wskutek
nalezenia do tych organizacyj, Okreg otrzymuje ,,Przemyst
Chemiczny”’, ,,Roczniki Chemji"” i ,,Wiadomosci Zwigzku
Polskich Zrzeszen Technicznych”. Nalezy zwréci¢ uwage,
ze czlonkowie Okregu Warszawskiego, jako towarzystwa
zrzeszonego w Zwiazku Polskich Zrzoszen Technicznych
majy prawo do bezplatnego korzystania z wszelkich udogod-
nient Zwigzku, miedzy innemi do korzystania z biura poéred-
nictwa pracy, ktére oglasza w ,,Wiadomoséciach” wolne po-
sady 1 poszukujgeych pracy.

Do sekcji posrednictwa pracy Okregu Warszawskiego
zgloszono posad 6; kandydatéw na posady zglosilo si¢ 15;
otrzymata posade 1 osoba; nie bylo kandydatéw na 2 posady.
1 sprawa posady w toku, w zawieszeniu 2. W chwili obecnej
Zarzad Gléwny Zwiazku Inzynieréw Chemikéw R. P. stara
si¢ o uzyskanie dla swych czlonkéw, pozostajacych bez pracy
praktyk w fabrykach.

Sekcja naukowa w okresie sprawozdawczym nie udzie-
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wania domieszek lub nie, wystepuja, ale sq
bardzo nieznaczne.

W jednym tylko przypadku mozna za-
obserwowaé¢ znaczniejsze opdznienie Lrawie-
nia, mianowicie, gdy powierzchnia, podlega-
jacego bejecowaniu, przedmiotu nie jest do-
statecznie odtluszezona. W przypadku ka-

TABLICA 4.
Bejcowanie rur w 5,3 Bé. H,SO; w temperaturze 50"

Zzas lrwunia! Oszezednosd
bejcowania |w kwasie w'ft

Kapiel nicochroniona . . . . 38 min | -
o  Z400g,X“na m® HSO,| 40 18,2
. z400g,F“nam® HsSO; | 42 ,, | 235

TABLICA 4a.
Zuzycie HuSOy do odbejcowania 1 kg rur

: P(:'!"‘;:;i Zuiyto
rawienia S
ubylo Fe PS 0y
Kapiel nieochroniona 12,32 l 22,0 g
. Zipreparateny [5x4 G, 10,10 18,0,
» % preparatem , F* . . 9,40 168 ,,

TABLICA 5.
Cgas trwania bejcowania w minutach z rozmaitemi do-
mieszkami w 5% H.SO; w 50°. Do 1 | kapieli dodano
1 g domieszki ochronnej.

quicl 1 |
nie-  Preparat|Preparat| Preparat|Preparat
ochro- i3 ¢ F A
niona | | |
1
Czas obejcowania | 21 23 25 A5 R
{
|

pieli, nieochronionej domieszka, zjawisk?
tam zachodzace nie doznaja praktycznie
wplywu wskutek przemoznego dzialania cis-
nienia wodoru i bejecowanie odbywa sie w
tempie zwyklem. Jednak czesé tluszezu, u-
noszqc sie na powierzchni kapieli, osiada row-
niez na przedmiotach wybejcowanych. co
moze mieé¢ ujemny skutek prazy ich dalsze]
obrébee. Co sie tyezy kapieli ochronionych
sprawa przedstawia si¢ inaczej. Jak Lo zazna-
czyliSmy, wartosciowa domieszka nie tylko
wplywa hamujaco na proces rozpuszczania
sie zelaza, ale rowniez przyspiesza nieco roz-
puszczanie si¢ zendry. Jedli uwazaé w pierw-
szym przypadku domieszke za katalizator
ujemny, byloby moze slusznem uwazaé ja
za katalizator dodatni w przypadku drugim,
i wtedy mozna byloby przypusdcié, ze juz
cienka warstewka tluszezu, zalruwajac po-
wierzchnig, paralizuje w przypadku drugim
wlasnodei katalityczne domieszki wzgledem
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zendry, nie wplywajac na proces pierwszy.
Kgpiel wige zoslaje pozbawiona eczynnika,
rekompensujacego wplyw cisnienia wodoru,
przez co mozna byloby wytlumaczyé bardzo
znaczne przediuzenie si¢ procesu bejeowa-
nia z domieszky ochronna w przypadku przed-
miotow  nieodthuszezonych, Trudnosé, wy-
nikajgca z nieodtluszezenia powierzchni, moz-
na jednak tabwo usunaé, stosujac dla odtlusz-
czenia degrazyne (ktora sie kalkuluje znacz-
nie Laniej, niz soda kaleynowana), wzglednie
ktorys z innych znanych sposobow odilusz-
czania.

W zwigzku z powyzszem zbadano wplyw
na czas trwania bejcowania jednakowych
ilosci roznych domieszek. Okazalo sig, ze
trawienie przedluza sie aczkolwiek nieznacz-
nie, jesli domieszka posiada lepsze zdolnosel
ochronne. Z pomiaréw zestawionych w tabli-
cy 6 wynika, ze np. 0,25 g preparatu .F” po-

' TABLICA 6.
Wyniki bejcowania w 59, I:SO; z rozmaitemi ilogciami

domieszek. Powierzchnia plytek 75 ¢m® Czas trwania
trawienia 20 godz. Temperatura kapieli 50",

Strata plytek na wadze w gramach

Hosé = -+

gramow | I |

domie- : Kapiel
szki Demie- | proparat | Preparat  Preparat| Preparat,  nie-
wl szka il ST w2 | B | ochro-

kapieli niana

o 2 Y il |

1,00 | 0,968 | 0,156 | 0,465 | 0,139 | 0,075 | 5,58

0,560 | 1,823 | 0,226 | 0,476 | 0,345 | 0,104
| |

0,25 | 2,082 | 0,388 | 0,837 | 0,629] 0,167 | —

sitada wiekszg zdolnos¢ ochronng od 1 g
domieszki ,,D”. Domieszka .} posiada bez-
sprzecznie bardzo wybilng zdolnosé ochronna.
7 lablic 4 i b okazuje sie, ze przy jednako-
wych iloSciach domieszek czas Urwania bej-
cowania jest o kilka minut dluzszy przy za-
stosowaniu ,,F”’. Ten praktycznie nic nie zna-
czacy szezegol mozna  jednak zmienié, u-
wzgledniajac, ze czas trawienia skraca sig
przy dodawaniu mniejszych ilodci domieszek.
Chege wiee naprzyklad zrownaé lub skrocié
czas Lrawienia z dobrg domieszky w stosunku
do czasu trawienia tego zabiegu z gorszg, na-
lezy dodaé nieco mniej domieszki lepszej. Ze
wspomniane] przewagi zdolnosei ochronnej
WE7 wynika, ze dobrej domieszki dodaje sie
bardzo malo, a wiee to, co jest glownym
sprawdzianem dobrej domieszki, decyduje
jednoczesnie o Lem, ze bejcowanie z dobra
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redakcja Harabaszewskiego oraz dwa podreczniki ory-
ginalne: Pierwszy wydany w roku 1885 we Lwowie pidra
Juljana Schramm'a ucznia Br. Radziszewskiego,
ktérego czwarte wydanie opracowal Ludwik Bruner
(1912) oraz drugi Tadeusza Milobedzkiego, wydany
poraz pierwszy z pomoca Kasy im. Mianowskiego w r. 1910
w Warszawie, ktory obecnie ukazal si¢ réwnez w czwar-
tem wydaniu,

Pierwszy racze] typu przedwojennych wydan Tread.
well'a, uwzglednial wprawdzie teorje jonowa we wstepie,
w teksicie gléwnym jednak stosowal wzory drobinowe, do
réwnart jonowych z rzadka tylko si¢ uciekajac; to wez o ileby
po dwudziestu juz zgéra latach mial si¢ doczeka¢ dalszego
wydania, musialby ulec daleko idacej przerébce, przy ktd-
rej bardzo trudno by bylo nie naruszyé istotnych jego
waloréw — szez:géinle p:dagozicznych.

Szhola Analizy Jakosciowej Profesora Tadeusza Mi-
tobedzkiego juz w pierwszem wydaniu poszla od-
miennemi drogami, zblizajac si¢ bardziej do  typu
stworzonego w  dzi§¢ juz klasycznem podreczniku W,
Bottger'a (19o2). Podezas jednak, gdy dla Bottgera stoso-
wanie wszedzie jonowych wzoréw jest niejako dogmatem
Milobedzki nawet w ostawniem czwar.em wydaniu pozosta-
wia liczne réwnania drobinowe, ba niekiedy nawet stare,
tak nieraz instruktywne, przedstawienie tlenkowe reakeyj.
Ten vmiar tak cenny jest najoczywisciej wynikiem wielkiego
praktycznego doswiadezenia autora, ktory dzielo swoje nie
darmo nazwane ,,Szkoly” nastawil na zadania wychowawcze.
Caly sposéb odzywania sie do czytelnika jest tego wyrazem,
nie tylko przy wykladzie metod postgpowania lecz nawet
w rozdzialach opisujacych wlasnosci cial, ktére zazwyczaj
w podrecznikach staja sie suchem wyliczeniem reakeyj.
Autor w te] daznosci idzie tak daleko, Ze opis niejednych
whasciwosci podaje w formie przepisu doswiadezenia, cza-
sem niemal o preparatyke nieorganiczna potracajac. Przypo-
mina mi to stary podrecznik Volhard'owski, na ktérego
ogromnej liczbie wydann w pracowni Bayera ksztalcily sie
cale pokolenia chemikéw.

Natomiast nie holduje autor metodzie Volhard'a zmu-
szania studenta do poszukiwan, przez przemilczanie wyjas-
nienia zjawisk; co tam przy wielkiej iloéci podrecznikdw
dostepnych uczniowi bylo jeszcze dopuszczalne, to u nas
byloby zgubne i dla studenta znieche¢cajace. Szkola analizy
jest nauczycielem, ktéry 1 daje zadania 1 wskazuje droge
ich rozwiazania. I tak by¢ powinno. Jest ona dzi§ przeciez
dla naszej mlodziezy podrecznikiem jedynym, tym wlasnie
na ktérym ksztalca sie 1 ksztalcié si¢ bedag polscy adepci
chemji.

Tablice do Analizy jakoSciowej Z. Szellera, dofaczone
do ,,Szkoly"” za osobna paginacja, przynosza co do tresci mniej

Wiadomosci biezace.

PRZEMYSL CHEMICZNY 163

wiecej to samo co znane ,, Tabele” Treadwell’a — V. Me-
ver'a. ujete sa jednak swobodniej, i co do strony drukar-
skiej pro$ciej a przystepniej dla uczacego sie. I tu takze, re-
alizujac cel pedagogiczny, czeéciej wybrano przystepniejszy
uklad podlug obserwowanych zjawisk zamiast podiug ciat
dajacych te zjawiska. Na str. 3 wzdr cyjanku rteciowego, ten
bowiem czeSciowo sublimuje, winien oczywiscie hrzmicé
Hg (CN,); niestety autorzy stosuja wszedzie ortografje ,,cjan,
cjanki"', podezas gdy podlug Polskiej Akademji Umiejetno-
$ci winno byé ,.cyjan’’.

Calo§¢ stoi godnie w szeregu, juz bardzo pokaznym,
naszych oryginalnych podrecznikéw akademickich idacym
od wielkiej miary Chemji fizycznej Swigtoslawskiego,
po przez $wietne dwa tomy Chemji Nieorganicznej i Orga-
nicznej Totloczki i dwie Chemje Organiczne: Opolskiego
w wydaniu Klinga i Leénianskiego oraz nowszq Szperla
az do wydawanej obecnie przez Centnerszwera Chemji

Nieorganicznej Jana Zawidzkiego. Lech Suchowiak.

Alfred W, Kwiecinski. Aktualne Zagadnienia Kalku-
lacji Przemyslowej ze szczegdlnem uwzglednieniem gérictwa
weglowego. Katowice 1932. Nakladem: Sekcji Administra-
cyjno-Handlowej Slaskiego Kola Naukowej Organizacii
w Katowicach.

Bardzo powazna praca. - utor na przykladzie zagadnien
= gornictwa weglowego daje matematyczna, t. j. przedsta-
wiong :apomoca rownan i wykreséw, teorje zaleznogci
kosztow wlasnych od wysokoséci produkeji. Czesé druga za-
wiera zastosowanie tego teoretycznego ujecia w szeregu
zagadnien praktycznych. Czesé teoretyczna z pewnoécia
mie¢ bedzie znaczenie réwniez i dla innych dziedzin prze-
myslu. Powita¢ nalezy usilowania oparcia kalkulacji handlo-
wej na podstawach racjonalnej oceny poszezegdlnych funkeyj
produkeji 1 zbytu, zamiast na czysto formalnych danych
buchalteryjnych.

S. Zambrzycki. aljwo Spirytusowe. Warszawa 1931,
Naklad Dyrekeji Panstwowego Monopolu Spirytusowego,
Rady Naczelnej Przemyslu Gorzelni Rolniczych w Polsce
i Spolki Akceyjnej ,,Spirytus’”, str. 128, 8",

Tres¢: Roger Morsztyn, Mieszanki spirytusowe do
napedu samochoddéw. Stanislaw Szydelski, Spirytus jako
ochrona samochodu przed mrozem. St. Kowalczewski,
Spirvtus do napegdu traktoréw., Hubert Krasinski, Paliwo
spirytusowe w lotnictwie. B. Missala, Spirytus do goto-
wania, opalania 1 o$wietlania.

Duza i0§é danych faktycznych i szczegdlowych infor-
macyj. Warte przeczytad.

Nouvelle du jour

Patent na wyrdb zlota z Zelaza udzielony we Francji
i Anglji. Niejaki p. Vitterio Volpate z Medjolanu otrzymal
patent francuski 669231 oraz angielski 306 048 na sposob
otrzymywania zlota i srebra z Zelaza i swali. W opisie powo-
luje sie on na postepy nowoczesne] atomistyki, z ktorych wy-

nika mozliwos¢ przemiany metali zwyklych w szlachetne,
1 podaje nastepujaca metode: Widry stalowe lub zelaza za-
wierajacego wegiel, najlepiej takiego, ktére podlegalo silnej
mechaniczne] obrébee, poddaje sie czas dluiszy dzialaniu
silnego pola magnetycznego, kiére udziela -elektronom
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centrypetalnego’” przvépieszania, poczem sie je na kilka
tygodni umieszcza w rozcieniczonym kwasie solnym i w koricu,
przy pomocy delikatnego piasku ,straca koloidalnie’” zloto
1 srebro, powstajace w stosunku 1 : 2.

Ciekawsza jest strona prawna tego faktu. Jak mozna
bylo udzieli¢ patentu na taka alchemiczna metode. Podlug
niemieckiego prawa patentowego byloby to niemozliwem
poniewaz do wymaganej w ustawie uzyteczno$ci technicznej
nalezy podlug interpretacji takze 1 wykonalnosé, kidrej de-
monstracji urzednik badajacy moze zarzadaé. Prawo fran-
cuskie nie przewiduje badania rzeczowego z urzedu 1 wogdle
nie uzaleznia zapisania do rejestru patentowego od tego czy
zachodzi ,,wynalazek'', pozostawiajac rozstrzyganie tych
spraw pozZniejszem rozprawom sadowym. W Polsce fakulta-
tywne badanie daje moznos$é odrzucenia zgloszenia, ktérego
tre§¢ nie czyni zado$¢ warunkom nowoéci 1 technicznego
postepu. .

Angielski punkt widzenia jest jeszcze inny. Naj-
wyzszym funkcjonarjuszem angielskiego Urzedu Patento-
wego jest Comptroller-General. On w swoim czasie o Irzu-
cit analogiczne zgloszenie (perpetuum mobile) na zasadzie,
%e 1) opis patentu nie jest wystarczajaco dokladny; gdyby si¢
bowiem zbudowalo przyrzad podlug danych opisu, to nie
méglby on dzialaé tak jak podano w opisie, musialby bowiem
skutkiem tarcia szana¢ po pewnym czasie jak to wynika
z prawa zachowania energji; 2) zgloszenie nie podaje wy-
nalazku poZytecznego 1 uzytecznego w mysl ustawy, bo
przyrzad zgloszony nie moze, w mySl znanych praw
natury, wvkonaé zadania, ktére jest jego wylacznem ce-
lem; co prawda w wypadkach watpliwych nie jest rzecza
Urzedu Patentowego rozstrzyganie o kwestjach wykonalnosci
zgloszenia w sprawach jednak tak jasnych Comptroller
uwaza, ze zgloszenie na tej podstawie musi odrzuci¢; 3) udzie-
lenie patentu na to zgloszenie (perpetuum mobile — péZniej-
szy pat. ang. 221043) byloby spolecznie szkodliwe, mogloby
bowiem nieséwiadomych skloni¢ do inwestowania powaznych
kwot.

Od rozstrzygniecia Comptroller-General sluzy odwo-
lanie do Prokuratora Koronnego jako instancji ostatecznej.
W tym charakterze Sir Henry Slesser rozstrzygnat 8.VII 1924
na rzecz zglaszajacego ono perpetuum mobile podajac na-
stepujace uzasadnienie. 1. Postulat prawny wystarczajaco
dokladnego opisu ma na celu, zeby zglaszajacy nie zachowy-
wal przy opisie wynalazku istotnych cech w tajemnicy, tak
by po uplywie ochrony nie bylo trudnosci w powszechnem
jego zastosowaniu. Czy zai urzadzenie patentowane jest
skuteczne jest kwestja z powyzszem przepisem nie majaca
nic wspélnego. 2. Istotnem powodem odrzucenia zgloszonego
perpetuum mobile bylo dla Comptrollera stwierdzenie ze
zgloszenie nie zawiera ,,uzytecznego i pozytecznego wynalaz-
ku'’. Jednak sprawa ta nie nalezy do procedury udzielania pa-
tent6éw i jest rzecza sadéw. Odméwienie patentu na takiej za-
sadzie byloby sluszne, méwi Prokurator Koronny, i tu wy-
wody jego staja sie szczegélnie ciekawe, gdyby mozna bylo
z pewnoscia stwierdzié¢ nieuzyteczno$é., Ta pewnos$¢ jednak
w toku procedury udzielania patentu nie mozZe zaistniec.
Np. na zarzut strat energji przez tarcie odpowiedziat zglasza-

jacy, ze oczywiscie do przyrzadu swego zastosowacé musi

smarowanie, przez co gléwny zarzut Comproller'a przewaznie
odpada(l). Co za$ do prawa zachowania energji to Proku-
rator Koronny zgadza si¢ z Hume'm (filozofem) i odnosi
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sie sceptycznie do uzywania wyraZenia ,,prawo’’ na okregle-
nie naukowych uogélnieri; (szkoda ze nie we wszystkich
jezykach mozna jak w polskim odrézni¢ ,,prawo” i ,usta-
we"’). 3. Co prawda pewne rozstrzygniecie z r. 1837 opiewa,
ze udzielenie patentu na rzecz bezuzyteczna jest spolecznie
szkodliwe (generally inconvenient) jednak sama kwestja
czy zgloszony patent nalezy tak zakwalifikowaé w drodze
procedury udzielania rozstrzygnaé sie nie da.

Prokurator Koronny docenia niebezpieczeristwa ply-
nace z udzielenia patentu na zgloszenie bezwartosciowe
uwaza jednak, ze o wiele wigcksze jest niebezpieczeristwo,
ze na podstawie bezuzytecznosci moglyby byé¢ wykluczone
od patentowania wynalazki naprawde cenne a nieoczekiwane
przez nauke.

Dr. A. Schnell omawiajac powyzsze w Z. angew. Chem’
44. 717 (1931) podkreéla, ze mimo odmiennego punktu wi-
dzenia nie mozna temu stanowisku Prokuratora Koronnego
Anglji odméwié w wielkiej mierze stusznosci,

Nalezy sobie uéwiadomié, Zze ochrona nie$wiadomych
przed nabyciem bezwartoiciowego patentu ani nie jest za-
daniem urzedéw patentowych ani tez si¢ naprawde osiagnaé
nie da. Niebezpieczeristwo dla nieswiadomych wzrasta wraz
z wzrostem niepewnosci Urzedu Patentowego, czy zachodzi
taka bezuzyteczno$é. Innemi stowy, gdy Urzad Patentowy
odrzuca zgloszenie a limine to i w spoleczenstwie niewielu
sie znajdzie, ktérzyby poéli na lep nawet udzielonego patentu.
Gdy natomiast w spoleczenistwie trudno zdaja sobie sprawe
co do istotnej wartoéci patentu—to 1 Urzad Patentowy
nie znajdzie do§¢ pewnych argumentéw by patent odrzucié,
albo znéw latwo moze uchyli¢ wlasnie najcenniejsze bo
nieoczekiwane wynalazki.

Jeden jest, mimo to, punkt jeszcze, ktéry wydaje mi
sie niedocenionym w rozstrzygnigciu Prokuratora Koronnego.
Opierajac si¢ bowiem na tym rozstrzygnieciu moze oszust
zupelnie $wiadomie zapewnié sobie nietylko patnet na rzecz
bezwarto$ciowa ale i bezkarno$¢ za oszukancze usilowania
wyzyskania cudzej naiwnoéci — bo, badz co badz, po udzie-
leniu patentu np. na fabrykacje zlota znika podstawa prawna
do $cigania takiego chevallier d'industrie za oszustwo.

Dr. Lech Suchowiak

Projekt ,,Normalnych metod badania produktéw
naftowych’ uchwaloay przez Podkomisje smaréw 1 oli-
wienia Polskiego Komiteru Normalizacyjnego jest do przej-
rzenia w biurze Pol. Kom, Norm, (Warszawa, Elektoralna z,
parter, w podwérzu) w godzinach 8 — 15, w soboty do
13,30. Termin zglaszania sprzeciwéw do powyiszego pro-
jektu uplywa 1 grudnia 1932 r. Oto tre$¢: pobieranie
probek, pomiar temperatury, ciezar wlasciwy, punkt zapal-
nodci i palenia, dystylacja normalna, lepko§é¢ (wiskoza),
punkt krzepniecia, punkt migknienia i topliwosci, zabarwie-
nie, odporno$é¢ na emulgowanie, liczba Condradsona,
zaw. wody, zaw. stalych cial obeych, kwasowoéé, 1b. zmydle-
nia i zaw. tluszczéw, zaw. asfaltéw twardych, zaw. popiotu
w przetworach ropnych, lb. smolowa, Ib. zesmalania zaw.
siarki, parafiny, skladnikéw nierozpuszczalnych, znajduja-
cvch sig w pozostalosciach i asfaltach, zaw. koksu oraz po-
piolu w pozostaloéciach 1 asfaltach, skladnikéw lotnych
w koksie ponaftowym, popiolu i soli w koksie ponaftowym.
Pozatem: tabela termometréw, normy pobierania préb koksu
ponafiowego.
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