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W dziale gléwnym ,,Przemystu Chemicznego” drukujemy z zasady wylacznie artykuly oryginalne, ktére
nie ukazaly sie jeszcze nigdzie w druku.

Rekopisy nadsylane powinny byé pisane pismem wyraznem (o ile mozna maszynowem — po dokladnem
przejrzeniu przez autora) po jednej stronie kartek, z odstepem miedzy wierszami. Cytaty nalezy podawa wedhg
skrétéw uchwalonyeh przez Unje Miedzynarodowa (patrz Roczniki Chem. 2, 5 (1922).

Redakeja prosi pp. Autoréw o umieszezenie na koficu oryginalnych arfykuléw obok streszezenia polskiego

takze krétkiego streszezenia w jezyku angielskim, francuskim Iub niemieckim, zaopatrzonego tytutem pracy
w tym samym jezyku.

Autorom prac oryginalnych dostarczamy bezplatnie 25 sztuk odbitek. Wu@ksze ilodci odbitek mogy autorzy
gam6wié w redakeji na koszt wiasny, zaopatrujac manuskrypt odpowiednia wzmianka.
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Nowa aparatura do elektrome-
trycznej analizy miareczlko-
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O dzialaniu pary wodnej na
fosfor. Zawadzki J. i Bo-
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liczny i sposob jego fabry-
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inz. Jerzy i Philipp Zygmunt
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Nowa aparatura do elektrome-
tryeznej analizy miareczko-
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elektronowej. Berl i Herbert
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Nowa metoda oznaczania liczby
kwasowosdei kopali. Leppert
inz. Zygmuni. S

O nowych mugaskmjn)wyrn spo-
sobie wykrywania zanie-
czyszezen siarczkowych w
stali. Katzéwna Dr. Karolina

O racjonalnym sposobie pobie-
rania prob wegla kamienne-
go do analizy chemicznej.
Kling K. i Pfanhauser J.

Proby zastosowania nowej me-
tody laboratoryjnej badania
mieszanek kamienia, asfaltu
i smoly. Wasilewski Ludwik
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Przyczynek do oznaczania za-
wartogei siarki w polskich
gazach ziemnych. Bursiin
Dr. H. i Winkler Dr. inz. J.
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Sposéb kalorymetryczny ozna-
czania etylenu, propylenu i
butylenu w mieszaninie ga-
zowej, Dubois Jozef .

Spos6b szybkiego oznaczania
chromu w uzytkowanych
kapielach chromowych gar-
barskich., Klaufer K. i Wei-
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Uber die Fehlerquellen bei der
mikroanalytischen Bestim-
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powiatu Tilumackiego i pol-
nocno zachodniej czesei po-
wiatu Horodenskiego, wyko-
nane w roku 1927 i 1928,
Morawiecki Antoni. (rec.)

Mariupolit i jego krewniaki.
Morozewicz J. (rec.) . . .

Studjum stratygraficzne i pa-
leontologiczne nad kreda
serji wierchowej w Tatrach.
Passendorfer E (ree.) .

Zagadnienie Fosforytow Nie-
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sobie wykrywania zanie-
czyszezen siarczkowych w
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Wystawa lekkich konstrukeyj
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Z. Zaleski).
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CHEMJA ORGANICZNA,
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Farbenindustrie A. G. [ref.
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O katalityeznej addyeji gazo-
wego chlorowodoru do we-
glowodordw nienasyconych,

J. Piotrowski W. i WinklerJ. 25

Ciekawa synteza cyjankéw. . . . . .
Katalityczna aktywnoéé tlenku cynku. 48
Nowe syntezy zwiagzkéw o przemyslo-
wem znaczeniu, glownie alkoholi i
rozpuszezalnlkdw. . . . o o . 72
Stewiozyd. 306

. Synteza mocznika na skale przemyslowa 279

BIOCHEMJA, PRODUKTY SPO-
ZYWCZE 1 CHEMJA FARMA-
CEUTYCZNA

Drozdze i ich znaczenie w od-
zywianiu czlowieka. Iwanow-
ski Prof. Dr. Waclaw. (rec). 27

Rezultaty badania konserw pie-
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czarkowych. Brzezinski H. 169
Roslinne leki sercowe. Biernacli
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Nomografja w chemicznym
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O dzialaniu pary wodnej na
fosfor Zawadzki J i Boru-
(i R BT o S S e o
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O wybuchach mieszanin gazow
Hennel Witold 191, 252
Sklad wod odeiekowyeh i gar-
barnianych i ich oczyszcza-
nie. Kabakowa L. F. i Kala-
bina M. M. (ref. K. D.). . 21

GLEBA I NAWOZY SZTUCZNE

Badania warstw fosforylonos-
nych w polnocnych czesciach
powiatu Tlhumackiego i po6l-
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i 1928. Morawiecki Anftoni.
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Magazynowanie azotniaku. Za-
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O dzialaniu pary wodnej na
fosfor. Zawadzki J. i Bo-
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Postepy w fabrykacji nawozow
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zwiskich. Tokarski Juljan.

(rec.). . 278
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Badania nad przerobem melasy
w Doswiadczalnej Stacji Me-
lasowej przy Cukrowni w

Gnieznie. Polak Feliks. . . 37
Drozdze i ich znaczenie w od-
zywianiu czlowieka, [lwa-
nowslki Prof. Dr Waclaw,
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L’institut d’état dénommé
,,Organisation Scientifique
de la Distillerie” el résultats
obtenus par cet institut.
Joszt Prof. Dr. A. (rec.). . 278
Naukowa Organizacja Gorzel-
nictwa, niektore wyniki pra-
cy za lata 1927/28, 1928/29,
1929/30. Moroz B (rec) . 24
Studja nad produktami dia-
styeznej hydrolizy skrobi
Tychowski Aleksander
Fermentacja pod ci$nieniem w piwowar-

stwie. . . . .
Stewiozyd.
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Str.
Oczyszezanie sody kaustycznej
otrzymanej metoda wapien-
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O dzialaniu pary wodnej na
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FUeki SR e R 76
Podchloryn wapniowy krvsta—
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pef, JLD P, i R 43
Przyezynek do I{'m';t ])IOL‘PSII
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Sposob intensywnej I.lbl‘\'k.'ll‘.]l
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Edward. . . .. R T A e
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i Badzynski W. 6T Rs
Techniczne znaczenie hydroli-
tyeznego rozkiadu soli gli-
nowych w podwyzszonych
temperaturach. Zaleski J.Z. 104
Bezwodny chlorek glinowy z gliny . . 255

SZKLEO, CEMENT I INNE MA-
TERJALY OGNIOTRWALE, BU-
DOWLANE I DROGOWE

Krzemianowanie wapniakow dla
celow drogowych. Wasilew-
ski Ludwik i Czernecki Ka-

zimierz. : eli56:
" Proby mstuso\wnl.n r10we| me-
tody laboratoryjnego bada-
nia mieszanek kamienia, a-
sfaltu i smoly. Wasilewski
Ludwilk i Maqczynski Macief
124, 137
Przyczynek do poznania szyb-
kosei hydrolizy roztworow
roznych szkiel wodnyeh. Wa-
silewski L. i Badzynski W. 18b
Rb-lecie smolowania drég. . . . . . . 43
Powierzchnia szkla nie jest odporna na
dzialanie Kleju. . « « « & & ¥ . 326
Przetapianie starego szkla, . . . . . 48
RT3 0 i 326
Trzeci Polski Kongres Drogowy. . . 303

WEGIEL, PALIWO, SMOLA GAZ
SWIETLNY I KOKS

Charakterystyka fizyko-che-
miczna wegli kamiennych
na podstawie zdolnoéci chio-
nienia par pirydyny. Cho-
razy Michal. . . 233,207

PRZEMYSE CHEMICZNY
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Laboratoryjny piec obrotowy
0 dzialaniu ciaglem do su-
chej dystylacji wegla w nis-
kich temperaturach. Swie-
tostawski Wojciech i Narkie-
wicz H. 5 W27
Miareczkowa metoda oznacza-
nia malych ilosei tlenu w
gazach. Wiercirniski Jan.
O katalityeznej addycji gazo-
wego chlorowodoru do we-
glowodoréw nienasyconych.,
J. Piotrowski i Winkler J. 25
O racjonalnym sposobie pobie-
rania prob wegla kamienne-
go do analizy chemicznej.
Kling K. i Pfanhauser J. 12
O wybuchach mieszanin gazow.
Hennel Wilold. 4 191, 262
Z badan fizyko-chemicznych
nad roznemi lypami wegli
koksujacych. Roga Blazej
281 305, 329, 362
25-lecie smolowania drég. . . . . . . 48
Hydrogenizacja wegla kamiennego. . 72

Nowe syntezy zwigzkéw o przemyslo-
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Palnik Featherstone Hammonda., . . 23
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drewna i masy celulozowej
stosowane w amerykanskim
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Neuere Verfahren zur Rdfflnd—
tion von Oelen und Fetten.
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O katalityeznej addycji gazowe-
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Hennel Witold . . 262

I1X

Str.
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Chierer Fs i Primost .J.

Przyeczynek do oznaczania za-
wartosei siarki w polskich
gazach ziemnych. Burstin
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Sposob kalorymetryczny ozna-
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butylenu w mieszaninie ga-
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swieltle sowieckiej prasy naf-
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CELULOZA I PAPIER

Wyrob sztucznej gabki. (inz.
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Centralne laboratorjum celulozowe. . 135
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MATERJALY WYBUCHOWE
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O wybuchach mieszanin gazow.
Hennell Witold.: 5, oo 181,

Wyrob, zalety, oraz zaslosowa-
nie splonek azotkowych
Grossman Feliks 121
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BARWNIKI [ CHEMJA
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nianie wtokna. Haller Prof,
7 DY E et e S o SR
Czy jedwabnictwo w Europie
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naft Ulem Ab Christ Dr. W,

(ref. : : 184
Roslina, qsLepum: a bawetmw
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industrie A. G. (ref. T. 8.). 229
Sposob barwienia przedzy na
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Spos6b barwienia tkanin mie-
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PGt s e baling . (990
Spogob ofrzymania wzoréow na
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Neuere Verfahren zur Raffina-
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kwasowosci kopali. Leppert
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Otrzymywanie produktow kon-
densacji fenolo-formaldehy-
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Thomson-Houslon. (ref. K.

D.). e 96
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ronowej. Hofmann F. i Sle-
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Farbenindustrie A. G. (ref.
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Biochemja proceséw moczenia
i wapnienia skér. Teiss E.R.
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latyn fotograficznych. Przy-
czynek do technicznej oceny
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maszewski J. .

Garbniki syntetyezne. I. G. Far-
benindusirie A. G. (ref. K.
D) . 230

Garbowanie skor. Lewy DSl
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Koncentracja jonow wodoro-
wych i dzialanie garbujace.
Machon H. (ref. K. D.). . 20

Nowy spos6b garbowania mi-
neralnego. Riéhm O. (ref.
/It DR bl s e B B A b

Odwlagianie i zmiekezanie skor,
Boidin A. R. i Effront J. A.
(Tl B P e L

Przygotowanie skor swiezych
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leers Process Co. (ref. K. D.).
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Spos6b garbowania solami me-
tali i kwasu krzemowego.
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Nowa metoda oznaczania liczby kwasowosci kopali

Nouvelle méthode pour déterminer le nombre d’acidité des copals

Inz. Zygmunt LEPPERT

(Nadeszlo 20 wrzesnia 1930)

&

&Ma‘.’

Niewatpliwie tak przy identyfikacji kopali,
jak i w technice fabrycznej przy wyborze odpo-
wiedniego rodzaju kopalu z calego szeregu prob,
nadsylanych przez eksporteréw, jedna z naj-
wazniejszych cech poza twardodcia, ciezarem
wlasciwym, punktem topliwosei wzglednie nad-
tapiania sie, barwa i wygladem zewnetrznym —
jest liczba kwasowosei danego kopalu.

Warto przypomnieé, iz kopal Cowrie, nic
odznaczajacy sie znaczng twardoscia, naogol
ciemny i malo spoisty nie byl wysoko ceniony,
dopéki nie zorjentowano sie, iz dzieki malej
swej kwasowosci moze by¢ stosowany do ema-
lij lakierowanych na bieli cynkowej bez ich
przygeszezania, od tego momentu cena ko-
pali Cowrie poczela tak silnie wazrastaé, ze
dzisiaj jest on najdrozszy i malo dostepny.

Posiadanie wiec prostej metody oznacza-
nia liczby kwasowosei kopali, zapomoca kto-
rej moznaby otrzymaé szybko Scisle dane,
niewatpliwie przyczyni sie do ulatwienia cze-
stokro¢ trudnego zadania czy to stwierdzenia
gatunku, czy tez wyboru tej, a nie innej préby
przy zakupie partji kopalu.

Przy oznaczaniu liczby kwasowosci naj-
wigksza trudnodéé sprawia rozpuszezenie ko-
palu w dobranych rozpuszezalnikach. Jak
to stwierdzaja liczne badania Tschirch’a,
Rackwitza, Kocha i innych!) kopale

Hilgechineh H. n. H, 2 Tschixreh, Ka-
han, Ann. Phys. 443. 1910. Tsehireh, Will-
ner. Ann. Phys. 285. 1910. Tsehireh, En-
zel. Ann, Phys. 293. 1908. Tschireh, Rack-
witz Ann. Phys. 415. (1907). Tschireh,
Niederstadt. Ann. Phys. 145. (1901). Tsehireh,
Koch. Ann. Phys, 202. (1902). Tschireh, Ma-
chenbaum. Ann. Phys. 13. (1912).

Przemyst Chemiczny.

sa koloidami i rozpuszezalnosé ich bardziej
zalezna jest raczej od ich stanu fizycznego.,
ilosei i stosunku rozpuszezalnikéw, niz od
wlasnosci chemicznych danego kopalu.

Nieodpowiednio dobrane stosunki rozpu-
szezalnikéw, lub zmiany koncentracji roztwo-
ru, powoduja niejednokrotnie albo zupelne
nierozpuszezenie sie kopalu, albo tez czesciowe
wytracenie z roztworu. Jak zwraca uwage
K. Dieterich?) utarlo sie falszywe mnie-
manie, ze kopale twardsze sa trudniej rozpu-
szczalne od miekkich. Tsechirch dowi6dl,
ze tak nie jest, rozpuszezalnosé kopalu Zan-
zibar np. nie rozni sie wedlug tego badacza
od innych kopali. Wielki wplyw na rozpu-
szezalnosé wywiera natomiast wiek kopalu,
stopien céysﬁoé&i spoistodei kawalkéw i t. p.

W lrteraturze znajdujemy kilka metod
oznaczania liczby kwasowosei kopalu.

ESein v =S AL
swem dziele,

Gardner®) w znanem
opisujacem metody badania
farb i lakier6w =zaznacza: ,,Do oznaczania
liczby kwasowosei kopali opublikowane sa
liczne metody, przyczem stosowane sg rézno-
rodne rozpuszezalniki w rozmaitych ilogciach.
Wartodei otrzymane réznia sie bardzo miedzy
soba i dane znajdywane w literaturze bardzo
czesto przecza sobie wzajemnie”. W dalszym

) Karl Dieterich. Analyse der Harze,
Balsame u. Gummiharze. Zweite wermehrte u.
verbesserte ‘Auflage neubearbeitet von Erich
Stoeck. Berlin 1930.

) Henri Gardner. Untersuchungsme-
thoden der Lack- u. Farben-Industrie (Physical
a. Chemical Examination of Paints Varnishes Lac-
queurs a. Colors). vierte Auflage, iibersetzt u. er-
ginzt von Bernard Scheifele. Berlin.str. 511.
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ciggu pisze: ,,Poniewaz wiele Zywic, albo zu-
pelnie nie rozpuszeza sie w alkoholu, albo tylko
czeéciowo sie rozpuszeza, poleca sie stosowad
inne rozpuszczalniki, a wiec przedewszystkiem
mieszaniny alkoholu, benzyny, eteru i chloro-
formu®. Jesli chodzi o wykonanie samego ozna-
czenia liczby kwasowosei to Gardner?)
radzi braé okolo 3 g sproszkowanego kopalu,
rozpuszezaé go w mieszaninie alkoholu z ben-
zolem (1:1) i mianowaé¢ wprost n/5 KOH alko-
holowym, pozostawi¢ na przeciag 18 godz
i nadmiar lugu mianowaé n/5 H,80, wzglednie
gotowaé przez 13 min pod chlodnica zwrotng
i po ostygnigciu plynu natychmiast miano-
waé¢ nadmiar lugu.

Metody zebrane przez K. Dieterich’a?)
nie daja réwniez gcislych rezultatéw, cholby
dlatego, ze przy stosowaniu mieszanin takich
rozpuszezalnikéw jak alkohol, benzol, chlo-
roform, bardzo czesto duza ilog¢ kopalu nie
rozpuszeza sie 1 oznaczana jest zazwyczaj
nie kwasowo$¢ produktu badanego, lecz eks-
traktu, ktéry moze byé rozmaity.

Dieterich?® nie poprzestajac na po-
daniu ogélnej metody oznaczania liczby kwa-
sowodci kopali, przytacza procz tego przy
opisie kazdego poszcezegélnego gatunku kopalu
oddzielny sposéb oznaczania powyzszej liczby,
réznigey sie giéwnie doborem i iloscia rozpu-
szezalnika, moca uzytego tugu i t. d.

Wymienia on nastepujace metody ogélne,
nadajace sie do oznaczania liczby kwasowosci
kopali i innych gumozywic.

1. Przez mianowanie wprost: przygotowuje
sie wyciag alkoholowy z danego kopalu i mia-
nuje n/2 lub n/10 KOH alkoholowym z fenol-
ftaleina.

2. Przez mianowanie zwrotne: kopal do-
kladnie sproszkowany zadaje si¢ w kolbce
z doszlifowanym korkiem nadmiarem n/2
KOH alkoholowego i benzyna, pozostawia
na 24 godz, wzglednie do calkowitego roz-
puszczenia kopalu, i mianuje n/2 H,S0,
z fenolftaleina.

Przy mianowaniu zwrotnem dodany w nad-
miarze lug alkoholowy sluzy zaréwno do wig-
zania kwaséw, jak i do rozpuszczania kopalu
i wtedy jednak przy uzyciu wyzej wskazanych

1) Gardner 512.
) Dieteriech 231294,
) Dieterich 33.

15 (1931(

rozpuszezalnikéow do roztworu przechodzi za-
ZWYCZA] tylko czesé kopalu.

Specjalnio  dla kopalu Cowrie Diete -
richl) podaje: 1 g kopalu Cowrie dokladnie
sproszkowanego zadaje sie w kolbce z doszli-
fowanym korkiem mieszaning zlozona z 15 cm?
benzolu, 5 em® alkoholu etylowego oraz 15 cm?
n/5 KOH alkoholowego, pozostawia na 18 godz,
dodaje 25 em3 alkoholu i mianuje nadmiar
tugu n/2 H,S0, z fenolftaleina.

Dla liczby kwasowosei kopali Cowrie ozna-
czanej powyzsza metoda podaje Dieterich
nastepujace wartodei: 74—142.

Specjalnie dla kopalu Zanzibar Diete-
ric h?) poleca nastepujacy sposéb: 1 g kopalu
Zanzibar dokladnie sproszkowanego zadaje sig
w kolbee z doszlifowanym korkiem mieszaning
zlozona z 25 em® benzyny, 25 em?® eteru etylo-
wego oraz 20 em® n/2 KOH alkoholowego,
pozostawia na 24 godz w temperaturze poko-
jowej i mianuje nadmiar lugu bez dodawania
wody zapomoca n/2 H,S0, z fenoftaleing.

Dla liczby kwasowosci kopalu Zanzibar
oznaczanej powyzsza metods podaje wartosci:
60 — 65.

Doda¢ tu nalezy, ze wyzej wymieniona
metoda dla oznaczania liczby kwasowosci
kopalu Zanzibar nie zostala zmieniona od
r. 18983.)

Marcusson i Winterfeld?)
podaja jeszcze nastepujaca metode: 4 —3 g
dokladnie sproszkowanego kopalu zadaje si¢
200 ¢m® mieszaniny zlozonej z réwnych czgsei
benzolu i absolutnego obojetnego alkoholu
etylowego, przyczem ogrzewa sie przez czas
krétki pod chlodnica zwrotna, po ostygnieciu
mianuje si¢ 7/10 KOH alkoholowym z fenol-
ftaleing. O ile chodzi o kopal trudno rozpu-
szezalny, przygotowuje sie szereg wyciagow
przez gotowanie z absolutnym alkoholem i mia-
nuje oddzielnie poszezegélne wyciagi — me-
tode te autorowie nazwali czeSciowem ozna-
czeniem liczby kwasowoéci (Teilsaiirezahl).

Metoda proponowana przeze mnie polega
na stosowaniu terpineolu, jako rozpuszczalnika.

Terpineol (C,,H,;0H) otrzymuje sig¢ syn-
tetycznie przez dzialanie octanu sodowego

1) Dieterich 72.

) Dieterich 244,

3) Helfenberger Annalen 1898. 95.

4) Chem. Revue der Fett—Harz—Industrie 1909
% 01,6,
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i H,S0, na terpentyne, wytworzony w ten
spos6b octan terpineolu zmydla sie alkaljami
i przez dystylacje wyosabnia gesty bezbarwny
plyn nierozpuszczalny w wodzie o przyjemnym
zapachu posiadajacy ciezar wlagciwy 0,940 i
t. wrzenia 218—219°.

Terpineol jest jak wiadomo jednym z naj-
lepszych rozpuszezalnikow dla kopali w stanie
surowym, prébowano nawet swego czasu przy-
gotowywadé lakiery z roztworéw kopali w ter-
pineolu bez uprzedniego ich topienial). Préby
te, jak wiadomo, zawiodly nietylko z tego
wzgledu, ze terpineol jest bardzo kosztownym
rozpuszezalnikiem, ale przedewszystkiem dla-
tego, ze lakiery w ten sposéb otrzymane nie
posiadaly cennych wlasnosei lakier6w, przygoto-
wanych zwykla metoda z kopali uprzednio
poddanych procesowi topienia (pirokopali),
pozatem terpineol skutkiem swej wysokiej tem-
peratury wrzenia w poréwnaniu np. z terpen-
tyng opdznial bardzo schniecie lakieréw.

Dla celéw jednak analitycznych, szczegdl-
nie za§ do oznaczania liczby kwasowodei
kopali, rozpuszczalnik ten nadaje sie znako-
micie.

Opismetody.

1 g dokladnie sproszkowanego kopalu
gotuje sie do rozpuszczenia z 20 g terpineolu
w kolbce zaopatrzonej chlodnica zwrotna:
trudniej rozpuszczalne kopale gotowaé nalezy
niekiedy czas dluzszy od 1 do 3 godz. Goracy
jeszeze roztwér zadaje sie 20 em3 alkoholu
metylowego i po ostygnieciu mianuje sie
n[10 KOH.

Dla trudno rozpuszezalnych kopali lepiej
nadaje sie mianowanie zwrotne, w tym wypadku
bowiem dodany w nadmiarze lug ulatwia
mozliwie calkowite przyjécie kopalu do roztworu,
Roztwér kopali w terpineolu zdaje sie, nie
czekajac na ostygniecie, 20 em? alkoholu etylo-
wego i 20 ¢m® n/2 KOH alkoholowego, poczem
ogrzewa si¢ pod chlodnicg zwrotna w ciagu okolo
15 min. Poniewaz przy ogrzewaniu z lugiem
plyn silnie ciemnieje, nalezy go rozcienczyé
do objetosci okolo 200 em? alkoholem etylowym
1 po ostygnieciu mianowaé n/2 H,S0, z fenofo-
taleing.

Rozumie sie, ze metode te stosowaé mozna
jedynie dla tych zywic, ktére nie zawieraja

) Pat. niem. 160 791, 13/VIII 1913,
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skladnikéw zmydlajacych sie, a wiec przede-
wszystkiem wlasnie dla kopali.

Dieterich!) niejednokrotnie zwraca
uwage, aby przy mianowaniu czy to bezpo-
sredniem czy zwrotnem stosowa¢ wylacznie lug
alkoholowy, gdyz dodatek wody rozklada po-
wstajace mydlo zywiczne i mozna dojéé do
zupelie blednych wynikéw.

Powyzszego przy stosowaniu terpineolu jako
rozpuszezalnika i mianowaniu wprost nie stwier-
dzilem, otrzymane wyniki czy to przy uzyciu
lugu wodnego, czy alkoholowego sa mniej wie-
cej zgodne, jak widaé z przytoczonych rezulta-
tow:

|
Liczba kwasowosei S8
oznaczana wprost
Kopal | : =
| Lugiem | Fupiem
| alkoholo- - .:ltiglevl:n
wym oLy i
Cowrie préba 1 . . . . 56 61
J(.‘-owrie Drobap L snt 80 84
Borneo typu Cowrie . . | 148 155
Rz o TR R II 61 [ 61
Manilla miekki . . . . 145 | 145
ICongu przezroczysty . . 123 120

Dodaé jeszcze nalezy, ze przy oznaczaniu
liczby kwasowosci kopali wprost metoda ter-
pineolowa — stosowanie 7/10 lugu wodnego
daje przejscie barwy o wiele wyraZniejsze niz,
to, ktére otrzymuje sie przy uzyciu lugu alko-
holowego nawet normalnego, z tego wiec wzgle-
du nalezy przy mianowaniu wprost metoda
terpineolowa stosowaé lug wodny.

Natomiast przy mianowaniu zwrotnem na-
lezy uzywa¢ wylacznie lugu alkoholowego,
gdyz przy ogrzewaniu z tugiem wodnym otrzy-
muje sie roéznice dochodzace do 2 em?® zuzycia
lugu, zgodnie z wynikami podanemi przez
Dietericha?).

Fiug alkoholowy stosowany do mianowania
nalezy przygotowywaé¢ na alkoholu metylo-
wym, gdyz zawiera on mniej aldehydéw powo-
dujacych ciemnienie plynu.

Ponizej podaje szereg wynikéw, otrzyma-

" nych dla kopali latwiej rozpuszezalnych przy

mianowaniu wprost (tablica I), dla kopali,
latwiej rozpuszezalnych przy mianowaniu wprost

1) Dieterich sfr. 239.
) Dieterich str. 239,
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i zwrotnem (tablica II), oraz dla kopali trud-
niej rozpuszezalnych przy mianowaniu wprost
i zwrotnem (tablica IIT).
TABLICA I.
Liczhy kwasowosei kopali latwiej rozpuszezal-
nych, oznaczone metoda terpineolowa przy miano-
wanin wprost »/10 KOH wodnym.

] Liczha
| kwasowosei 8§
Koo piiae o =
Dossck. | goqnig
129
4 . 2
Manilla twardy préba 1. . . || }32 128
126
Manilla twardy préba 2. . . | }:;!i; 164
|
|
' 151
Manilla twardy préba 3. . . | 145 149
| 151
| 154
Manilla miekki . . . . . . 160 153
145
Congo proba 1 przezroczysty . I 123 120
bhezbarwny | 117 =
Congo préba 2 przezroczysty | 132 132
zoltyr o i h 133 2
65
Cowrie préba 1 nieprzezrocs. :;(Ij 60
62
84
Cowrie proba 2 bardziej prze- 95 36
ZROCENRGY s e TRG ek
78
Borneo typu Cowrie praba 1 ‘ }it 145
Borneo typu Cowrie typu 2. . | %::; 157
I
Benguella }g,li 130
: I 129
Sambas proba L. o o . | 120 129
i.
| 140 |
Sambag proba 2 . . . . . .| 134 140
I 145
B | 154 =
R ONUIANACHE e ‘ 157 155
s 157 45
Angola czerwony 157 | 197
! |
Angola #6tty proba 1 . . . ! }J:?; | 151
.. |
Angola zlty préba 2 . . . h 140 | . 140
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TABLICA II.

Porownaunie liczb kwasowodei kopali latwiej
rozpuszezalnyeh, oznaczonych metoda terpineolows

przy mianowaniu wprost, oraz przy mianowaniu

zZwrotnem.

|| Liczba kwasowo-
sei § przy mia-
Kiioap: el nowaniun

i | zwrot-
| wprost |

=i = = llotitst 2 NG

Cowrie préba 1 nieprzezrocs. 65 72

Congo proba 2 przezrocz.

FOHY A s A it e 133 140
Manilla twardy préba 1. . . 134 140
Shivbastprotanets s Sl 140 145

i
TABLICA III.
Pordwnanie liczh kwasowosei kopali  trudniej

rozpuszezalnyeh oznaczonych metodyg terpineolows
przy mianowaniu
zwrotnemn.

wprost, oraz przy mianowaniu

Liczba kwasowosci S
przy mianowaniu

|

]

wprost zwrotnem

Kol al

| poszcz.| Sred- | poszcz.| sred-

| oznacz, nia ozZnacz. nia
|
: : | 50 5 112
Zgazibar gladki | i 51 ‘ 112
8 & 53 112
67 | 106
Zanzibar wladciwy . . || £ 72 IU({ 103
(z gesia skorka) !| 84 | 106
ISt | 100
| 8o .
I |

Jak wida¢ z przytoczonych rezultatow,
liczby kwasowosci kopali latwiej rozpuszezal-
nych, oznaczane metoda terpineolowa, przy
mianowaniu wprost i zwrotnem roéznia sie
nieznacznie, natomiast ogromne réznice otrzy-
muja sie w analogicznym wypadku dla liczb
kwasowosei kopali trudniej rozpuszezalnych,
przyczem dla tych ostatnich niewatpliwie
rezultaty otrzymane przy mianowaniu zwrot-
nem sa bardziej prawdopodobne, gdyz jak to
juz zaznaczalisémy, dzieki ogrzewaniu z lugiem
kopal rozpuszeza sie dokladniej.

Z praktyki wiadomo, ze np. kopal Zanzibar,
ktoérego nie mozna stosowaé w zZadnym wypadku
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do lakieréw emaljowych ucieranych z zasado-
wemi farbami, jest znacznie kwasniejszy od
kopali Cowrie. Tymeczasem wyniki oznaczen
liczby kwasowosci podane przez Dietericha
przecza temu:

Wedlug Dietericha:

Liczba kwasowosci kopalu Zanzibar 60—65.

Liczba kwasowosci kopalu Cowiie 74—142.
Natomiast metoda terpineolowa otrzymano:

Liczba kwasowosci kopalu Zanzibar przy
oznaczaniu wprost 72.

Liezba kwasowosci kopalu Zanzibar przy
oznaezaniu zwrotnem 103 gdy tymezasem:

Liczba kwasowosci kopalu Cowrie proba 1
nieprzezroczysta przy oznac:aniu wprost 65.

Liezba kwasowodci kopaln Cowrie proba 1
nieprzezroczysta przy oznaczaniu wprost 72.

Poréwnujac powyzsze rezultaty musimy
uzna¢, ze dla kopalu Zanzibar wynik oznaczen
liczby kwasowosei metoda terpineolowa przy
oznaczeniu zwrotnem najbardziej odpowiada
rzeczywistosei.

Przy oznaczaniu wiee liczby kwasowoscei
kopali metoda terpineolowa nalezy dla kopali
latwiej rozpuszezalnych stosowaé mianowanie
wprost, dla kopali trudniej rozpuszezalnych
mianowanie zwrotne, w razach watpliwych
wykona¢ oznaczenie przez mianowanie wprost
i zwrotne: o ile wypadnie znaczna réznica
zatrzymaé sie na rezultacie otrzymanym
przy mianowaniu zwrotnem.

Wyzej podana metoda terpineolowa posiada
wiec nastepujace zalety :

1. Daje wyniki zgodne przy wykonywaniu
szeregu oznaczen dla jednego i tego samego
kopalu (patrz tablice T).

2. Rezultaty oznaczen otrzymane ta meto-
da sa najbardziej prawdopodobne.

3. Jest ogdlng dla wszystkich kopali i nie
wymaga dla kazdego poszczegélnego gatunku
specjalnego doboru rozpuszezalnikow.

4. Otrzymane metoda ta wyniki, dzieki
wlasnie jednakowemu traktowaniu réznych
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gatunkow kopali, dajg dane umozliwiajace
poréwnywanie kwasowosei tych gatunkow.

ZUSAMMENFASSUNG:
Neue Methode zur Bestimmunyg

der Sidaurezahl von Kopalen

Bei der Beurteilung von Kopalen spielt die
Siurezahl die wichtigste Rolle; die bisherigen Metho-
den ihrer Bestimmung ergeben nicht immer mit dem
anderweitigen Verhalten der Kopale iibereinstimmen-
de Werte. Ausserdem kann keine der existierenden
Bestimmungsarten fiir alle Kopalsorten angewandt
werden. Das Hauptiibel liegt darin, dass sich die
verschiedenen Kopale nicht restlos in den bisher
angewandten Lisungsmitteln auflosen; die Sinure-
zahl wird eigentlich nur im Extrakt bestimmt.

Es wurden die bekannten Methoden von G ard-
ner, Dieterich, Marcusson und Winter-
feld kritisch untersucht. Als neues Losungsmittel
fiir Kopale wird Terpineol ' H.;0OH vorgeschla-
cen da es sich vortrefflich dazu eignet.

Beschreibung der neuen Methode: 1 gr des fein
zerrieben Kopals wird mit 20 gr Terpineol in einem
Kaélbehen am  Rickflusskithler  gekocht; schwer
losliche Kopale miissen manchmal 1 his 3 Stun-
den gekocht werden. Zu der warmen Loésung fiigh
man 20 em? Methylalkohol hinzu und titriert nach
dem Irkalten mit »/10 Kalilauge.

Bei schwer loslichen Kopalen wird zweck-
missig indirekt titviert. Die Loésung des Kopals
i Terpineol wird noch heiss mit 20 em® Aethyl -
oder Methylalkohol versetzt und ca 15 Minuten am
Ritekflusskithler erhitzt. Da die Losung dunkel ist,
verdiinnt man sie mittels Aethylalkohol bis 200 en®
und titriert nach dem Abkiihlen mit #/2 Schwe-
felsiure wd Phenolphtalein.

Es werden Analysenergebnisse mit einer ganzen
Reihe von Kopalen angegeben und mit auf bis-
herige Art erhaltenen Ergebnissen, verglichen,

Die beschriebene Terpineolmethode zeigt fol-
zende Vorteile:

1) sie ergibt dbereinstimmende Werte fiir die-
selbe Kopalsorte;

2) die Resultate dieser Bestimmungsweise kom-
men der Wirklichkeit am nichsten;

3) Die Methode ist fiie alle Kopalsorten giiltig
und man braucht keine speziellen Lésungsmittel-
kompositionen fiir die besonderen Kopale anzu-
wenden;

4) die durch diese einheitliche Methode erhal-
tenen Sidurezahlen sind fiir alle Kopalarten ver-
eleichbar,
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Oczyszczanie sody kaustycznej otrzymanej metoda wapienna
Dépuration de la soude caustique obtenue d’aprés la méthode calcaire
Alfons KRAUSE i Waclaw KLUKA
Zaklad Fizjologji Rod&lin i Chemji Rolniczej Uniwersytetu Poznafskiego
(Nadeszlo 3 wrzednia 1930)

Sprawa oczyszezania sody kaustycznej zaj-
mowala juz dawniej jednego z nas!), gdy cho-
dzilo o otrzymanie produktu mozliwie wolnego
‘od Na,SO,. Usuniecie tego skladnika bylo
dlatego pozadane, ze nie tylko obniza on alka-
licznos¢ sody zracej, lecz przedewszystkiem
jest niepozadany w przypadkach przerébki
sody kaustycznej na s6d metaliczny.

Autor wtenczas wykazal, ze pewne zanie-
czyszezenia w sodzie kaustyceznej sa nieuniknio-
ne i pochodzg z samych surowcow, t. zn. sody
i wapna palonego wzglednie gaszonego:

Na,004 + Ca(OH), = CaCO; + 2 NaOH.

Stad dostaja sie do lugu kaustycznego
(NaOH) pewne sole, ktérych obecnosé stwier-
dzamy w produkcie stalym, a mianowicie:

Na,CO;, NaCl, Na,80,, Na,SiO; oraz §lady -

Al,O, i Fe,0,. (por. str. 10 odnoénik 1).

Wykazano swego czasu?), ze usuniecie tych
soli ze slabego lugu kaustycznego droga che-
miczng, przez stracanie ich anjonéw, jest nie-
mozliwe, z powodu wynikajacych stad strat
sody, poniewaz (0, straca sie przed innemi
anjonami, a nadto wprowadziloby sie obce
anjony.

7 tych powodéw trzeba bylo zgéry wyklu-
czyé chemiczny sposéb oczyszezania sody
kaustycznej, jako nie mogacy mieé¢ znaczenia
w technice fabrycznej. Okazalo sie, ze oczyszeze-
nie, wprawdzie niezupelne, jest mozliwe na
drodze fizycznej, mianowicie przy przestrze-
ganiu pewnych warunkéw koncentracji i tem-
peratury lugu. W ten sposéb, po zageszczeniu
lugu kaustycznego do miana®) co najmniej
72—75 i po ostudzeniu tegoz lugu do tempera-
tury ponizej 50°, otrzymano lug prawie wolny
od Na,S80,. W tych warunkach wydzielenie
si¢ Na,SO, wraz z innemi zanieczyszczeniami
w formie szlamu jest najkorzystniejsze.

1) A. Krause, Roczniki Chem. 5, 395—402,
(1925).

e e

3) W procentach Na,00, wedlug skali niemiec-
kiej; w ten sposéb czysty wodorotlenek sodowy

bylby 132,56%-0wy.

Jakkolwiek badania przeprowadzone swego
czasu nie zajmowaly sie oczyszczaniem lugu
kaustycznego od innych skladnikéw, zwracano
juz wtenczas uwage na wspolzaleznosé nie-
ktorych tych skladnikéw pod wzgledem ich
rozpuszezalnosei w lugu kaustycznym. Obecnie
badania te zostaly rozszerzone. Przeprowadzi-
liémy badania nad rozpuszezalnoscia mie-
szaniny soli Na,CO,;, NaCl, Na,SO,, Na,SiO4
w lugu sodowym, w zaleznosci od stezenia
i od temperatury lugu, na podstawie ktérych
ustalono warunki oczyszezania lugu kaustyez-
nego.

Czedéé dodwiadeczalna

1. Badania nad rozpuszczal-

nofcia mieszaniny soli Na,CO,,
NaCl, Na,SO,, Na,810; w lugu sodo-
wym w zaleznosci od miana
tugu.

Do doswiadezen uzyliSmy najezystszego
stalego wodorotlenku sodowego Kahlbauma
i Poulenc- Fréres, z ktorego sporzadziliémy
wedlug Michaelis’a!) stezony lug, wolny
od CO0,. Z tego tugu otrzymaliSmy przez roz-
cienczenie woda dystylowana roztwory o pew-
nem stezeniu. Celem przystosowania si¢ do
warunkow fabryeznych postepowalismy w spo-
s6b nastepujacy: Roztwory nasycaliSmy nad-
miarem mieszaniny soli: Na,CO,, NaCl,
Na,80,, Na,SiO,, nastepnie ogrzewaliémy je
w kolbkach jenajskich, w lazni wodnej wrzacej
przez jedng godzine, poczem po ostudzeniu
trzymaliSmy je w termostacie  wodnym
Ostwalda w temperaturze 20° przez kilka
dni czesto je przetrzasajac.

Nasycenie lugu wszystkiemi wymienionemi
solami odpowiada rzeczywistemu nasyceniu
lugéw przemyslowych, poniewaz szlam wy-
dzielany podczas stezania lugu przerabia si¢
ponownie, lgcznie ze slabym lugiem kaustycz-
nym.

) .. Michaelis Die Wasserstoffionen-
konzenfration, Berlin 1914.
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Wyniki byly nastepujace:

TABLICA 1.

Roztwory lugu sodowego nasycone solami
Na,00y, NaS0, NaCl, Na,Si0O, zawieraly w ¢ 20°
;'r‘ miano l\-‘rf(_.f 0, I\'qu;‘:\'_(),1 E _3\:«(,'{ N{JQS{TOH

tugun  |w 9, wag. w 05 wag.lw 9 wa 8w 0% wag,
1| 8592 | 1,9 | 0081 | 0,250 .| 0,102
2 . 81,45 2,12 | 0,032 | 0,336 | 0,128
& | T 2,14 0,043 . 0,411 0,147
4| 7297 | 241 | 0,043 | 0488 | 0,161
5| 67170 | 262 | 0,084 | 0546 | 0213
6 | 61,563 2,71 0,300 0,811 0,217
7| 52,16 2,62 0,475 1,03 0,274

Przeprowadzilismy tez préby, nasyecajac
w 20° bez poprzedniego ogrzania. Oczy-
wiscie, nie otrzymaliSmy tych samych liczb
co w tablicy I, jakkolwiek roéznice na ogél
nie byly znaczne, Poniewaz jednak chodzilo
o nasladowanie warunkéw fabrycznych, przeto
jako miarodajne nalezy uwazaé liczby tablicyl.
7 tych samych powodéw nie braliémy pod
uwage konwekeji roztworow.

Z liczb tablicy I wynika, ze zawartosé soli
w lugu wzrasta wraz z rozcienczeniem lugu.
Jesli chodzi o zawartos¢ Na,80,, to widzimy
t¢ sama nieréwnomiernos$é, ktora juz stwier-
dzit A. Krause!), wykazujac, ze powyzej
miana okolo 72 obnizenie sie zawartosei pro-
centowe] Na,80, jest nieznaczne.

Poréwnujac jednak zawarto$é procentowsa
Na,S0, (tablica I) z zawartoscia Na,S80, w lu-
gach przemyslowych, stwierdzamy, ze liczby
tablicy I sa wigksze, jak to wynika z ponizej
podanego zestawienia :

TABLICA II.

Czyste tugi sodowe nasyeo-
ne solami Na,(O,, NaCl,
Na,80,, Na,Si0, zawieralty

Lugi przemyslowe
zawieraly w 207

w200
o mianie 9,wag. Na,S0, 0 mianie 9
85,92 0.0319, 84.78 0,0209,
81,45 0,0329, 80,16 0,0209,
1,79 0,0439, 76,87 10,0279
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Oznaczenia te wykonaliémy wielokrotnie,
a poniewaz metoda oznaczenia SO,” jest dok-
ladnal), przeto liczby te nalezy uwazaé jako
pewne.

2. Wplyw weglanu wapnia. Na-
suwalo sie zatem przypuszezenie, ze prazy
badaniu nasycenia lugu zostal pominiety jakis
czynnik, wplywajacy na obnizenie zawartosci
NaySO,. A. Krause juz swego czasu za-
uwazyl, ze np. dodatek Na,CO, do lugu kau-
stycznego wplywa w znacznym stopniu na
obnizenie zawartosci Na,SO,. Okazalo sie,
ze w podobny sposéb wplywa CaCO,. Po do-
daniu wiec weglanu wapnia razem z miesza-
ning wyzej wymienionych soli do lugu otrzy-
malismy  wyniki podane w tablicy III,
z ktérych wynika, ze zawarto$é procentowa
Nay80, odpowiada zawartoéei Na,SO, w tugach
przemyslowych.

TABLICA III.

Roztwory lugu sodowego nasycone solami
Na,(0,, Na,80,, NaOl, Na,SiOy, oraz (la('0,
zawieraly w 20°

Nt I| miano  Na,00, | Na,S0, | NaCl | Na,Si0,
| hign | w9 wag. | w owag. | w9%wag. | w9, wag.
A - 1 ol

0,022 | 0,322 | 0,102

1| 8551 | 1.4
2| 80,63 | 1,70 | 0,023 ‘ 0.336 | 0,168
3| 700 | 207 | 0024 | o470 | 0,179
4! 71,85 | 212 | 0,030 | 0,562 | 0,207
5| 67,05 2,21 ‘ 0,064 ‘ 0,659 | 0.289
6‘ 60,12 | 225 | 0163 | 0,978 | 0,363
7| 81,76 | 237 | 0384 | 1,36 i 0,475

Z powyzszego widzimy, ze weglan wapnia
nie tylko wplywa na obnizenie zawartosci
NaySO,, lecz réwniez w malym stopniu na
Na,CO, (por. tablice 1), natomiast podwyzsza
sie w zamian tego zawarto$é Na,Si0,.

Na oczyszczanie lugu od Na,CO, za po-
moca CaC0O,, istnieje patent angielski?).
Oczyszezanie to nie dalo w naszym przypadku
wynikéw zbyt pomyslnych. Nie badaliémy
coprawda wplywu CaCO,; na lug zawierajacy
tylko Na,CO,, poniewaz nie wchodzilo to w za-
kres naszej pracy.

1) Metoda wagowa za pomoca Ba(l,.
?) Pat. ang. 182411 (1922), Courtaulds Ltd
iR. 0. Jones.
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Weglan wapnia nie wchodzi do lugu, jak
przekonaliémy sie, lecz prawdopodobnie two-
1zy z Na,S0, i Na,('O, sole podwéjne, trudno
rozpuszezalne w lugu.

3. Wplyw temperatury. Ze wszyst-
kich tych badan wynika, ze . stezenie graniczne’™
lugu kaustyeznego znajduje sie w okolicy
miana 72 w 20°. Lug trzeba wiec dla oczy-
szezenia zageseit conajmniej do  tej koncen-
tracji. Dalsze zageszezenie jest oczywiscie
korzystniejsze, jak to wynika z powyzszej
tablicy III. Powstaje jednak pytanie, czy za-
geszezony do stezenia > 72 lug kaustyezny
musi by¢ koniecznie studzony do 20° co ze
wzgledu na gospodarke parowa mialoby pewne
znaczenie.

Z tych powodéw przystapilismy do zbada-
nia rozpuszezalnosci mieszaniny soli Na,('O,,
NaCl, Na,80,, Na,Si0;, CaCO; w ligu so-
dowym w zaleznosei od temperatury Ilugu-
W tym celu uzyliSmy lug o nieco wiekszem

]

stezeniu niz ,,granicznem’’, a mianowicie o mia-

nie okolo 74. Wyniki byly nastepujace:

TABLICA 1V.

Roztwory lugu sodowego nasyeone solami: Na, ('),
NaCl, Na,80,, Na,SiO, oraz Ca('(); zawieraly :
tem- | Na,00,|Na,80,] Na0l |Na,8i0,
N | Pera- miano ;‘_ | ;‘_ = | '“_
— | tura hugu
l tugu Sowag.| 9owag.|%wag. IO” wag.
e e i Tt P =
| | ] ] |
1| 05 || | 3,28 | 0,146 | 0,647 | 0,242
2 | 800 waha | 2,79 | 0,113 | 0,534 | 0,157
3| 70° ‘ sie 2,71 | 0,096 | 0,513 | 0,148
4| 60" |} od 2,44 | 0,052 | 0,473 | 0,141
5 | 50Y ‘ 74,62 | 2,21 | 0,033 | 0,468 | 0,136
|
6 | 40° | do 1,96 0,033 | 0,429 | 0,134
7| 30 || 74.04 1.96 @ 0,033 I 0,428 | 0,134
8 | 200 J 1,96 | 0,023 | 0,416 | 0,134
] |

Z powyzszych liczb widzimy, Ze z obnize-
niem temperatury zawartod¢ wszystkich za-
nieczyszezen maleje. Najwicksza znizke wy-
kazuje Na,S0,, ktorego zawartos¢ procento-
wa w poszezegblnych temperaturach jest bar-
dzo podobna do zawartosei Nay,SO, w lugach
przemyslowyeh, badanych dawniej
A. Krausego. Z tych oraz z obecnych
badan wynika, ze jezeli chodzi o otrzymanie
lugu kaustycznego ubogiego w Na,S0,, nalezy
chlodzi¢ tug do okolo 50°.

priez
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Celem przekonania sie, czy ta sama za-
leznos$¢ zawartosci zanieczyszezen od tempe-
ratury zachodzi w lugu wigcej stezonym,
przeprowadzilismy podobne badania z lugiem
o wiekszem stezeniu, mianowicie o mianie
87,38, czego wynik byl nastepujacy:

TABLICA V

FEug sodowy o mianie 87,38 nasycony solami
Na,00,, Na,80,. NaCl. Na,SiO; oraz ('aC’O,
zawieral zaleznie od temperatury :

tem- ! ; e ey
Nr pera- _?\‘tl._,f 0, | Na.,S0, NaCl N ﬂzHFOﬂ

; / 3 | :
tura | wo,wag. | w9wag. w9 wag. | w9, wag.

higu |

1 | 80° 1,73 0.097 ‘ 0,528 0,148

2 | 60° 1,37 | 0060 | 0455 | 0132
IR0 ISR 0,047 0,393 0,123
4 200 | 1.4 0,022 | 0,322 | 0,102

| | |

Konstatujemy wyrazna znizke Na,CO,;
reszta skladnikéw jest procentowo mniej

wiecej ta sama co w tablicy IV, lecz po przeli-
czeniu na sucha mase (patrz tablie IX) za-
wartogé ich jest mniejsza, niz w lugun o mia-
nie 74. Wynika stad, ze lug kaustyezny nalezy
zageszeza¢ do wiekszego stezenia, niz ,.gra-
nicznego’” 72—75, co zaznaczyliSmy juz wyzej.
Zageszezenie lugu nie powinno jednak prze-
kroczy¢ miana okolo 100, poniewaz lugi o tem
stezeniu, jak przekonalismy sie, latwo krzepng
przy ostudzeniu.

4, Badanie lugéw przemysto-
wyvch. Powstalo teraz pytanie, czy wyzej
stwierdzone nasycenie odpowiada rozpuszezal-
nosei zanieezyszezen w lugach przemyslowych.
W tym celu przeprowadziliSmy niektére ba-
dania ze szlamem fabrycznym, oraz z lugiem
przemyslowym. ktére to produkty otrzyma-
lismy dzieki uprzejmosci Dyrekeji Zakladow
,Solvay” w Matwach. Sklad chemiczny szla-
mu byl nastepujacy:

NaOH 10,869,
Na,CO, 40,65
Na,80, 10,63
NaCl 0,14
Na,SiO, 0,29
Cal) 0.38
Al,O;+Fe,05 0,075

Zdaje sie jednak, ze szlam ten ulegl jakiejs
przerébee, poniewaz zawiera przedewszystkiem
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za malo NaCl. To tez chemicznie czysty lug
sodowy, nasycony tym szlamem, nie wykazal
pozadanego nasycenia:

TABLICA VI.

Eug sodowy o mianie okolo 75 nasycony szlamem
fabrycznym zawieral zaleznie od temperatury:

tempe- iano Na,004|Na,8O, | NaCl |Na,Si0O,

Nr|ratura | 3oy | wowag. wowag. [whwag.| wiwag.
tugu
|

|
1 95%. | 74,28 | 3,06 | 0,237 | 0,021 | +0,143
500 | 75,08 | 2,28 | 0,089 | 0,020 | 0,123
3 200 74.81 2,12 0,086 | 0,021 | 0,110

Lug ten zawiera za malo NaCl, a za duzo
Na,S0,, w stosunku do lugu normalnie nasyco-
nego wszystkiemi skladnikami.

Dopiero po dodaniu nadmiaru NaCl oraz
CaCO, otrzymaliémy liczby zgodne, co wyka-
zuje ponizsza, tablica:

TABLICA VII.

Fugi o mianie okolo 75 nasycone:

Na,00y,Na,S0,,
| NaCl,Na,Si0,,CaC04

szlamem fabrycznym -
+ NaCl+ CaCO,
w temp. 209 | 60° ‘ 200 | BOv

miano || 74,75 | 7578 | 74,62 74,62
Na,00, | 2,06% | 2,43% [ 1,96% | 244%
Na,80, | 0,086% | 0,058% | 0,023% | 0,052%
NaCl | 0,426% | 0,459% | 0,416% | 0,4739%
Nv,8i0, 0,1129% | 0,1459% | 0,1349% | 0,141

; | |

Potwierdza sie wiec, co juz wyzej zaznaczy-
lismy, ze lug kaustyczny nalezy zawsze za-
geszezaé wobec nadmiaru CaCO,, co przyczynia
sig¢ do obnizenia zawartosci Na,SO, i Na,CO,.

Chodzilo teraz o stwierdzenie, czy wyze]
badane nasycenie lugu solami Na,CO,;, Na,SO,,
NaCl, Na,SiOg (por. tablice III) ustala sie
réwniez w lugach przemyslowych. Do tych
badan shuzyl surowy lug kaustyczny z fabryki
w Matwach, o nastepujacym skladzie chemicz-
nym:

NaOH 63,219, wag.
Na,CO, 5,58 9%,
Na,S0, 0,23 9,
NaCl ; 0,63 9,
Na,8i0g i 0372 95

ALO,+-Fe,0, 0,41 9,
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W temperaturze pokojowej lug ten byl
staly. Przez ogrzanie, a nastepnie rozciencze-
nie go woda otrzymaliSmy szereg roztworéw
0 réznem mianie, ktére pozostawiliSmy przez:
kilka dni w termostacie wodnym w 20°.
Po osadzeniu sie¢ szlamu na dnie naczyn ana.:
lizowali§my byly klarowne roztwory, czego,
wynik byl nastepujacy: '

TABLICA VIII

Roztwory lugn kaustycznego Solvay’a (Matwy)
Zawieraly w 20°:

Ny [Miano| Na,(Oy | Na,80, | NaCl | Na,SiO,

lugu [ w9 wag. | wowag. | w%wag. | w%wag.
1 192,11 1,45 0,021 0,332 0,102
2 | 84,78 1,68 0,020 0,436 0,111
3 |80,16 1,82 0,020 0,452 0,112
4 |76,87| 1,88 | 0,027 | 0,38 | ‘0,111

Poréwnujac powyzsze liczby z liczbami
tablicy III, otrzymanemi przez nasycenie che-,
micznie czystego NaOH wymienionemi solami,
stwierdzamy  zadowalajaca zgodnos§é obu
tablic. :

Jedli poréwnaé¢ zawartosé zanieczyszezen
w lugach przemyslowych tablicy VIII ze skla-
dem chemicznym stalego lugu kaustyecznego
z Matew, konstatujemy, ze lug ten nie byl
oczyszezony, co tez dyrekeja fabryki zazna-
czyla. W naczyniach, w ktérych przechowy-
waliémy réztwory sporzadzone z tego stalego.
tugu, wydzielilo sie duzo szlamu.

5. Sktad chemiczny sody kau-i
stycznej. Powyzsze wyniki sluzyly do!
obliczenia skladu chemicznego stalej sody .
kaustycznej.  Cheieliémy przedewszystkiem
stwierdzi¢, jakie wymagania mozna stawiaé
pod wzgledem oczyszezania produktu, z dru-
giej strony chodzilo o por6wnanie z produkta-
mi handlowemi.

Przy przeliczaniu zawartosci zanieczyszozen
lugu kaustycznego na suchg mase zakladamy,
ze lug zostal starannie oddzielony od szlamu.
W praktyce oddzielenie to nie bedzie oczywi-
cie tak dokladne, wobec czego nalezy sie
liczy¢ z liezbami nieco wiekszemi, niz podane
w tablicy IX. W sodzie kaustycznej normal-
nie oczyszczonej stoi na pierwszem miejseu
w ilosciowym szeregu zanieczyszczent Na,CO;,
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na drugiem NaCl; najmniej powinno by¢

Na,80, oraz AlL,Og i Fe,0,1).
TABLICA IX.
Eug kaustyczny| Obliezony sklad sody kaustycznej

[l

zage- |naste-
szezony | pnie-
do mia- | ostu-
na: (w9 |[dzony
Na,C0y) | do't

60,12 20° |(124,80/89,42 6,32 | 0,46 | 2,75 | 1,02
74,62 209 |((129,08(93,75| 4,86 | 0,05 | 1,03 | 0,33
74,62 500 |[128,62/92,95| 5,46 | 0,08 | 1,16 | 0,34
74,62 80° |127,66/91,18| 6,85 | 0,28 | 1,31 | 0,38
85,51 200 |(130,20/95,89| 3,15 | 0,05 | 0,72 | 0,23
87,38 50° |(129,97/95,98| 2,80 | 0,10 | 0,86 | 0,27
87,38 80° [1129,10/94,57( 3,75 0,21 | 1,15 | 0,32

9% NaOH
9% Na,S0,
o N, SiO,

9% Na,C0,

0/ Na. (O
w % Na,C0,

Alkalicznosé

Sklad produktéw handlowych byl na-

stepujacy:
TABLICA X.

Nr. [ | 1 111 1A R
. ‘:—_ﬂ'lsi'-: = ;‘ - E Q»E é Q<§-
WEEER | ER|ELE|ETE
g €8 8,5 |53 (28|88
oda kaust. T:S?E. R ke _EHP'S_E .232
Zoe (B8 |GME | ZE|BE
S8 Mo | PO dFAaIdEA
e g
NaOH 96,72 | 96,32 |96,79 | 78,92 | 91,85
Nes00, | 128 | 118 | 117 | 827 | 876
NaCl 0,92 | 1,32 | 0,8¢ | 6,07 | 0,85
Na,80, 0,62 | 0,88 | 0,85 | 0,98 | 0,65
Na,8i0, | 0,46 | 0,17 | 0,17 | 0,70 | 0,77

ALO,+Fe,0,| dady | 0,18 | 0,18 | — o
0a0 0,02 | — == = 25
MgO (i3 e X e

Poréwnujac powyisze liczby z liczbami
tablicy IX dochodzimy do wniosku, ze sody

1) Soda kaustyczna dobrze oczyszezona zawiera
z reguly tylko &lady tlenku glinu i tlenku Zelaza.
Ten ostatni dostaje sie z blachy kotlowej do sody
kaustyeznej podezas jej prazenia. Co sie tyezy tlenku
glinu, to wplyw jego nie byl wprawdzie badany
hezposrednio, jednakze uwzgledniony posrednio.’ Mia-
nowicie przy_doéwiadezeniach nad wplywem weglanu
wapnia na rozpuszezalnodé wyzej wymienionych
soli w lugu stosowaliémy w niektérych przypadkach
wapno_techniczne, ktére zawsze zawiera tlenek glinu.
Tlenek glinu réwniez}byl zawarty w szlamie fabrycz-
nym, ktérym nasycaliémy lug sodowy. Wplyw tlenku
glinu nie zaznaczyl si¢ w zadnym przypadku.
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kaustyczne I, II, I1I i V sg oczyszezone, nato-
miast produkt Nr. IV zawiera za duzo NaCl.

Zawartos¢ Na,CO, w produktach I, IT i III
jest nawet mniejsza od zawartosci obliczonych
(tablica IX), co nalezy tlumaczyé tem, ze pod-
czas wyprazania i stapiania sody kaustyczne]
zawarty w niej weglan sodowy czesciowo sie
rozklada.

Z drugiej strony, w produktach Nr. IV i V
zawartosé Na,CO, jest bardzo wysoka, co po-
lega na tem, ze produkty te byly zakupione
w skladzie aptecznym, gdzie nie byly przecho-
wane w naczyniach szczelnie zamknigtych.

Sklad chemiczny sody kaustycznej I, II
i IIT odnosi sie do produktéw analizowanych
w fabryce.

Wnioskiistreszczenie wynikowi

1. Soda kaustyczna, otrzymana metoda
wapienng, zawiera, jak juz wyze] zaznaczo-
no pewne zanieczyszczenia, a mianowicie
Na,00,;, NaCl, Na,SO,, Na,S:0,, oraz slady
AlOy i Fey0,, ktore pochodza z samych su-
roweow i stad dostaja sie do lugu kaustycz-
nego.

2. Poniewaz oczyszezenie lugu kaustyecz-
nego na drodze chemicznej z punktu widzenia
technicznego jest niemozliwe, przeto zwré-
ciliSmy uwage na oczyszczenie fizyczne, ktére
polega na tem, ze zawartod¢ zanieczyszczen
wraz ze wzrastajacem stezeniem lugu i z obni-
zeniem temperatury tugu maleje. Przytem wy-
dziela sie szlam, zawierajacy wszystkie wspo-
mniane zanieczyszczenia, ktory przerabia sie
ponownie, lacznie ze slabym lugiem kaustycz-
nym.

3. Badania rozpuszczalnosei mieszaniny soli
Na,CO,, NaCl, Na,80,, Na,Si0; w lugu
sodowym, zaleznie od jego stezenia i tempera-
tury, wykazaly, ze zageszczenie lugu powinno
sie prowadzi¢ conajmniej do miana okolo 72—75
(w procentach Na,CO,, wedlug skali niemiec-
kiej); dalsze zageszczenie jest oczywiscie ko-
rzystniejsze, z powodu obnizenia sie przede-
wezystkiem zawartodei Na,0O,. Nie nalezy
jednak przekroezy¢ miana okolo 100, poniewaz
‘ug o tem stezenin moze latwo krzepnaé przy
ostudzeniu.

4. Przez ostudzenie lugu gestego obniza
sie zawartos¢é wszystkich zanieczyszezen.

Jesli chodzi o otrzymanie produktu bardzo
ubogiego w Na,S0,, studzenie lugu (zageszczo
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nego do miana okolo 75 wzglednie wyzej)
jest konieczne. W tym przypadku lug nalezy
ostudzié mniej wiecej do 50 nastepnie sta-
rannie oddzieli¢ lug od wydzielonego szlamu,
poczem oczyszezony lug zageszeza sie dalej.

(o sie tyezy wydzielenia innych zanie-
czyszezen, to studzenie lugu jest réwniez
pozadane, a mianowicie stopien ostudzenia
zalezy od miana lugu kaustycznego. Tak n.p.
zawarto$é zanieczyszezen (przeliczona na suchg
mase) w lugu zageszczonym do miana okolo
75 i ostudzonym do 20° jest prawie ta sama,
co w ligu o mianie okolo 87 w temperaturze
80°. Najkorzystniejsze warunki pracy beda
zapewne wtedy, gdy lug kaustyezny zagesci
sie do miana okolo 90, a nastepnie ostudzi sie
go do okolo 50° Po oddzieleniu wytraconego
w tych warunkach szlamu nalezy prowadzié
dalsze zageszczenie lugu.

5. Lug kaustyczny powinno sie zageszezad
wobec pewnego nadmiaru weglanu wapnia,
wskutek czego obniza sie zawartos¢ Na,CO,
i Na,S0, w lugu. Weglan wapnia tworzy praw-
dopodobnie z Na,CO, i z Na,SO, trudno roz-
puszezalne w lugu sole podwéjne.

6. Doswiadezenia przeprowadzone z lu-
giem fabryeznym, oraz ze szlamem fabrycznym
wykazaly zgodno$é z wynikami otrzymanemi
z ezystym lugiem sodowym.

7. Dla zilustrowania stosowalnosci te] me-
tody fizycznego oczyszezenia lugu kaustyez-
nego obliczono sklad chemiczny sody kaustycz-
nej na podstawie skladu chemicznego lugéw
kaustycznych i poréwnywano z niektéremi
produktami handlowemi. W oczyszczonej so-
dzie kaustycznej zajmuje pierwsze miejsce —
w iloSciowym szeregu zanieczyszczen -
Na,CO,, drugie NaCl; stosunkowo najmmiej
powinno by¢ Na,SO,, oraz AlO; i Fe,0,
(Slady).

8. Wyniki dawniejszych badan A. Kra u-
sego nad oczyszezaniem lugu kaustycznego
od Na,SO, zostaly potwierdzone.

ZUSAMMENTFASSUNG.

Die Reinigung der nach dem Kalkverfa-
hren hergestellten kaustischen Soda.

1. Die nach dem Kalkverfahren hergestellte
kaustische Soda enthiilt gewisse, aus den Rohstoffen
(Kalk wund Soda) stammende Verunreinigungen
(Na,CO;, Na,80,, Na(l, Na,Si0, und Spuren ALO,,
Fe,0y), die in die kaustische Dinnlauge gelangen.

PRZEMYSE CHEMICZNY
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2. Da die Entfernung der Verunreinigungen auf
chemischem Wege, durch Féllen der betr. Anionen,
wegen der damit verbundenen Sodaverluste technisch
nicht in Frage kommt, so wurde ein physikalisches
Reinigungsverfahren angewandt, das darauf beruht,
dass der Gehalt der Verunreinigungen mit zunehmen-
der Konzentration der Lauge und sinkender Tempe-
ratur der Lauge abnimmt. Dabei scheidet sich eine
schlammige Masse — das Ausfischsalz — aus, die
siimtliche genannten Verunreinigungen enthilt. Die-
ses Ausfischsalz wird mit der kaustischen Diinnlauge

wiederverarbeitet.

3. Es wurden Bestimmungen der Loslichkeit
eines Salzgemisches von Na,00,, NaCl, Na,S0,,
Na,Si0, in NaOH in Abhingigkeit von der Konzentra-
tion und Temperatur der Natronlauge ausgefihrt. Da-
bei ergab es sich, dass die Lauge mindestens bis zum
Titer ca 72-75 (auf Sodaprozente berechnet) einzu-
dampfen ist. Weiteres Einengen ist natirlich vorteil-
hafter, besonders wegen der damit verbundenen
Verminderung des Karbonatgehalts. Jedoch darf
der Titer ca 100 nicht iiberschritten werden, da solche
Dicklaugen beim Abkiihlen leicht fest werden.

4, Durch Abkiihlen der Dicklangen (mindestens
vom Titer 75 oder hoher) wird der Gehalt simtlicher
Verunreinigungen erniedrigt.

Falls es sich um die Herstellung eines sehr sul-
fatarmen Produktes handelt, so ist die Dicklauge
(vom obengenannten Titer) mindestens bis 50° abzu-
kithlen und nach sorgfiltiger Trennung vom ausge-
schiedenen Ausfischsalz weiter einzudampfen.

Was die Abscheidung der iibrigen Verunreini-
gungen anbetrifft, so ist eine Abkithlung ebenfalls
notwendig, und zwar hiingt der Abkiihlungsgrad vom
Titer der Dicklaugen ab. So z. B. ist der Reinheits-
grad (auf Trockensubstanz berechnet) einer kausti-
schen Dicklauge vom Titer etwa 75 bei 20° ungefihr
derselbe wie der einer bei 80°gesittigten Dicklauge vom
Titer ca 87. Man arbeitet wohl am vorteilhaftesten,
wenn man die kaustische Dicklange bis zu etwa
Titer 90 einengt und dann bis auf ca 50° abkiihlt,
erst dann ist ein weiteres Eindampfen der Dieklauge
statthaft.

5. Wihrend des Eindampfens der kaustischen
Lauge ist ein gewisser Kalkiiberschuss (CaCOy)
erforderlich, wodurch der Natriumkarbonat - und
der Natriumsulfatgehalt erniedrigt wird. CaC0O,
bildet wahrscheinlich mit Na,00, und Na,SO; Dop-
pelsalze, die in der Lauge schwer léslich sind.

6. Analoge Versuche, die mit dem Ausfischsalz
und mit Fabriklaugen ausgefithrt wurden, fiihrten
zu ganz dhnlichen Ergebnissen.

7. Um die Leistungsfihigkeit dieses Renigungs-
verfahrens zu veranschaulichen, wurde "aus 'der
Zusammensetzung der kaustischen Laugen die Zu-
sammensetzung der kaustischen Soda berechnet
und mit einigen Handelsprodukten verglichen (vgl.
Tabl. IX ff.). In einer gut gereinigten kaustischen
Soda steht unter den Verunreinigungen quantitativ
Na,C0O, an erster, NaCl an zweiter, Na,80, und A1,0;,
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Fe,0, an letzter Stelle. Zahlenmissig ergibt . sich
etwa folgendes Bild: ca 39, Na,004 (dessen Menge
beim Glithen - der kaustischen Soda abnimmt); ca
0,1% Na,S0,; ca 1% NaCl; ca 0,3% Na,SiO,; Spuren
ALO; und Fe,0,.
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8.. Die fritheren Versuchsergebnisse von A,
K rause iiber die Herstellung sulfatfreier kaustischer
Soda (Roezniki Chem. 5. 395 ff. (1925); C. II. 2939
(1926) konnten hestitigt werden.

Instytut . Pflanzenphysiologie u. Agri-
kulturchemie der Universitit Poznan.

O raqonalnym sposobie pobierania prob wegla kamiennego,
| do analizy chemiczne;.

Sur un procédé rationel pour prélever des échantillons d’houille.

K OREING i

J. PFANHAUSER

Chemiczny Instytut Badawezy, Dzial Analityczny.
Nadeszlo 3 wrzeénia 1930,
Komunikat 34.

~ Wobec tego, ze Dzial Analityczny Chemicz-
nego Instytutu Badawczego w ostatnich latach
zdobyl duze doswiadczenie w sprawie poboru
préb i analiz paliwa, zwlaszeza wegla kamienne-
go, uwazamy za stosowne podaé do wiadomogci
stosowane przez nas metody postepowania przy
pobieraniu préb wegla?).

Sprawa wlasciwego i racjonalnego sposobu
pobierania i przygotowywania préb weglowych

do analizy nalezy do trudnych i nader odpo-

wiedzialnych czynnoéci. Wiekszoéé sporéw z po-
wodu niezgodnosei wynikéw analitycznych tej
samej proby pochodzi z nieprawidlowego pobra-
nia lub wymieszania i zageszczenia préby.
Trudnosé racjonalnego pobrania préb wegla
kopalnego pozostaje w zwigzku z tem, ze
przedstawia on materjal o wyjatkowo niejed-
nbrodnym skladzie, zawiera précz substancji
weglowej (ktéra réwniez rzadko kiedy przedsta-
wia jedng tylko odmiane petrograficzna, a w
wiekszoéci wypadkéw jest niejednorodng mie-
szaning kilku odmian, jak: durytu witrytu,

fuzytu), liczne wprys$niecia i przerosty jak:

tupki, piryt, kaleyt i inne.

Wobec tej niejednorodnosei materjalu, jakim
jest wegiel kopalny, nalezy przy racjonalnym
poberze probv wyodrebnié dw;e fazy czyn-
nosei :-

1) pobrame 100—150 kg wegla (t. zw. ,,duze]
préby”’) w taki sposob azeby o ile moznosci,

1) - Ponizej podane  sposoby pobierania préb
wegla kamiennego zostaly przyjete za podstawe
przez Podkomisje Normalizacji metod analizy wegla
kamiennego Polskiego Komitetu Normalizacyjnego
przy: opracowywaniu projektu norm pobierania préb
wegla, przedstawionego. w Paryiu na posiedzeniach
Miedzynarodowego Zwiazku Normalizacyjnego I. 5. A.
International Standards Association) w maju 1930 r,

ta ilog¢ przedstawiala istotnie Sredni sklad
badanej masy wegla.

2) zageszezénie powyzszej ,,duzej proby”’
doiloéci 5—10kg (t. zw. ,,malej préby”), w taki
spos6b, azeby pod wzgledem sredniego skladu
odpowiadala ona prébie duzej.
 Bardziej odpowiedzialng jest pierwsza czyn-
nosé, od niej zalezy przedewszystkiem osta-
teczny wynik analizy, druga bowiem czynnoéé
daje sie latwiej zeszablonowaé. O ile zageszczenie
,.duzej proby” wymaga tylko sumiennego wy-
peienia przepisowych czynnoéei, o tyle jej
pobranie wymaga od pobierajacego techmnolo-
gicznej inteligencji i sporej dozy krytycyzmu,
przedewszystkiem przy sortymentach o wyz-
szych dymenzjach (pospélka, gruby, kostki).

1. POBIERANIE ,DUZEJ PROBY”
A) wegla wydobytego (sortowanego, po-
gpotki i t. p.) - '
B) wegla z pokladéw geologicznych.

ad A)

"Pobieranie préoby z tasmy
w sortowni.

‘Sortymenty od najwiekszych dymenzyj
do 35 mm (gruby, kostkiiorzech I) pobieramy
recznie, za$ sortymenty drobniejsze od (35 mmn
wdol) przy pomocy lopaty. Waga préby prze-
cietnej nie powinna by¢ mniejsza niz 150 kg
(dwoje wiekszych lub troje mniejszych noszy,
jakie zazwyczaj znajduja sie do dyspozycji
w kazdej kopalni).

Pobieranie na tasmie (w czasie ladowania
wagonéw) odbywa sie w ten sposéb, ze pobie-
rajacy probe w réwnych odstepach eczasu
wskazuje robotnikowi na poszcezegélne kawalki
sortymentow grubszych (od 35 mm wzwyz),
kierujac sie w tym wyborze réznemi wielko-
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$ciami danego sortymentu i odmiennym wygla-
dem zewnetrznym i strukturalnym poszczegél-
nych kawalkéw, ktére robotnik na jego zlece-
nie wrzuca do obok podstawionych noszy.
Przy sortymentach ponizej 35 mm poslugujemy
sie lopata. Robotnik przesuwa lopata w poprzek
biegnacej tasmy w regularnych odstepach
czasu, przyczem zwraca uwage, azeby wegiel ulo-
7yl si¢ na lopacie rowna warstwa (nalezy unikac
napekhiania lopaty ,,z czubem”).

Pobieranie prébzwagondw.l)

Przy pobieraniu préb z wagonu wyznacza-
my na powierzchni zaladowanego sortymentu
weglowego 8—10 symetrycznych miejse, z kto-
rych po wykopaniu otworéw glebokich na
p6l metra pobiera sie $rednia prébe, ktora
recznie lub lopata w zaleznosci od wielkosci
sortymentu przenosi sie do przygotowanych
NOSZY.

Pobieranie préb z bunkréw, hald
. P
i magazynow.

Powinno sie ono odbywaé¢ w wyjatkowych wy-
padkach. Pobieranie préb z bukréw stosujemy
tylko dla drobnych sortymentéw (ponizej
35 mm). Zasypuje sie dwa wdzki tonnowe,
z ktérych przy pomocy lopat, sporzadza sie
srednig prébe w ilodci okolo 150 kg.

Przy pobieraniu préb z hald i magazynow,
po oszacowaniu zapasu wegla na oko, oznacza
sie kilka do kilkunastu symetrycznie rozmie-
szezonych punktéow, w ktérych wykopuje sie
otwory glebokosci od 114—2 m (wierzchnia
warstwe grubogei okolo 1 m nalezy odrzucié,
gdyz jest ona zawsze w wiekszym lub mniej-
szym stopniu zwietrzala). Z tych otworéw
pobiera sie §rednia prébe w ilosci okolo 150 kg.

Pobieranie préby pospélki.

Najwiecej trudu sprawia prawidlowe pobra-
nie proby pospélki, co zachodzi jednak tyl-
ko w wyjatkowych wypadkach. W tym razie
nalezy uwzglednia¢ procentowy stosunek wy-
dobycia z réznych pokladéw w danej chwili na

') Projekty mnorm polskich przewiduja  po-
bieranie préb wegla od najwiekszych dymenzyj
do 35 mm przez zasypywanie przystawionych z bokn
wagonu trzech skrzyn. Metoda ta ma dobre strony,
gdyz jest 'szybka. nie daje jednak tej pewnosei dred-
niej préby “eatego wagonu, jaka uzyskujemy przy
naszej_metodzie,
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kopalni, stosownie do informacyj udzielonych
przez kierownika kopalni. Jezeli w danym
momencie idzie na sortowni¢ wegiel z dwoch
pokladéw A i B w stosunku 2 : 1, to nalezy
wybraé z woézkow, biegnacych ze szybu na
sortownie, dwa z pokladu A i jedenzpokladu B.
Wazki te przewraca sie na czyste miejsce (naj-
lepiej na blachach zelaznych sortowni) i pobiera
z kazdego po 50 kg w tej samej proporcji,
najpierw grubsze kawalki (recznie), wkoncu
drobny wegiel (lopata).

ad B) Pobieranie préb weglo-
wychzpokladéw geologicznych.

W miejscu oznaczonem uprzednio na kar-
cie kopalnianej, rozklada sie wzdluz chodnika,
tuz przy miejscu pobrania préby, plachte
plécienna o powierzchni 6—10 m? i przy
pomocy kiloféw wyrebuje sie w ociosie chodnika
lub w $cianie filaru wecinke od stropu az do
spagu. Weinka powinna mie¢ 15—20 cm sze-
rokosei i 10—15 em glebokosei. Jezeli poklad

- eksploatowany jest w kilku warstwach (tam,

gdzie niema wyrobiska z odslonietym calym
pokladem) w takim razie nalezy braé kilka
préb na poszezegélnyeh czesSciach pokladu
i tworzy¢ z nich jedna przecietng prébe.

Prébe zbiera sie na plachcie, przesypuje
do nowych workéw, plombuje, opatruje nume-
rem i zapiskiem, i przewozi w miejsce zage-
szezenia proby. Proby pokladowe winny byé
pobierane przez geologéw w obecnosei urzed-
nikéw technicznych danej kopalni.

Przy pobieraniu préb weglowych nalezy
mie¢ na uwadze, ze zwir, kawalki drewna i t. p.
ciala, ktére stanowia mechaniczne, wagled-
nie przy pad ko we zanieczyszezenia wegla,
powinny byé z préby usuniete. Natomiast
w zadnym wypadku nie mozna usuwaé z préby
lupkéw i czeSci mineralnych, stanowiacych
naturalne, (pierwotne) skladniki wegla.
PROBY”

I1. ZAGESZCZENIE ,DUZEJ

1. Urzadzenie do zageszezenia
proby.

a) Miejsce do sporzadzania préb najko-
rzystniej wybra¢ w poblizu sortowni i warszta-
téw na Swiezem powietrzu pod dachem. Naj-
praktyczniejszym okazal sie kwadrat 22 m
betonowany i wylozony. plytami. Zelaznemi
8—10 mm grubosei, obwiedziony dokola drew-
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niang listewka wysokogei 10—15 em. W jednym
z rogéw kwadratu usuwa sie 50 em listewki
(w celu szybkiego wymiatania $mieci, niepo-
trzebnego wegla i t. p.),

b) czworo noszy (drewniane skrzynkiz draz-
kami po bokach) kazde o pojemmosci okolo
50 kg.

¢) cztery tluezki do thuczenia wegla w po-
zycji stojacej, dwa ciezsze mlotki (dla wegli
twardych) i dwie lopaty.

d) jedna listwe drewniana o dlugosei 215 m
do dzielenia kwadratu wzdluz przekatni na
cztery trojkaty,

e) zapas puszek z blachy zelaznej cynkowa-
nej o wymiarach: wysokos¢é okolo 300 mm,
$rednica okolo 200 mm, z dopasowana pokrywa.
Puszki i pokrywy opatrzone sa widocznemi
numerami, najlepiej wycisnietemi w blasze.

2. Zageszczenie préby:

Zasada zageszezenia proby polega na roz-
drobnieniu wegla do ziarna o réwnej wielkoéci,
dokladnem jej wymieszaniu, dzieleniu prze-
katniami na cztery tréjkaty, usuwaniu dwéch
naprzemianlegltych, dalszem rozdrabnianiu,
mieszaniu i t. d.

Przy zageszezaniu ,,duzej préby” najprak-
tyczniejsza okazala sie ilo$¢ czterech pomocni-
kéw, z ktérych dwdch (nie wiecej) zajetych jest
samem zageszczaniem proby, a inni donosze-
niem materjalu.

Czynnosei te w szezegélach przedstawia-
ja sie w sposob nastepujacy:

Calg probe wsypuje sie w obreb kwadratu
(rysunek 1) rozprowadza réwna warstwa irozbija
tluezkami do wielkodei okolo 50 mm. przy
sortymentach grubszych, (rysunek 2):

CHEMICZNY
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Nalezy przytem uwazac, by robotniey nie
wchodzili w obreb kwadratu bez dokladnego
oczyszezenia obuwia.

Mieszanie odbywa sie przez dwdch robot-
nikow. W érodku kwadratu oczyszeza si¢ krag
o Srednicy 1 metra i jednoczesnie, po-
bierajac wegiel z przeciwleglych stron kwadra-
tu, zsypuje sie na frodek z wysokosci okolo
50ecm,trzymajac lopaty zwrdcone
do wewnatrz (rysunek 3).

(Czynno$¢ te nalezy wykona¢ dwukrotnie,
poczem rozprowadza sie przemieszany wegiel
réwna warstwa na calym kwadracie i dzieli
listwami wzdluz przekatni (od rogu do rogu)
na cztery réwne tréjkaty (rysunek 4).

Z tych dwa naprzemianlegle, wy-
rzuca sie, zas pozostale dwa (rysunek 5) zgarnia,
rozprowadza i dalej tlucze do wielkosci orzecha
wloskiego (okolo 25 mm). Nalezy zwrécic
uwage, aby robotnicy unikali
ttuczenia prob do miatlu. Powtarza
sie czynno$¢ mieszania w sposéb wyzej opisany
(rysunek 6) dzielenia przekatniami, ‘wyrzuce-
nia dwoch naprzemianleglych tréojkatéow (ry-
sunek 7) i przemieszania.

O ile sa widoczne jeszeze wieksze kawalki,
nalezy je rozbi¢ do wielkosei orzecha wloskiego.
W ten spos6b przygotowana préba mozna
wypehiaé puszki (rysunek 8).

Dla sortymentéow drobniejszych wystarczy
jednorazowe tluczenie (ale mieszanie i dziele-
nie na tréjkaty nalezy wykonaé¢ dwukrotnie).
Grysiku i mialu nie trzeba tlic — wystarezy
dwukrotne przemieszanie i podzielenie w sposéb
opisany na trojkaty.

Zageszezong probe, przeznaczong do anali-
zy. pobiera sie do dwdch puszek rownoczesnie
i to w nastepujacy sposéb:

Rysunek 1,

Rysunek 2.
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Rysunek 7.

Rysunek 4. Rysunek 8.

Rysunelk 9.

Rysunek 6. Rysunek 10.
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' Obie puszki stawia sie obok siebie i napelnia
sie, przygotowanym weglem za pomoca jednej
lopaty réwnoczesnie, opierajac ja srodkiem
o stykajace sie ze sobg brzegi puszki i odpowied-
nig nachylajae ja (rysunek 9).

}Napelnione puszki zalutowuje sie (rysu-
nel:c 10) zaraz po napelieniu i plombuje.

. ZUSAMMENFASSUNG.
Uher die rationelle
von Steinkohlen zur

. : “Anmalyse.

Nach kurzem Hinweis auf die Schwierigkeiten,

die sich einer Probenahme von Steinkohlen bieten,
|

Probenahme
chemischen

15 (1931)

werden zwei Grundphasen, die hierbei in Betracht
kommen, hervorgehoben: 1, die Ausscheidung der so
genannten ,,grossen Probe” (100 — 150 kg)und 2, de-
ren Konzentration bis auf eine Portion von 5—10 kg,
die so genannte ,kleine Probe”. Beider genauen
Besprechung der beiden aufeinander folgenden Vor-
giinge werden die Methoden der Probenahme von
Steinkohlen angegeben, welche bei der Analytischien
Abteilung des Chemischen Forschungsinstitutes zu
Warszawa in Gebraunch sind bei der Probenahme:
a, vom Transportband in der Sortierhalle b, von
Wagons, ¢, aus Bunkern, Halden und? Magazinén,
d, von Forderkohle e, von geologischen Proben.

Es werden die Einrichtungen die zur Konzen-
tration der ,,grossen Probe” nétig sind im einzelnen
genau beschrieben.

Dzial sprawozdawczy.

Documentation,

2. Technologja nieorganiczna.
I Technologie des matiéres anorganiques.

JERZY PFANHAUSER.
Postepy fabrykacji nawozéw sztucznych
(fosforowych) w ostatnich pigciu latach.

Progrés de la fabrication d’engrais phosphm‘éq an
cours des derniéres cing années,

_ Surowce.

Najbardziej znamiennym faktem, jest nieby-
wale rozszerzenie produkeji fosforytéw afrykan-
skich (Marokko i Tunis), co musialo sie odbié
w pierwszym rzedzie na emopc]sk]ch rynkach prze-
mystu superfosfatowego w sensie zwiekszenia im-
portu tanszych fostorytéow afrykanskich, a zmniej-
szenia wwozu fosforytow amerykanskich i oce-
anicznych. Z drugiej strony nalezy zanotowac
koriecznosé wprowadzenia z tego wzgledu pew-
nych zmian w technice fabrykacji, z powocu
odmlbnny{:h wlasnogei 1 skladu chemicznego fosfo-
rytow afrykanskich w poréwnaniu z amerykan-
skiemi. Fosforyty amerykanskie, ktérych import

Swmtnw& produkeja fosforytéw w réznych krajach

w 1000 f.

|1“ 3 | | 1928 1929
Europa ;s‘a\ 282 | 3&1‘ 286 | e
Anjer. péin. | 3196 | 3620 | 3368 | 3326| 3541 | —
Algier 461 815| 857| sa7| 851| 853
Tufis 2170| 2537 2723 | 3041 | 2711 | 2993
Marokko — | 692| 883/ 1198|1337 1608
Egipt 104| 107| 232| 279| 177
Océanja 697 | 1015| 1105 962/ 1001
Prod. Swiat.| 7211 9068 9540 9942 | 9736 |

do Europy zmniejszyl sie prawie o 509%, w du-
zych ilosciach znajduja obecnie zbyt w Australji.

Gléwne zuzycie (809%) znajduja fosforyty
w przemysle superfosfatowym. Pozostale 209,
stosuje sie w postaci delikatnej maczki do ce-
léw' nawozowych (bez zadnej przerdbki), do
fabrykacji- nawozéw - wysokoprocentowych - mie-
szanych (Nitrofoska), nawozéw prazonych (Glith-
phosphate), do wyrobu stali systemem Thoma-
sa, soli fosforowych i t. d,

Superfosfat.

Gléwnymi producentami swiatowymi sa w dal-
szym ciggu Stany Zjednoczonei Francja. Do zano-
towania jest znaczny rozw6j produkeji super-
tostatu w Portugalji, Hiszpanji, Holandji, Nowej
Zelandji i Poln. Afryce (w krajach tych produkeja
przed wojna byla niewielka). Jedynie Niemcy nie
potrafily dotychczas nawet polowy przedwojennej
produkeji osiagnaé. Jak widac z tablicy, produkeja
dzisiejsza (14,3 miljonéw t) superfosfatu przekro-
czyla juz znacznie przedwojenna (11,3 milj. ).

Wrytworezosé superfosfatu w 1000 1.
| 1913 | 1924 | 1925 | 1926 | 1927 | 1928

St. Zjedn. 32487 2949 3489 | 3446 | 3145 | 4072

Francja 1920 | 2304 | 2381| 2430 | 2215 | 2350
Wilochy | 973| 1340 1465| 1585| 1370 | 1047
Niemcy 1819| 550 692| 696| 751 750

Hiszpanja 225| ©696| 723| 829| 950| 1160
150, 482| 572| 598| 631| 645
580 593| 674| 7s6| 918| 72
Australja | 275| 517| 832| 737| 748|781
N. 791111(1_]& — 108 | 140 200‘ 240 [ 190
Prod. &wiat.| 11375| 11700[ 13493(13873| 14104| 14534

Holandja

Japonja
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Maszyny i aparatura,

Obok powszechnie znanych mlynéw Kenta
i Maxecon’a, wehodza w uzycie coraz bardziej
miyny Raymonda. Jest to mtyn wahadlowy,
w ktérym materjal rozdrobniony zostaje pomiedzy
nieruchomym, poziomym pierscieniem, a obraca-
jacemi sie wahadlowemi walcami. Miyn nie posiada
sit, zas$ proces odsiewania odbywa sie dzieki silnemu
pradowi powietrza, przebiegajacemu przez mlyn
przy zastosowaniu bardzo silnych wietrznikéw. Jak
wida¢ z powyzszego, materjal mielony musi cal-
kowicie przejs¢ przez mlyn. Mlyny Ra ymonda
zuzywaja duzo energji, okolo 95 KM przy wydaj-
nosci 6—8 ¢ tosforytéw Gafsy lub 3,5—4 ¢ Pebble’a
na godzing, przy 95%, odsiewu przez sito Kahla
Nr. 100.

Z pomiedzy nowoezesnych urzadzen preparo-
wania superfosfatu nalezy wymienié urzadzenie
do ruchu cigglego Forbisa (Anglja, Ameryka).
Komora reakeyjna jest ksztaltu eylindrycznego
o srednicy 2.5 m, jest obracalna dookola osi pio-
nowej i posiada sciany o wysokosci 4,5 m. Wydaj-
nos¢ (przy ruchu ciagltym) okolo 700 ¢ na 24 godz.

Wielka prostotsg odznaczaja sie urzadzenia
amerykanskie, w ktérych komory reakcyjne sa
wykonane z zelazo-betonu i maja ksztalt piono-
wych cylindréw o pojemnosci 150—300 ¢, 4—6
takich komoér obsluguje sie kolejno przy pomocy
urzadzen ruchomych (na platformie), zaopatrzo-
nych w wage do maki, kwasu i malasker. Opréz-
nienie komor dokonuje sie przy pomocy czterc-
dzielnego chwytacza, zawieszonego na dzwigu,
obslugujacym urzadzenie fabryczne z magazynami.
Przed wysylka, przy pomocy diwigbw przenosi
si¢ z hald superfosfat do rozdrobnienia i prze-
siania, Urzadzenie charakteryzuje sie wielka pro-
stota i sprawnoscig przy stosunkowo malej ilosci
aparatury i robotnikéw.

. Odnosnie do techniki preparowania superfos-
fatu, dochodzg wiedei, ze przez uzycie delikatnie
sproszkowanej maczki fosforytowej mozna po-
robi¢ powaine oszezednoéci na kwasie (do 129%,),
przyczem uzyskuje sie bardzo. suchy towar
0 wyzsze] zawartosci P,0;, ktéry znacznie
lepiej daje sie rozsiewaé od normalnego (powyzsze
spostrzezenie wiaze sie prawdopodobnie z coraz
wigkszem rozpowszechnieniem wspomnianych mly-
néw Raymonda). Doswiadezenia, przeprowadzone
przez Ver. f. chem. u. metallurg. Produktion
w Aussig?) stwierdzajg, ze stosunkowo niewielkie
nawet obniZenie wilgoci higroskopijnej w super-
fosfacie (2%) wplywa nadzwyczaj dodatnio na
wlasnosci fizyczne towaru, ktéry moze byé diuzszy
czas magazynowany bez obawy wiekszego zbijania
sig i twardnienia. Powrét do (dawniej powszechnie
stosowanego) sposobu suszenia $wiezego super-
fosfatu w suszarkach bebnowych znajduje takze
wyttumaczenie w cheei stosowania do fabrykacji
fosforytéw niskoprocentowych, ktérych coraz wie-

1) Chem. Ztg. 54, 83. (1930).
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cej pojawia sie w handlu. Pewna role odgrywa tu
cheé zastosowania fosforytéw krajowych (w pan-
stwach posiadajacych wlasne zloza niskoprocen-
towych fosforytow). Z pomiedzy odnognych urza-
dzen suszarkowych nalezy wymieni¢ szwajecarski
patent Gaillard’a i niemiecki!) H. Me yer'a
(zgloszenie 40974), ktére wychodza z zalozenia,
ze w superfosfacie tylko 3,59 H,0 zwigzanej
jest w formie krystalicznej (z czego 1149, z gipsem),
oraz, ze suszenie w niskich temperaturach (poni-
zej 100°) nietylko nie obniza 9%, P,0, rozpuszczal-
nego w wodzie, ale wprost przeciwnie, proces
chemiczny dobiega do konca, tak, ze superfosfat
traci prawie calkowicie wolny P,0;. W ten spos6b
wysuszony superfosfat zawiera juz tylko od
4—109, wilgoci. ;

Z pomiedzy urzadzen absorbeyjnych dla gazéw
fluorowodorowych nalezy wymienié Liitjens
& Ludewig'a, oraz Méllerai Kreth'a?);
to ostatnie urzadzenie polega na dokladnem prze
plékiwaniu strumienia gazu trafiajacego presto-
padle na szereg obracajacych sie walcéw, zao-
patrzonych w otwory chwytajace i nastepnie wy-
rzucajace pecherzyki gazu, i pozwala otrzymaé
kwas fluorowodorowy o stezeniu 36° B¢

Z nowych metod fabrykacji wysokoprocento-
wych nawozéow fosforowych nalezy wspomnieé
o francuskim patencie G. Truffaut’a?), polegaja-
cym na rozlozeniu fosforytéw stezonym kwasem
fosforowym w obecnosci krzemionki i kataliza-
toréw metalicznych w 1400, Otrzymuje sie pra-
wie neutralny produkt. o zawartodei 53—549
PO

Wreszcie patenty niemieckict) omawiaja fabry-
kacje nawozéw fosforo-magnezowych przez dzia-
fanie na fosforyty chlorkiem magnezowym (11}
ilosci teoretycznej) w 7000 w strumieniu powietrza
z gazowym HCI lub Cl,. Podobnie przez dzialanie
krystalicznego CaCl, na fosforyty w autoklawie
przy 6% atm otrzymuje sie produkt, zawierajacy
879% kwasu fosforowego, rozpuszezalnego w kwa-
sie eytrynowym.

Nawozy fosforowe otrzymywane
(Glihphosphate),

Naog6l stwierdza sie w ostatnich latach brak
zainteresowania opracowywaniem metod fabrykacji
nawozow fosforowych na drodze termicznej, z po-
wodu wielkich kosztéw zwigzanyeh z otrzymy-
waniem potrzebnych wysokich temperatur. Je-
dynie nawéz Rhenania (Rhenania-Phosphat)
w dalszym ciagu spotyka sie w handlu.

w drodze termicznej

Nawozy mieszane.
W sposobach sporzadzania zwyklych miesza-
nek superfosfatowych (z solami amonowemi i po-

1) Pat. szwaje. 127276 1 128744,

2) Pat. niem. 472040,

3) Pat. franc. 635523 i 589874.

4) Pat. niem. 447939 i 449288.

%) .Chem.-Techn. Uebers. 52. 95 (1928.)
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tasowemi) nie zaobserwowano w ostatnich latach
zadnych nowosci.

Znacznie wigkszem zainteresowaniem ciesza
sie pomysly, zmierzajace do fabrykacji skoncen-
trowanych mieszanek. Wynalazcy kieruja sie
w tym wypadku ekonomja transportu, kosztow
opakowania i robocizny, i wyeliminowaniem z tych
nawozéw ubocznych skladnikéw, ktére wchodza
w sklad zwyklych nawozéw sztucznych (jak super-
fosfat) nie przynoszac korzysei, a nawet dzialajac
szkodliwie na uprawe zboz.

Zapominaja jednak o pewnych trudnosciach
(natury technicznej), z jakiemi sie spotyka rolnik
przy réwnomiernem wysiewaniu tego kosztownego
nawozu (koniecznosci mieszania przed uzyciem
#z piaskiem i t. p.), a przedewszystkiem o tem, ze
jest rzeczg niewykonalng spreparowac taki nawoz
mieszany trojskladnikowy, w ktérymby wzajemny
stosunek tych skladnikéw byl tak dobrany, zeby
mogl znalezé zastosowanie na wszelkiego rodzaju
gleby. Z koniecznosci nalezy wiec wytwarzaé
rozne odmiany mieszanek, w ktorych stosunek
K : N : P bedzie dostosowany do potrzeb pewnych
najbardziej typowych gleb. Ale i w tym wypadku
nie da sie¢ unikna¢ w praktyce niebezpieczenstwa
. rozrzutnosei’,

Zasadniczemiskladnikami wysokoprocentowych
nawozOw mieszanych sa: Saletra potasowa, sa-
letra amonowa, mocznik, fosforan dwuamonowy,
chlorek potasowy, a w pewnych wypadkach
siarczan potasowy.

Jednym z pierwszych produktéw tego rodzaju,
ktéry sie ukazal w handlu byl t. zw. ,,Leunaphos”
(mieszanina fosforanu dwuamonowego z siarcza-
nem amonowym o zawartosci 21%, N i 209, P,0y).
Podobny produkt ukazal sie w Ameryce pod nazwa
»»Ammophos”. Tq droga zostal opracowany w Niem-
czech nawodz trojskladnikowy, znany w handlu
pod nazwg ,,Nitrophoska” (produkeja w 1927/28 r.
wynosila w Niemezech 80.000 ¢), ktéry wytwarzany
jest w 5-ciu odmianach, ze zmiennym stosunkiem
N : POy : K,0, np. pod plantacje tytoniu sto-
sunek ten ma sie jak 1 :1 :13/} (15,5% N-+15,59%,
P,0,4-19%, K,0), pod plantacje bawelny — 1:2:1
(16% N +309% P,0,+415% K,0) i t. d.,, Nitro-
phoska’” przygotowuje sie w ten sposéb, ze do
stopionego azotanu amonowego wprowadza sie
“chlorek potasowy, a po ostygnieciu miele. Proces
ten ma charakter chemiczny (nastepuje czesciowo
podwdéjna wymiana w mysl reakeji:

NH,NO, + KCl— KNO; + NHCL,).

Podobna zasade fabrykacji przewiduje patent
niemiecki 452908, uzywajacy mocznika, saletry
potasowej 1 fosforanu dwuamonowego (nawoz
ogrodowy).

Nalezy zaznaczyé, ze wszystkie te mieszanki
sa kombinowane bez soli wapniowych; wprawdzie
probowano robi¢ mieszanke z azotniaku i fosfo-

1) Z. angew. Chem. 41. 902, i 916, (1928).
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rytéw Rhenania, jednakie w pierwszym rze-
dzie chodzilo tu o usuniecie niepozadanej wlasnosci
tego pierwszego, tworzenia pylu przy rozsiewaniu.

Mieszanie azotniaku z superfosfatem nie dalo
dodatnich wynikéw, natomiast (wedlug patentu
szwedzkiego 61036/1925) mieszanka azotanu amonu
z supertosfatem i 2—69, azotniaku daje produkt
o wlasnosciach zupelnie zadowalajgcych.

Nowe metody analityczne, literatura,

Do metod dazacych do uproszezenia metod
kontroli fabryeznej naleza proponowana przez
A, Suchiera?') metoda ,cytrynianowa”,
stuzaca do szybkiego oznaczania P,0; w super-
fosfacie (rozpuszezanie swiezo straconego osadu
fosforanu amonowo-magnezowego w 0,5 lub 0,25 n
HO1 i miareczkowanie mianowanym NaOH z me-
tyloranzem jako indykatorem).

Inng uproszezong metode proponuja Breslac
i Dafert?), normalnie otrzymany wyciag wodny
z 20 g superfosfatu zadaje sie nadmiarem Na,SO;,
molibdenianu amonu i kwasu siarkowego, gotuje
az do odpedzenia calego SO, i mianuje KMnO, —
calg czynnosé przeprowadza sie w ciagu 50 min.
Dokladnosé wynikéw podobna jak w metodzie
Suchier’a (tolerancja 0,29%).

Ciekawa metode badania superfosfatu na jego
fizykalne wlasnosci (lepkos¢ i zdolnosé zbijania
sie) przytacza Wichern: dokladnie przemie-
szany 1 przesiany przez 2 mm sito superfosfat
wsypuje sie do miski porcelanowej, w ktorej znaj-
duje sie 10 kul szklanych lub cementowych, wa-
zacych dokladnie 100 g i wytrzasa w specjalnym
aparacie (dlugosé suwu 8 em, ilos¢ obrotéw 110—120)
tak dlugo, péki nie utworzy sie jednorodna pla-
styezna masa, przylegajaca do spodu miski do-
statecznie silnie, azeby nie wypadla po przechy-
leniu jej do goéry dnem. Czas zuzyty do ekspery-
mentu daje wytyezna, co do jakosci badanego
superfosfatu. Punkt koncowy latwy jest do uchwy-
cenia; jednoczesne wykonanie szeregu réwno-
legltych préb wyklucza pomylke w ocenie.

Odnosnie do nowej literatury, to poza czwartem
wydaniem Schucht’a ,,Die Fabrikation des Su-
perphosphates” (z r. 1926) ciekawy i cenny wglad
w metody fabrykacyjne daje angielskie dzielo
P.Parrish’ai A, Ogilvie: (Artifical Ferti-
lizers, their. Chemistry, Manufacture and Appli-
cation). Podobnie cennem wydawnictwem jest
H.Waggaman’a i H W. Easterwood’a
,,Phosphoric Acid, Phosphates and Phosphatic
Fertilizers”. Pozatem ukazala sie w r. b, wloska
monografja przez Oscara Supino p. t.
Manuele Pratico di Fabricatione dell’ Acido
Sulforico e Superphosphati Minerali”., Od r. 1925
wydaje niemiecki przemysl superfosfatowy w Berli-
nie miesiecznik ,,Das Superphosphat”. Podobnie
brzmiace czasopismo (,,Superphosphate’) wychodzi

1) Z. angew. Chem. 42, 990, (1929), takze Prze-
mysl Chem. 14, 46, (1930).
?) 7. angew. Chem. 43, 216, (1930).
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w Londynie od r. 1928 w trzech jezykach (angiel-
skim, francuskim i niemieckim), staraniem Interna-
tional Superphosphate Manufacturers Association.

12. Garbarstwo, skora, klej, garbniki.
Tannerie, peaux, colle, substances tannantes-

Sposéb garbowania solami metali i kwa-
su krzemowego. — ROHM i HAAS. A. G.
Pat. niem. 492887.

Postepowanie: 1) Stosuje sie jako eczynniki
pomocnicze garbujace kwasy wyzej niz dwuza-
sadowe w ilodci odpowiedniej, tak by przy zmie-
szaniu z solami metali, uzytemi jako wladciwe
garbniki nie wywola¢ stracenia osadu. 2) Stosuje
sie dalej sole kwaséw wyZej wspomnianych,
lacznie z wolnemi kwasami tego samego typu,
3) Stosuje sie kwasy organiczne jedno- lub dwu-
zasadowe i to same, Iub lacznie z kwasami o wyz-
szej zasadowosci, lub ich mieszaninami. —Kwasy
nieorganiczne tréjzasadowe, jak np. kwas borowy,
fosforowy lub ich sole (borany, fosforany, arse-
niany, antymoniany oraz sole cyny) oraz kwasy
organiczne, np. kwas mlekowy, octowy, szczawiowy,
salicylowy i t. p. dzialaja jako czynniki stabili-
zujace w rozezynach garbnikéw mineralnych,
utrwalajace ich stan koloidalny, nadto pewne
z nich oddzialywuja same garbujaco. Stosujac
je mozna np. otrzymaé trwale brzeczki garb-
nikowe chromowe o zasadowosei bardzo wysokiej,
powyzej nawet granicy 4/12, t. j. zasadowosci
w dotychezasowej praktyce nieosiggalnej. Za-
pomoca brzeczek utrwalonych w ten sposéb
uzyskuje si¢ skére pelna i zwarta. W przypadku
np. zastosowania kwasnych rozezynéw krzemianu
sodowego unika sie zupelnie wydzielania sie gelu,
wytwarzania sie osadu galaretowatego. — Przy-
klady: 1) Rozezyn wodny Na,Si0, wlewa sie
do rozezynu wodnego FeCl,, zadanego wprzéd
H3PO,. W uzyskanym rozezynie wspélnym gar-
buje sie skory $wieze, poruszajac je w kadzi az do
wyczerpania czynnika garbujacego. — 2) Rozczyn
wodny alunu zadaje sie rozezynem fosforanu
sodowego i kwasu szezawiowego w wodzie, z dru-
giej strony przyrzadza sie rozcienczony rozezyn
wodny szkla  wodnego, ustanawiajac go na
Py = 8,4. Rozezyn Na,Si0, wlewa sie do roz-
czynu mieszaniny alunu, fosforanu sodowego
i kwasu szezawiowego, poczem w uzyskanej w ten
sposéb brzeczce garbuje sie skore. — 3) Sporzadza
sie brzeczke garbnikowa, wprowadzajac rozezyn
szkla wodnego, zobojetniony zapomoca HOI do
reakeji stabo rézowej z fenoloftaleina, do TOZCZYN
wodnego alunu chromowego, zadanego wprzod
rozezynem chlorku cynowego. —4) W TozZeZyn
wodny alunu chromowego, zadanego wpierw roz-
czynem fosforanu sodowego (Na,HPO,), wlewa
81¢ rozezyn rozcieriezony,stabo alkaliczny N a,810,.
.—5) Miesza sie alun, 100%-owy kwas mlekowy
1 rozezyn Nay,SiOy, poczem mieszanine te roz-
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ciencza sie przed garbowaniem woda. — 6) Jako
kapiel garbnikowa stosuje sie mieszanine chlorku
i siarczanu zelazowego, hezwodnego kwasu szeza-
wiowego, oraz rozezynu Na,Si0; w odpowied-
niem rozcienczeniu woda.

R

Biochemia procesé6w moczenia i wap-
nienia skér. — E. R, TEISS.—J. Am. Leather
Chem. Ass. 25, 48, 252, 1930.

Autor badal wplyw réinych kwaséw na roz-
klad hydrolityczny i przemiany w postaé roz-
puszezalng cial proteinowych, koagulujacych, za-
wartych w skérach zwierzecych. W tym celu
poddawal prébki skér dzialaniu rozezynéw NaOl,
oraz kwasu solnego i kwaséw organicznych o réznej
koncentracji. Po 48-godzinnem dzialaniu okreglal
zawartos¢ cial proteinowych koagulujacych i nie-
koagulujacych w kapieli. W miare zwiekszania
koncentracji rozezynéw NaCl zauwazyl zwiek-
szanie sie ilodei cial proteinowych rozpuszezalnych,
dochodzace do maksymum przy zastosowaniu
rozezynéw o zawartosci 10 — 159, NaCl. Sto-
sujac kwas solny o wyzszej koncentracji (0,1 —
1-n.) nie =zauwazono zgola rozpuszczania sie
protein niekoagulujacych, w miare jednak jak
zwigkszano wartosé ppy, wzrastala ilosé zaréwno
protein rozpuszezalnych, jak i azotu bialka koa-
gulujacego, co wskazywalo na postepujacy proces
przemiany protein, zawartych w skérze w posteé
koagulujacq. Pr6bki skér traktowano przez 48 godzin
rozezynami 0,1-normalnego kwasu solnego, azoto-
wego, siarkowego, fosforowego, mréwkowego, eytry-
nowego, dalej kwaséw jedno-, dwu- i tréjchloro-
octowego, nastepnie rozezynami NaOH w ilogei,
odpowiadajacej zawartosci kwasu w skérze, osta-
tecznie zas dzialano rozezynem 159-wym NaOl.
Tlos¢ N dla biatka calkowicie rozpuszezalnego
I koagulujacego okreslano w kapielach kwagnych,
obojetnych® i zawierajacych NaCl. Stwierdzono,
ze proces koagulacji bialka w skérze zachodzil
pod wplywem kwas6w, ulegajac jednak nastep-
nie odwréceniu przy dzialaniu NaOH, z wyjat-
kiem przypadkéw zmian, wywolanych dzialaniem
kwaséw HCI, HyPO,, HCO,H i kwaséw chloro-
octowych. K DT

Rozpoznawalnosé rodzaju garbnikéw ros-
linnych zapomoca rozezynéw antypiryny
i kwasu solnego z zastosowaniem lampy
kwarcowej. — W. APPELIUS i L. KEIGNE-
LOUKIS, Collegium. 330. (1930.)

W celu okreslenia rodzaju czynnika garbu-
jacego w badanym ekstrakcie poddaje sie ma-
terjal analizowany dzialaniu antypiryny i HCI
na gorgco. Otrzymanym rozezynem barwi sie
skrawek zwilzonej poprzednio flaneli. W swietle
pozafiolkowem wystepuje na otrzymanej w ten
spos6b wilgotnej prébee flaneli charakterystyezne
zjawisko fluorescencji i to réinych odcieni. Ob-
serwujac je mozna rozréozni¢ jakosé garbmikéw,
zawartych w badanym ekstrakcie. Np. garbniki,
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wystepujace w ekstraktach kor drzewnych, wy--

kazuja fluorescencje o odcieniu czerwonym wzgled-
nie brunatno czerwonym, zaleinie od rodzaju
kory drzewnej, z ktorej garbnik pochodzi. Odcie-
nie te przy zwilzeniu probki flaneli tugiem sodo-
wym zmieniajg si¢ na zielony. Prébki, uzyskane
w ten sposéb, badane w swietle lampy kwarcowej,
wykazuja fluorescencje fioletowa o réznych od-
cieniach, zaleznie od rodzaju materjalu, zawar-
tego w korze, z ktorej uzyskano ekstrakt. Garb-
niki, wystepujace w drzewie, wykazuja w tych
warunkach fluorescencje zétta lub szara.
K. D.

Koncentracja jonéw wodorowych i dzia-
lanie garbujace.— H. MACHON. — (oliegium.
49, 49

Przedmiotem pracy tej bylo okredlenie za-
leznoscei, zachodzacej miedzy wchlonieciem garb-
nika przez skoére i wartoscia py ekstraktéow kweb-

raczowych, t. j. ekstraktu zwyklego i siarczyno-

wego. Rozezyny garbnikowe o koncentracji tej
samej, jaka stosuje sie w garbarstwie, oraz dla
celéw analiz ekstraktéw garbnikowych, zada-
wano, po odpowiedniem nastawieniu (zapomoca
kwaséw lub alkalij) na réine wartosci pp, prosz-
kiem skérnym, poczem oznaczano w nich za-
wartos¢ garbnika zwykla metoda. Okazalo sie,
ze wyniki analiz zaleza w dosé znacznym stopniu
od pg rozezynéw (t. j. ich kwasowosci), zarazem
jednak i od rodzaju kwasu obecnego. Przy maksy-
malnem wchlonieniu garbnika przez skére i dla
rozezynow o koncentracji, stosowanej zwykle
przy analizach ekstraktéw garbnikowych, py
zbliza sie do wartodei 5—6, w miare zwiekszania
jednak stezenia rozezynéw garbnikowych py
wzrasta (w kierunku kwasowosei), w zwyklych
za8 brzeczkach, stosowanych w garbarstwie, wy-
nosi 3—3,5. Proces osadzania sie garbnika z brze-
czek, t. zw. zmetnienie kwasowe, zalezy wylacz-
nie od py rozezynu. Optymum wystepuje przy
pu = 2,3. Jakkolwiek rodzaj kwasu obecnego
w rozezynie nie ma wplywu na samo wystapienie
zjawiska zmetnienia, wplywa jednak na ogblna
ilos¢ ostatecznie jako osad wydzielonego garbnika.
Badajac analityeznie wchlanianie garbnika przez
skore swieza z brzeczek garbnikowych o réinej
wartosci pp (zapomoca oznaczenia zawartogei
wody i azotu w skorze garbowanej) autor stwierdzil,
ze szybkos¢ garbowania zalezy w znacznej mierze
od kwasowosci rozezynéw i zmian, wywolanych
wskutek jej wzmozenia sie w rozezynach garb-
nikowych i w skérze. Garbniki roslinne ulegaja
mianowicie szybciej wehlanianin  prrzez  skore
w brzeczkach o wartosci py wyzszej, niz w przy-
padku, gdy jest ona nizsza.

Zawartosé¢ kwasu siarkowego w skérze
roSlinnie garbowanej.—R. FARADAY INNES, -
J. Soc. Chem. Ind. 48. 149.

Autor przeprowadzil badania w celu stwier-
dzenia czy uszkodzenia skéry garbowanej ros-
linnie nie pozostaja w zwigzku z dzialaniem
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kwasu siarkowego, w niej zawartego. Okreélajac
w skérach, w réznych stadjach fabrykacji, za-
wartosé tego kwasu, stwierdzil, ze w miare jak
skora chlonie garbnik w toku procesu garbo-
wania kwas siarkowy, zawarty w niej, ulega wy-
ciesnieniu. Czem dokladniej i glebiej przenika
garbowanie, tem mniej skéra zawiera wolnego
H,S0,, wydzielajacego sie przy moczenin wskutek
hydrolizy jego polgczen ze substancja skory.
Warstwa wewnetrzna skory slabo  wygarbowanej
wykazuje zawsze wieksza zawartosé kwasu niz
zewnetrzna. Mozna to latwo stwierdzi¢, ekstrahu
jac cienkie, podluzne wycinki skéry woda i ozna-
czajac w ekstraktach ppy (metoda kolorymetryczna,
zapomoca oranzu metylowego). Jest to nastep-
stwo dzialania skladnikéw, zawartych w garb-
nikach, cial o charakterze zasadowym, ktore
zobojetniaja wolny kwas siarkowy w skérze
w toku garbowania. Kwas moze byé¢ zawarty
w skorze niegarbowanej w stanie zwigzanym,
w postaci nie ulegajacej hydrolizie, t. j. w postaci
soli silnych zasad nieorganicznych lub organicz-
nych lub estréw fenoli, dalej w stanie zwigzanym,
ulegajacym hydrolizie (w postaci soli, jako zwia-
zany ze substancja kollagenu albo slabemi za-
sadami organicznemi) albo wreszcie w postaci
wolnej. Kwas siarkowy wystepuje w skorze w po-
staci wolnej lub zwiazanej, ale ulegajacej latwo
hydrolizie, jedynie wowezas, gdy przy wykoneza-
niu skéry zastosowano polgezenia, odszezepia-
jace kwasy H,S0; lub HgS0,, albo sam kwas
siarkowy, w stanie wolnym. Autor stwierdza
natomiast, ze zastosowanie ostrozne tego kwasu
w poczatkowych stadjach przerébki skéry suro-
wej nie moze powodowac uszkodzen,
K. D.

Ulepszenie procesu garbowania przyspie-
szonego.—V. CASABURL—Le Cuir Techn, 23,
109. 129,

Garbowanie skéry podeszwowe] zwyklym spo-
sobem, dotychezas stosowanym, tiwa okolo 32
dni. Autor opracowal ulepszona metode, po-
zwalajaca skroci¢ czas trwania wspomnianego
procesu do polowy. Jako czynniki przyspieszajace
garbowanie zastosowano w odnosnych doswiad-
czeniach lug drzewny siarczynowy i t. zw. tra-
gasol, rodzaj hemicelulozy, ktory otrzymuje sie,
jak wiadomo, z pestek t. zw. chleba éwietojan-
skiego. Ten produkt ma cenna wlasciwosé, ze
zmieszany z siarczynowym lugiem drzewnym
wiaze skladniki o charakterze kwaénym, ad-
sorbujace substancje garbnikowe. Skéry nawap-
nione wprowadza sie wprost, bez uprzedniego
zobojetniania alkalicznego czynnika w nich za-
wartego, do kapieli, zawierajacej siarczynowy
tug drzewny, tragasol i kwas. Zachodzi w niej
réwnoczesnie odwapnianie, zakwaszenie i specz-
nienie. Wskutek silnie przenikajacego dzialania
skladnikow kapieli na skéry, garbowanie odbywa
sie nastepnie bardzo szybko. Stosuje sie bardzo
silnie stezone rozezyny garbnikowe z dodatkiem



1931) 15

znowu mieszaniny kwasu, lugu siarczynowego
drzewnego i tragasolu w ilosci okolo 209, Garbo-
wanie zachodzi w tych warunkach energicznie,
z wyczerpaniem catkowitem kapieli, mimo ich
silnej koncentracji. Tragasol przyczynia sie do
wytworzenia skéry bardzo pelnej, laczy sie bo-
wiem ze skora w ten sposob, jakby stracal w niej
calkowicie zelatyne. VIGRIRY

Sktad wéd odciekowych garbarnianych
i ich oczyszczanie.—L. F. KABAKOWA i M. M.
KALABINA. — Dep. Nauk. Techn. Rady Nacz.
Bkon. U. S. S. R. — Trans. Centr. Com. Prot.
Water Res. 6. 59 1 152.

Wody garbarniane odciekowe zawieraja jako
gléwne skladniki ciala biatkowe (N, NH,), dalej
O, Ca i SO, nadto ciala garbnikowe, sole Cr
i duze ilosci zwiazanego H,S. Sklad woéd tych
o reakeji juz to silnie kwasnej, juz to alkalicznej
nie ulega, przy dluzszem nawet staniu, wiekszym
zmianom. Stosujac bloto aktywne (w ilcéci okolo
339%,), ktore uzyskuje sie z osadéw odpadkowych
przy procesach garbarskich, oraz sole Fe i Al,
mozna obnizy¢ znacznie stezenie wod odciekowych.
Réwniez zastosowanie zuzli odpadkowych po
spaleniu wegla brunatnego jako masy kontak-
towej sprowadza koagulacje cial, zawartych w od-
ciekach, przy ich odpowiedniem rozeienczeniu
i zanik charakteru gnilnego wod odciekowych.
Wyniki stosowania filtréw powietrznych zaleza
od szybkosci przeplywu wéd, podlegajacych

D.

oczyszezaniu, K.
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Odwlasianie i zmiekczanie skor.— A. R-
BOIDIN i J. A. EFFRONT- — Pat. franc. 678123.

Skéry zmiekezone moczy sie w rozezynie
slabo alkalicznym o pu= 8 — 8,5, nastepnie
poddaje sie dzialaniu czynnikéw enzymatycznych,
plesni lub enzyméw diastatyeznych pochedzenia
roslinnego lub zwierzecego w sérodowisku o tej
samej wartosci py. Jako kapiele stosuje si¢ w tym
celu rozezyny boraksu i kwasu borowego, krze-
mianéw lub NaHCO, Np. 100 kg skor swiezych
pozostawia sie przez 24 godz w kapieli, zawiera-
jacej 20 — 100 kg NaHCO, rozpuszcezonego
w 400 — 100 I wody. Po kapieli alkalicznej
nastepuje moczenie w wodzie (w tej samej ilosci
i w tej samej kadzi) oraz kapiel 2—109%,-wa enzy-
matyczna. Po 24-godzinnem dzialanin w 13 — 15°
przystepuje sie do odwlasiania.

S A

Garbowanie skér. — D. L. LEWY. — Pal.
am. 1 742514.

Skory uwapnione poddaje sie dzialaniu roz-
czynow soli Or i Al z przymieszka NaCl i kwasu,
poczem suszy sie na ramach, zwilza i poddaje
whagciwemu garbowaniu. Przy tluszezeniu skér,
w toku wykonczania, wprowadza sie w mase nad-
thuszezajaca gliceryne i oliwe. W ten spos6b
uzyskuje sie bardzo dobra wydajnosé skor, ktére
nadto odznaczaja sie miekkoscia i pelnym do-
tykiem.

R D,

Wiadomosci biezace.

Nouvelles du jour,

1V. Zjazd Naftowy we Lwowie. Na Zjazd
przybyli lieznie przedstawiciele przemyshu naftowego
ze wszystkich zaglebi, przedstawiciele sfer rzadowych
i éwiata naukowego. Ogdlem zgromadzil Zjazd
okolo 200 os6b.

Obrady Zjazdu otworzyl o g. 11.30 dluzszem prze-
méwieniem prezes Stowarzyszenia Polskich Inzy-
nieréw Przemystlu Naftowego inz. M. Karpinski.

Nastepnie powital Zjazd rektor Politechniki lwow-
skiej prof. Minkiewicz, oraz szereg przedstawicieli
zwigzkow przemystowych, instytueyj i organizacyj.

Zkolei przystapiono do wyboru Prezydjum
Zjazdu, w sklad ktérego weszli pp. prez. Dhigosz
jako przewodniczacy, Bielski, jako zastepea,
przew., prof. Fabianski jako przew. sekeji kopalnia-
nej. prof. Pilat jako przewodniczacy sekeji rafine-
ryjnej. dyr. Biluchowski i inz. Paraszezak jako
zastepey przew. sekeyj, oraz inz. J. Zielinski, jako
sekretarz gléwny, inz. 8. Sulimirski i inz. Sereta,
jako sekretarze sekeyj Zjazdu.

Do prezydjum honorowego wybrano pp. prezy-
denta inz. J. Brzozowskiego, dyr. T. Chlapowskiego,
inz. Dazwanskiego, inz. Dunke de Sajo, inz. Fried-
berga, inz. Gasiorowskiego, inz. Ilaske, inz. Karpin-

skiego, lll’tl!. Klinga, rvektora prof. Minkiewicza,
prof. Witkiewicza.

Prez. Dhugosz, obejmujae przewodnictwo obrad,
podkreslit doniosla vole Zjazdéw w krzewieniu idei
wspolpracy oraz wiedzy technicznej w przemysle
naftowym, poczem udzielil glosu p. inz. Wandyeczowi,
ktéry w obszernem przemdwieniu skredlit zashugi
prof. dr. 8. Pilata w przemyéle naftowym w okresie
25-letniej pracy zawodowej i naukowej i wreezyl
Jubilatowi specjalny zeszyt jubileuszowy ,.Prze-
myslu Naftowego”, zawierajacy szereg prac bylych
uezni, wspolpracownikéw i prazyjaciol prof. Pilata.

Nastepnie wyglosil przemdéwienie imieniem Wy-
dzialu chemicznego Politechniki lwowskiej prof.
Sucharda, podkreslajac tworezy charakter pracy
prof. Pilata oraz imieniem pracownikdéw, asystentow
i nezni Laboratorjum Technologji Naft. Politechniki
lwowskiej inz. Sereta.

Prof. Pilat witany hucznemi oklaskami z wi-
docznem wzruszeniem w serdecznych stowach, dzie-
kowal za zgotowane mu owacje.

7 porzadku obrad wyglosil nastepnie prof.
dr. Witkiewicz referat p. t. ,Nauka a przemysl
naftowy”, Nadzwyczaj akfualny i doskonale opra-



o
L

cowany referat spotkal si¢ z gorgcem przyjeciem
audytorjum.

Po referacie zwiedzili ueczestnicy Zjazdu pod
kierownictwem prof. Witkiewicza Laboratorjum Ma-
szynowe Politechniki lwowskiej.

W dniu nastepnym odbyla sie druga uroczystosé
jubileuszowa Zjazdu ku ezei dyr. T. Chlapow-
skiego, poeczem nastgpily obrady w sekejach. Po-
nizej zamieszezamy szezegdlnie ciekawe dla naszych
czytelnikow:

Sprawozdanie z obrad sekeji rafi-
neryjnej piéra p. inz, E. Dawidsona:

Na posiedzeniach sekeji rafineryjnej, ktore cieszy-
ly sie nadzwyczaj silng frekwenejg $wiadezaea o inten-
sywnem zainteresowaniu technikéw rafineryjnyeh po-
ruszonemi tematami, wygloszono szereg referatdw,
obejmujacych wieksza ilodé teoretycznych i prakty-
eznych zagadnien z przeréhki ropy i gazu ziemnego.
Cyklreferowanych prac rozpoczety zostal przez prof.
Dra. K. Klinga referatem p. t. ,,0 wyzszych homo-
logach metanu w polskich gazach ziemnych™. Prelenget
skreslit w krétkich i reseiwych wywodach metodyke,
oraz wyniki przeprowadzonych przez nie go oraz pp.
Eleonore Beckéwne i Klare Kirsechbaum
badan skladu polskich gazéw ziemnych. Postugujae
sig metoda frakejonowanego wykraplania, oznaczone
zostaly w gazach ziemnych rdéinego pochodzenia
zawartosei metanu, etanu, propanu i butanu. Ozna-
czenia te wykonane w sposéb niezmiernie precy-
zyjny wypelniaja w sposéb ostateczny istniejacs
dotychezas luke w naszych wiadomosciach o skladzie
polskich gazéw ziemnych. O praktycznej doniostoéei
i znaczeniu fej trudnej pracy analityeznej latwo
wyrobié sobie pojecie o ile sobie uprzytomnimy, ze
racjonalna przerébka chemiczna gazu ziemnego bez
znajomosei jakoSeiowego i iloSciowego skladu tegoz
nie da sie pomyslec.

Nastepny prelegent szwedzki inzynier B a k-
lund wyglosil w jezyku niemieckim dwa referaty
p- t.: ,,Nowe kierunki w rafinacji olejéw smarowych”,
oraz ,,Odparafinowanie produktéw olejowyeh”. W obu
referatach omawial prelegent rezultaty dotycheza.
sowe, zastosowania wiréwek typu Lavala w przemy-
sle rafineryjnym. W pierwszym referacie zastosowa.
nie wiréwek dotyczylo metod rafinacji olejow su-
rowych na drodze ciaglej, w drugim za$ odparafi-
nowania pozostalosei ropnych i dystylatéw parafino-
wych. Ze wzgledu na to, ze prelegent operowal
przewaznie materjalem dogwiadezalnym, uzyskanym
przy przerébee rop polskich, ktére dotychezas tego
rodzaju metodami nie byly przerabiane, wyklad
wzbudzil duze zainteresowanie. Nalezy praypuszezaé,
#e réwnolegle z modernizowaniem urzadzen dysty-
lacyjnych w Polsce, réwniez i sprawa odparafinowa-
nia dystylatéw zostanie-w nowoczesny sposéh roz-
wigzang, przyczem wrzgdzenia wirdéwkowe, moga
odegra¢ powazng role.

Przyezynek do poznania metod chemicznego
uszlachetniania produktéw naftowych podany zostat
przez Dra Winklera w pracy p. t.: ,,Katali-
tyezne utlenianie nafty w fazie parowej”. Prelegent
scharakteryzowal dotychezasowy dorobek w dziedzi-
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nie ufleniania produktéw naftowych, oraz podar
rezultaty, wykonanych przez siebie doéwiadezen
nad oksydacjy lekkiej frakeji naftowej, oraz PoZo-
stalosel benzynowej (z benzyny krakowej). Podkre-
slajac, ze referat nosi charakter wstepnego komuni-
katu, i ze dalsze badania sa w toku, wykazal pre-
legent, %e dotychezasowe wyniki uprawniajp do
twierdzenia, iz dziedzina oksydacji produktow nafto-
wych zashuguje na znacznie wieksza uwage, niz jej
dotychezas poswiecano.

O niezmiernie aktualnem obecnie zagadnieniu
wytwarzania asfaltéw drogowych z vop parafino-
wych, wyglosit obszerny referat Dr. J. H ausm an
uzupelniony koreferatem 1Inz. L. Limbacha.
W wywodach swoich wskazal Dr. Hausman na
celowosé, wytwarzania z suroweéw ropnych pro-
duktéw asfaltowyeh na drodze krakowania. Sto-
sowanie krakowania, zdaniem prelegenta, pozwoli
wytworzyé z produktéw nie nadajacyeh sie do fabry-
kacji dobrych asfaltéw drogowych, substancje na
drodze przemiany termiecznej, kidre mogy byé pro-
duktem wyjsciowym dla asfaltu, odpowiadajacego
pod kazdym wzgledem wymaganiom hudownictwa
drogowego. Wywody swe ilustrowal prelegent ma-
terjatem doswiadezalnym, uzyskanym na aparatach
krakowych systemu Dubbs. — Koreferent Inz.
Limbach wskazal na zupelie nieuzasadniony
poglad, Ze polskie asfalty parafinowe do budowy
drég si¢ nie nadaja. Prelegent wskazal na ignoro-
wany przewaznie fakt, ze wéréd najlepszych asfal-
téw zagranicznych importowanyeh do Polski, znaj-
duja sie w przewaznej ilofei asfalty parafinowe.
Stosowanie niemieckich norm do asfaltéw polskich
jest bledne, gdyz celowosé stosowania norm ogranicza
si¢ do asfaltéw danego typu. nie obejmujac innych
rodzajéw asfaltu. Negatywne wyniki dotychezas
ofrzymywane, przy stosowaniu polskich asfaltéw
parafinowyech, tlhumaczyé nalezy hadz niewlaéciwem
ich zastosowaniem, badz tez blednem dostosowaniem
asfaltow do norm nie odpowiadajacych ich istocie.

Rezultaty otrzymywane przy badaniach labo-
ratoryjnych, fakze na probnyeh odeinkach drogo-
wyeh  przy uzyciu asfaltn  drogowego ..Polmin’
wykazujg, ze negatywny i szkodliwy gospodarczo
stosunek budujacych drogi do polskich asfaltéw pa-
rafinowych jest zupelnie bezpodstawny.

Referaty p. Dra Hausmana i Inz Lim-
hacha wywolaly bardzo ozywiona dyskusje, wy-
kazujac dobitnie, jak bardzo aktualnego tematu
dotyeza i fakt ten dal asumpt p. Dyr. Bilueh o w-
skiemu do postawienia wniosku, aby tematem
prac sekeji rafineryjnej na nastepnym Zjezdzie
naftowym bylo wylgeznie zagadnienie utylizacji
polskich asfaltéw parafinowyeh. Wniosek ten zostal
nastepnie przez plenum Zjazdu przyjety.

O uwodornianiu olejéw mineralnych mawil
p. H. Burstin. Prelegent skredlil w krétkich
stowach donioslosé zagadnien hydrogenizacji pro-
duktéw weglowyeh i ropnych, oraz wyniki, jakie
wedlug dotychezasowych publikacyj zostaly w tej
dziedzinie osiggniete. Nastepnie podal rezultaty
dotychezasowyeh wlasnyceh badan, wykonanych w la-
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boratorjum Towarzystwa ,,Galicja”, przyczem ak-
centowal nieodzownosé dokladnej (w granicach 2°)
regulacji temperatury przy doswiadezeniach.

Dr. Pilat szreferowal w krétkoSei badania
nad polaczeniami tlenowemi w ropie naftowej, pro-
wadzone wspélnie z p. Inz. E. Holzmanem,
w ciggu ktérych wyosobniono szesé indywidudw che-
micznych z grupy,fenoli m. i. naftol, oraz z grupy
kwasow thiszezowych kwas arachinowy, ktory
wydzielono z lekkich frakeyj olejowych ropy bory-
stawskiej.

Referat p. t. ,,Najnowsze urzgdzenia dystyla-
eyjine w rumunskim przemysle naftowym’ wyglosil
Inz. 8. Niementowski.
urzadzenia do dystylacji ropy systemu rurowo-
wiezowego 1 kotlowo-wiezowego (z wewnetrzna
cyrkulacja w kotlach), oraz instalacji krakingowej
i gazolinowej. Wyklad byl obficie ilustrowany przezro-
czami.

Bardzo duze zainteresowanie ze wzgledu na
charakter tematu, oraz scislos¢ i rzeczowodé wywo-
déw prelegenta wywolal referat Inz. Kozlo w-
skiego, p. t. ,Dystylacja rurowo-wiezowa w ra-
finerji ,,Nafta’. Prelegent przedstawil ewolucje
techniczng dokonang we wlasnym zarzadzie przez
rafinerje ,,Nafta” w Drohobyeczu, ktéra przeksztal-
cila swe urzadzenia dystylacyjne z typu przestarza-
lego w najbardziej] nowoczesne, tak pod wzgledem
termicznym, jak i co do frakejonowania produktiow.
Konsekwentnie przeprowadzono zasade regeneracji
ciepla, oraz rektyfikacje par dystylatéw, co dalo nie
tylko powazne oszezednosel cieplne, lecz takze umoz-
liwilo otrzymanie ostrych frakeyj benzynowych juz
przy pierwszej dystylacji ropy. Opis skonstruowanych
wlasnemi §rodkami urzadzen ilustrowany byl prze-
zroezami, z ktorych specjalng uwage zwracala
efektowna fotografja elementu rektyfikacyjnego
(tacka =z kapkami) w ruchu. Wyklad Inz. K o-
z1owskieg o wykazujacy przedsiebiorezosé
i energje technicznej Dyrekeji rafinerji ,,Nafta”,
ktéra mimo ciezkich warunkéw pracy potrafila
stworzy¢ malemi §rodkami wielki postep techniczny,
spotkal sig z jednoglognym aplauzem zgromadzonych.

W zastepstwie Dyr. Marczaka wyglosil
Inz. Mazak referat o krakowaniu systemem
Wolta (carburol), Referent przedstawil szczegélowe
wyniki otrzymane przy krakowaniu oleju gazowego
w rafinerji w Glinniku Marjampolskim i oméwil
W sposéb wyczerpujacy zalety i wady aparatury,
oraz rentownosé instalacji. Ze wzgledu na przewidy-
wane zamoéwienia przemystu polskiego na aparaty
krakowe i koniecznosé zorjentowania sie w celowosei
poszezegolnyeh systeméw, wyklad zostal wystuchany
z duzem zainteresowaniem, a podanie przez rafi-
nerje w Glinniku swych wynikéw ruchowyeh do
wiadomosei dla dobra ogélu rafineréw zostalo po-
witane z uznaniem. ;

Obrady sekeji rafineryjnej zakonezyl referat
Inz. E. Katza, o pracach swych wykonanych
w Laboratorjum Technologji Nafty Politechniki
Lwowskiej p. t. ,,Studjum nad krystalizacja para-
finy”. Prelegent zilustrowal przy pomocy fotografji

Referat obejmowat
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mikroskopowych, wykonanych w swietle spolaryzo-
wanem w i zwyklem przebieg i forme krystalizacji
parafiny w réznych warunkach i roztworach. Impo-
nujacy materjal doswiadezalny zebrany przez pre-
legenta (zdjecia niektére zasluguja bezwzglednie
na nazwe unikatéw) rzuca nowe gwiatlo na wzajemne
ustosunkowanie form krystalizacyjnych parafiny.
7 wywodéw tych wynika, iz krystalizacja parafiny
w formie igiel niezbedna dla przeprowadzenia pro-
cesu pocenia jest charakterystyezna dla krystalizacji
parafiny z roztworéw stezonych, podezas gdy dla
roztwordw o koncentracji nizszej od pewnej granicy
scisle okreflonej dla kazdorazowych warunkdéw cha-
rakterystyezng jest krystalizacja w  blaszkach.
W eciagu swych badan stwierdzil prelegent, ze pier-
wotng forma krystalizacji sa zawsze blaszki, ktoére
dopiero pézniej przechodzy w forme igiel.

Po ukonezenin dyskusji. przewodniczacy sekeji
rafineryjnej Dr. Pilat zamknal obrady.

Wymywanie tlenku wegla z gazu Swietlnego
przeprowadza na prébe firma Harpener Bergbau-
verein pod Linen podlug réwnania €O + H,0
+ Ca0 = (CaCOy; + H,, a to na powazng skale, ho
przy przerobee 400 m?® na godzine. Reakeja ta prze-
biega w temperaturze 500 — 600°. Tylko mala czesé
tlenku wegla, rzedu 19, pozostaje nieutleniona.
Weglan wapnia ogrzewa sie nastepnie dalej do 800—
900° zapomoca goraecego powietrza, przyczem traci
on swéj kwas weglowy, réwnoczesnie wszystkie
organiczne zwiazki siarki przechodza w  siar-
kowodér. Proces ten odbywa si¢ w piecach szybo-
wych. Utworzenie sig 20 { weglanu trwa 13 godazin,
regeneracyjune wypalanie 6 godzin i na 1 m® oczy-
szezonego gazu wymaga '/; m? surowego gazu; koszta
wynosza 0,8 feniga na 1 m® przerobionego gazu
jesli stosuje sie gorace gazy, pochodzace z dmuchania
przy fabrykacji gazu wodnego, lub ubogie gazy
(czady wielkopiecowe). Nadaje sie¢ ta metoda jesli
zmierzamy do wytwarzania wodoru do syntezy.
Natomiast dla gazu Swietlnego wzbogacanie w wodér
jest nieracjonalne, poniewaz zwigksza niepotrzebnie
predkosé fali zapalajacej; réwniez nie zadowala po-
wy#sza metoda pod wzgledem termicznym. Ciekawe
beda rezultaty rozpoczetych w tych instalacjach
préb otrzymania metanu przy pomocy katalizatoréw.

Czynniki zmiekczajace lakiery nitrocelulozowe
opisuja dr. Wolff i dr. Rosen w The Chemical
Age z 24,111.30. Zbadali oni dlugi szereg cial m. in.
fosforan tréjkrezylowy i ftalan dwubutylowy. Praca
zawiera dane o rozpuszezalnosei i zdolnosci mie-
szania sie tych &rodkéw, oraz o wlasnoseiach otrzy-
manej powloki. Znane zélkniecie zachodzi przy nad-
miarze czynnikéw zmiekczajacych. Mala natomiast
ilosé okazuje sie wlaénie bardzo korzystna wobec
dzialania $wiatla. Zupelnie bez tych czynnikéw
otrzymuje sie laki zdecydowanie gorsze.

Palnik Featherstone Hammonda pozwala po-
dobno ofrzymaé trwaly plomienn pod powierzchnig
zimnej wody, lub jakiegokolwiek innego plynu.
Mozna nzyskaé¢ przytem 5 000 000 angielskich jedno-
stek cieplnych na godzine i 0,028 m? jest to niemal
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200 razy tyle jak przy normalnem paliwie stalem
1 sztueznym ciagu powietrza. Plomien pali sie z wy-
starezajacq latwoseia pod woda, roztworami, stopio-
nemi metalami i innemi cieczami. Polecaja ten sposéh
ogrzewania tam, gdzie obecnie sa trudnosei n. p.
przy kwasie fosforowym i siarkowym, do gotowania
oleju Inianego, a takze do topienia metali i central-
nego ogrzewania mieszlkan,

Elektrolityezna metoda fabrykacji rur bez
szwu podiug referatu prof. J. Billitera na
7-mym zjezdzie amerykanskiego Towarzystwa Elektro-
technicznego pozwala otrzymywaé rury z miedzi,
cynku i zelaza przez osadzanie elektrolityczne tych
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metali na trzpieniu z materjalu nie przylegajacego
do nich np. z chromu lub stali krzemowej. Mozna
takze nzywaé trzpieni z metali niskotopliwych np.
olowiu. Metodami temi mozna wyrabiaé rury o bar-
dzo matyeh &rednicach.

Migdzynarodowy konkurs na zastosowanie
glinu. Przemysl europejski produkujacy glin, ustanowil
konkurs miedzynarodowy z nagrods 100.000 fr. fr.
na najlepsze wynalazki lub poczynania przemyslowe
zdolne powiekszy¢ zastosowanie i zuzycie glinu
1 jego stopéw. Blizszych informacyj udziela Bureau
International de I’Aluminium 23 bis, rue de Balzac,
w Paryzu.

Ksigzki i czasopisma nadeslane do redakcji

Livres et journaux envoyés & la rédaction

B. Morozz. Naukowa Organizacja
Gorzelnictwa, niektére wyniki pra-
¢y za lata 1927/28, 1928/29, 1929/30. Str.
14. . 8°, Warszawa 1930.

Szkic sprawozdawezy z prac N. 0. G. podaje
poréwnania statystyczne czynnoei poszezegélnyeh
trzech osrodkéw N. 0. G. (Lwéw, Poznah, Warsza-
wa) w dziedzinie wspélpracy z gorzelniami oraz
w dziedzinie pedagogicznej, a dalej niektére &rednie
statystyczne z wynikéw pracy gorzelii w zasiegach
poszezegolnyeh osrodkdw za lata 1927—1929, a mia-
nowicie dotyezace surowcéw gorzelniczych, prze-
robu w gorzelniach, wydajnosci i klasyfikacji roboty
w gorzelni.

Antoni Morawieckii. Badania warstw
fosforytonoé&nyeh w péinoenyeh
czesciach powiatu Tltumackiego
i pélnoeno zachodniej czedci powia-
tu Horodenskiego, wojewédztwa
Stanistawowskiego, wykonane w ro-
ku 1927 i 1928. Str. X-+100. 80 1 mapa tréj-
barwna, 2 mapy warstwicowe, 1 szkic geologiczny,
3 plansze fotograficzne ze szkicami warstw, 1 mapa
kopalni, 1 tablica profiléw i 1 tablica przekrojow
wiercen. Warszawa 1930. Wydawnictwo Muzeum
Przemyshi i Rolnictwa w Warszawie.

Literatura tej waznej kwestji cytowana na po-
czatku pracy wynosi juz 43 pozyeje. Praca niniejsza
zebrala znaeczna ilos¢ materjalu z calego obszarn
- od Bukowiny, Oleszowa na zachodzie do Rakowea,
Niezwisk na wschodzie. Z przeprowadzonych obli-
czef wynika iz na ecalym tym ohszarze znajduje sie
20 757 534 ¢ fosforytéw (bez skaly fosforytonosnej),
ktére zalegaja na przestrzeni 129 km®. Badania che-
micznego fosforytow dokonal dr. Marjan Ko wal-

s ki, kierownik pracowni chemicznej Muzeum Prze-
myshu i Rolnictwa; wyniki podane sa na oémiu stro-
nach tablic. Dokonal on réwniez préh wzbogacania
fosforytéw, ktére wypadly negatywnie. Poprzez
wielki aparat naukowy trudno odszukaé wyrazinego
stanowiska autoréw w opracowanej kwestji, tembar-
dziej, ze w decydujacem miejscu, gdzie autor ma wy-
daé sad, ktora czeéd, wschodnia czy zachodnia, jest
w fosforyty bogatsza (wyrazniej byloby powiedzieé
..zawiera bogatsze zloza), stwierdziwszy, ze bogat-
szi jest wschodnia, autor w nastepnem zdaniu wy-
licza miejscowoéei wschodnie i zachodnie, whaénie
sprzecznie z ich polozeniem geograficznem. Kto
nie ma czasu na studjum samej pracy moze byé
latwo przekonany o wprost przeciwnym wyniku
pracy, zwlaszeza, ze w trzech stronach ,,errata’”
sprostowania tej pomylki nie znajdujemy. Temnie-
mniej nalezy wyrazi¢ wdzieeznoéé autorowi za usku-
tecznienie tak obfitej w materjaly pracy, ktéra zpe-
wnoscia wyda plon dobry dla sprawy fosforytéw
polskich. ls.

Dr. inz. Witold Budryk. Ruch podsadz
ki plynnej w rurociggach zamula-
niowych. Str. 78. 4%. Dabrowa Gérnicza 1929,
NaklL. Bibljoteki Akademji Gérniczej w Krakowie.

Dyssertacja doktorska.

J. Morozewicz. Mariupolit i jego
krewniaki. Z 11 tablicami. Prace Polskiego
Instytutu Geologicznego. Tom II. zesz. 3. str. 133
folio, 11 tablic z fotografjami szliféw i objaénieniami,
I mapa. Obok polskiego tekst francuski. Warszawa
r. 1929,

Okazala monografja gropy skal odkrytej przez
autora w r. 1898 nad morzem Azowskiem kolo Ma-
riupola.

SPROSTOWANIE. Na str. 542 tomu 14-go
(1930) rysunek do artykulu p. inz. Zatheya ,,0 no-
wym systemie komér reakeyjnych do fabrykaeji su-
perfosfatu” przedstawiajacy ogélny widok komor

jest niestety przewrdécony, co czytelnicy zechea pray
czytaniu uwzglednié,

Na str. 551 kol. T wiersz 22 od doli zamiast
W Tarnowie” winno byé .,w Chorzowie”,

ZAKL. GRAF. E. I D-RA K. KOZIANSKICH W WARSZAWIE, KRAK.-PRZEDMIESCIE 66.
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