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otrzymal postaé, ktora bez zasadniczych
zmian stosowana jest i w chwili obecnej. Dal-
szym ciagiem tego komunikatu byl referat
H. Kasta wygloszony na VII Kongresie
Miedzynarodowym Chemji Stosowanej w
1909 r. (4).
Oto najwazniejsze dane, zakomunikowa-
ne przez Lenzego 1 Kasta: )
Kafarek w glownej swej czesei sklada sie
7z ciezaru, swobodnie poruszajacego si¢ W
kierunku pionowym wzdluz dwoéch szyn.
7 pomoca specjalnego urzadzenia cigzar mo-
ze by¢ umocowany na pewnej wysokosci
i zwalniany, poczem spada na probke ma-
terjalu wybuchowego, umieszczona w stalo-
wym kowadle. gt
Bezposrednie uderzenie ciezaru spada-
jacego nie daje jednak wynikow réownomier-
nych, gdyz czg$c¢ substancji rozsypuje si¢ na
strony i powierzchnia zetknigcia substancji
z uderzajacym cigzarem ulega zmianie. Z_n
za$ praca uderzajacego ciezaru rozklada sie
na cala powierzchnie zetknigcia, przelo w
nastepstwie otrzymujemy rozmaite wielko-
$ei pracy na jednostke powierzehni. _
Wobec Lego konieczne jest wlgczenie mie-
dzy kowadlo a spadajacy ciezar przyrzadu,
zawierajacego badany malerjal.

Rycina 1.

Ciezar nie uderza bezposrednio materja-
tu wybuchowego, lecz uderza tloczek, przy-
legajacy cala swa powierzechnia do cienkiej
1 réwnomiernej warstwy badanej substancji.
Z posrod rozmaitych przyrzadow tego ro-
dzaju, najwieksze zastosowanie zyskal sobie
przyrzad tloczkowy, zaproponowany przez
Kasta (rycina 1) (4). Sklada si¢ on z pier-
scienia stalowego a, do ktérego dobrze do-
pasowane sj tloczki stalowe b, 1 b, (gérny
1 dolny). Powierzchnia tloczkéw dobrze wy-
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polerowana ma dokladnie 0,5 em?2 Miedzy
tloczkami umieszeza si¢ cienka warstwe ba-
danego materjalu tak, aby cala powierz-
chni¢ dolnego tloczka pokrywal réwno-
mierng warstwa. Przecietnie ilosé ta wedlug
Kasta wynosi 0,04 g.

Tak przygotowany zespol ustawia sie
dokladnie na érodku kowadla.

Zaletq tego przyrzadu tloczkowego jest:
latwosé kontroli stanu tego przyrzadu, lat-
wos¢ wymiany uszkodzonych czesci, latwosé
czyszezenia, latwosé sprawdzenia dzialania
uderzenia.

Zdaniem Lenzego i glownie Kasta
przyrzad tloezkowy odpowiada nastepuja-
cym wymaganiom:

1) Powierzchnia zetkniecia tloczka ude-
rzajacego z badang substancja jest niezmien-
na, gdyz materjal wybuchowy nie rozsypuje
si¢ na slrony.

2) Tarcie tloczka o materjal wybucho-
wy jest zmniejszone,

3) Nieznaczne zmiany wysokosci, z ktorej
spada ciezar, daja wyrazne zmiany wynikow
proby.

4) Granice wrazliwosci okreslone dla je-
dnego i tego samego materjatu wybuchowego
w rozmailych okresach czasu zgadzaja sie
miedzy soba; na wynik nie wplywa rowniez,
czy przechodzimy od duzych wysokosei do
matych, czy tez przeciwnie.

5) Rozmaite] wielkosei cigzary wykazu-
ja jednakowsa prace, w granicach bledu, spo-
wodowanego rozmaita szybkoéeiq ruchu cie-
zaru spadajacego z rozmaite] wysokosei
i rozmaitym wskutek tego czasem trwania
zetknigcia sie eiezaru z tloczkiem,

6) Mozna na nim badaé wzglednie malo-
wrazliwe materjaly wybuchowe.

7) Tloé substancji branej do kazdego
doswiadezenia powinna byé zawsze jednako-
wa. Przy wiekszych ilosciach obserwujemy
zawsze mieco mniejszg czulosé.

Kast (i czeéciowo Lenze) proponujg
przestrzeganie nastepujacych warunkow do-
swiadezenia:

1) Tloczkiwinny by¢ dobrze zahartowane,

2) Do badania nalezy stosowaé¢ na zmia-
ng, w okresélonej kolejnosei trzy przyrzady.

3) Temperature badania nalezy utrzy-
mywaé¢ w granicach 18 — 209, jezeli tloczki
zagrzewajq sie — nalezy je ostudzi¢ do tej
temperatury,

4) Nalezy stosowaé cigzary rozmaitej
wagi — przynajmniej dwa. Nalezy dobrac
ciezary wedlug wrazliwosci materjatu Lak,
aby wysokosé, z ktorej ciezar spada, nie prze-
kroczyla:

60 em przy 2 kg
30 X 1 5 IR
s e b e )
el i gl
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Zbyt duza wysokosé powoduje duzy odskok
cugzalu, wskutek czego znaczna cz@sc ener-
gji kinetycznej ciezaru zuzywa si¢ niepro-
dukcy]m?

5) Przy kazdej wysokosci nalezy wyko-
na¢ probe szeSciokrotnie, a wiec po dwa
razy kazdym tloczkiem.

6) Nalezy znalez¢é najwigksza wysokosc,
przy ktorej ani jedno uderzenie nie powo-
duje wybuchu 1 najnizsza, przy Kktorej
wszystkie sze$¢ uderzeri powoduja wybuch.
Jako granice wrazliwosci przyjmujemy wy-
soko$é, przy ktorej nastepuje jeden wybuch
na 6 uderzen.

7) Nalezy odréznia¢ rozmaite stopnie
dzialania uderzenia:

a) zadnego dzialania,

b) slabe dzialanie,

¢) wybuch staby, sredni lub silny.

8) Doswiadczenie nalezy powtorzyc¢ dwu-

krotnie w rozmiatych dniach.

Rowniez na VI Kongresie wyglosil refe-
ral Mettegang (5), ktéory na podstawie
wlasnych doswiadezen, wykonanych w fa-
bryce Carbonit A. G. w Schlebusch przy
wspolpracy Lenzego, z pomoca kafarka,
nieco odmiennej, niz podaja poprzedni auto-
rzy, konstrukeji, dochodzi do podobnych
jak 1 oni wnioskow.

Na tem ograniczaja si¢ na dluzszy okres
czasu prace, specjalnie dolyczgce interesu-
jacego nas zagadnienia. Metoda Lenzego
1 Kasta zostala wkrotce przyjeta przy ofi-
cjalnem badaniu przydatnosei materjalow
wybuchowych do transportu kolejowego
w Niemczech, wypierajac dotychcezasowe
melody mniej dokladne (2) lub tez bardziej
uciazliwe, polegajace na uderzeniu wielkich
cigzarow — 100 kg z wysokosci do 3 m (6).

Pozatem w szeregu prac nad rozmaitemi
wlasnosciami materjatow wybuchowych znaj-
dujemy opis kafarkow, rozmaitej konstrukeji.

Tak wigc we Francji Biju-Duval (7)
podaje w 1895 r. sprawozdanie z badania
czulodci prochu nitrocelulozowego, uderza-
jac ciezarem 300 kg z wysokosei b m.

Lheure (8), badajac zdolnoéé do wybu-
chow u prochow nitrocelulozowych, okreéla
rowniez wrazliwosé ich na uderzenie.

Stosuje do tego celu cigzar zeliwny wagi
30 kg majacy ksztalt cylindryczny lub tez
cylindryczny z zakonczeniem dolnej czesei
pod postacia ucietego stozka.

Powierzchnia uderzajaca ciezaru cylin-
drycznego wynosila 103 em?, cylindryezno-
stozkowego 16 c¢m?2 Ciezar spadal z wyso-
kosci do 4,5 m, przyczem ulrzymywany byl
przez czas spadku w pionowej pozycji z po-
mocq dwoch pretoéw zelaznych, przechodza-
cych przez ucha umieszezone w gornej czg-
dci ciezaru.
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Do kazdego doséwiadczenia brano 100 g
prochu rozsypanego rowng warstwa na bla-
sze powierzchni 600 e¢m? Blachg umieszcza-
no na kowadle, ktore znajdowalo si¢ w stu-
dzience glebokosci 1,4 m. Scianki wnetrza
studzienki wylozone byly blacha cynkowa
taky ze po kazdem doéwiadczeniu mozna
bylo zabraé¢ pozostalosé substancji, ktora
nie ulegla rozkladowi.

Miara wrazliwoéci danej substancji na
uderzenie byla ilo§é sbbstancji ktora ulegla
rozktadowi, wyrazona w em? powierzchni.
Ten sposob oznaczenia ilosci materjalu wy-
buchowego dawal odrazu pojecie o tem, jak
daleko fala wybuchu rozeszta si¢ od ogniska.

Rowniez Lheure opisuje dodwiadezenia
z cigzarem w agl 286 kg spadajacym z wyso-
kosei H,15 m. Cigzar ten mial ksztalt cylin-
tilyun\, $rednicy 40 em zakonczony u dolu
;mfkulq [log¢ badanej substancji dochodzila
do 2,3 kyg.

Podobny ksztalt ciezaru 30 kg podajq
rowniez sprawozdania Commission des Sub-
stances Explosives dolyczyce prac Daulri-
che’a (9) nad wybuchowosciqg mieszanin
nadchloranowych 1 chloranowych. Stosuje
on te samq w zasadzie metode, okreslajae,
jaka czesé probki 100 g wybuchla pod wply-
wem uderzenia z wysokosci 4,5 m.

W Anglji pierwsze systematyczne do-
swiadezenia wykonal Dupré (10) badajac
dzialanie ciezarow uderzajacych numartogn
ksztattu, Autor Len znajduje, ze cigzar ude-
rzajacy w substancje plaska powierzchmig
tabwiej pobudza ja, niz cigzar kulisty, ude-
rzajacy powierzchnig sferyczna.

Wedlug opisu podanego przez Lundhol-
ma na VII Kongresie (11), Dupré stosuje
nastepujacy \pusub badania czuloéci na ude-
rzenie Ir].clLI‘I"]diD\\ wybuchowych przy do-
puszezaniu ich do uzycia.

Malq ilosé badanej substancji kladzie sig
na ciezkie (91 kg) kowadlo z twardej stali
Lak, by substanc]d tworzyla kolo Srednmicy
1% cala. Na to kladzie sie blaluwy cylinderek,
srednicy 15 cala i tej samej wysokosci. Cylin-
derek ten uderza sie spadajacym z pewnej
wysokosci cigzarem stalowym, majacym po-
sta¢ kulista. Ciezar przylrzymuje sie na pew-
nej wy-;n]\mu 12 pomocy elektromagnesu. Wa-
ga ciezaréw wynosi 1 funt lub 14 funta.

Wobec bardzo niejednolitych wynikow,
otrzymywanych przy tej prébie, stosuje sig
poréwnanie badanej substancji z materjatem
wybuchowym o dostatecznie dobrze znanych
wlasnosciach.

W Holandji (12) proba polegala na ude-
rzeniu mlota wagi 1,8 kg z wysokosel do
0,92 m. Sunbstacja wybuchowa owijana byla
w cynfolje.

W Stanach ZjednoczonychAmery-
ki Poétnocnej, w Stacji Doswiadczalne]
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materjalow wybuchowych gorniczych w Bru-
ceton (Bureau of Mines, Explosives Experi-
ment Station) stosowane sq dwa rodzaje ka-
farkow: maty i duzy (13).

Maly przyrzad zawiera cigzar wagi 2,0 kg
poruszajacy sie swobodnie w kierunku pio-
nowym wzdluz dwoéech pretow. Ciezar utrzy-
mywany jest na pewnej wysoko$é z pomoca
elektromagnesu. Przez wylaczenie pradu zo-
staje zwolniony i spada na plyte stalowy
wagi 900 g, ktora przykrywa probke substan-
cji wybuchowej, spoczywajaca na kowadle
stalowem.

Najwieksza wysokoéé z ktorej spada cie-
zar wynosi 100 ¢m. Ilo§¢ substancji wybu-
chowej 0,02 g. Probka ta owijana jest w cyn-
folje 1 tworzy ostatecznie plytke g$rednicy
1 em.

Z pomocy cieplej wody, krazacej w wydra-
zeniach kowadla mozna utrzymaé tempera-
tur¢ badanego materjalu wybuchowego w
granicach 25%+4-2°.

Miara wrazliwodci jest najwigksza wyso-
ko&¢ przy ktorej niema ani jednego wybuchu
na 5 uderzen.

Zwigkszenie Lej wysokosci o 1 em powodu-
je juz przynajmniej jeden staby wybuch na
D uderzen.

Pewne modyfikacje 1 udoskonalenia kon-
strukeji tego kafarka podaja Taylor i Rin-
kenbach (14).

Autorzy wykazuja ze znaczny wplyw na
uzyskiwane wyniki ma rodzaj (twardosé) stali
kowadla i tloczka oraz rodzaj powierzchni
tloczka: gladka powierzchnia gwarantuje bar-
dziej réwnomierne wyniki, twarda stal daje
nizsze wysokosci upadku ciezaru.

Ezplosives Experiment Slation uzywa row-
niez kafarka duzego, w ktérym cigzar spadaja-
cy ma wage 200 kg. Najwicksza wysokosé
wynosi 7,6 m. Ilo§é¢ substancji wybuchowej
80 g. Ladunek ten powinien by¢ rozlozony na
kowadle bezposrednio, pod postacia okragle-
go placka srednicy 10 em, lub tez umieszczany
w plaskiej miseczce stalowej o &rednicy we-
wnetrznej ok. 8 em zamknigte] pokrywa, row-
niez stalowa.

Dzieki duzej ilosci branej do badania sub-
stancji oraz wigkszemu cigzarowi spadajace-
mu, wyniki uzyskiwane duzym kafarkiem sa
muiej zalezne od przypadkowyech bledéw do-
$wiadezenia i wskutek tego dokladniejsze.

Wysokosé spadku ciezaru jest tu zmie-
niana co 10 em. Miara wrazliwosci jest naj-
wyzsza wysoko§é, przy ktorej 3 uderzenia nie
daja wybuchu.

W razie niekompletnego wybuchu zaleca
sig okreslenie ilodci substancji nierozlozonej,
z dokladnogeia do 1 g.

Roéznorodnosé stosowanych przez réznych
autorow i w roznych krajach metod badania
materjalow wybuchowych pod wzgledem
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wrazliwosel na bodzce mechaniczne, cieplne
i chemiczne pobudzila juz VI Kongres Mie-
dzynarodowy Chemji Stosowanej w 1906 r.
do prac nad unifikacja metod badania ma-
terjalow wybuchowych — w szczeg6lnosel ba-
dania wrazliwo§ci na uderzenie.

Specjalna komisja pod przewodnictwem
V. Watteyne’a opracowala na nastepny
(VII Kongres w 1909 r.) (15) sprawozdanie
z metod badania ,,stalofci mechaniczne]
i chemicznej” materjaléw wybuchowych.
Ostateczne wywody 1 propozycje komisji
przedstawiono na Kongresie VIII w 1912 r.

Do badania wrazliwo$ci materjalow wy-
buchowych na uderzenie Komisja zapropo-
nowala postepowanie nastepujace (16).

Badanie prowadzi si¢ nad dang substan-
¢ja wybuchowa oraz nad kwasem pikryno-
wym z pomoca jednego i Lego samego przy-
rzadu, przyczem ilosci obu substancyj sa
za kazdym razem jednakowe, zaréwno jak
wszelkie inne warunki do$wiadczenia.

Ilo$¢ uzywanej do badania substancji wy-
nosi 0,05 —0,10 g.

Umieszeza sie ja na kowadle ze stali har-
towanej warstwa zajmujaca Srednice 1,27 em.

Warstwe te nakrywa sie cylindrem z har-
towanej stali $rednicy 1,27 cm i tej samej
wysokosci. Z kazde] badanej wysoko$ci na-
lezy da¢ 10 uderzen.

Materjaly wybuchowe uznane za malo
wrazliwe na uderzenia, wykazuja czulodé
mniejsza lub réwna kwasowi pikrynowemu.

Przyrzad do badania moze by¢ wzorowa-
ny na przyrzadzie Lenzego i Kasta, badz
tez na przyrzadzie angielskim Duprégo,
o swobodnym spadku cigzaru.

Niewatpliwie metoda ta, wprowadzajac
pewne normy, a przedewszystkiem wzorzec,
dajacy wieksza dokladno$é badan, stanowi
znaczny krok naprod w unifikaeji sposobow
oznaczania czulo$ci materjalow wybucho-
wych. Mimo to jednak dokladno$é samych
metod jest niedostateczna i szereg poézniej-
szych prac zmierza ku ich udoskonaleniu.

Nowsze badania i prace nad udosko-
naleniem metod.

Do prac tych naleza przedewszystkiem
badania: Muraoura, Taylora i Weale'a
oraz Wohlera i Wenzelberga.

Muraour w pracy wykonanej w 1917 r.
opisuje (17) przyrzad stosowany w Laboraloire
Central des Poudres w Paryzu. Przyrzad ten
jest bardziej dostosowany do laboratoryjnego
badania wrazliwosci materjalow wybucho-
wych, niz przyrzad uzywany przez Commis-
sion des Substances Explosives. Konstrukcja
przyrzadu opisanego przez Muraoura jest
w zasadzie bardzo zblizona do konstrukeji
kafarka niemieckiego, opisanego przez Len-
zego (3).
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Cigzary wagi od 0,5 kg do 15 kg spadaja
z wysokosei 3,6 m, slizgajac sie¢ po dwoch
szynach, ustawionych pionowo. Materjal wy-
buchowy jest zamknigly w miseczce blasza-
nej érednicy 17,6 mm, glebokosci 3 mm. Mi-
seczka jest z wierzchu zamykana pokrywa
blaszana. Ilo$¢ substancji waha sie, zaleini‘c
od gestosci substancji wybuchowej, w pobli-
zu 0,025 g.

Badanie wrazliwoéci substancji; na ude-
rzenie polega na wykre§laniu krzywej, poda-
jacej zaleinoéé procentowej liczby wybuchow
od wysokoéci uderzenia. Z kazdej wysokosei
uderzano 50-krotnie. Najwigksza wysokosé
wynosita 1,0 m — 1,2 m. Jestto maksymalna
wysokoéé, przy ktorej kafarek pracuje nor-
malnie.

Zdaniem Muraoura liczba 50 uderzen
z kazde] wysokoéci stanowi minimum po-
trzebne do wykreslenia krzywej. :

Krzywe, ktére otrzymuje autor majq
ksztalt litery S. (rycina 2). Zdaniem autora
pelna znajomosé wrazliwosci danego mater-
jatu wybuchowego na uderzenie jest mozliwa
dopiero wowczas, gdy wykreslimy krzywa.

Gwrs.

L e e e o e e o o e e

WYSEHOSE [em/

Ryeina 2.

Zwigkszenie iloéci substancji branej do
kazdego do$wiadezenia zmniejsza prawdopo-
dobienstwo wybuchu.

Np. przy uzyciu 0,025 ¢ znaleziono 649
wybuchow,

przy uzyeciu 0,120 g znaleziono 189% wy-
buchow.

Poniewaz ocena na oko zachowania sig
substancji wybuchowej przy uderzeniu (wy-
buch catkowity, czesciowy, niewybuch) moze
byé trudna, Rotter (18) zamyka kowadelko
i tloczek w szczelny plaszez, z ktorego od-
prowadza gazy, wydzielajgce si¢ przy wybu-
chu. Mierzac objetoé¢ tych gazow mozna
wnioskowaé o tem, jak daleko posunal sig
wybuch.

Obszerna prace, poswieconq wyjasnieniu
mechanizmu pobudzania materjalow wybu-
chowych przez uderzenie, wykonal W. Tay-
lor i A. Weale (19). Autorzy stosowali dwa
przyrzady, ktorych konstrukeja oparta byta
na jednej 1 tej samej zasadzie, réznica pole-
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gata jedynie na wielkodci: jeden przyrzad —
maly, uzywany do badania bardzo wrazli-
wych na uderzenie materjalow wybuchowych
(np. inicjujacych) mial ciezary wagi 1-—64
uncyj, drugi— duzy, do malowrazliwych
substancyj (np. nitrozwiazkow), ciezary wagi
od 0,5 do 20 kg przy wysokosei spadku
do 2 m.

W mniejszym przyrzadzie cigzar spadajacy
ma ksztalt kulisty. Waga cigzaru wahala sie w
granicach 0,5 — 4 uncyj. Zawieszany on jest,
na pewnej wysokosei za pomoca elektroma-
gnesu. Cigzar uderzal w tloczek z zahartowa-
nej stali. Tloczek i kowadlo moglo poruszaé
sig w miedzianym gniezdzie tylko w kierun-
ku pionowym.

llo§¢ badanej substancji lub mieszaniny
wynosita 0,03 g. Zaprasowywano ja w mie-
dziane lub mosiezne miseczki. Grubosé war-
stwy badanego materjalu wynosila ok. 0,02,
grednica 0,25 mm.

Najpewniejsza oznaka wybuchu bylo od-
rzucenie tloczka, uderzajacego w materjal
wybuchowy.

Doswiadczenia wykazaly wyraznie, ze za-
leznosé liczby 9% wybuchow od wysokosci
spadku cigzaru podlega ogoélnemu prawu
statystycznemu.

Znajdujemy tu zgodnos¢ z obserwacjq
Muraoura: wedlug Taylora i Wheala za-
lezno&é ta wyraza si¢, podobnie jak u Mu-
raoura, krzywg w ksztalcie litery S.

Autorzy wyprowadzaja ogélny wzor te]
krzywej z teorji prawdopodobienstwa:

50 N
ey [1+kf(2)],

gdzie y =9/, wybuchéw przy uderzeniu z da-
nej wysokosei, IN = liczba uderzen z wybu-
chem przy danej wysokoSci, N, = ogdlna
liczba uderzen przy danej wysokoéci, kb =
stala, z = odchylenia od danej wysokosci.
Taylor 1 Weale zbadali wplyw zmia-
ny cigzaru w granicach 0,5 do 4,0 uncyj na
wynik badania. Okazalo si¢, ze praca, t. j.
iloczyn ciezaru 1 wysokosé spadku, jest wiel-
kosecig stala w granicach doswiadezenia:

W—HzmgH-———Kﬂ’%mvz,

gdzie W — ciezar o masie m, H — wysokos¢,
K — stala, v —szybkosé i g przyspieszenie
ruchu ciezaru.

Autorzy badali rowniezwplyw materja-
tu, z ktérego zrobione jest kowadlo. Im bar-
dziej migki jest materjal, tem wigksza jest wy-
sokos¢ spadku cigzaru H, potrzebna do spo-
wodowania wybuchu.

Okazalo si¢ jednak, ze przy uzyciu meta-
li, ktore pod wplywem danego uderzenia nie
ulegaja odksztalceniu trwalemu, wielkosé H
jest jednakowa,
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Wplyw powierzchni wuderzajacej
byl zbadany dla mieszaniny piorunianu rteci,
KClOg41 Sb,S,. Okazalo sie, ze zaleznosé wiel-
kosci K od powierzchni jest prostolinijna.

Wplyw iloéci badanej substancji:
wyjasnilo sig, ze zalezno§¢é miedzy grubosciy
poczatkowa warstwy substancji wybuchowej,
a kinetyczna energja padajacego cigzaru jest
prostolinijna.

Ostatnio L. Wohler i O. Wenzelberg
(20) opisali badania wrazliwodei calego sze-
regu materjalow wybuchowych, stosujac ka-
farek Lenzego z nastgpujacym sposobem
postepowania:

1) Ilo$¢ substancji wynosita 0,02 g. Za-
prasowywano ja cisnieniem 1000 kg/em? w mi-
seczke mosiezna do splonek zapalajacych
(wzoru M 88), przykrywajac <ynfnlj(1 Ciezar
zmieniano w granicach od 0,75 do 10 kg.

2) Mierzono odbicie ciezaru uderzajgce-
go i do oznaczenia pracy wykonanej przez
ciezar brano roznice miedzy wysokoScig
spadku, a wysokosdcig odbicia. Dokonywano
tego jedynie przy niewybuchach, gdyz przy
wybuchu wysoko$é odskoku jest oczywiscie
wieksza.

3) Badanie rozpoczynano od mniejszych
wysokosei, dla kazdej wysokosei robiono 6
doswiadezen.

4) Za wysokosé charakterystyczng przyj-
mowano taka, ktora daje prawdopodobien-
stwo 509, wybuchu.

5) Uderzajaca powierzchnia miala $redni-
ce od 1,6 do 3 mm. Prace wyrazano w
kg m/em?2.  Pracujaca powierzchnia toczka
wynosila dla mniej czulych substancyj prze-
waznie ok. 7,0 mm?

Dokladno$é oznaczen Wohlera i Wen-
zelberga wynosita 109,

Kafarki wahadiowe 1 specjalne do
badania materjalow 1 mieszanek po-
budzajacych.

Do badania wrazliwo$ci na uderzenie ma-
terjalow wybuchowych inicjujacych a wige
bardzo wrazliwych L. Wohleri O. Mat-
ter (1) skonstruowali wahadlo uderze-
niowe. Badang substancje w ilosei 0,05 g
zaprasowywano w miseczke mosigzna, stu-
zaca do wyrobu splonek zapalajacych (Mau-
sera wzo6r 88). Substancja wybuchowa byla
pokrywana krazkiem cynfolji lub b[%zl\(l
miedziang. Na takiem zamknigciu miseczki
opiera si¢ stalowy tloczek, w ktory uderza
clgzar majqcy zmienng wage. l‘t.w bardzo
malej pracy potrzebnej do spowodowania

wybuchu materjalow inicjujacych urzadze-

nie tego rodzaju ma duzo zalet, gdyz ciezar
Upada bez tarcia.

Wohler i Martin (22) w pracy nad wla-
snosciami soli kwasu piorunowego 1 azoto-
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wodorowego stosuja ten przyrzad, przvcyem
uzywaja dwéch rodzajow tloczkow: 1. o po-
wierzchni uderzajace)] 1,43 mm? do bada-
nia mniej wrazliwych materjaluw, 2. o po-
wierzchni 2,14 mm? do bardziej wrazliwych
substancyj. Tloczek.ten ulegal bardzo tatwo
zniszezeniu wskutek wybuchu badanego ma-
terjatu.

Ciezar uderzajacy mial wage 0,600 kg
a w pewnych doswiadczeniach 0,964 kg. Ilosé
substancji uzywanej do doswiadczen wahala
sie w granicach 0,01 — 0,05 g.

Martin zauwazyl, ze w wiekszosci
przypadkéw, np. dla wszystkich zbadanych
piorunianow, wraz ze wzrostem ilosci uzytej
do badania substancji, zwieksza si¢ wysoko§¢,
z ktorej trzeba uderzyé, aby spowodwaé wy-
buch. Odchylenia od tej reguly wykazujq
pewne azotki np. azotek srebra (AgNg): w
miarg n\n:kaiama iloci badanej 5ubsLanc]1
zmniejsza sie praca potrzebna do wywolania
detonacji.

Pewne znow azotki wykazuja przejscie
przez minimum: np. azotek wapnia, baru po-
czatkowo przy zwigkszeniu fadunku wybu-
cha latwiej, nastgpnie dalsze zwigkszenie ta-
dunku powoduje zmniejszenie wrazliwodci
na uderzenie.

W innych znow (azotki €d, Hg i Pb) nie
obserwujemy wplywu ilosei substaneji na jej
wrazliwosé.

Jak sie okazalo, zgodnosé miedzy badania-
mi dokonanemi na kafarku ze spadajacym
cigzarem, a wahadlowym jest dostateczna,
oile pm\u rzchnia ud(-m:a]cu a nie ]I‘HI wigksza
niz 7 mm?* W przeciwnym razie, L. j. pray
wieksze] powierzchni trzeba stosowaé wiek-
szy ciezar, co ogromnie zwigksza tarcie
w lozyskach.

Podobne w zasadzie wahadlo do badania
wrazliwosei materjatlow inicjujacych na ude-
rzenie bylo skonstruowane w 1908 r. przez
Milild@rversuchsami w Berlinie i opisane na-
stepnie przez L. Metza (23).

Przyrzad sktada sie z bloku mosieznego,
zawierajacego kowadelko, na ktore naklada
sie miseczke mosiezna, wypelniong badang
substancja inicjujacq, lub mieszankq. Kowa-
delko ma ksztalt dokladnie nasladujacy ko-
wadelko tuski naboju karabinowego.

O mosie¢zne dno miseczki opiera sig iglica,
imitujaca karabinowa, prowadzona w bulej-
ce stalowej. Tutaj mozliwos¢ zniszczenia igli-
cy (Hoc Zl\d) od wybuchu jest Zmniejszona “do
minimum 1 ten aparal rézni si¢ korzysinie
od urzgdzenia Wohlera 1 Mattera.

Cheac zwiekszy¢ dokladnosé badania mas
zapalajacych, utworzonych w glownej swej
czescl z materjalow inicjujacych, Metz wpro-
wadzil w uzycie kafarek, w ktorym cigzar,
majacy ksztalt spadajacej kropli, opada swo-
bodnie, bez prowadzacych szyn 1 uderza
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w iglice opierajaca si¢ 0 miseczke, umieszezo-
ng pod ciezarem na kowadelku.

Ciezary stosowane przez Metza mialy
wage: 500 g 1 250 g. Kafarek ten znalazt obe-
cnie dosyé szerokie zastosowanie do badania
wrazliwosci na uderzenie splonek zapalaja-
cych.

Ostatnio Wohler i Wenzelberg (20)
sprawdzili na azotku olowiu wyniki uzyski-
wane z pomoca kafarka o ciezarze spadaja-
cym a wahadlowym, znajdujac, ze zgodnosé
jest zupelna, dopoki powierzchnia uderzajaca
materjal wybuchowy nie przekracza 7 mm?

Czesté doswiadezalna®).

W czasie dokonywania licznych badan
czuloéci mieszanin wybuchowych (wyniki
tych badan podane beda w czesel I pracy
niniejszej) autor doszedt do wniosku, ze do-
kladno§¢ pomiaréw mozna znakomicie po-
lepszyé tak, ze blad doswiadczenia nie prze-
kroczy 109%, co zgadza si¢ z danemi Wohle-
ra i Wenzelberga (20).

Autor poslugiwal sie kafarkiem systemu
Lenzego i Kasta z przyrzadami tloczko-
wemi Kasta (4). Ilogé uzywanej do badania
substancji wynosita 0,01 — 0,02 g. Waha-
nia w tych granicach nie wptywaty na wynik.

Przyrzady tloczkowe. Na ich wyko-
nanie zwrocono specjalng uwage, gdyz oka-
zalo sie, iz materjal (rodzaj stali) i sposob
wykonania (hartowanie) moze mie¢ duze zna-
czenie, Dlatego tez tloczki wykonywano
zawsze z jedne] 1 Lej samej stali w jednakowy
sposéb.

Czynnikiem niezmiernie waznym, ktory
jak sie okazalo wywiera wplyw na uzyskiwane
wyniki, jest poddanie tloczkéw uprzednio
dzialaniu wielokrotnych uderzen. Nalezy
przytem staraé si¢, aby uderzenia byly tego
samego rzedu, co i w nastepujacem potem
doswiadezeniu, Im bardziej migkka jest stal,
tem silniej nalezy uderzaé tloczki. Poczatko-
wo tloczki ulegaja trwalemu odksztalceniu
ktéorego widomym znakiem jest niewielki
wzrost érednicy i zmniejszenie dlugosei —
tloczki ,,zacinaja sie” w matrycy. Tloczek
gorny ulega silniejszej deformacji niz dolny.
Dopiero po pewnym czasie odksztalcenia
zmniejszaja si¢ tak, ze po kilku, nieraz bardzo
silnych uderzeniach, sa juz prawie wecale
niedostrzegalne. Od tej chwili poczynajac
pomiar wrazliwosci substancji na uderzenie
staje sige dostatecznie dokladny. Jestto zro-
zumiale, jezeli uwzglednimy, Ze praca uderze-
nia obraca sig¢ na:

1) prace pobudzenia badanej substancji
do \vauchu,
2) prace odskoku

*) Referowana w Towarzystwie Wojskowo-Technicz-
nem 30 marca 1935 r.
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3) pewna cze$é zmienia si¢ w energje
cieplng.

Dopoki odksztalcenia trwale sa
znaczne, nalezy do Lego dodaé:

4) prace na odksztalcenie stempli. Wiel-
kosé ta jest zmienna — zalezy od twardosci
stali; w miare zwiekszania liczby uderzen
1 zmniejszania si¢ odksztalcen — ta czesé
pracy maleje.

Nalezy sie wiec spodziewaé, ze przy uzy-
cin Swiezych tloczkow prawdopodobienstwo
wybuchu od uderzenia jest mniejsze. W mia-
r¢ jak tloezki przestaja ulega¢ deformacji
trwalej — prawdopodobienstwo wzrasta. Z
chwila gdy odksztalcenie trwale ustaje —
osigga sie daleko idaca rownomiernodé wy-
nikow.

Od tej chwili wyniki sq niezalezne od
twardosci uzytej stali. Jedynie w przypadku
uzycia stali tak m]{:kl('], ze pod wplywem da-
nego uderzenia weiqz ulega odksztalceniom
dogé znacznym, wynik jest inny (mmegwu\
praw dnpmlnluvnat\\o wybuchu) i mniej row-
nomierny.

Zgadza si¢ to z obserwacja W. Taylora
i Wheala (19), ktorzy badajac czulosé wrazli-
wych na uderzenie materjalow inicjujacych
lub ich mieszanek znalezli, ze uzycie tloczka
z miekiego metalu daé¢ moze wy]qbkuwo WY
niki takie same, jak uzycie tloczka z metalu
twardego, o ile uderzenie jest dostatecznie
mate, aby nie wywolaé¢ trwalego odksztalce-
nia miekiego metalu.

Na podstawie tego co powiedziano mozna
wnioskowac, ze do badania bardziej czulych
substancyj mozna uzyé toczkow ze stali bar-
dziej miekiej i o ile uderzenia nie spowoduja
odksztalcen trwalych, wyniki sq dostatecznie
pewne.

Ilustracja wplywu odksztalcen na wyniki
jest nastepujacy przyklad:

Pentryt hadano w nieuzywanym jeszcze
przyrzadzie toczkowym z migkiej stali®), ude-
rzajqc cigzarem 2 kg 1starajac si¢ znalez¢ dol-
ng granice czulosei t.j. minimalng wysokosc,
ktora daje 109, wybuchéw na 10 uderzen.
Poniewaz kilkakrotne uderzenia z wysnkoéc'ri
10, 20 1 30 em nie daly wybuchu, zwigkszono
wysokoéé do 40 em. Po kilku uderzeniach
osiagnieto wybuch. Wobec tego obnizono wy-
sokosé do 35 em. Na kilka uderzen uzyskano
znow wybuch. Obnizono wysokosé do 30 em.
Procentowa liczba wybuchow okazala sig
wieksza, niz przy poprzedniej wysokodci. W
miare dalszego obnizania wysokosci wybuchy
stawaly 51(; coraz czeslsze, az wreszcie granice,
najnizszej wysokosci, dajacej 10% wybuchow
okreslono na 12,5 em. Po poddaniu toczkow
dalszym uderzeniom silniejszym (przy in-

q jeszcze

*) Badana przyrzadem Alpha ze stozkiem dja-
mentowym < 1200 przy obeiazeniu 150 kg przez
15 — 20 sek stal wykazala twardosé ok. 50°,
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nych probkach) powlérzono probe z pentry-
tem. Okazalo sie, ze dolna granica lezy w
poblizu 5,5 em.

Przy uzyciu tloczkow ze stali twardej, gra-
nice te uzyskamy znacznie wezeéniej.

Wspomniane zjawisko ilustruje rowniez
nastepujacy przykiad.

Przy badaniu materjalu wybuchowego cie-
zarem 2 kg z zastosowaniem przyrzadow tlocz-
kowych juz poprzednio uzywanych, uzyskano
przy wysokosci 15 em: 409, wybuchéw, przy
17 em: 609, wybuchow.

Wobec tego zdawalo sig, ze poszukiwana
wysokogé daj;g('.a 509, wybuchow lezy w oko-
licy 16 cm.

Probe dalszq narazie przerwano badajac
inng substancje, przyeczem kazdy przyrzad
tloczkowy wytrzymal uderzenie sumarycznie
z wysokosci 245 em, poczem wznowiono ba-
danie poprzedniej substancji:

14 em — 809, wybuchow
11 em — 609, 7
10 em — 309, '

Ostatecznie zakladamy, ze poszukiwana wy-
soko§é wynosi 10,5 em.

Innego dnia zbadano w podobny sposéb
be sama subwiam]g Widzimy tu, jak w mia-
re zwigkszania liczby uderzen w tloczki zwiek-
sza si¢ prawdopodobienstwo wybuchu.

15 em — 20 9% wybuchow
19 em — 609, »
18 em — 609, s
17 em — 709, o
16 ¢cm — 909, 5
15 em — 909, s
12 em — 709, =
].U cm — 50 % ¥
11 em — 709, 0
10,5 em—6079, i

W ostatecznym wyniku znaleziono wiec
wysoko&é 10,0 em.

Roéznica migdzy obu oznaczeniami 10,5
a 10,0 wynosi 5%, czyli lezy w granicach bledu
doswiadezenia,

Cheae mozliwie zmniejszy¢ blad doswiad-
czenia, pochodzacy od niedostatecznej ,,0b-
robki dynamicznej” tloczkow, nalezy rozpo-
czyna¢ kazda serje do$wiadezen po przerwie
od kilku do kilkunastu uderzen w tloczki
,na sucho” (bez badane] qubwtamji) a wia-
sciwe doswiadezenie zaczynaé od duzej wy-
sokosel, stopniowo obnizajac ja az do osig-
gnigcia wyniku, ktory da nam pewna wiel-
kosé stalq, charakteryzujaca dany materjal
wybuchowy, a niezalezng od zjawisk przy-
padkowych.

Nawet krotkotrwala przerwa w uzywaniu
danych tloczkéw moze spowodowac¢ zmia-
ny w ich dzialaniu. Jak wykazuje do-
Swiadezenie, wystarczy 14 — 2 godzinna

przerwa w doswiadezeniach (zaleznie od wia-
sciwoéci stali) aby zmniejszy¢ prawdopodo-
bienstwo wybuchu. Po kilku lub kilkunastu
uderzeniach wracamy jednak do normy zwigk-
szajac to prawdopodobienstwo.

Mierzenie odskoku. Podstawowym
warunkiem osiggnigcia rownomiernych wyni-
kow jest rhwniez okreélenie rzeczywistej pracy,
ktora spadajacy ciezar przekazuje przyrzado-
wi tloczkowemu. Okreslenie to wprowadzone
przez Wohlera 1 Wenzelberga (20), umo-
zliwia, jak to widaé¢ z dalszego opisu, porow-
ny \xamo wynikow dogwiadezen, uzyskanych
z pomocq cigzarow rozmaitej wagi. Do ozna-
czenia odbicia autor przymocowal piorko,
ktore rysowalo linje na zakopconem papie-
rze, napietym obok c1g?aru Po uderzeniu
cigzara w tloczek, papier przysuwano do
pidrka i utrwalano na nim wysokoéé odbicia.

Odskoki w stosowanej przez autora pra-
cy niniejszej aparaturze sa wyjatkowo duze,
znacznie wigksze niz podaje Wohler 1 Wen-
zelberg.

7 chwilg, gdy tloczki przestaja ulegac od-
ksztalceniu trwalemu, po kilku lub kilkuna-
stu wstepnych uderzeniach ustala sie bardzo
duza rownomierno$¢ odskoku, czego dowodem
sq zalaczone przyklady.

Ciezar 10 Fkg. Tloczki poprzednio juz
uzywane jednak tylko do malych ciezarow.
Przerwa w uzywaniu ok. 1 miesigca. Wyso-
kosé uderzenia: b0 ¢em. Odskoki w milimetrach:
1) 216; 2) 246; 3) 248; 4) 266; b) 2756; 6) 277;
7) 282; 8) 280; 9) 295; 10) 295; 11) 295; 12)
292; 13) 295; 14) 309; 15) 310. Przerwa
Y5 godz., poczem: 16) 295; 17) 295; 18) 295;
19) 299; 20) 306; 21) 306: 22) 312; 23) 302;
24) 309; 25) 311; 26) 307; 27) 306; 28) 312;
29) 311; 30) 306.

Wzigto przecietna z 10 ostalnich ozna-
czen: 30943 mm. Poniewaz calo§é dosgwiad-
czenia nie moze da¢ wysokosci z wigksza do-
kladnoscia niz 0,5 cm, przeto wysokosé za-
okraglamy do 0,5 cm. Otrzymujemy wigc
31,0 em.

Rzeczywista praca byla zatem wykonana
na drodze 50—31 =19 cm, czyli wyniosla
1.9 kgm.

W przykladzie tym rzuca sig w oczy
ogromna roznica odskoku przy 1) a 2) uderze-
niu. Niewatpliwie maly odskok 1) spowodo-
wany byl tem, ze znaczna czgsé energji zu-
zytkowana zostala na odksztalcenie trwale
tloczka dla tego ze przyrzad tloczkowy nie
byl przedtem uzywany do tak silnych uderzen.
Na przestrzeni uderzen od 1) do 14) obser-
wujemy staly wzrost odskoku, polaczony
z ciaglemi, aczkolwiek stale zmniejszajacemi
sie odksztalceniami géumgo tloczka. Potem
nastapila przerwa ok. 15 godz, po ktorej od-
skok zmniejszyl si¢ 1 wrocil do normy po
czterech uderzeniach, wykazujge nas[{:pnle
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duza rownomierno$é. Odchylenia od  war-
tosci przecietnej nie przekraczaly tu R9,.

Podobnie rownomierne wyniki uzyskiwano
przy uzyciu ciezarow mniejszych: 51 2 kg,
jak to podaja zalgczone przyklady.

Ciezar b kg. Tloczki poddane juz bezpo-
grednio przedtem kilkudziesieciu uderzeniom
z wysokosci B — 40 em.

TABLICA 1.
" TABLEAU 1.
- ©
o i 8 29 ) o o
o, 9 G il Leciipd
L) o w £l ;':g EB
s e e e 8 ges S8
b S O e
H g & o 2 3 SNmb £o
SEI2E| & 3 §E | 2S84 B3
gelznl 2E | 28| S8 A
2 kg | 5anl 25 cm 2,5 cm 0,10 kg mfem?
10 5,0 5.0 0,20
20 10,0 10,0 0,40
30 15,0 15,0 0,60
40 20,0 20,0 0,80
50 25,0 25,0 1,00
55 27,5 27,5 1,10
6o 30,0 30,0 1,20
70 35,0 35,0 1,40
5 kg | 20 14,0 6,0 0,60
30 20,5 9.5 0,08
40 27,0 13,0 1,30
50 33.5 16,5 1,65
55 36,5 18,5 1,85
10 kg| 20 13,0 7,0 1,40
30 19,0 11,0 2 20
40 25,5 14,5 2,90
50 31,0 19,0 3,80

Wysokosé spadku 30 cm.

Odskok w mm: 1) 203; 2) 203; 3) 205;
4) 208; 5) 205; 6) 202; 7) 70.}, 8) r’(]l 9) 202,
10) 200.

Przecigtnie 204§ mm. (odechylenia 29%,)—
20,5 em.

Praca —b5 kg (30 — 20,5) em=0,475 kgm.

Ciezar 2 kg. Wysokoét' apadku 10 ¢m.

Odskok w mmnu: 1) 50; 2) b1; 3) 49; 4) 47;
5) 53; 6) B3; 7) 46; 8) 4{;, 9) al, 10) 46,

Przecigtnie 495 mm. (odchylenia do
89%) — 5,0 cm.

Praca —2 kg (10 —5) em=0,10 kgm.

W ten sposob przeprowadzono badania
nad odskokami przy rozmaitych wysokosciach,
uzyskujac ostatecznie wyniki podane w ta-
blicy 1 oraz na wykresie (rycina 3).

W tablicy podane sg liczby dotyczace rze-
czywistej pracy uderzenia, oddanej przez spa-
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dajacy ciezar przyrzadowi tloczkowemu. Pra-
ca odniesiona jest do jednostki powierzchni
uderzajacej, t. j. 1 ecm? w zalozeniu, ze po-
wierzchnia uzywanych tloczkow jest réwna

0,5 em?2,

Jdl B
om ‘ I
U ’
I -2k
-5k I
o -Why EL e, /
<) e
42{:’ I
T
=T
I =
9 7
1
5 J0 47 ferd &0 b on
J,naick
Ryeina 3.

Rycina 3 przedstawia zalezno&é drogi, kto-
ra zostala zamieniona w prace uzyteczna,
(t. j. roznicy miedzy wysokoscia spadku
a odskoku) od wyao]\osci spadku. Zalezno$é
ta jest Scisle prostolinijna.

Pomiar odbicia wyjas$nia niezgodnosci do-
tychczasowych badan czulo$ci substancyj
wybuchowyeh przy uzyciu rozmaite] wagi
ciezarow.

Tak wiec J Hackel 1 T. Urbanski znaj-
duja szereg liczb, charakteryzujacych czu-
fos¢ nitroskrobi rozmaicie nitrowanych (24).
Przeliczajac uzyskane liczby wedlug danych
tablicy 1, znajdujemy duza zgodnosé miedzy
oznaczeniami, dokonanemi z pomoca rozmai-
tych cigzarow jak Lo widac z tablicy 2. (Przy
obliczeniach zaokmglamy, jak poprzednio,
wysokos¢ do 0,5 em).

TABLICA 2.
TABLEAU 2,
Cigzar 2 kg Cigzar 5 kg
Poids 2 kg Poids 5 kg
] L]
Y w E @ 0 E o
] o o n
2 ‘% ﬁ q E “g ':ng .:4” o ‘5 E NE "".-Ng
By 84 8y T §-&: s 29 g2 58
4 >\\T“ = = (3] “gv s >"‘U = = (5] g W
5.2 82 EH A6 a2l BE LR
Z 7 B%Eﬁ AR R RS | AP RE
I 30 0,60 21 0,60
2 41 0,82 23 0,70
4 50 1,18 36 1,15
5 6o 1,20 38 1,20
Liczba doswiadczen

Autor pracy niniejszej zauwazyl, ze sto-
sowanie 6 uderzen z danej wysokodci moze
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doprowadzi¢ nieraz do mylnych wynikéw.
Poniewaz doswiadczenie oparte jest na pra-
wach statystycznych, blad doswiadczenia ma-
leje w stopniu bardzo znacznym w miarg
zwiekszania liczby pomiaréow. Dlatego tez
najmniejsza liczba uderzen z kazdej wyso-
kosci powinna wynosié, zdaniem autora nie
mniej niz 10. Pozadane jest tez powtorzenie
doswiadczenia innego dnia, i sprawdzenie
znalezionej poprzednio wysokosci. W do-
swiadezeniach swych autor zastosowal te za-
sade, uzyskujac znaczna dokladnosé (poni-
ze] 109%,) przez kilkakrotne sprawdzenie wy-
nikow.

Chcac pozatem mie¢ pojecie o wrazliwosei
nalezy, zgodnie z Muraourem, wykreslié
calos¢ krzywej wyrazajacej zaleinosé 9,
wybuchow od wysokosci uderzenia. Zdaniem
autora pracy niniejszej dostatecznie dobre
pojecie o czulosci materjalu mozna otrzymac
okreélajac dwie wysokosei:

maksymalng, przy ktérej nastepuje 509,
wybuchow i

minimalng, przy ktorej nastepuje 10 9
wybuchéw. Dwa takie punkty wystarczaja
do wyznaczenia pochylenia krzywej S.

Wywody.
Streszczenie.

Celem ujednostajnienia sposobow okre-
$lania czulo$ci materjalow wybuchowych wo-
bec uderzenia oraz zwiekszenia ich dokladno-
sci autor- proponuje wprowadzenie pewnych
uzupelnieni i udoskonalen w istniejace me-
tody badan, ktore dadza strescié¢ sie w spo-
sob nastepujacy:

1) Przy zastosowaniu przyrzadu tloczko-
wego nalezy przed do$wiadczeniem poddaé je
kilkunastu wzglednie kilkudziesigciu ude-
rzeniom tak, by iloczyn wysokosel spadku
przez mase ci¢zaru wynosil (w sumie wszyst-
kich uderzen) od 10 kgm przy badaniu bar-
dziej wrazliwych materjalow wybuchowych
1do 50 kgm przy badaniu mniej wrazliwych.
Praca uderzen winna by¢ tem wigksza im
bardziej odksztalcaja si¢ Lloczki przyrzadu:
przy twardszej stali mozna ograniczyc sig
do mnle]szej liczby uderzen. W stosunku
do zupelnie $wiezych (jeszcze nie uzywanych)
tloczkow taka ,,obrobka dynamiczna” tlocz-
kow powinna by¢ szczegolnie dokladna i na-
lezy zakonczyé ja dopiero po ustaniu wi-
docznych, trwatych odksztalcen tloczkow.

2) Dla kazdej partji tloczkéw jednakowo
wykonanych z jednego i tego samego mater-
Jalu nalezy okresli¢ wielkos¢ odskoku rozma-
itych cigzaréw, padajacych z rozmaitej wy-
sokoéci. Stad oblicza sie rzeczywistq prace
wykonana przez ciezar, wyrazajac ja w
kgm/ecm? (tablica 1).
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3) Do badania nalezy u2y¢ przynajmniej
dwu przyrzadéw tloczkowych, stosujac je
naprzemian.

4) Iloé¢ uzywanej kazdorazowo substan-
cji proponuje ustali¢ na 0,01 — 0,02 g.

D) Substancja powinna by¢ sproszkowa-
na na ziarna srednicy ok. 0,1 mm.

6) Po kazdem uderzeniu przyrzad tlocz-
kowy nalezy dokladnie oczysci¢ oraz przez
doszlifowanie usunac¢ odksztalcenia.

7) Dla poznania caloksztaltu zachowania
si¢ badanego materjalu wybuchowego wobec
uderzenia, nalezy okresli¢ przynajmniej dwie
\\}%okosm z dokladnoscia do 1,0 em:

najmniejszg, przy ktorej osiggamy 109%,
wybuchow,

najwieksza, przy ktorej osiggamy 509,
wybuchow.

8) Kazda z wysokosci podanych wyze]
nalezy okreslié przynajmniej z 10 uderzen.

9) Powigkszenie dokladnogci dodwiadezen
moze by¢ osiagnigte przez wprowadzenie sub-
stancji wzorcowej lub substancyj wzorco-
wych, ktore, badane jednoczeénie z dang sub-
stanckja pozwoia na wprowadzenie pewnych
poprawek na pewne niedokladnosei pomia-
row, co zawsze moze si¢ zdarzyé wskutek
duzej liczby czynnikéw wplywajacych na
wyniki.

Ze wzgledu na roznorodne zachowanie sig
rozmaitych substancyj wybuchowych wobec
uderzenia, nalezaloby wprowadzi¢ przynaj-
mniej dwa wzorce: dla bardziej czulych
i mniej czulych substancyj, np. heksogen
i kwas pikrynowy.

10) Kryterjum dla okreslenia, czy przy
danem uderzeniu nastapil wybuch, jest prze-
dewszystkiem huk wybuchu, ktory jednak
w wielu przypadkach, np. przy badaniu ni-
trozwigzkow aromatycznych!, moze by¢ bar-
dzo slaby. Pozatem niezawodnem kryterjum
jest okopcenie lub utlenienie czedci metalo-
wych przyrzadu tloczkowego, stykajacych
sie lub znajdujacych si¢ w poblizu substancji
wybuchowej. Wreszcie, w razie niezbyt pew-
nej oceny obu tych zjawisk decydowaé mo-
ze zapach spalenizny.
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RESUME.

Avprés avoir décrit les différents modes d'exécution de
l'essai de la sznsibilité des explosifs au choc admis dans di-
vrs pays, l'auteur, se basant sur ses propres recherches pro-
pose l'unification du mode d’essai de la sensibilité des explo-
sifs au choc, ainsi, que 1'augmentation de la précision de ces
essais par les moyens suivants:

1. Avant de se serivr de l'appareil dita pistons, pro-
posé au VI-e et au VII-e Congrés International de Chimie
Appliquée par Lenze et Kast, il est nécessaire de le frapper
plusieures fois au mouton.

Comme norme approximative on peut indiquer que le
travail sommaire exécuté par le poids tombant dans cette
période initiale doit au minimum etre de l'ordre de gran-
deur de 10 kgm avant l'essai des explosifs trés sensibles et
de 500 kgm—avant l'essai des explosifs moins sensibles.
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Plus I’appareil 4 pistons se déforme pendant cette préparation
(acier moins dur) tant plus doit il etre frappé.

Si l'acier de la construction est plus dur — on peut limi-
ter le nombre de ces chutes de poids. Généralement le manie-
ment préalable de l'appareil par cette méthode ne doit pas
etre terminée avant que les déformations visibles des pistons
de 'appareil cessent de trouver lieu.

2, Il est indispensable d’ajuster l'appareil & pistons en
dérteminant ’hauteur de ressaut pour chaque poids employé
et pour différentes hauteurs. Des données obtenues, on cal-
cule le travail réel exécuté par le poids tombant. Ce travail
est exprimé en kgm/cm?®. (Voir tableau 1).

3. Il faut employer au moins 2 appareils & pistons s'en
servant tour a tour.

4. On doit prendre pour chaque essai une quantité de
substance de o,01 4 0,02 g.

5. La substance essayée doit etre pulvérisée avant 1'es-
sai dans un mortier en agate de fagon que ses grains soient
approximativement de o,1 mm de diamétre.

6. Aprés chaque choc il est nécessaire de bien nettoyer
chaque appareilet rajuster les menues incorrections produites
par les chocs violents.

7. Pour évaluer du'ne fagon plus compléte la résistance
au choc d'un explosif il faut déterminer au moins deux hau-
teurs de chute avec une précision de 1,0 cm préss, soit:

I'hauter minimum provoquant 109, d'explosions,

I’hauteur maximum provoquant 50%, d'explosions.

8. Il faut déterminer chacun des deux niveaux de
chute cités plus haut au moins d’aprés les résultats de 10
chocs.

9. On peut augmenter l'exactitude de l'épreuve en
employant une substance type ou meme des substances ty-
pes. On fait I’épreuve de la sensibilité de la substance essayée
en paralléle avec la substance type. La sensibilité au choc de
la substance type doit etre determinée pour les conditions
données avec le plus grand soin au moyen d’essais multiples.

Il semble qu'il soit préférable de choisir deux substances
types dont 'une plus sensible et 'autre moins sensible, p. ex.
I’hexogéne {triméthyléne-trinitramine) et l'acide picrique.

1o. Comme critérium d'une explosion survenue on
peut envisager les phénomeénes suivants:

a) le bruit de l'explosion,

b) l'enfumage ou bien l'oxydation des surfaces métal-

liques étant en contact avec l'explosif.
En cas d’incertitude on pourra s’orienter c) par l'odeur du
brulé qui accompagne toujours chaque explosion, meme tres
faible et incompléte.

Analiza fotometryczna 1. Oznaczenie molibdenu w stalach.
L’analyse phothométrique I. La détermination du molibdéne dans les aciers
J. PFANHAUSER i J. JACEWICZOWNA

Chemiczny Instytut Badawezy—Dzial Analityczny
Nadeszlo 3 czerwca 1936
Komunikat 100

Praktyczne zastosowanie fotometrji w
analizie technicznej, a w szezegdlnosci do
szybkiego oznaczania Si w stalach, znajduje
swoj wyraz w pracach Hansa Pinslal, 2, 3),
ktory opracowal szybkie i dostatecznie do-
ktadne metody postepowania na fotometrze
Pulfricha.

1) Arch. Eisenhiittenw. 8, 97, (10), (1934/35).
2)  Arch Eisenhiittenw. 9- 223, (1935/36).
3) Z. Metallkunde 27, 107, (1935).

Publikacje te byly bodicem do nowych
prac, ktore przeprowadzil P. Klinger i W.
Koch?), oraz 0. Keune®) nad zastosowaniem
fotometru Pulfricha do oznaczania molibde-
nu w stalach.

Powyzsze prace, jak rowniez fakt, ze je-
den z autoréw mial moznosé¢ niedawno zapo-
znaé sie osobiscie u Kruppa z przebiegiem

4) Tech. Mitt. Krupp 3, 58/61, (1935).
5) Tech. Mitt. Krupp 3, 215/218, (1935).
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oznaczenia Si w stalach na niedawno wy-
puszczonym na rynek przez firme Zeiss pola-
ryzacyjnym fotometrze (wskracie ,,Polafot’’),
sktonil nas do sprowadzenia podobnego foto-
melru oraz rozpoczecia na nim systematycz-
nych prac. ,,Polafot’ (rycina 1) pozwala na

Rycina 1. Schemat optycznej budowy
»Polaphotu.

i I'—otwory do fotometrowania
i 2'— objektywy
3 —pryzmat Wollaston'a ]
4 —analizator
5 —kolektywny Bi-pryzmat
6 — okular
7 — przestona
8 —skala tarczowa
9 —mikroskop skalowany

bardzo precyzyjne wyréwnanie pél widzenia,
czego nie da si¢ osiagnaé na fotometrze Pul-
fricha. Osiaga sie tu wyrdéwnanie oslabienia
intensywnosci Zrodel wiatla przez wzajemnie
prostopadle spolaryzowanie obydwu pél wi-
dzenia. Po wyréwnaniu intensywnogci pol,wi-
dzenia, odmierza sie przez skrecenie anali-
zatora (pryzmat) kat odchylenia z dokladno-
scia do 0,01 stopnia (rycina 2)

Ryecina 2. Polaryzacyjny fotomelr Zeissa
»Polaphot*,
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Zasada pomiaru sa prawa Lambert-Beera, ktére mé-
wia, 1Z:

a) odczytywane na tarczy pomiarowe] przepuszczalnogci
swiatla znajduja sie w stosunku potegowym do grubesci
warstwy badanego roztworu, oraz ze

b) wspélezynniki ekstynkcji sa wprost proporcjonalne
do stezen drobinowych badanych roztworéw i wyrazaja sie
wzorem :

e R oY B

gdzie§ I oznacza intensywno$¢ éwiatla po przejéciu przez
warstwe plynu o grubosci sem. Iy=intensywnosé¢ zrédla
$wiatla, za$ k jest wspélczynnikiem ekstynkcji.

Dla lepszego zrozumienia przytoczonego wzoru nalezy
dodaé, ze

c) pod slowem przepuszczalno&é (P) nalezy rozumied
stosunek I do I

| e e Gl SRR A e LN )

z czego wynika, ze P musi by¢ zawsze mniejsze od I, czyli,
ze logarytm P bedzie zawsze ujemny.

Wihasnoéci absorbeyjne jakiegokolwiek roztworu utarlo
sie wyraza¢ w postaci ujemnej wartoéci logarytmu przepusz-
czalnodci i wartosé te okredlaé jako ,,ekstynkcje” (E):

Bl lope By S0 8 s S aitete (30

d) pod stowem ,,wspélczynnik’ ekstynkcji rozumieé na-
lezy warto$¢ ekstynkeji dla warstwy o grubosci 1 cm.

Zajelismy si¢ najprzéd opracowaniem
oznaczania Mo w stalach i zeliwach, a to
z dwoch przyczyn:

1) analizy na zawartos¢ Mo w stalach
nosza charakter raczej sporadyczny niz ciagly
(»,Polafot” w ograniczonym tylko stopniu
nadaje si¢ do masowych oznaczen);

2) stosowana dotychczas powszechnie me-
toda wagowa okreslania tego skladnika w po-
staci molibdenianu olowiu — jest dlugotrwa-
fa 1 uciazliwa.

RozpoczeliSmy prace od sprawdzenia wy-
nikow, podanych w jedynej dotychczas publi-
kacji na ten temat O. Keunego®).

Poczatkowo prébowaliémy zastosowaé do
oznaczef molibdenu filtr 843, ktory wyzej
wymieniony autor poleca jako jeden z naj-
lepszych.

Filtr ten okazal si¢ w naszych warunkach
pracy zupelnie nie do uzycia z powodu zbyt
slabego jego oswietlenia Zrodlem $§wiatta
(lampka ,,Nitra” o podwojnej spirali).

ZastapilisSmy go wiec filtrem S 436 Hg
rownoznacznym z filtrem S 43. Positkujac
si¢ nim, oznaczaliémy molibden w kilku
probkach stali wzorcowej, odczytujac na-
stepnie procentowq zawartosé jego z krzywej
podanej przez O. Keunego. Otrzymaliémy
wyniki rozbiezne.

Fakt ten sklonil nas do wyznaczenia wia-
snej krzywej dla tego filtru, stosujac sposéb
postepowania podany we wspomnianym ar-
tykule. Krzywa ta (wykres na rycinie 3) nie-
zupelnie si¢ zgadza z krzywa dla filtru S 43
podang przez Keunego, co uwidocznione
jest na wykresie (kreski przerywane oznacza-
ja krzywa dla filtra S 43). Sprawdzona jednak
na probkach stali wzorcowej dala wyniki nie-
zbyt dobre, ale juz daleko blizsze rzeczywi-
stych, jak wskazuje tablica 1,
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Wyznaczono rowniez kilka punktow krzy-
wej zawartosci Mo od 0,5do 1,59 (wykres
na rycinie 4); ta krzywa rowniez nie odpo-
wiada w zupelnosci krzywej dla filtra S 43.

E x 100
100

80 | Pt

60 el dlen

= .
= 0 Recne,

40 Vel S Ry R S )

20 bl

0

0.4 62 03 04 05 7alMc

Rycina 3. Krzywa zawartosci molibdenu od 0+
0,0%, Filtr S 436 Hg. Diugosé warstwy 50mm 1 g
nawazki—500em? — 50 ¢m8=0,1 g.

Niezupelna zgodnodé wynikow,przekra-
czajaca nawet 0,03%, wartosci rzeczywistej,
jak réwniez trudnoéei wynikle przy nastawia-
niu polafotu na jednakowe oswietlenie obu
pol (Ii)lad w odezytywaniu wahat si¢ w gra-
nicach od 0,6 do 1,0°P, przepuszczalnosei)
sklonito nas do wypréobowania innych filtrow.

Ex 100
loo

a0

60 Shiune 1

40 4 =

A

20p=" ~]
7

0,6 Y T 1z 4 45 %Mo

Rycina 4. Krzywazawartosei molibdenu od 0,5 do
1,6%,. IFiltr S 436 Hg. Diugosé warstwy 50 mm. 1 g
nawazki—500 é¢m? —10 em?=0,02g.

Z kolei zainteresowalismy sie filtrem S 50,
ktory posiada identyczng ekstynkeje z fil-
trem S 43, ezyli, ze obie krzywe powinny wy-
pa&é jednakowo. Okazalo sie, ze, positkujac
sig nim, mozna otrzymac¢ z powodzeniem je-
dnakowe o$wietlenie obu poél widzenia (mi-
mo zastrzezen co do tego wyrazanych przez
0. Keunego); wobec tego wyznaczono krzy-
we dla tego filtru (wykresy na rycinach 5 i 6).
Punkty krzywej zawartosci Mo od 0 do 0,59,
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sprawdzone na probkach stali wzorcowej, da-
ly wyniki lepsze niz dla filtru S436 Hyg
(tablica 1). Dokladnoé¢ odezytan na skali
(tarczy) waha sie w granicach od 0,2—0,5°P
(przepuszczalnosel).

Ex 100
100
30 ,/
60
&0
20 ronte

0

0,1 0z 03 2% 05 %Mo

Ryeina 5. Krzywa zawarto$ci molibdenu od 0 do
0,59, Filtr S 50. Dlugo$é warstwy 50 mm. 1 g.
nawazki — 500 em?® — 50 em? = 0,1 g.

Otrzymanie lepszych wynikéw nasunelo
myél zastosowania innych filtrow; z posrod
posiadanych filtrow mozna bylo wziaé pod
uwage jedynie dwa jeszeze: S 47 o ekstynk-
cji jeszcze wyzszej (1,3) i 853 o ekstynkeji
mniejszej, ale za to bardzo czuly, jasno
o$wietlony o ostrych granicach przejscia (blad

Ex (g0
103

80}
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Rycina 6. Krzywa zawartosci imolibdenu od 0,5
doi1,59%. Filtr S 50. Diugosé¢ warstwy 50 mm.
i ¢ nawazki —500 em?®—10 cm? = 0,02 g.

w odezytywaniu 0,10 — 0,30°P, przepuszczal-
nosei).

Filtr S 47 narazie pozostawiono na ubo-
czu, majac zamiar zastosowaé go do innych
oznaczen fotometrycznych, ktore ukaza sie
w nastepnym artykule.

Dla filtru S 53 wyznaczyliémy krzywe
specjalnie starannie, postgpujac w sposob na-
stepujacy (wykres na rycinie 7 — krzywa za-
wartos$ci molibdenu od 0 do 0,5%):
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Odwazono 11 probek chemicznie czyste-
go zelaza (Armco) po 1 g. Rozpuszezono je
w D0 em?® mieszaniny kwasu solnego 1 fosfo-
rowego, ostroznie ogrzewajac na tazni w zlew-
kach przykrytych szkielkiem zegarowem.
Do kazdej z tych zlewek (oprocz pierwszej,
ktéra pozostawiono wolng od molibdenu w
celu wyznaczenia punktu zerowego krzywej)
dodano nastepnie wzorcowego roztworu mo-
libdenu w takiej ilosci, azeby uzyskaé skale

robek o zawartosci: 0,059%, 0,10%, 0,15%...
,509%, Mo.

Ex 400
100

30

b

|
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Rycina 7. Krzywa zawarloSci molibdenu od 0 do

059%. Filtr S 53. Dlugos¢é warstwy 50 mm. 1 g
nawazki —500 em® —» 50 em8=0,1 g.

Do goracego roztworu wszystkich probek
wrzucano 1 g chloranu potasowego i gotowa-
no ok. 2 min w celu utlenienia molibdenu
1 rozpuszczenia ewentualnie obéenych kar-
bidkow. Nastepnie po splokaniu szkietka ze-
garkowego i §cianek naczynia goraca woda
gotowano 3 — 4 min w celu odpedzenia nad-
miaru chloru. Poczem dodawano lugu sodo-
wego, az do wypadnigcia nieznacznego osadu
fosforanu zelaza, ktory rozpuszezono nastep-
nie w kilku kroplach kwasu solnego. Tak
przygotowany stabo kwasény roztwoér wlewano
cienkim strumieniem do zlewki zawierajace]
100 em® goracego roztworu lugu sodowego,
dobrze mieszano i po szybkiem ostudzeniu
przelewano zawartosé¢ zlewki do kolby mia-
rowej na 500 ¢m3. Po dopelnieniu do kreski,
mieszano i odsgezano przez suchy karbowany
saczek. Pierwsze ilosci przesaczu odrzucano.

Z klarowanego przesaczu odpipetowywa-
no po 50 em?® do czterech kolbek miarowych
na 100 em3. Do kazdej z nich dodawano po
20 em® wody dystylowanej i 10 em® rodanku
potasowego. Jedna z kolbek dopelniano wo-
da dystylowana do kreski i po wymieszaniu
napeiniano kiuwete o dtugosci warstwy 50 mm,
ktora nastepnie umieszczono w prawej rurze
absorbeyjnej polafotu (liczac od obserwato-
ra). Kiuweta ta ma na celu kompensacje
strat Swiatla powstalych naskutek czesciowe-
go pochlaniania przez szklo i rozpuszczalnik.
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Trzy nastepne kolbki dopelniano kolejno
roztworem chlorku cynawego®) do kreski i po
wymieszaniu napeilniano ptynem kiuwete o
tej samej dlugosci warstwy, umieszczajac ja
w lewej rurze polafotu. Po nastawieniu na
jednakowe oswietlenie obu pol odezytywano
wynik na tarczy. Wykonywano po kilka od-
czytan dla kazdej probki i z tego brano sre-
dnig. Czas trwania pomiaru nie przekraczal
trzech minut, liczac od chwili dodania chlor-
ku cynawego, gdyz po uplywie tego czasu,
szezegblnie przy wiekszych zawartosciach
molibdenu dalo si¢ zauwazy¢ stopniowe za-
nikanie barwy, przez co wyniki wypadatly
za niskie.

Dla odczytanej na skali przepuszczalno-
$ci odnajdywano w tablicach odpowiadajaca
jej ekstynkcje, z ktérej, po pomnozeniu przez
100, wyznaczano na wykresie punkt odpo-
wiadajacy 9% zawartosci Mo.

Przy wyznaczeniu krzywej zawarto$ci—Mo
od 0,6 —1,5% (wykres na rycinie 8) doda-
wano do prébek chemicznie czystego Zelaza
odpowiednio wiekszych ilosci wzorcowego
roztworu molibdenu odpowiadajacych 0,5 %,
0,6% i t. d. az do 1,569 Mo. Nastepnie od-
pipetowano po 10 em?® przesaczu 1 uzupeinia-
no ok. 2,59 roztworem lugu sodowego do
50 em®. W dalszym ciagu postepowano jak
wyzej.
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Rycina 8. Krzywa zawartosei molibdenu od 0,5
do 1,69, Filtr S 53. Dlugosé warstwy b0 mm. 1 g
nawazki — 500 em?® — 10 cm?® = 0,02 g¢.

Wreszcie wychodzac z zalozenia, ze, zwigk-
szajac iloéé roztworu badanego, zmniejsza sig
blad absolutny, brano po 25 em?® przesaczu,
dopelniano do 50 em® lugiem sodowym
i, postepujac jak poprzednio, wyznaczano
nowq krzywa (wykres na rycinie 9).

Niektore punkty na tych trzech krzywych
sprawdzilismy na stalach, w ktérych po-

%) Aby zapobiec metnieniu roztworu dodawano chlor-
ku cynawego przed samym rozpoczeciem pomiaru.
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przednio' molibden zostal oznaczony metoda
wagowa (tablica 1 1 2).

Ex (2
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Rycina 9. Krzywa zawartoSci molibdenu od 0,6
do 159. Filtr S 53. Diugos¢ warstwy 50 mm.
1 g nawazki —500 cm® — 25 em? = 0,05 g.

0.6 08 10 42

TABLICA 1.
Wago-{ o/ Mo fotometrycznic
Stal WOt ke et | (o
o Mo| "ri° | 8- 50| 8. 53
(Wzorc.ang., K| 0,36 | 0,42 — — 0,05
(zeliwo)
i» 0,36 | 0,395 | — = 0,05
. 0,36 0,37 |©038 |0,375| 0,05
A 0,36 | 0,355 | 0.375 | 0,37 0,05
1 0,35 | 0,38 — — =
1 0,35 | 0,375 | ©,36 | 0,365 o=
2 ©,39 | 0,37 g ST SiF:
2 0,39 | 0,4t | 0,375 | 0,38 -
3 0,32 | 0,35 | 0,315 | 0,32 —
4 0,30 | 0,29 | 0,275 | 0,31 —
5 0,28 | 0,245 | 0,27 | 0,267 -
5 0,28 | 0,28 —  |/0275 =
6 0,27 | 0,305 | 0,20 0,285 —
6 0,2 ©,29 0,275 — —
7 0,19 | 1,155 | — niecbzeny
2 0,19 | 0,165 | 0,18 | 0,18 A
TABLICA 2.
% Mo fotometrycznie
stal | % Mo 5 53 % v | Uwagi
WagoWo i e =
Wykres 8 | Wykres g
8 0,70 0,680 0,70 0,25 | Cr 2,87%
9 0,69 0,70 0,68 0,19 | Cr 2,7.%
o |- 0,79 0,82 | 0,81 0,27 | Cr 2,03%
11 1,04 0,99 1,00 0,20 | W g, 1c%;
Cr 3,04}
12 1,20 1,215 1,198 nie- |Crok16,%
obecny
13 1,24 1,25 B -
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W obecnosci wanadu, ktory réwniez re-
dukuje sie chlorkiem cynawym 1 daje z ro-
dankiem potasu zielone zabarwienie (V,0,),
nalezy przed oddzieleniem zelaza dodaé ca
92 g chlorku zelazawego rozpuszczonego w kil-
ku kroplach kwasu solnego i pogotowac
9 — 3 minuty. Poczem wlaé badany roztwor
do goracego roztworu tugu. Wanad wytraci
sie wraz z zelazem. Molibden przejdzie catko-
wicie do roztworu. Oznaczenie Mo w zeliwie
wykonywaliémy w sposéb analogiczny (od-
dzielenie kwasu krzemowego 1 grafitu nie
jest konieczne).

Tablica 3 daje moznosé poréwnania wy-
nikéw uzyskanych przy oznaczaniu molibde-
nu na drodze kolorymetrycznej i fotometrycz-
nej.

Jak wida¢ z tablic, najlepsze wyniki uzy-
skalismy, positkujac sig filtrem S 53.

TABLICA 3.
% Mo 'SfMo
oto-
Stal kolnr)r—. fetcytacie $V
metrycznie S 53
14 0,33 0,33 0,17
I5 o,30 0,30 —
16 0,67 0,68 0,21
17 0,70 0,67 0,185
18 0,65 0,665 0,18
19 0,265 0,270 0,16
20 0,25 0,255 nieobecny
21 (zeliwo) 0,30 0,31 -

Stosunkowo dobra zgodnosé wynikow
wskazuje na to, Ze pracownie nie posiadajace
fotometru mogq positkowaé sie ogodlnie zna-
na metoda kolorymetryczna, bez obawy po-
pelniania wigkszych bledow. Wyizszoéé po-
miaréw na polafocie w poréwnaniu z pomia-
rami na zwyklych kolorymetrach, polega na
ter:, ze blad subjekbywny odczytu na tym
pierwszym redukuje si¢ do minimum.

Czas trwania pojedyiczego oznaczenia
wynosi 1 godz, 30 min, liczac od chwili roz-
puszczenia stali. Czas ten skroci si¢ do 1 godz
przy jednoczesnej analizie 5 — 6 probek stali.
Oznaczenie molibdenu metoda wagowa w
postaci molibdenianu olowiu wymaga conaj-
mniej 5 godz czasu.

Podajemy sktad roztworow uzywanych do
analizy fotometrycznej:

1. Kwas solny + fosforowy: 1 | HCI (c. wh. 1,12)
i 20 em® HaPO; (c. wkh 1,75).

2. Roztwér tugu sodowego do zobojetniania i wytrg-
cania: 160 g NaOH rozpuscié w 1 | wody.

3. Roztwér tugu sodowego do dopelniania: 25 g NaOH
rozpusci¢ w 1 [ wody.

4. Roztwér rodanku potasowego: 10%-wy.

5. Roztwér chlorku cynawego: 6 g §wiezo przygo-
towanego SnCls rozpusci¢ w 30 em® HCl (c. wi. 1,19), dodaé
100 ¢cm® HCI (c. wk. 1,12) i 100 cm?® H30.

6. Wzorcowy roztwér molibdenu: 0,30 g MoOjg roz-
puéci¢ w HCI (c. wh. 1,12) lekko ogrzewajac i po ostudzeniu
dopelni¢ wodg do 1 L. i

W obecnosci W > 1% nalezy dodawaé 1 em® H;POy
na kazdy przewidywany procent.
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Streszczenie.

1. Zastosowano polaryzacyjny fotometr
Zeissa do oznaczenia molibdenu w stalach
1 zeliwie.

2. Wyznaczono krzywe zawartosci mo-
libdenu od 0 —1,56% dla filtrow S 436 Hyg,
5501 553 oraz podano przebieg postepowa-
nia przy wyznaczeniu tych krzywych.

Wyznaczone krzywe sprawdzono na
stalach wzorcowych.

4. Podano sposéb postgpowania przy
oznaczaniu Mo obok V, W, Cr w stalach
1 zeliwie.

. 20 (1936)

ZUSAMMENFASSUNG.

Photometrische Analyse. I.
mung von Molybddn in Stiahlen.

Die Bestim-

1. Eswurde zur Mo-Bestimmung in Eisen und _StéhIen—
das Polarisationsphotometer ,,Polaphot’” (ven Zeiss) be-
nutzt. -

2. Es wurden fiir Molybdéngchalte ven 0 — 1,5% bei
Verwendung der Filter S 436 Hg, S 50 und S 53, die Eich-
kurven aufgestellt, und vermittels Musteretahlen ken-
troliert. ¥

3. Es wurde ein Arbeitsgang zu Bestimmung von
Molybdédn neben Vanadium, Wolfram und Chicm in Eisen
und Stihlen angegeben.

Badania chemiczne gazéw ziemnych V.

O ilosciowem oznaczaniu niskowrzacych weglowodoréw
w skroplonym gazie ziemnym®)

Etudes chimiques des gaz naturels V. Le dosage des hydrocarbures possédant des températures
d’ébullition basses

K. KLING i B. WIECLAWEK
Zaklad Chemji Ogolnej Politechniki Warszawskiej

Nadeszlo 4 kwietnia 1936

Rozwéj  przemystu  gazu  ziemnego,
a zwilaszcza metod otrzymywania zen lek-
kich frakeyj droga kondensacji i absorbeji
wywolal zainteresowanie w dziedzinie szyb-
kich metod oznaczania ilosciowego glownych
skladnikow tych mieszanin, zwlaszeza takich
jak propan, izo-butan i normalny butan.

Z tych prac na czolo wysuwa si¢ pomysto-
wa, powszechnie stosowana metoda Walte-
ra J. Podbielniaka!) a takie Burrella,
Seiberta i Robertsona?), ktérzy na tere-
nie amerykanskim pierwsi rozdystylowali
weglowodory parafinowe, Freya i Yanta?),
nadajaca si¢ do badania skladu gazu weglo-
wego, W. E. Mac Gillvrayat), R. A. Bos-
scharta®) i wielu innych.

W. J. Podbielniak, opierajac si¢ na po-
mystach wlasnych i swych poprzednikow
przeprowadza dokladniejsze badania nad udo-
skonaleniem poszczegolnych czesci aparatu,
jak nad zdolnoscia izolacyjng plaszeza pro-
zniowego, sprawnoscia kolumny w zalezno-

*) Referat wygloszony na IX Zjeidzie Naftowym
w Boryslawiu 9-10,V 1936.

1) W.]. Podbielniak. Ind. Eng. Chem, 177, 3, (1931)
i Ind. Eng. Chem. 172, 5, (1933).

?) Burrell, Seibert i Robertson. U. S. Bur.
Mines 04, 1915,

3, 4 W. E. Mac Gillvray. The Preparation of Pure
Methane, Ethane and the Analysis of Their Mixtures.

%) R. A. S. Bosschart Ind. Eng. Chem. An. Ed. 6,
29, 1934.

$ci od wypelienia, glowica deflegmatora,
ogrzewaniem kolbki dystylacyjnej, pomia-
rem temperatur, tak ze aparat jego po wielo-
krotnych modyfikacjach przystosowany jest
do badania mieszanin weglowodorow parafi-
nowych w zasiggu od — 200° do + 500°
i dla préb od 0,3 em® do 20 . Aparat ten ze
wzgledu na dos$¢ znaczne trudnosci manipu-
lowania zostal ostatnio zautomatyzowany
tak, ze jako tak zwany ,,robot” daje jako
wynik analizy w postaci gotowego wykresu
przebiegu dystylacji. Przy frakcjonowaniu
weglowodoréw niskowrzacych, poczynajac od
metanu, a kornczac na n-butanie dystyluje
Podbielniak przy normalnem ciénieniu do
odbieralnikow prozniowych o znanej objeto-
Sci, orjentujac sie w zawartoéei weglowodo-
row z ciénienia panujacego w tych odbieral-
nikach. Przy wyzszych weglowodorach dy-
stylacja odbywa sig pod zmniejszonym ci-
Snieniem. Czas trwania dystylacji wynosi od
3 do 7 godzin. Dokladno$é metody jest duza
1 waha si¢ okolo 0,19,. Operowanie jednak
préznia i orjentowanie sie w wynikach tylko
metoda posredniq (wzrost preznoéci w zbior-
nikach o stalej objetosci) oraz wysokie koszty
mniej sprzyjaja rozpowszechnieniu sig tego
skomplikowanego aparatu do zwyklej kon-
troli fabrykacji.

California Natural Gas Association przyjeta
jako wzorcowg metode zblizona do dystylacji
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metoda Podbielniaka, upraszczajac wiele
szezegolow konstrukeji i dzielge uniwersalny
aparat na szereg przyrzadow doroznych celow.
I tak naprzykiad osobno jako aparat anali-
tyczny traktuje kolumne do rozdzialu lek-
kich gazolin, oddzielnie za$ podaje normy
kolumny do dystylacji gazu ziemnego. W
swych biuletynach®) towarzystwo to przed-
stawia szczegélowy opis z wymiarami i ry-
sunkami konstrukeyjnemi, oraz sposobem,
dzialania dwdch aparatow w zasadzie podob-
nych, jednak réznych ze wzgledu na uzywa-
nie odmiennych $rodkéw ziebiacych, dopro-
wadzenie probek do aparatu 1 t. p.

Specjalne warunki, w jakich znajduje sig
nasz przemysl naftowy, wymagaja aparatu
analitycznego, ktoryby posiadal nastepujace
zalety: 1) latwoé¢ operowania nim i krotki
czas dystylacji, by moégl byé obslugiwany
takze przez pomocnicze sity laboratoryjne,
2) aby niewymagal specjalnych érodkow zie-
bigeych, takich jak ciekle powietrze, 3) byl
bezpieczny w uzyciu w szcezuplych pomiesz-
czeniach laboratoryjnych, ze wzgledu na wy-
buchowe mieszaniny weglowodoréow z cie-
ktym powietrzem.

Stosujac sie do tych postulatow opraco-
wano aparat analityezny do celow szyb-
kiego oznaczania z techniczna dokladno-
$cia frakcyj odpowiadajacych poszezegdlnym
indywiduom zwlaszcza takim jak propan,
izo-butan 1 normalny butan. Korzystano
przytem z uprzednio zdobytego doswiadeze-
nia przy rozfrakcjonowywaniu mieszanin ni-
skowrzacych weglowodordéw skroplonego ga-
zu ziemnego?) celem preparatywnego uzyski-
wania poszezegélnych indywiduéw, wcho-
dzacych w sklad tak zwanego gazolu lub
eteryny.

W aparacie tym zastosowano ilosciowe
oznaczanie weglowodorow metoda bezpo-
srednia w ten sposob, ze rzeczywisty konden-
sat indywiduow chwyta sig¢i okreéla wagowo
lub objetosciowo, co juz automatycznie kon-
troluje analityka. Konstrukcja tego aparatu
opiera si¢ na czesdciach znanych np. u Pod-
bielniaka i innych, takich jak kolumna
izolowana, glowica z zasadniczemi zmianami
i uproszczeniami, zastosowanie termopary do
pomiaru temperatur, jednak réini si¢ w
caloksztalcie od dotad opracowanych metod
prostota chwytania poszczegolnych indywi-
dudow w stanie cieklym, krotszym czasem
trwania samej analizy, latwoscia przeliczenia
wynikéw otrzymanych na podstawie powsta-
lezo wykresu z dat objetosciowych na wago-

6) California Natural Gas Association, Bulletin
NoTS-311 1931 1 Bulletin NoTS-321 1932.

) K. Kling i B.Wiectawek. Przemyst Chem. 18,
424, 1934.
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we oraz wygodniejszym sposobem stosowania
srodka ziebigcego.

Aparat ten (rycina 1) sklada sie z nastepu-
jacych zasadniczych czesci: kolbki dystylacy]-
nej (k), kolumny frakecyjnej (K), glowicy defle-
gmatora (g)ichlodnicy (¢)zodbieralnikiem (o).

E[[ K 4
———
!

i
o :im
g il 72
i
> I
O B
M I
K il

Ryecina 1.

Kolba dystylacyjna jest jednoczesnie
zbiornikiem do przechowywania proby prze-
znaczonej do analizy. Posiada ona ksztalt
probowki ze szkla grubodciennego, wylrzy-
mujacego potrzebne ci$nienie, przewgzona w
potowie swej dlugo$ci w celu dokladniejsze-
go odezytywania zawartosci pobranej proby,
o dnie aktywowanym, aby uniknaé przegrze-
wan podezas dystylacji, z podziatka w em?®
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z dokladnoscia odezytu do 0,1 em®, o obje-
tosci catkowitej ok. 50 c¢m3. Kolnierz tego
zbiornicz!:a nieco zwezony pozwala na
umieszczenie uchwytéw mosigznych, do kto-
rych na szczeliwo z syntetycznej gumy przy-
krecano wentylek cisnieniowy (w). Do kolbki
Scisle dopasowano pierscien aluminjowy grzej-
ki z nawinigtym drutem Ni- Cr (0,8 amp.
71 ohm/m), grubo izolowanych zewnatrz
azbestem. Konce przewodow grzejki pola-
czono z {ransformatorem (220 V=25 V) z wia-
czonym ampermierzem o skali 0—6 amp
z dokladnoscia odezytu do 0,1 amp. Kolum-
na dystylacyjna posiada plaszez prézniowy
dtugosci 900 mm. Miedzy podwéjnemi $cian-
kami plaszcza umieszczono ekran z blachy
srebrnej, polerowanej z wziernikami wzdluz
catej kolumny. Plaszcz ten wygrzewano po-
czatkowo do 600 © przez 8 godzin, a nastgpnie
po ostudzeniu ponownie podgrzewano do
temperatury 35091 przy tej temperaturze ewa-
kuowano do wysokiej prozni 0,0001 mm Hyg,
po osiagnieciu ktorej plaszez zatopiono. Wia-
sciwa kolumna byla rurka szklana $rednicy
4 mm, umieszczona w plaszczu préiniowym,
posiadajaca specjalny uchwyt u dolu (z), za-
mocowany na cement de Khotinsky’ego.
Ponizej tego uchwytu rurka przeweza sie w
wskaznik kropli odciekajacej flegmy z otwo-
rami do uchodzenia powstalych par. Rurka
ta wypelniona byla spiralg z drutu srebrnego
0,5 mm o pigeiu skokach na c¢m, jak w apara-
cie Podbielniaka na calej dlugoéci szczel-
nie przylegajaca do $cian rurki.

Na gorny koniec rurki wystajacy z plaszcza
prozniowego na diugosci 130 mm, nalozono
naczynie glowicowe, o przekroju eliptycznym,
z cienkiej blachy miedzianej, o podwdéjnym
plaszezu, izolowane wewngtrz kapokiem a na-
zewnatrz wojlokiem. W jednym ze $rodkow
elipsy przechodzi rurka dystylacyjna przez
nasade miedziana, szczelnie do dna glowicy
przylutowana, o grubosci 3 mm. Przestrzen
pomiedzy szklang $cianka rurki a nasada mie-
dziang wypelniono drobnemi opitkami mie-
dzianemi.

Wystajace sponad glowicy zakonczenie
rurki dystylacyjnej polaczono za pomoca
szklanego trojnika z przewodem do odprowa-
dzania dystylatu 1 od gory umieszczono ter-
moparg (t) miedz-konstantan dlugosci 1 m,
o przekroju 0,6 mm, izolowang specjalngy
emalja.

Przewod odprowadzajgcy dystylat posia-
daldwa krany k; i k, oraz rurke manome-
tryczng (m). Do kranu k, tréjdroznego wla-
czono chtodnice (c¢) i odbieralnik (o) umiesz-
czony w naczyniu dewarowskim z mieszaning
chlodzacq. Chlodnica posiada odprowadze-
nie dla gazéw nieskraplajacych sie (n) zaopa-
trzone w balonik gumowy 1 biurete gazowq
(p) lub gazomierz, skad gazy po zmierzeniu
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objetosci badano metoda spalan w aparacie
Czakoé’a.

Tak zestawiony aparat wymaga 20-tu
minut do dokladnego wyziebienia glowicy de-
flegmatora i odbieralnikow. W tym czasie
kolbka dystylacyjna napelniona uprzednio
badang préba zigbi sie w osobnem naczyniu
Dewara, tak obszernem, aby zbiorniczek mogl
by¢ zanurzony po wentyl. Po kilka-
krotnem wstrzasaniu kolbka dystylacyjng
aby rozpusci¢ pozostaly ilo$¢é par najnize]
wrzacych weglowodorow, bardzo ostroznie
otwiera si¢ i przymocowywa kolbke do ko-
lumny caly czas utrzymujgc badana probe w
kapieli ziebigcej. Nastepnie przy zamknie-
tym kranie k;, uwalnia si¢ kociolek dystyla-
cyjny z chlodzacej mieszaniny i zaklada
grzejke. Aby zapobiec przegrzewaniu i-gwal-
townemu poeczatkowemu wrzeniu kolbke
wraz z grzejka utrzymuje sie do chwili
ustalenia si¢ normalnego wrzenia nad miesza-
ning CO, z eterem. Poczatkowy prad pobie-
rany przez grzejke wynosi 0,1 amp. Przy za-
mknigtym kranie k; mozna sprawdzié¢ szczel-
no$¢ aparatury i przyspieszyé¢ naflegmienie
kolumny. Gdy ciénienie w aparacie wzrosnie
do 50 mm Hg otwiera sie kran k; i powietrze
wypelniajace aparat zostaje wypchnigte przez
powstajace opary do balonika gumowego
przy odbieralniku. Po powtérnym zamknie-
ciu kranu k; cisnienie bardzo szybko wzrasta
1 flegma splywa, dajac pierwsze krople od-
ciekajace do kolbki (k). Nie nalezy pozwolié
na wzrost ci$nienia powyzej 50 mm Hyg, gdyz
po ponownem otworzeniu kranu czesé¢ pierw-
sze] frakcji moze gwattownie by¢ przerzuco-
na do odbieralnika, co powoduje zazwyczaj
duze straty. Przy otwartych kranach (t j.
przy wrzeniu w warunkach normalnych je-
dnej atmosfery) wskazania miliwoltomierza
daja znak o pojawieniu sie pierwszej frakeji
przez gwaltowny wzrost temperatury i na-
stepnie utrzymywanie si¢ jej na whasciwym
poziomie. Wtedy nalezy odczytaé pierwsze
krople w odbieralniku. Przejscie do nastepne;]
frakeji nastapi z chwilqg podwyzszenia tempe-
ratury wrzenia o jeden stopienn powyzej tem-
peratury wrzenia poprzedniego indywiduum,
przy catkowitem wyzigbieniu glowicy de-
flegmatora, tak ze w odbieralniku zaraz na-
stapi przerwa w wykraplaniu sie dystylatu.
Normalna szybkosé¢ dystylacji prowadzonej
dla propanu wynosi 7 : 1, dla izo- i n- buta-
noéw 3 :1 na korzysé flegmy.

Aparat ten wycechowano poczatkowo na
czystych indywiduach propanu izo- i n-bu-
tanu, przedystylowanych wielokrotnie z ga-
26w amerykanskich z firmy The Ohio Chemi-
cal Manufacturing Co. z Cleveland w Ohio.
Aby oznaczyé zdolno$é aparatu do rozdziatu
mieszanin takich jak propan-izo-butan i izo-
butan-n-butan przygotowano sztuczne dwu-
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skladnikowe mieszaniny i rozdystylowano je,
oznaczajac procent strat powstalych na sku-
tek niewielkich pozostalosci gazowych i cie-
kltych w aparaturze, dokladno$é kalibracji
kolby dystylacyjnej w odniesieniu do skali-
browanego odbieralnika, szybkosé dystylacji
oraz granice mozliwosci przegiecia krzywe]
niedogonu i przedgonu poszezegolnych sklad-
dnikow.,

Opierajac sig na czesto stosowanej meto-
dzie wykreslnej rozdzialu poszezegdlnych
frakecyj przez wyznaczanie rownych po-
wierzchni pol, jakie powstanq przez podzial
krzywej wzrastajacej odcigta 1 dwiema rze-
dnemi, poprowadzonemi z punktéw odpowia-
dajacych temperaturom wrzenia poszczegol-
nych skladnikéw, otrzymano ilosci indywi-
duow w em® w stalej kapieli mieszaniny €O,
z eterem o temperaturze — 78°. Wykresy
uwidocznione na rycinie 2 dajac obraz roz-
dzialu mieszanin na poszczegolne frakeje.
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Rycina 2.

(lelem oznaczenia sprawnosei aparatu spo-
rzadzono nastepujacq mieszanine z czystych
gazow o sktadzie: 50,09, wagowych propanu,
24,89, izo-butanu i 25,2 9, n-butanu.

Analiza na aparacie dala nastepujace
wyniki:

Nazwa idyw. anal. 1 anal. 2 anal. 3 érednio réznica
0y W@t g 0l nWY

propan . . 49,0 49,8 49,4 49,4 0,6
izo-butan . . 25,0 24,2 24,5 24,6 0,2
n-butan . . 25,0 25,6 24,5 25,0 0,2
gty s = 1,0 0,4 1,6 1,0
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Jak wida¢ z powyzsze]j tabliczki roznica
miedzy teoretycznemi danemi a wynikami
analiz nie przewyzsza 0,6 9%, dla poszczegol-
nych indywiduéw a wynikle straty spowodo-
wane sa koniecznoseia otwierania kolbki dy-
stylacyjnej w celu przylaczenia jej do ko-
lumny, co widoczne jest w stratach propanu.
Trudnosé dokladnej interpolacji na wykre-
sie powoduje straty dla izo-butanu i niewiel-
kie pozostalosci w aparacie daja straty dla
ostatniego indywiduum to jest n-butanu. W
rezultacie jednak dokladnosé analizy mozna
oceni¢ na 0,59%, przy specjalnych srodkach
ostroznosei przy odpowiednie] wprawie ana-
lityka nawet ponizej 0,5 9.

Dla stwierdzenia sprawnosci aparatu przy-
stapiono do zanalizowania kilku handlowych
produktow istniejacych na Iynlm polskim
pod nazwa ,,gazolu’ lub ,eteryny”.

Wobec istnienia w tych prmluktat‘h nie-
wielkich ilosci metanu i etanu poddano ana-
lizie produkty handlowe przez dystylacje raz
chlodzac cieklem powietrzen i €O, z eterem
a drugi raz tylko wobec €O, z eterem. Aby
otrzyma¢é calkowity wynik analizy, gazy nie-
skroplone metan z etanem zbierano do opi-
sanego powyzej balonika gumowego, mierzo-
no objetos¢ tego gazu i na aparacie Czako’a
0zZnaczano jego skad.

Catkowity sklad mieszaniny produktu
handlowego przeliczano w procentach wago-
wych, opierajac si¢ na danych gestosei w nis-
kich temperaturach dla propanu, izo- i n-bu-
tanu, podanych przez O. Maassa, C. H.
Wrighta i Coffina8).

Poniewaz dane dla izo- 1 n-butanow sa
oznaczone przez tych autoréw zaledwie do
temperatury — 35° przeto oznaczono przez
ekstrapolacje droga wykresu i obliczen dane
dla —78% t. j. temperatury kapieli €O,
z eterem, jak ponizej.

Nazwaindyw. z wykresu 2 obliczen
propan. . . 0,636 —_
1zo-butan . . 0,666 0,668
n-butan . . 0,681 0,682

Dla wszystkich ponizej podanych obli-
czen przyjeto gestos¢ propanu w — 78°=
= 0,636, 1izo-butanu = 0,666 1 n-butanu=
= 0,681.

Gazy dostarczone znajdowaly si¢ w opa-
kowaniu handlowem, niezawsze szczelnem,
z ktorego, aby by¢ pewnym niezmiennosci
skladu, przelewano syfonowo porcje okolo
0,25 litrowe i z tych ostatnich, przechowywa-
nych w szczelnych naczyniach, pobierano
proby do poszczegdélnych analiz.

8) O. Maass and C. H. Wright. J. Amer. Chem.
Soc. 43, 1098, (1921); Coffin and Maass. J. Amer. Chem,
Soc. 50, 1427, (1928).
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I tak ,,gazol”
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z firmy ,,Gazolina’ S. A.
otrzymany ze skladow warszawskich, o ci-

nieniu 6 alm, posiadal nastepujacy sklad:

Gazol z butli Nr. 1345 W-wa

Nazwa anal. 1 anal. 2 $rednio
w 959y wagowych
metan . 0,0 élady 0,0
etan X 1,6 1,9
propan . 48,1 48,2 48,2
izo-butan . 23,8 23,8 23,8
n-butan 25,2 25,3 25,2
straty 0,8 T 0,9
suma 100,0 100,0 100,0
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Zalaczone dwa wykresy (rycina 3) daja
obraz przebiegu przedstawiajac

krzywe w zaleznosei od temperatury i ob-

Rycina 3.

dyst

ylaeji,

jetosei mierzonej w kapieli €O, z eterem.

Eteryne z firmy Malopolska S. A. otrzy-
mano w dwoch gatunkach, tak zwana etery-
ne propanowa o cisnieniu ok. 10 atm i etery-
ne butanowy o ciénieniu ok. 3 alm w tempe-
raturze pokojowej.

Eteryna butanowa poddana analityczne]
dystylacji, jak podaja wykresy na rycinie 4,
wykazuje w swym skladzie powyzej 60 9,
normalnego butanu. Przebieg dystylacji wo-
bec CO, z eterem trwa 3 do 4 godzin.

Eteryna butanowa z butli Nr. 1316,

Nazwa anal. 1 anal. 2 anal. 3 érednio
w 9,°%, wagowych
propan . 7.5 7.5 7.1 7.4
izo-butan . 28,4 29,2 28,5 28,6
n-butan 62,6 62,3 62,9 62,6
straty 1,5 Lo 1,5 1,3
suma 100,0 100,0 100,0 100,0

20 (1936)

Eteryne propanowa wedlug zalaczonej
tablicy i wykresow (rycina 5), poddano
dystylacji wobec cieklego powietrza, a po
oddystylowaniu metanu z etanem chlodzo-
no (0, z eterem.
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Rycina 4.
Eteryna propanowa z butli 1317
(wobec cieklego powietrza)
_Nazwa anal. 1 anal. 2 anal. 3 $érednio
w 9,9/, wagowych
metan . 0,1 0,3 0,1 0,1
etan , 2,5 2,1 1,8 2,2
protan . 751 75.7 75,8 75,6
izo-butan . 15,4 16,7 16,5 16,2
n-butan 6,7 4,9 5,6 5.7
straty 0,2 0,3 0,2 0,2
suma 100,0 100,0 100,0 100,0

Jak widaé z tablicy powyizszej straty wy-
noszg tu srednio 0,29, co uzyskano przez
przesadne wyziebianie kolbki z proba bada-
na przy laczeniu jej z kolumna, oraz przez
zbieranie gazow do balonika gumowego w ce-
lu dalszej analizy na aparacie Czakd’a.

Wykonano proby analityezne nad etery-
ng propanowq przy ziebieniu jedynie miesza-
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ning G0, z eterem i te daly rowniez zadowal-
niajace wyniki.

\\._

20

a0

Il moitraaltocs |

leaaiitis | o]

Ly e
50 oo far 78 C/

AL e
: [1

20

o
1Y
3—1
3

I\ mcicpalfach
-

30

. , ¢’ for -78c/
a & fa e 20

J0

Rycina 5.

Eteryna propanowa z butli Nr. 1617
(wobec COs z eterem):

Nazwa anal 1 anal 2 $rednio
w 0/,9/, wagowych
metan . . . 0,0 §lacy 0,0
gtame | L 2,6 2,6 2,6
propan. . . 75,1 75,2 75,1
1zo-butan . . 16,2 15.8 16,0
n-butan . . 537 5,2 5,5
AErafy N 0,4 1,2 0,8
suma . 100,0 100,0 100,0

PRZEMYSL CHEMICZNY 137

W zestawieniu wynikow dystylacji ana-
litycznych przy zigbieniu cieklym powietrzem
do dystylacji wobec mieszaniny CO, z ele-
rem wida¢ zwiekszenie sig iloScl etanu, spo-
wodowane przechodzeniem pewnych ilosei
propanu w mieszaninie z etanem do odbieral-
nika gumowego i stad powstale straty sa
wieksze od dystylacji przy bardziej prze-
sadnem zigbieniu cieklem powietrzem.

Przy sposobnosci dzigkujemy uprzejmie
firmie ,,Gazolina’’ S. A. oraz firmie ,,Malo-
polska’ S. A. za bezplatne dostarczenie nam
produktow handlowych do celéw powyzszych
badarn.

Streszczenie,

1. Opisano opracowany, Uproszczony przy-
rzad do analitycznego oznaczania niskowrza-
cych weglowodorow z techniczng dokladno-
seia 0,09, gléownie propanu, izo-butanu
i n-butanu w handlowych gatunkach skroplo-
nego gazu ziemnego tak zwanego gazolu lub
eteryny.

2. Podano szereg wynikow analitycznych,
uzywajac wyzej opisanego przyrzadu, tak do
produktéow handlowych, jakisztucznie otrzy-
manych ze zmieszania czystych weglowo-
dorow.

ZUSAMMENFASSUNG.

1. Beschrieben wird eine vereinfachte Apparatur zur
analytischen Bestimmung von niediigsiedenden Kohlen-
wasserstoffen mit einer technischen Genauigkeit von 0,5%,.
Zu bestimmen sind in der Hauptsache Propan, iso-Butan
und n-Butan und zwar in den dblichen Sorten wvon ver-
fliissigtem Erdgas, welche unter Namen wie ,,Gazol"” oder
»wEteryna’ in Polen gehandelt werden.

2. Es wird eine Reihe von Analysenresultaten ange-
geben, die mit Hilfe der beschriebenen Apparatur sowohl
an Handelsprodukten, als auch an kiinstlichen Mischungen
reiner Kohlenwasserstoffe erhalten wurden.

Z badan nad powtornem odwadnianiem 1 oczyszczaniem

lekkich frakcyj otrzymanych przy azeotropowem

odwadnianiu surowki

Recherches sur la redéhydratation et la purification des fractions légéres obtenues pendant la déhydra-
tation azeotropique de l'alcool brut

Sraniszaw SOSNOWSKI
Dzial Spirytusowy Chemicznego Instytutu Badawezego

Komunikat 101

Nadeszlo 25 maja 1936

Wstep.

Z posréd metod otrzymywania spirylusu

odwodnionego najwieksze rozpowszechnienie
znalazly metody oparte na dystylacji azeo-
tropowej. Wedlug tej metody pracuja obie

istniejace w Polsce wytwornie spirytusu od-
wodnionego, ktore stosuja jako srodek od-
wadniajacy mieszanine 2 objetosci benzolu
i 1 objetosei benzyny frakeyjnej, odbierane]
w granicach 100 — 101°. Metoda azeolropo-
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wa, aczkolwiek pozwala na uzyskanie spiry-
tusu odwodnionego wysokiej mocy 99,85—
99,92° 0 malej zawartosei zanieczyszcezen, ma
jednak te ujemna strone, ze jako uboczny
produkt dystylacji otrzymuje si¢ pewnaq ilosé
przedgonow, ezyh t. zw. lekkich frakeyj. Jest
to ciecz o barwie zélto-brunatnej i niemitym
zapachu, zawierajaca, obok alkoholu etylo-
wego, metanol, wode, resztki benzolu i benzy-
ny, oraz znaczng stosunkowo ilosé¢ aldehydow,
glownie aldehydu octowego. Ilogé aldehydu,
zawartego w lekkich fI"lk(]dLh Wynosi prze-
~ cigtnie powyzej 20 g/l, t. j. okolo 100 razy
wigcej niz zawarto$é aldehydu w bplrytume
odwodnionym.

Aldehydy, ktore po pewnym czasie ulega-
ja polimeryzacji 1 zzywiczeniu, f-‘.tanm\ld
gléwne zanieczyszczenie szkodliwe, uniemozli-
wiajace bezpoérednie uzycie lekkich frakeyj
czy to dla celow technicznych, czy to do pro-
dukeji denaturatu. Znaczna ilo$é zanieczysz-
czen utrudnia réwniez ewentualne powtoérne
odwadnianie i oczyszezanie lekkich frakey)
metoda azeotropowa. Dla zakladow odwa-
dniajacych stanowia zatem lekkie frakeje
bezwartosciowy produkt uboczny. W celu
usuniecia aldehydu lekkie frakeje moga by¢é
w dalszym ciagu przerabiane. Sposéb prze-
robki polega na rozcienczeniu frakeyj do mo-
cy b0 — 60° ogrzewaniu z lugiem, przyczem
aldehydy ulegaja polimeryzacjiirektyfikacji,
przyczem jako produkt otrzymuje sie-frakeje,
stuzgce do denaturacji lub do celow napedo-
wych. Sposob powyzszy ma te ujemna stro-
ne, ze obeigza produkty otrzymywane z lek-
kich frakeyj kosztami transportu z zakladow
odwadniajacych do rektyfikacji, gdzie odby-
wa si¢ oczyszezanie.

W zwigzku z tem powstala koncepeja
przerobu lekkich frakeyj bezposrednio w za-
kltadach nd\\adma]quch metoda, pozwalaja-
cq na rownoczesne odwodnienie 1 usunecie
zanieczyszezen tak, aby otrzymany produkt
mozna bylo nastepnie mieszaé z ogolng masy
spirytusu odwodnionego. Wydajnosé proce-
su odwadniania nie gra w danym przypadku
decydujacej roli, ze wzgledu na niskq wartosé
lekkich frakcyj. Glownym zadaniem jest
usunigcie wody, aldehydu i produktow jego
polimeryzacji. Inne domieszki, jak benzol,
benzyna i metanol, sa nieszkodliwe, gdy cho-
dzi o zastosowanie spirytusu odwodnionego
do celébw napedowych, posiadaja nawet w
pewnym stopniu wilasnosci skazajace. Usu-
nigeie mnielotnych produktow polimeryzacji
nie prndstawm wigkszych trudnosci, gdyz
daja si¢ one oddzieli¢ przez zwykla dystylacje.
Pozostaje do usuniecia woda i aldehydy. Ja-
ko $rodek odwadniajacy nalezalo wigc zasto-
sowa¢ substancje, posiadajaca ]PanGZPRan
wlasnosci absorbowania wody i przyspiesza-
jacej proces polimeryzacji. Jako takiej sub-
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staneji uzyto do przeprowadzonych proéb la-
boratoryjnych tlenku wapnia w postaci wapna
palonego. Przypuszczano bowiem, ze powsta-
jacy, jako produkt reakeji CaO i wody, wo-
dorotlcmk wapniowy, stykajac si¢ w stanie
rozdrobnionym ze spirytusem, bedzie powo-
dowal polimeryzacje aldehydow, podobnie,
jak rozpuszczalny tug sodowy lub potasowy.

Dos$wiadczenia wstepne potwierdzily to
przypuszezenie, wobec czego przystapiono do
systematycznych préb nad odwadnianiem
i oczyszezaniem lekkich frakeyj zapomoca
wapna palonego.

Czedé c'.l(:.-’:"wiadcquna.

Do prob uzyto lekkich frakeyj o nastepu-
jacej zawartosci poszezegolnych skladnikow:
Kwasy (jako CH;COOH) 0,029, wag.
estry (jako CHyCOOC,H;) (alo%

aldehydy (jako CHZ;CHO) PUOTAT S
alkohol etylowy O8It
alkohol metylowy (GG 0issen

woda . . ..::.6,6%,,
benzyna -4 ‘benzol G S0 s

Zawartos¢ aldehydow w przeliczeniu na
1 litr cieczy wynosita 22,0 g.

Tlenku wapna uzyto w postaci dokladnie
zmielonego wapna palonego o zawartosei
90,09, wolnego CaO.

Do poszezegolnych prob brano po 300 g
lekkich frakeyj 1 odpowiednia wyliczona ilosé
wapna.Ciecz ogrzewano pod chlodnicq zwrotng
do wrzenia weiagu okreslonego czasu, stale mie-
szajac, okazalo sie bu“wm, ze wymieszanie
spirytusu z wapnem przez sam ruch wrzacej
cieczy bylo niedostateczne, zwlaszcza przy
wigkszym nadmiarze Ca0O. Wykonano prze-
dewszystkiem serje doswiadczen, majacych
na celu ustalenie wpltywu nadmiaru dodawa-
nego wapna na stopien odwodnienia i na
zmniejszenie zawartosci aldehydu w spiry-
Lusie.

Proby lekkich frakeyj gotowano z rozmai-
temi ilogciami wapna, stosujac coraz wiekszy
nadmiar $rodka odwadniajacego. Czas goto-
wania wybrano celowo diuzszy — 16 godzin,
aby mie¢ pewno$¢, Ze reakcja dobiega do
koiica. Przy odwadnianiu na skalg techniczna
czas ogrzewania spirytusu z wapnem nie
przekracza 14 godzin. Po 16 godzinach goto-
wania ciecz z nad wapna oddystylowywano,
prowadzac dystylacje z poczatku szybciej,
potem nieco wolniej, by uniknaé¢ porywania
subtelnej zawiesiny wapienne] przez pary dy-
stylatu, co mialo miejsce przy zbyt silnem
grzaniu pod koniec dystylacji. Odbieralnik
1 chlodnica byly dokladnie wysuszone, a od-
bieralnik zabezpieczony rurkg z CaCl,. Ilosé
dystylatu wynosita przecigtnie 72~—-—77%
cleczy pierwotnej. W dystylacie oznaczano
zawartosé aldehydu oraz sumaryczng zawar-
to§¢ benzolu i benzyny, ponadto mierzono



(1936) 20

jego gestosé w temp. 159, Z gestosei obliczano
mocspirytusu, wyrazajac ja w procentach obje-
tosciowych alkoholu etylowego. Popelniano
przytem $wiadomie niewielki blad, poniewaz
dystylat zawieral obok alkoholu etylowego
i drobnych ilosei wody rowniez alkohol me-
tylowy oraz benzol i benzyne, ciecze o gesto-
$ci roznej od gestosci alkoholu etylowego?).
Zakladajac, ze stosunek alkoholu etylowego
do metylowego w dystylacie jest mniej wiece]
taki sam, jak w lekkich frakcjach, oraz przyj-
mujac przecigtng zawarto$¢ mieszanki ben-
zolowo-benzynowej w dystylacie na 2,19
objetosciowyeh, obliczono, ze gestosé dysty-
latu w 15° jest o 0,0014 wyzsza niz gestosé
czystego alkoholu etylowego o tej samej za-
wartosci wody, co odpowiada réznicy 0,29°
mocy spirytusu. Tak wiee rzeczywista zawar-
tos¢ wody w dystylacie odpowiadalaby mniej
wiece] zawartosci wody w czystym spirytusie
o mocy Y% wyzszej, niz oznaczona pikno-
metryeznie ,,moc pozorna dystylatu”.

Wyniki pierwszej serji doswiadczen ze-
stawiono w tablicy 1.

TABLICA 1.
s° IaR 0 > B
Q =z =y o s "a = '8
= vi,g g2 | 2 =
O lge%ls°|s S
y —r N
Nr. préby _g _%;m’ 8...'_.% = 2 g\
. B 2 . 5
sl T 7 2
I - (] L o _8
goizaglde [ gn| 92
1 8 80,7 | 98,18 | 2,2 |nie oznacz.
2 20 72,0 |g8,22 | 2,6 2,3
3 20 72,0 | 68,30 2,0 1,5
4 40 77,3 198,97 | 2.3 2,1
5 SO | 72,3 199,26 | 1.9 2,3
6 60 75,0 199,32 | 2,1 2l
7 70 | 75.3 [99.46 | 1.9 2,2
8 100 72,8 199,48 | 2,0 2

Jak wynika z danych, przytoczonych w
tablicy, juz przy nadmiarze 509, nastepuje
odwodnienie do mocy pozornej powyzej 99
stosujge nadmiar 709%, wapna, otrzymuje si¢
spirytus o mocy prawie 99,59 objetosciowych.
Uwzgledniajae poprawke na zanieczyszcze-
nia, zawarte w spirytusie, nalezy przyjacé, ze
zawartosé wody w dystylacie z prob 71 8 od-
powiadala zawartosci wody w spirytusie o mo-

cy nie nizszej od 99,79, a wiec zawierala sig

w granicach, dopuszczalnych dla spirytusu
odwodnionego?). Graficznie zalezno$¢é miedzy
mocg (pozorna) otrzymanego spirytusu a sto-
sowanym nadrpiarem wapna przedstawiono

1) W wytwérniach Panstw. Monopolu Spirytusowego
przyjeto powszechnie wyrazaé w stopniach cz. w % objet.
alkoholu etylowego réwniez moc cieczy o duzej zawartosci
innych skladnikéw, np. fuzli.

2)  Wedtug Dziennika Urzed. Min. Skarbu Nr. g z dn.
11. IV. 1936 r. za spirytus odwodniony uwaza sie spirytus
0 mocy nie niZszej niz 9g,70°
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na wykresie (rycina 1). Z przebiegu krzywej
wynika, ze do odwodnienia starczy mnad-
miar 709, Ca(). Dalsze powigkszanie ilosci
srodka odwadniajacego jest niecelowe.

1001

Moc pozorno
w
“,

20 40 60 80 100%
Nadmiar Ca0

Ryecina 1.

Jesli chodzi o stopien oczyszczenia spiry-
tusu, to doswiadczenia nie wykazaly wyrazne-
go zwigzku miedzy iloscia dodawanego wapna,
a ilosciq spolimeryzowanego aldehydu. Prze-
cigtnie ilo§¢ usunietego aldehydu wynosila
90 — 929, iloSci pierwotnej, jedynie w pro-
bie Nr. 2 zawartos¢ aldehydu byla nieco
wieksza i wynosila ok. 129, zawarto$ci pier-
wotnej.

Z kolei przystapiono do drugiej serji do-
$wiadczen, majac na celu zbadanie przebiegu
procesu odwadniania i oczyszczania, w zale-
znosci od czasu gotowania spirytusu z wa-
pnem. Stosowano 709, nadmiar $rodka od-
wadniajacego. Dodatkowo wykonano dwie
proby z nadmiarem, wynoszacym 60%,. Wy-
niki podane sa w tablicy 2.

TABLICA 2
Byl & 19 Pa A3 8
o S e e
;|8 |42yl 28|88l 55 |50
S e
Z Zamaam 2 S Re|NEHIN e
7 70 16 | 753 | 9946 | 1,9 2,2
10 70 12 75,0 | 99,46 1,8 2.1
11 70 10 76,0 | 99,30 2,1 2.4
12 70 8 | 75.0 | 99,34 | 20 3,0
13 70 8 75.0 | 99,30 | 1,9 2,4
14 70 6 27:3 | 99,22 1,8 2,3
151) 70 4 | ~72:3¢ |i50is6 | e 2,1
16 70 4 75,0 | 99,22 1,6 2,1
172) 70 2 75,0 | 99,13 | 1,8 2,1
18 70 2 72,0 | 99,32 1,8 2,0
19 70 1 | 75.2 | 99,03 | 24 1,6
20 70 o®) | 76,0 | 97,85 | 12,9 2,7
21 6o 4 72,3 97,22 1,5 1,6
22 60 2 74,3 | 99,28 1,7 0,8

1) mieszano w czasie golowania bardzo szbko.

2) mieszano wolniej.

5) ciecz zmieszano z wapnem i bezpoérednio potem
przeprowadzono dystylacje.
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Analizujac dane, zawarte w tablicy, mo-
7zna stwierdzi¢, co nastepuje:

Skrocenie czasu gotowania do dwu godzin
nie wplywa na ilosé 11~s1nngleo‘o aldehydu, ani
na moc otrzymywanego spirytusu. Niewiel-
kie wahania mocy b]’)lI‘Vlu‘:U w poszczegolnych
probach nalezy przypisa¢ roznej szybkosci
mieszania. Wskazuje na to migedzy innemi
wynik proby Nr. 15, przy ktorej szybkosé
obrotéw mieszadla powiekszono przez zasto-
sowanie odpowiednich przekladni trzykrot-
nie. W wyniku otrzymano moc wyzsza niz
we wszystkich pozostatych probach.

Gdy czas gotowania zmniejszy¢
dwuch godzin, spada wyraznie moc otrzymy-
wanego spirytusu i wzrasta zawartosé¢ w nim

aldehydu.

Wnioski.

7 przeprowadzonych doswiadezen wyni-
ka, ze lekkie frakeje, olrzymywane przy aze-
otropowem odwadnianiu -L110\\]s1, daja sie
z kolei odwodnié¢ i oczysci¢ zapomoca wapna
palonego. ‘-\lmtlj ¢ minimalny nadmiar wa-
pna bli% 709,, oraz minimalny czas ocr: z€-
wania ze $rodkiem odwadniajacym ok. 2 gud-,
otrzymano spirytus o mocy 99, 30 i zawartosci
aldehydu ok. 1,9 g/L.

Dalsze oczyszezanie 1 odwadnianie jest
niecelowe, jezeli bowiem zmiesza sie produkt
otrzymany z przerobu lekkich frakeyj z glow-
na masa spirytusu odwodnionego, 1/yHll)‘s(
1 win]mn odwodnienia tego ostatniego zmie-
nig sie tylko w mlmm.ilnvm stopniu.

Widaé to z nastepujacego przeliczenia:

Na skalg fabryczng na 600 [ spirytusu od-
\\U(lni(meg() otrzymuje si¢ ok. 20 [ lekkich
frakeyj, z ktorych, po odwodnieniu zapomocy
wapna, mozna ﬂtrzvmm 15,5 [ dystylatu mo-
cy 99,30 o zawartodei aldehydu 1,9 g/l. Po
domieszaniu dystylatu do 600 [ spirytusu,
moc jego spadnie zaledwie o 0,0159, zawartosc¢

ponizej
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aldehydu wzroénie o 0,048 g/l, co odpowiada
mniej niz 14 zawarto$ci maksymalnej, do-
puszezalnej w normach dla spirytusu od-
wodnionego.

Zastosowanie melody odwadniania i o-
czyszezania zapomocq wapna pozwala wige
na wyzyskanie otrzymywanych jako produkt
uboezny lekkich frakeyj, w celu powigkszenia
wydajnosci spirytusu odwodnionego.

Streszczenie.

Przeprowadzono badania nad odwadnia-
niem i oczyszezaniem lekkich frakeyj, otrzy-
mywanych przy azeotropowem odwadnia-
niu spirytusu. Jako $érodek odwadniajacy,
ktory powoduje jednoczesnie polimeryzacje
aldehydow, zastosowano wapno palone. Wy-
konano serje dosgwiadezen, zmieniajac nad-
miar uzytego srodka odwadniajacego oraz
czas procesu odwadniania.

Stwierdzono, ze:

1) do odwodnienia i usunigcia aldehydu
wystarczal nadmiar 60 — 709, wapna, oraz
czas ogrzewania ok. 2 godz;

2) po oczyszezeniu i odwodnieniu zapo-
moca wapna lekkie frakcje moga by¢ bez-
posrednio mieszane z 0golna masq spirytusu
odwodnionego.

ZUSAMMENFASSUNG.

Untersuchung tiber die abermalige Entwisserung
und Reinigung der leichten Fraktionen, welche
bei der azeotropen Entwisserung von Rohspiritus
gewonnen werden,

Als Entwisserungsmittel, welches gleichzeitig die Poly-
merisation der Aldechyde auslést, wurde gebrannter Kalk ver-
wandt, Es wurde eine Reihe von Versuchen ausgefiihrt, in
welchen der Uberschuss des Entwisserungsmittels und die
Einwirkungszeit wechselten.

Es wurde fzstgestellt, dass zur Entwisserung und Ent-
fernung der Aldehyde ein Uberschuss von 60— 70% Kalk
und eine Erhitzungsdauer von ca. 2 Stunden geniigte, sowie
forner, dass die so mit Kalk entwisserten leichten Fraktionen
unmittelbar der Hauptmenge des entwisserten Spiritus zuge-
mischt werden kénnen.

Konduktometryczne miareczkowanie jonow Mg zapomoca
roztworow NaOH. Konduktometryczny sposob oznaczenia
miarowego zawartosci MgO w wapieniu

Le titrage conductométrique des ions de magnésium avec des solutions de soude caustique. Méthode
[
conductométrique de dosage de MgO dans la pierre calcaire

DR. JAN WIERCINSKI

Luaboratorjum Badaweze Zjednoczonyeh Fabryk Zwiagzkow Azotowyeh w Modeicach i Chorzowie

Nadeszlo 28 stycznia 1936

Mala rozpuszezalnosé Mg(OH), w wodzie,
wynoszaca ca 9 . 10— gmol/l w 18° dopuszcza
mozliwos¢é oznaczania jonow Mg przez kon-
duktometryczne zmiareczkowanie. Zarazem
powyizsza wlasdciwosé Mg(OH), umozliwia

opracowanie metody oznaczenia miarowego
jonow Mg w obecnosci jonow Ca. Miareczko-
wania takie nalezalo wykonywaé w warun-
kach, wykluczajacych dostep CO, z otocze-
nia do roztworu miareczkow anego ze wzgledu
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na mozliwosé dlugiego czasu miareczkowania.
Przepuszezano przelo przez roztwor mia-
reczkowany powietrze wolne od CO,, ktore
rownoczesnie stuzylto do mieszania roztworu.
Na rycinie 1 uwidoczniono naczynko tak
skonstruowane, by ciggle intensywne mie-
szanie roztworu gazem podczas miareczkowa-
nia nie zaklocalo pomiaru przewodnictwa
elektrolitycznego na skutek wprowadzenia
banieczek gazu migdzy elektrody.

Na wykresie (rycina 2) uwidoczniono
przyktady krzywych konduktometrycznego
miareczkowania roztworéw jonow Mg zapo-
moca n NaOH, a mianowicie:

1. 250 cm® roztworu zawierajacego 20,6 cmn®
0,5 n MgSO,.

1I. 250 cm® roztworu zawierajacego 10,3 cm?
0,5 n MgSO, i b em® 0,5 n CaCl,.
11. 250 ¢m?® roztworu zawierajacego 10,3 em?®
0,6 n MgS0O, i 50 em?® 0,5 n CaCl,.

Widoczna jest fgoc'lnuéi z obliczeniem po-
tozenia punktow row nuwazmkowych krzy-
wych I i II, podezas gdy punkt rownowazni-
kowy kmywq IIT przypada dla zuzycia
n NaOH o ok. 109, wigkszego od teoretyczne-
go. Przekeonano sig, ze jeszcze przy stezeniu
0 1 g w ok. 100 ¢m? rozlworu miareczkowane-
go mozna oznaczy¢ Mg z bledem nie wigkszym
od 0,59% (t. j. mniej wigcej w granicach ble-
du kondukt.omeLI ycznego oznaczenia wogole).

Dla otrzymania krzywych ksztaltu krzy-
wej I lub IItrzeba, zwlaszeza w razie obecno-
$ei nadmiaru jonoéw SO, w roztworze mia-
reczkowym, czekaé na zupelne ustalenie sie
wartosci przewodnictwa. W razie szybkiego
miareczkowania roztworu zawierajacego wie-
cej niz 0,1 g Mg w 100 em? czekajac nie diu-
ze] niz 1 min na pomiar przewodnictwa po
kazdej dawce roztworu NaOH, otrzymuje
sie krzywe miareczkowania ksztaltu krzywe;j
IV w wykresie na rycinie 3. W takim przy-
padku prosta stracania lamie si¢ na dwa od-
cinki (na wykresie EF i FG, podczas gdy od-
cinek AB odpowiada reakeji zobojetniania
sie¢ H,S0,, ktory dodano do roztworu MgSO,)
przyczem zuzycie n NaOH odpowiadajace
odcinkowi BC jest zazwyczaj nieco wigksze
(do 59,) od ilosci em® n NaOH, rownowaznej
ilosci Mg(OH),, straconego wedlug reakeji:
MgSO, + 2NaOH = Mg(OH), + Na,SO,
Ksztalt krzywej IV tlémaczyltby si¢ straca-
niem sie zasadowej soli magnezu wzdluz EF
jeszeze przed zobojetnieniem roztworu, klora
nastepnie wzdluz CD przechodzi w Mg(OH),
np. wedlug reakeji:

Myg,(OH),S0, + 2NaOH=
2Mg(OH), + Na,SO,

Zgodnie z powyzszem tlémaczeniem
ksztaltu krzywej IV zaobserwowano, ze im
bardziej rozcienczony roztwor jonow Mg
stosowano do miareczkowania, i im lepiej go
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mieszano, to tem szybciej ustalalo si¢ prze-
wodnictwo elektrolityczne roztworu po kaz-
dej dawce roztworu NaOH. W wyniku do-
$wiadezen w tym kierunku przeprowadzo-
nych ustalono maksymalne stezenie jonow
M’g w roztworze miareczkowanym réwne
0,1 g/100 em® t. j. takie, przy ktorem juz
w ciagu 2 min po dawce NaOH nastepuje
zupelne ustalenie sig warto$ci przewodnic
twa elektrolitycznego roztworu miareczko-
wanego.

Obecnosé soli Fe wzglednie Al obok Mg
w roztworze miareczkowanym przeszkadza
oznaczeniu Mg powodujac bardzo wolne
ustalenie sie wartosei przewodnictwa prawdo-
podobnie gléwnie na skutek wlasnosci ab-
sorbeyjnych ich wodorotlenkow wzglednie
soli zasadowych.

Powyisze wyniki badan nad kondukto-
metrycznem miareczkowaniem roztworu jo-
now Mg wykorzystano w kierunku opraco-
wania metody oznaczania zawartosei MgO
w kamieniu wapiennym. Chodzilo tu miano-
wicie 0 sposob przygotowania roztworu jo-
now Mg z kamienia wapiennego, ktory odpo-
wiadajac powyzszym warunkom powinien
byl ponadto zawiera¢ jak najmniej jonow
nie biorgcych udzialu w reakeji, w przeciw-
nym bowiem razie jak wiadomo zmniejszyty-
by si¢ zbytnio zmiany elektrolitycznego prze-
wodnictwa roztworu w czasie miareczkowania.
W wyniku powyzszego zastosowano H,SO,
do wprowadzania w roztwor M’g z kamienia
wapiennego, ktory réwnoczesnie wytracal
wigkszgq czesé Ca. Okazalo sie koniecznem
wyprazanie kamienia wapiennego przed trak-
towaniem go kwasem z pow odu obfit ego Wy-
twarzania si¢ piany. Wykldrcmkuu iloscio-
we wylracenie siarczanéw Al i Fe uzyskano
przy pomocy alkoholu. W wyniku doswiad-
czen ustalono nrl"‘lep“']rl{} sposob  postepo-
wania.

10 g kamienia wapiennego (o ile nie po-
dejrzewa sie wigcej niz 2%, zawartosci MgO)
wypala si¢ w ciagu ok. 1, godz w 850 —
1000° i wprowadza do ok. 80 em?® gorgcej wo-
dy. Do powyzsze] zawiesiny wprowadza sie
kroplami przy cigglem mieszaniu (najlepie]
mechanicznem) 12 em® 509, owego H,SO,
poezem wrzuca sie kawalek papierka lakmu-
sowego 1 dodaje kroplami 2n H,S0, az do
w yatqpunm trwalego czerwonego zabarwie-
nia papierka lcl]\nlllSO“CU_‘f) Nastepnie doda-
je sie jeszcze ok. 2 em® 2n  H,SO, okolo
200 ¢m?® alkoholu 90 — 95 %-owego 1 mnieco
gestwy saczkowej. Po wymieszaniu przesacza
sig przez }\oaqk Buchnera pod ,,proznia”.
Osad przemywa si¢ alkoholem o
80 %-owym, przyczem poptoczki zbiera sie
razem z przesaczem, skad nastepnie odpedza
si¢ alkohol. Przez uzyskany w ten sposob roz-
twor jonow Mg po ostudzeniu i rozciencze-
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niu woda dystylowana do objetosci 250 —
300 em® przepuszcza sie powietrze wolne od
(0, i w koncu roztwor odmiareczkowuje sie
konduktometrycznie zapomoca n lub 0,5 n
NaOH. Konieczne jest dobre mieszanie
i czekanie na ustalenie sig przewodnictwa
roztworu po kazdej dawce NaOH.

Krzywa V wykresu na rycinie 3 jest przy-
kladem krzywej powyzszego oznaczenia. Me-
tode powyzsza opracowywano stosujac do
oznaczen mieszaning Mg0O + CaCO; -+
+ Fey(S0,)s + Aly(S0O,); 0 znanym skladzie
i nastepnie kamienie wapienne, w ktérych za-
wartosé MgO oznaczano w znany sposob wa-

20 (1936)

gowo jako Mg,P,0;. Otrzymano zgodno$é
wynikow w granicach + 2%, Np. w réznych
probkach kamienia wapiennego otrzymano
wagowo: 1,09; 1,37; 1,39; 0,38; 0,87 %, MgO
kondukt.: 1,10; 1,40; 1,39; 0,37; 0,86 9, ,,
Na jedno takie oznaczenie potrzeba cza-
su okolo 3 godz. W razie zastosowania po-
wyzszego sposobu oznaczania zawartoei MgO
w kamieniach wapiennych w serji probek
w ciggu 7 godz mozna wykonaé okoto 8 ozna-
czen przy urzadzeniach do tego oznaczenia
przystosowanych (urzadzenie do mieszania
mechanicznego wigkszej ilosci probek i rowno-
czesnego wkroplenia pierwszej porcji kwasu).

ZUSAMMENFASSUNG.

Konduktometrisches Titrieren von Mg-
Jonen mit NaOH. Konduktometrische
Massanalyse des MgO-Gehalts im Kalk-
stein.

Die Mg-Ionen kénnen neben Ca-Tonen durch kon-
duktometrisches Titrieren mittels einer /s normalen oder
einer stirkeren NaOH- Lgsung unter den folgenden Bedin-
gungen bzstimmt werden. .

1) Die Konzentration der Mg-Ionenin der titrierten L&-
sung soll besonders bei Gzgenwart einer tiberschiissigen Kon-
zentration der SOy4- Ionen, wegen der Bildung von basischen
Salzen den Wert von o,1 g in 100 ¢cm® der L ésung nicht iiber-
schreiten,

2) Bei dem oben genannten Maximum der Mg-lonen-
konzentration muss man wihrend der Titration nach jeder
Zugabe der NaOH- Lésung mindestens 2 Minuten auf die
Einstellung des Leitfahigkeitswertes der Losung warten.

1) Die Konzentration der Ca- Ionen in titrierter Lsung
soll héchstens o,1 g in 100 cm® der Lésung betragen.

Unter obigen Bedingungen und bei Abwesenheit ande-
rer Salze ausser der des Magnesiums und des Calciums in
der titrierten Losung soll die Fehlergrenze der Bestimmung
<+ 0,5% nicht iberschreiten.

Die angegebene Methode wurde zur Bestimmung des
MgO- Gehaltes im Kalkstein angewendet, Es wurde folgende
Vorschrift der Bestimmung ausgearbeitet: 10 g der Substanz
(falls nicht mehr als 2% MgO- Gzhalt vermutet wird) werden
bei 850 — 1000° 30 Minuten lang gegliiht und in ca. 80 cm®
heissen Woassers eingetragen. In obige Mischung werden
unter stetem Riihren (am besten auf mechanischem Wege)
12 cm® 50%-iger H3SOy eingetropft, wonach ein Stiickchen
Lackmuspapier hineingeworfen und solange 2 n HpSOy
eingetropft wird bis das Lackmuspapier dauernd gerdtet
bleibt. Sonach wird ca. 200 cm® von 9o — 95%-igem Alko-
hol eingegossen und nach Vermischung mit Filterpapier-
brei auf einem Biichnertrichter abgesaugt. Der Trichterinhalt
wird nachher mit einem 75— 80%-igen Alkchol gewa-
schen. Aus den vereinigten Fliissigkeiten wird der Alko-
hol abgedampft und die Lésung, nach Abkiihlung und Ver-
diinnung mit destilliertern Wasser auf 250 — 300 cm?®, mit
CO,—freier Luft 10 Minuten lang durchgeblasen. En-
dlich wird die Lésung mit n oder 0,5 n NaOH kon-
duktometrisch titriert, wobei die Einstellung des Leitfi-
higkeitswertes (beziehungsweise des zur Leitfihigkeit pro-
portionalen Wertes) nach jeder NoOH-Zugabe abgewar-
tet wird.

Otrzymywanie acetonu ze spirytusu przy uzyciu weglanu
wapnia 1 tlenku zelaza jako katalizatora

Sur la préparation de 1'acétone en partant de I'alcool en présence de carbonate de calcium
et d'oxyde fer pris comme calalyseurs
Sr. BAKOWSKI i L. STEPNIEWSKI
Dzial Spirytusowy Chemicznego Instytutu Badawczego
Komunikat 102
Nadeszlo 5 maja 1936

Wstep.

Jako surowce przy olrzymywaniu aceto-
nu na drodze kontaktowej moga stuzy¢ alko-
hol izopropylowy, kwas octowy, acetylen
lub alkohol etylowy.

Metoda utleniania izopropanolu do ace-
tonu znalazla szczegélne rozpowszechnienie
w Stanach Zjednoczonych A. P., gdzie alko-
hol izopropylowy otrzymuje sie z propylenu,
zawartego w gazach, powstajacych jako pro-

dukt rozkladowej dystylacji ropy naftowej.

Z acetylenu olrzymuje si¢ aceton przez
uwodnienie zapomoca pary wobec opitkow
zelaznych, pokrytych warstwa tlenku man-
ganu lub tlenku cynku jako katalizatora.

Reakcja przebiega w my$l schematu:

9 C,H, +3 H,0=CH;COCH; + €O, | 2H,

Wydajnosé wynosi 60 — 709, wydajno-
Sci teoretycznej, przyczem gazy poreakeyjne,
ktore zawieraja reszte acetylenu, po wy-
plékaniu z nich acetonu, moga byé zawraca-
ne do pieca kontaktowego. '



20 (1936) PRZEMYSE CHEMICZNY 142a

Ryeina 1.

cm* Vi Na OH
4 5 3

<2
ho

Ryecina 2. Rycina 3.
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Metoda poéredniego otrzymywania ace-
tonu z kwasu octowego przez zwiazanie kwa-
su zapomocq wapna 1 nastepnie rozklad ter-
miczny otrzymanego octanu nalezy do naj-
dawniej stosowanych metod. Metoda kon-
taktowa polega na przepuszezaniu par kwa-
su w temperaturze 300 = 400° nad rézne-
mi katalizatorami, jak wegiel drzewny, kao-
lin, tlenek toru i uranu, tlenek cynku, sole
manganowe, dwutlenek manganu, tlenki,
wodorotlenki lub octany wapnia i baru.

Reakcja przebiega wedlug schematu:

2 CH;COOH = CH;COCH3; + CO, + H,0

Wydajnosé przy zastosowaniu tlenkow
wapnia i magnezu na Zzelazie jako no$niku
wynosi 80 9, teoretycznej.

Jako produkt wyjsciowy przy otrzymy-
waniu acetonu moze stuzyé réwniez spirytus.
Juz Berthelot wykazal, ze gdy pary alko-
holu etylowego przepuszczaé przez rozgrza-
na do czerwonego zaru rure szklang, zacho-
dzi reakeja w dwoch kierunkach, mianowi-
cie etanol czesciowo rozklada sie na etylen
i wode, czesciowo ulega przemianie w ace-
ton i aldehyd octowy. Aceton powstaje row-
niez jako produkt addycji alkoholu 1 wody
w obecnosci odpowiednich katalizatorow.

Jako substancje kontaktowe mozna stosowaé tlenki zela-
za, manganu lub miedzi w mieszaninie z tlenkami lub wegla-
nami wapnia i manganu (pat. pol. 5293, pat. franc, 602820,
pat. ang. 302759, pat. niem, 475428), tlenki, weglany lub alko-
holany Mg, Zn, Mn, V, Fe, Ba, Sr, Ca i Cu) pat. franc.
645169), tlenki, wodorotlenki, weglany, borany, krzemiany,
fosforany wapnia, baru i magnezu lub mineraly augit, wolla-
stonit i inne (pat. ang. 338518, 338510, 340233), mieszaniny
tlenkéw zelaza z tlenkami niklu i kobaltu (pat. ang. 347593),
mieszanine tlenku wapnia i tlenku cynku, otrzymana przez
prazenie azotandw (pat. ang. 353467), azotan toru (pat. amer.
1891333), tlenki cyny, ceru i toru (pat. amer. 1891333 i pat.
pol. 10311). Wedlug pat. amer. 1978619 i 1978824, préicz
tlenkéw Fe, Cr i Zn, masa kontaktowa zawiera chlorek cynku.

Jako produkt wyjiciowy moze stuzyé spirytus rozcien-
czony woda (mocy 10°— 30° objeto$ciowych), brzeczka (pat.
franc. 696233), lub sam alkchol (pat. ang. 344479).

Reakcja przebiega w granicach temperatur 250° — 650°,
jednakze wedlug wiekszoéci autoréw jako optymalng nalezy
uwazaé temperature 450°— 5000

Proces mozna prowadzié¢ pod ciénieniem atmosferycz-
nem, zmniejszonem lub w atmosferze gazéw obojetnych
(pat. franc. 730798 1 pat. amer. 1945131).

Regeneracje kontaktu uskutecznia sie zapomoca tlenu
lub powietrza, wprowadzanego perjodycznie lub w sposéb
ciagly w mieszaninie z parami alkoholu i wody.

"W literaturze patentowej brak jest do-
kiadnych danych, dotyczacych wplywu tem-
peratury reakeji, mocy uzytego jako produkt
wyjéciowy spirytusu oraz innych czynnikow
na wydajnosé procesu. Zadaniem niniejszej
pracy bylo blizsze zbadanie wplywu tych
parametrow na przebieg ketonizacji oraz
ustalenie optymalnych warunkéw prowadze-
nia procesu w celu otrzymania maksymum
wydajnosci. Jednoczeénie starano sie wy-
$wietli¢ mechanizm przebiegu reakecji w tym
zakresie, w jakim to bylo potrzebne do osia-
gnigcia wyzej wymienionego celu.
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Glownemi czynnikami, ktore moga wply-
wa¢é na wydajnosé reakcji przemiany alkoho-
lu 1 wody w aceton sa: 1) rodzaj 1 wlasnosci
uzytego kontaktu, 2) sklad ilosciowy miesza-
niny wyjéciowej alkoholu i wody, 3) szyb-
ko&é przeplywu mas reagujacych oraz 4) czas
dzialania katalizatora.

Nad wyéwietleniem mechanizmu reakcji
ketonizacji pracowali m. i. M. I. Kagan
i W. S, Klimienkow?), ktorzy zbadali row-
niez wplyw niektorych czynnikéw na wydaj-
nos¢ procesu. Wedlug tych autoré6w reakcja
przebiega w kilku stadjach, mianowicie po-
czatkowo zachodzi odwodornienie wzglednie
utlenienie alkoholu do aldehydu, nasl.@pnie
kondensacja aldehydu do estru, wreszcie
hydroliza powstalego estru pod wpltywem wo-
dy i rozklad kwasu na aceton, wode 1 dwu-
tlenek wegla:

4 C,H,0H =4 CH,COH + 4 H,
4 CH,COH = 2 CH,CO0C,H,

2 CH,COOC,H, + 2 H,0=

— 2 CH,COOH + 2 C,H,0H

Mozliwe rowniez, ze reakeja przebiega w
spos6b prostszy, mianowicie, ze zachodzi
bezposrednie utlenienie acetaldehydu do kwa-
su octowego, ktory ulega mnastepnie rozkla-
dowi na aceton, dwutlenek wegla i wode.

W toku pracy starano sie to zagadnienie
wyjasnié.

Co sig Ltyczy wyboru katalizatora, to, jak
wynika z literytury patentowej, wigkszo$é
autorow stosuje w danym wypadku miesza-
nine dwoch tlenkow, tlenku metalu ciezkie-
go, jak zelazo, kobalt, nikiel, miedZ, mangan,
chrom, oraz metalu z grupy metali ziem alka-
licznych, jak wapi, bar, lub innego tlenku
o whasno$ciach zasadowych, jak tlenek cyn-
ku 1 magnezu.

Dzialanie pierwszego Lypu tlenkow jest
prawdopodobnie dehydrogenizujace, tlenki
metali ziem alkalicznych sprzyjaja natomiast
procesowi przemiany kwasu octowego w ace-
ton. Mozliwe, ze jako produkt posredni
powstaje octan wapnia lub baru.

W przeprowadzonem pierwszem stadjum
pracy ograniczyliSmy si¢ do zbadania dzia-
lania taniego i latwego do otrzymania kata-
lizatora, jakim jest mieszanina tlenku ze-
laza i weglanu wapnia. Jako noénik, zwigk-
szajacy przewodnictwo cieplne masy kontak-
towej, zastosowano zelazo.

Zbadano przebieg i wydajnos¢ reakcji w
granicach temperatur od 400° do 6509, roz-
poczynajac pomiary od 5009,

1) M. I. Kagan i W. 8. Klimienkow. Reakcje po-
Srednie, zachodzqce na powierzchni katalizatora przy otrzy my-
waniu acetonu ze spirytusu. Zurnat Fiziczeskoj Chimii 3 . 246,
(1932).
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Sklad mieszaniny reagujacej alkoholo-wod-
nej zmieniano w szerokich ‘granicach tak, ze
moc uzytego spirytusu wahata sig od 10° do
88,5° objetosciowych.

Przy badaniu wplywu temperatury i mo-
¢y spirytusu na wydajno$¢ procesu celowo
przepuszczano pary alkoholu i wody z nie-
wielka szybkodcia. Wplyw bowiem szybko-
$ci przeplywu mas reagujacych wystepuje do-
piero po przekroczeniu pewnej szybkosci
maksymalnej. Przy szybkosciach mniejszych
proces, ktory zachodzi z okreslong predkoseiq,
dobiega do stanu réwnowagi juz na poczatku
warstwy kontaktu, poczem produkty reak-
c¢ji przechodza niezmienione przez dalszy
cigg warstwy.

W tych warunkach nawet kilkakrotne
zmniejszenie lub powiekszenie szybkosci nie
powinno wplywaé¢ na wydajnosé procesu.
Wydajnoéé ta spada dopiero po przekrocze-
niu maksymum szybkosci przeptywu, gdy
krotki czas zetknigcia par alkoholu 1 wody
z kontaktem nie pozwala na osiagnigcie sta-
nu réwnowagi. Wielko§é szybkosci maksy-
malnej zalezy nietylko od aktywnosci kata-
lizatora, lecz w pierwszym rzedzie od wy-
miarow aparatu.

Po ustaleniu optymalnych warunkow dla
przebiegu reakcji ketonizacji wykonano kilka
doéwiadezen, majacych na celu zbadanie
spadku wydajnosci przy dluzszem przepusz-
czaniu mas reagujacych nad tym samym
kontaktem. Doswiadczenia te moga stano-
wié wstep do dalszych badan nad trwalodcia
i regeneracja katalizatora.

Czesé doswiadezalna,
Aparatura.

Aparatura stosowana do ketonizacji ule-
gala w toku pracy kilku modyfikacjom. W
ostateczne] postaci przedstawiona jest ona
na zalaczonym rysunku (rycina 1) i fotogra-
fji (rycina 2).

: o

Rycina 1. -

Aparatura skladala si¢ z nastepujacych
czesel: zbiornika spirytusu, odparowalnika,
pieca, chlodnic, odbieralnika, ploczek, pipety
do pobierania prob gazu oraz gazomierza.

20 (1936)

Jako zbiornik spirytusu stuzyl rozdzie-
lacz litrowy (S) z podzialkami co 100 cm?®.
Rozdzielacz potaczony byl z odparowalni-
kiem szklanym lacznikiem, pozwalajacym
na obserwowane szybkosci przeplywu cieczy.

Rycina 2.

Odparowalnik (O) wykonany byl z bla-
chy mosieznej i ogrzewany zzewnatrz pradem
elektrycznym. Natezenie pradu regulowano
zapomoca opornicy. Do pomiaru temperatu-
ry wewnatrz odparowalnika stuzyl termo-
metr umieszczony w tulejce mosigznej.

Kolnierz odparowalnika polaczony byl
z kolnierzem rury kontaktowej R. Rura ze-
lazna o érednicy wewnetrznej 48 mm, ze-
wnetrznej 51 mm, dlugosci 84 e¢m, posiadala
wewnatrz tuleje z rurki zelaznej o érednicy
zewnetrznej 16 mm, przchodzaca koncen-
trycznie przez caly dlugosé rury R i na kon-
cu zaglepiong. W tulel umieszczano termo-
metr T, ktérego kulka znajdowala sig¢ w
srodku pieca i ktéry pozwalal na dokladny
pomiar temperatury kontaktu.

Rura R osadzona byla zapomoca dwoch
pierécieni azbestowych w rurze pieca elek-
trycznego P. Uzwojenie pieca wykonane
bylo w ten sposob, aby temperatura na calej
dlugoséci (70 c¢m) byla mozliwie jednakowa.
Natezenie pradu ogrzewajacego piec regulo-
wano zapomocg opornicy i mierzono ampero-
mierzem.

Chlodzenie i czesciowe skraplanie produk-
tow reakeji zachodzilo w zelaznej rurce K,
wodnej chlodnicy kulkowej C, oraz chlodni-
oy spiralnej L, chlodzonej woda z lodem.

Jako odbieralnik stuzyla kolba pojemno-
éci 1500 em?® K, chlodzona woda z lodem. Po-
niewaz powstajace podezas reakeji gazy po-
rywaly czesé acetonu, za odbieralnikiem
wstawiono cztery ploczki, zawierajace po
500 em® wody (W), oraz pléczke kulkowa
napelniona roztworem chlorowodorku hydro-
ksylaminy i sluzaca do chwytania niewiel-
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kich ilogci acetonu, ktoreby mogly sie prze-
dostaé przez ploczki z woda.

Pipeta gazowa G posiadala odgalezienie,
dzigki czemu mozna bylo pobiera¢ préby,
nie przerywajac do$wiadczenia.

Do pomiaru przeptywu gazu stuzyl pre-
cyzyjny gazomierz wodny, pozwalajacy na
odezytywanie objetosci z dokladnoécia do
0,01 1 1 zaopatrzony w dwa termometry.

Katalizator.

Jako katalizator stosowano wiérki stalo-
we pokryte tlenkami zelaza i weglanem
wapnia. W tym celu wiorki o érednicy ok.
5 mm pozostawiano na przeciag godziny
w 19 roztworze kwasu octowego, poczem
nadmiar kwasu odcedzano, wiorki rozsypy-
wano cienka warstwa na zelaznej tacy i pozo-
stawiano na przecigg kilkunastu godzin. Po
dwukrotnem powtérzeniu tej operacji wiorki
pokryly si¢ gruba warstwa rdzy. Zardzewiale
wiorki umieszezono w nasyconym roztworze
octanu wapnia, roztwoér odparowano, poczem
wiorki pokryte octanem umieszezono w ru-
rze zelaznej pieca elektrycznego i wyprazono
w 500° w strumieniu powietrza. W tych wa-
runkach wodorotlenek zelaza, powstaly jako
produkt hydrolizy octanu, ulega rozkladowi
na tlenek zelazowy, octan wapnia zaé rozklada
sig w mysl rownania:

Ca (00C - CHy)y— CaCO, + CH,COCH,

Do wypelnienia pieca uzyto 500 g opil-
kow, zajmujacych objetosé okolo 1 litra.

Sposéb prowadzenia procesu ketoni-
zacji.

200 — 1000 em® mieszanki wodno-alko-
holowej o znanej zawartoéei alkoholu wlewa-
no do rozdzielacza i, po ogrzaniu pieca do
okreslonej temperatury, wkraplano ciecz do
odparowalnika. Szybkosé wkraplania (liczbe
kropel na min) regulowano wedlug wahan
metronomu. Szybkosé przeplywu wyrazona
w ¢m®/h obliczano, dzielac objetosé wprowa-
dzonej mieszanki przez ogélny czas przeptywu,

Temperatura wewnatrz odparowalnika
wahala si¢ w granicach 120 — 180°. Co pe-
wien czas mierzono i notowano: temperature
odparowalnika, temperature kontaktu, na-
tezenie pradu ogrzewajacego piec, stan gazo-
mierza, temperature gazéw oraz ciénienie ba-
rometryczne.

Po wkropleniu catkowitej iloéci mieszan-
ki, mierzono iloéé zebranego kondensatu, oraz
ilos¢ cieczy w pléczkach, poczem analizowano
produkty reakcji. Po kazdem doswiadezeniu
kontakt regenerowano, przepuszczajac przez
rure ogrzane do 500° powietrze nasycone pa-
rq wodng. W ten sposob eliminownao wplyw
ewentualnego zuzycia katalizatora na wydaj-
nosé¢ procesu.
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Analiza produktéow reakecji.

Mieszanina, otrzymywana jako produkt
ketonizacji spirytusu, zawiera procz acetonu,
nadmiar wody i alkoholu, ktory nie wszedl w
reakeje. Pozatem moze ona zawieraé pewne
ilosci produktéw posrednich, jak aldehyd
1 kwas octowy.

Najwieksza trudnosé przedstawia iloseio-
we oznaczenie obok siebie aldehydu octowe-
go i acetonu, gdyz aldehydy i ketony wyka-
zuja szereg reakcy] charakterystycznych
wspolnych. :

7 szeregu metod, jako najodpowiedniej-
sza, wybrano metode, polegajqca na oznacza-
niu sumarycznej zawartosci acetonu i alde-
hydu jodometrycznie lub zapomoca chloro-
wodorku hydroksylaminy, oraz kolorymet-
rycznem oznaczaniu ilosei aldehydu.

Badang probe cieczy w ilosei 100 em?®
ogrzewano w ciagu 15 min pod chlodnica
zwrotna w celu usunigcia rozpuszezonego CO,,
nastepnie oznaczano przez miareczkowanie
zapomocq 0,1 n NaOH wobec fenolftaleiny
zawartosé kwasu octowego.

20 cm?® Swiezej proby zadawano 20 cm?
zobojetnionego roztworu normalnego chloro-
wodorku hydroksylaminy i odmiareczkowy-
wano iloé¢ wydzielonego chlorowodorku za-
pomoca 0,5 n NaOH wobec metyloranzu jako
wskaznika

W myél rownan:

(CH3)3CO + NH,0H -H(Cl =
= (CH;),C:NOH + H,0 -+ HClI

i CH,CHO + NH,0H-HCl =
= CH,C:NOH + H,0 + HCI

z jednego mola acetonu lub aldehydu powi-
nien powstaé¢ 1 mol HCI.

W rzeczywistosci, jak wykazal M. Mo-
rasco?), reakcja nie dobiega do konca, a tyl-
ko 94,49, acetonu (wzglednie aldehydu)
przechodzi w oksym, co nalezy uwzglednié
przy przeliczaniu wynikéw analizy3).

Procz metody z chlorowodorkiem hydro-
ksylaminy stosowano réwniez metode jodo-
metryczng Messingera, polegajaca na prze-
mianie acetonu i aldehydu w jodoform i od-
miareczkowaniu nadmiaru jodu 0,1 n roz-
tworem pirosiarczynu potasu.

Zawartos¢ aldehydu oznaczano kolory-
metrycznie zapomoca odezynnika Girarda,
przyczem porownywano ciecz badang z cie-
czami wzorcowemi.

Zawartosé acetonu w roztworze obliczano
z roznicy sumy ilosci acetonu i aldehydu oraz
ilosci aldehydu.

%) Ind. Eng. Chem. 18, 701, (1926).
) jak réwniez ilo§¢ NaOH, zuzyte na zobojetnie-
nie CH3COOH
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W celu sprawdzenia dokladnosei metody
sporzadzono dwie $lepe proby o znanej za-
wartodci acetonu, aldehydu, kwasu octowego
1 alkoholu i oznaczono zawartos$é trzech
pierwszych skladnikow.

Jak widaé z zestawienia podanego w ta-
blicy 1, otrzymano bardzo dobra zgodno&c
wynikow:

TABLICA 1.

zawarto§é skladnika w g/l roztworu

roztwor [ roztwér 11
rzeczy- ozna- rzeczy- ozna-
~ wista czona wista czona

kwas octowy 5,43 5,28 _ —
aldehyd octowy 4,45 4,5 3.4 3,5
aceton 76,68 76,1 72,6 72,5

Sklad mieszaniny mozna rowniez ozna-
czyé przez dystylacje frakcjonowana. Do te-
go celu uzywano 20-kulkowa kolumne
szklana z przelewami, ktora pozwalala na
dokladne rozdzielenie acetonu, alkoholu 1
wody.

Analize gazéow, powstajacych jako pro-
dukt reakeji wykonywano w biurecie Bunte-
go lub aparacie Otto.

Obliczanie wydajnosci.

Znajac iloé¢ wprowadzonego alkoholu i za-
wartoéé acetonu w produktach reakeji, obli-
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Rycina 3.

czano wydajnos¢ procesu w stosunku do
wydajnosci teoretycznej w zalozeniu, ze re-
akcja przebiega wedlug schematu:

9 C,H,0H + H,0 =
& L (CH), CO+ CO, +4H,

W myél tego réownania, z 1 g alkoholu
i 0,196 g wody powinno sie otrzymac teore-
tycznie 0,63 ¢ acetonu i 1,22 [ gazu, zawiera-
jacego 209, €O, i 809, H,. Stosunek ilosci
otrzymanego acetonu do ilosci teorelycznej
wyrazano w procentach wydajnodei teore-
tycznej.
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Wydajnosé aldehydu mozna obliczyé,
przyjmujac, ze reakcja uboczna przemiany
alkoholu w octaldehyd przebiega wedlug
rownania:

Gyl 0H— GH, CHO + H,

Wowezas teoretycznie z 1 g alkoholu powin-
no sie otrzymac¢ 0,946 g aldehydu o 0,487 [
wodoru.

Poniewaz zawartos¢ aldehydu w produk-
tach reakcji jest stosunkowo niewielka w po-
rownaniu z zawarlodcia acelonu, w przy-
padku, gdy nie oznaczano oddzielnie ilosci
aldehydu, obliczano sumaryczna ilo$é ace-
tonu 1 aldehydu (na zasadzie wynikow ozna-
czenia metoda hydroksylaminowa lub jodo-
metryczng) 1 wyrazano ja w g acetonu, po-
rownujac z wydajnoscia teoretyczna.

Miarg wydajnosci procesu ketonizacji jest
rowniez objetos¢ powstajacych podczas re-
akeji gazow. Mianowicie, jak wynika z przy-
toczonego wyze] rownama teoretycznie z 1 g
alkoholu powinno powsta¢ 1,22 [ gazu. Po-
rownujac rzeczywistq objetos¢é gazoéw (zre-
dukowana do warunkéw mnormalnych 0°
1 760 mm Hg) z teoretycznie obliczong, mo-
zna sie zorjentowaé w wydajnodci przemiany
alkoholu w aceton. O ile wydajnosé,w ten
sposob obliczona, jest wyzsza od obliczonej
na podstawie rzeczywistej zawartosci aceto-
nu w produktach I‘eakc_]l, to widaé, ze czesé
spirytusu, wzglednie acetonu, ulega rozkla-
dowi na produkty gazowe.

Wplyw skladu mieszaniny alkohol
woda na wydajno§é reakeji.

Po wykonaniu kilku doswiadczen wste-
pnych, w celu jakosciowego zorjentowania Eai{
w przebiegu procesu ketonizacji oraz wypro-
bowania dzialania aparatury, przystapiono
do systematycznych prob nad wplywem
skladu iloSciowego mieszaniny reagujacej
alkoholu z woda na wydajnos$é acetonu.

Wykonano serj¢ doswiadczen, prowadzac
proces stale w 500°, zmieniajac natomiast
moc uzytego do reakeji spirytusu. Celowo,
zamiast braé¢ mieszanki kolejno o coraz to
wiekszej zawartosci alkoholu, brano mieszan-
ki 0 réznym skladzie, naprzemian zmniejsza-
jac lub zwigkszajac moc spirytusu. Jak za-
znaczono na wstepie, przed kazdem do-
$wiadczeniem kontakl regenerowano zapo-
mocq powietrza.

Przyklad. Ketonizacji poddano mieszaning 200 g spi-
rytusu odwodnionego 1 600 g wody, co cdpowiada procento-
wej zawartosci wagowe]j 25% lub mocy 30,5° obj.

Teoretycznie powinno si¢ otrzymaé z 200 g alkoholu
126 g acetonu i 244 [ gazéw, lub 192 g aldehydu i g8 [ wodoru.

Przebieg procesu ketonizacji przedstawiony jest liczbo-
wo na tablicy 2.
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TABLICA 2. TABLICA 3.
szybko§é nate- tempera- stan tempe- Moc spirytusu| Wydainosé w stosunku do wydajn. teor.
godzina whkraplania Zenie tura gazo-  ratura | | wydajn.
h min cieczy pradu kontaktu mierza  gazéw Dosw. | aceton - pozorna
kropel/min A 0 ] 0 | _ | aldehyd |alde- | ace- | "4
' Nr. [%wag.|® obj.| (jako | hyd | ton | % e
10,00 120 2,0 505 499,75 24 i aceton) | % | % i
10,30 A 2,0 500 i % gazay
11,15 " 2,1 495 " I lo
11,20 % 2,15 497 " f.
11,45 5 2,05 504 " 1 | 32,9 39,5| 70.7%) | 1.4 | 69,0 99
11,55 X 1,9 507 i 2ol onlwets 66,5 &g
2 " ' " |
is::)z : 3 ggi gzl o il S8 06 ; 92
£3.25 ¥ r05 198 ) 4 | 139 | 17| 879 | 9
13,45 0 1,05 500 " 5 | 641 | 71,5| 485 | 2.5 | 43.4 47
14,20 . 1,95 500 729,18 = 6 | 42,3 | 49,8| 643 [ 1,6 | 61,1 66
- €ty ' 7 9,7 12,0 85,6 0,1 85.4 114
Ogolny czas trwania ketonizacji wynosit 260 min; tempe- 8 22,6 | 27,6 82,0 (o 98
ratura $rednia kontaktu=s501% cinienie barometryczne |
747,7 mm Hg. objetoéé gazéw (odczytana) 229,43 I, zredu- 9 83,8 | 88,5 34 7.5 | 23 roo(f)
Lot 10 | 25,1 | 30,5 83:5 Lnolb 813 85
Kondensatu zebrano 668 g (6go c¢m®), objetosé cieczy I 16,3 | 20,0 88,3 1,6 86,5 —-
w pléczkach wynosila 2200 cm®.

Produkty reakcji zawieraly jedynie §lady kwasu octo-
wego. Zawartoéé acetonu i aldehydu oznaczono jodometrycz-
nie, zawarto§é aldehydu — kolorymetrycznie.

Zawartosé acetonu i aldehydu (przeliczencgo jako ace-
ton) wynosila:

W kondensacte siir e S8 do Yl Se S 8T
weploeskachiby o e oS il sl eV T o
TaZeiny e s L TGy

co odpowiada 83,5% wydajnosci teoretycznej.
Zawarto$é aldehydu w kondensacie T2
w pléczkach 0,9 g
razem s e
(1,1% wydajnosci teor.)
Obliczona z réznicy

Zawartoéé acetonu w kondensacie . 86,5 g
w pléczkach . 16,1 g
L o R S N e ] T

co odpowiada 81,3% wydajnosci teoretycznej.

610 cm® kondensatu rozdystylowano na kolumnie rekty-
fikacyjnej. Przebieg krzywej dystylacji podaje wykres na ry-
cinie 3. Jak wynika z przebiegu krzywej, dystylat zawieral
99 c¢m® acetonu i aldehydu oraz ok. 18 cm?® spirytusu mocy
96,5° (azeotropu), co po przeliczeniu na gramy i ogélna
ilo§¢ kondensatu, odpowiada 88,5 g acetonu i aldehydu, wo-

2¢ oznaczonej analitycznie liczby 86,5 + 1,2 = 87,7 &.

Pozorna wydajnos¢ acetonu obliczona na podstawie iloci
gazéw W=(208 : 244) . 100=85,3%, wydajnosci teoretycznej,
a wiec byla wiegksza, niz obliczona na podstawie zawartoSci
acetonu i aldehydu w produktach reakcji. Wskazuje to, ze
niewiclka czeé¢ alkoholu ulegla przemianie na predukty
gazowe.

Tablica 3 podaje wyniki dodwiadczen, wy-
konanych przy tej samej temperaturze kon-
taktu (500°) 1 przy zastosowaniu spirytusu
roznej mocy. :

Graficznie zaleznosé¢ miedzy moca uzyle-
go spirytusu, a wydajnoscia reakeji przed-
stawia wykres na rycinie 4. Krzywa ozna-
czona linja przerywana odpowiada sumarycz-
nej wydajnosci acetonu i aldehydu w prze-
liczeniu na aceton, krzywa ciagla — wydaj-
noéci samego acetonu. Przy wykreslaniu
krzywych celowo uwzgledniano wartosei naj-
wyzsze, gdyz znalezienie nizszych wydajno-

*)  wynik zaniski, gd.yz gazy byly niedostatecznie prze-
plékane woda.
sci moglo by¢ raczej przypadkowe n. p. spo-
wodowane niecatkowitem wyplokaniem ace-
tonu z gazow.
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W tablicy 4 podany jest sklad gazow, po-
wstajacych w reakeji.

TABLICA 4.
Moc Sktad gazu w 9/, %/, obj.
Do- |spiryt. -Io 0 7 .
§wiad- | wyj- | [
czenie | §cio- | COy | He | CO CH;!C-':IHgn' Oz | N2
Nr, wego '
0 obj. | | | |
wstepne| 24,3 | 20,2 nie oznaczanao
- 24,8' | 20 i "
2 12,0 | 19,8 | 77.4| 22| 0,0 | 0,0 |06 |o,0
8 27,6 19,5 |72,9| 2,1| 0,0 | 0,0 (3,5%)2,0%)
9 88,5 | 10,3/67,8|13,2| 80| o,0 |0,4 [2.3

#) prawdopodobne zanieczyszczenie gazéw powietrzem.
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Na podstawie przebiegu krzywych wydaj-
nogei  reakeji oraz wynikéow analizy gazow,
mozna wysnué nastepujace wnioski:

1. Wydajnosé reakeji przemiany kontak-
towej alkoholu i wody w aceton zalezy od
zawarto$ei alkoholu w mieszaninie wyjécio-
wej, t. j. od mocy uzytego do reakeji spiry-
tusu.

2. Maksymum wydajnosci (86,59, wydaj-
nosci twletycznuj) osiaga si¢, gdy moc spi-
rytusu wyjsciowego wynosi ok. 20° objeto-
sciowyeh (16,39%, wagowyeh).

3. Wraz ze wzrostem mocy spirytusu wyj-
sciowego powyzej wartosci opl ym'llne], wy-
dajno&¢ acetonu spada szybko, a jednocze-
$nie wzrasta zawartosé aldehydu octowego
w produktach reakcji.

4. Przy obnizaniu mocy spirytusu poni-
zej warlkosei optymalnej, wydajnosé aceto-
nu rowniez spada; otrzymuje sie produkt
pryktycznie wolny od aldehyddéw, natomiast
duza czeé¢ alkoholu ulega rozkladowi na
produkty gazowe.

5. Reakecja zasadnicza przebiega wedlug
schematu:

2.C,H,0H + H,0 =
— CH, COCH, + €O, + 4H,

Wskutek istnienia reakcyj ubocznych,
jak przemiana alkoholu w aldehyd, zawartos¢
CO, w gazach jest nieco mniejsza od obli-
czonej Leoretycznie (209%).

Gdy nadmiar wody w mieszaninie rea-
gujace] rowny jest zeru, t. ). gdy uzyc
mieszaniny o skladzie stechjometrycznym:
20,H,OH + 1Hy,0 (doswiadczenie 9), re-
akeja przebiega w innym kierunku, miano-
wicie alkohol ulega rozkladowi na metan
i tlenek wegla, wskutek czego wzrasta ilosé
powstajacych gazow.

Wplyw temperatury na wydajnosé
reakeji.

Po ustaleniu optymalnego skladu miesza-
niny wyjéciowej, gdy temperatura kontaktu
wynosi 5009, \nknndnu szereg doswiadezen,
zmieniajac temperalure IL‘d]\(jl w granicach
od 400° do 6500.

Postugiwano si¢ aparaturg opisang na
wstepie, przyczem, podobnie jak poprze-
dnio, kontaklt regenerowano po kazdem do-
swiadczeniu.

Jako mieszanke wyjsciowa stosowano spi-
rytus 20%-wy 1 10%wy.

W tablicy b zestawione sa wyniki liczbo-
we doswiadezen.

Wykres zaleznosci miedzy wydajnoscia
reakeji a temperaturq kontaktu podaje ry-
cina b, gdzie krzywa ciagla odpowiada suma-
ryczne] wydajnosci acetonu 1 aldehydu (w
przeliczeniu na aceton) przy przerobie spi-

20 (1936)
TABLICA 5.
Temre Wydajnoéé reakcji w %/, wydajnoééi teoret.
Dﬁéw- it aceton—t‘ alde- s oblicz.
r 0 hyd (jako hvd | 2ceton! z iloct
aceton) ¥ gazow
et S e i el
1 408 22,1 20
2 445 s8i5 SN 2t g6 e 64
3 550 71,0 9,3 70,5 122
4 652 15,7 0,0 | 157 95
SIS PR SRt 5 o0
I 405 19,9 2,6 14,7 18
2 450 54,0 1,1 | 51,8 57
]
3 550 81,5 I,1 | 70,5|" 109
4 602 41,0 (Rscis 40,3 161
5 652 18,2 | o0 18,2 232

rytusu 20%go, krzywa przerywana — wy-
dajnosci przy przerobie spirytusu 10°-go.
Odpowiednich krzywych wydajnosci dla sa-
mego acetonu nie wykreslano, gdyz nie réznigq
si¢g one zasadniczo od krzywych wydajnosci
sumaryeznej ze wzgledu na niewielka zawar-
tos¢ aldehydu w stosunku do acetonu.

Punkty, odpowiadajace \xwia]nosu W
5000, obliczono przez interpolacje na podsta-
wie wynikoéw poprzednich doswiadezen.
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Z wynikow podanych w tablicy V, oraz
przebiegu krzywych wynika, co nastepuje:

1. Temperatura kontaktu w jeszcze sil-
niejszym stopniu niz sklad mieszaniny wyj-
sciowe] wplywa na wydajnosé przemiany al-
koholu 1 wody w aceton;

2. temperatura optymalna, w ktorej osig-
ga si¢ maksymum wydajnosci, wynosi ok
5000

3. w temperaturach nizszych wydajnosé
acetonu szybko spada, natomiast wzrasta
zawartosé aldehydu w produktach reakeji;

4. w temperaturach powyzej 500° naste-
puje rowniez spadek wydajnosei; produkty
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reakcji nie z.awmra]q prawua wcale aldehydu,
natomiast duza czesé¢ alkoholu ulega prze-
mianie w produkty gazowe, wskutek czego
wydajnosé pozorna, obliczona na podstawie
ilosci gazow, silnie wzrasta.

Wplyw szybkosci przeplywu par mie-
szaniny reagujace] na wydajnos§é pro-
cesu.

W celu zbadania, jak wplywa szybkosé
przeplywu par mieszaniny reagujacej na
wydajnosé procesu ketonizacji, wykonano
szereg doswiadczen, zwiekszajac stopniowo
szybko$é wkraplania spirytusu. Reakeje pro-
wadzono w warunkach optymalnych, t. j.

%
L
80
/
75 {,‘
To ,‘
/
/
0 20 40 60 80 /00 min/io0cm alk
Ryecina 6.
stosujac spirytus 20%wy i prchuszc/aj'ac

jego pary nad kontaktem w temperaturze
500°. Przed kazdem do$wiadczeniem kontakl
regenerowano zapomoca powietrza. Wyni-
ki doswiadczen podane sq na tablicy 6. Na
rycinie 6 przedstawiono wykres zaleznosci
miedzy wydajnoscia reakeji a czasem prze-
plywu 100 em® alkoholu (500 ¢m3? spirytusu
200-go).

Krzywa przerywana odpowiada sumarycz-
nej wydajnosci acetonu i aldehydu (w prze-
loczeniu na aceton), krzywa ciggla — wydaj-
noéci samego acetonu.

TABLICA 6.

Szybkosé

Do- przeplywu Czas

$wiad-[ "~ s
< | spiry- plywu |aceton -

Cﬁl:le tusu 11(1:;:" 100 cm® [H-aldehyd| alde- | .
! 20" Y lalk. min|(jako ace-| hyd

Wydajnosé w 9/, — wy-
dajnoéci teoret.

cmB/h cm®[h ton)
1 231 46,2 130 82,5 0,0 82,5
2 500 | 100 6o 82,2 0,0 82,2
3 | 1070 | 215 28 79,5 L1 | 77,0
4 1250 | 250 24 75 1,8 71,2
5 1500 | 300 20 73 1.8 69,0,

Wyniki doswiadczen potmerdza;a przy-
jete na wstepie zalozenie, ze przy niewielkich
predkosciach szybko&é, lub czas przeptywu
nie wplywaja na wydajnosé reakeji. W ciggu
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diuzszego czasu zetknigcia par alkoholu i wo-
dy z kontaktem stan réwnowagi zostaje osia-
gniety juz na poczatku rury reakeyjnej. Do-
piero, gdy szybko$¢ przeptywu zwigkszy¢
powyze] pewnego maksymum, w danym wy-
padku, gdy czas przepltywu 100 em? alkoho-
lu (500 e¢m?® spirytusu 20°) wynosi mniej niz
30 min, krzywa wydajnosci gwaltownie sig
zalamuje ku dolowi, co dowodzi, ze w tak
krotkim czasie reakeja nie dobiega do konca.
Maksymalna szybkosé przeptywu dla dane-
go kontaktu i przy danych wymiarach apa-
ratury (objetos¢ przestrzeni reakeyjnej ok.
1000 em?®) wynosi 200 e¢m® alkoholu, eczyli
1000 em?® spirytusu 20° na godzing. Odpowia-
da to wydajnoéci okolo 80 g acetonu na go-
dzine 1 1000 em® przestrzeni reakcyjnej. Na-
lezy zwréci¢ uwage, ze dopiero po przekro-
czeniu maksymalnej szybkosci przeplywu w
produktach reakecji wystepuje aldehyd, przy-
czem wydajnosé jego w stosunku do wydaj-
noséci teoretyczne) wzrasta od 0 do 1,8, a na-
stepnie utrzymuje si¢ na tym samym po-
ziomie.

Wynikaloby stad, ze aldehyd powstaje
jako produkt posredni reakcji, przyczem
szybko§é przemiany alkoholu w aldehyd jest
niewielka w stosunku do szybkosci przemia-
ny aldehydu w aceton.

Produkty reakeji, otrzymane w toku
pierwszych trzech do$wiadczen, nie zawiera-
1y weale kwasu octowego, w pozostalych zna-
leziono zaledwie ¢lady kwasu, co nie po-
twierdza przypuszczenia, jakoby kwas octo-
wy mial by¢ produktem posrednim reakeji
ketonizacji alkoholu.

Badanie trwalodéci kontaktu.

Po ustaleniu optymalnych warunkow pro-
wadzenia procesu ketonizacji, wykonano kil-
ka doswiadczen orjentacyjnych, ktérych ce-
lem bylo zbadanie, czy i w jakim stopniu
spada wydajno$¢ acetonu po diuzszem prze-
puszczaniu par mieszaniny reagujgcej nad
kontaktem bez jego regeneracji.

Jako mieszanine reagujaca wzielo spiry-
tus 209 ktoéry wkraplano z szybkoscia 80
kropel na minute (ok. 200 em3/h) i pary
przepuszczono nad kontaktem w tempera-
turze H00°.

W tablicy 7 i na wykresie (rycina 7)
przedstawiono spadek sumarycznej wydaj-
no$ci acetonu i aldehydu w przeliczeniu na
aceton (linja przerywana), oraz samego ace-
tonu (linja ciagla), w zaleznosci od ilosci
przepuszczonego spirytusu.

Po do$wiadczeniu 10-em kontakt zrege-
nerowano.

Jak widaé z przebiegu linij lamanych,
wydajnosé, ktora poczatkowo utrzymuje sie
na tym samym poziomie, potem stopniowo
spada. Wydajnos¢ pozorna, obliczona na
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TABLICA 7. dajnoéé katalitycznej przemiany alkoholu
T : i wody w aceton, oraz mechanizmu przebie-
D Wpro-| Otrzy- Wydajnoéé w °/, wydajn. teoret. gu reakcji.
= - i 4 () S 2 T =
éwia(_i—:c'aiﬁ: rer |aceton--alde- Ly oblicz. 1. Zastosowana jako kontakl mieszani
czenie} o = o tonu | hyd (jako | U9 [aceton z ilosci na tlenku zelaza 1 weglanu wapnia pozwala
Ne. oo | g aceton) * gazéw na osiagniecie ok. 87:%, wydajnosci teoretycz-
| nej przy przemianie alkoholu w aceton. Wy-
dajnosé te osigga sig¢, przepuszczajac pary
| 6 s
2 e 79 e spirytusu 20%go nad kontakten w tempera-
S g P 7953 315 |+/66i6 fii70 turze H00°.
3 | 493 | 243 52,2 3,2 4';,3! 55 2. Powigkszenie mocy spirytusu, t. j.
4 | 500 26,1 58,7 3.8 | 52,2 56 zmniejszenie zawartosci wody w mieszaninie
s | a2 Pagio £l 2,0 | 48,7 45 wyjsclowe] oraz obnizenie temperatury kon-
: : [ taktu powoduje silny spadek wydajnosci ace-
6 | s00| 253 52,7 2,0 | 50,5 [ 54.5 i rarm o prodiiktash realkeil o
tonu, przyczem w produktach reakeji wzrasta
The [y 48,7 L,81 b5 N zawarto$¢ aldehydu octowego. Gdy zawar-
8 | 465 | 255 56,5 1,5 | 547 | 53,6 Loéé wody w mieszaninie wyjsciowe] spadnie
9 | s00| 247 51,0 1,5 | 49.4 | 49,5 do zawartosei, odpowiadajacej stosunkowi
A e S e
10 | so00| 22,0 45,8 1,6 | 420 453 stechjometrycznemu: 2 C,H,OH + 1 H,0
reakcja przebiega w innym kierunku z wy-
] P K 88,3 LG HIB0E izl dzieleniem metanu i tlenku wegla.

podstawie ilosci gazow, odpowiada w przy-
blizeniu wydajnosci rzeczywistej acetonu, co
wskazuje, ze cala czesé alkoholu, ktora weho-
dzi w reakcje, ulega przemianie w aceton
(wzglednie aldehyd), nie ulegajac rozktadowi
na produkty gazowe. Nie ulega wigc zmianie
mechnizm  dzialania kontaktu, a jedynie

% _g
= .

g RaN: 1 :
i — = ]
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zmniejsza sig¢ jego aklywnosé. Po regeneracji
kontakt odzyskuje swa pierwolna aktywnosé,
wskutek czego wydajnosé wzrasta do pier-
wolnego poziomu.

Ostatnie doswiadczenia stanowily jedy-
nie wstep do dalszych szezegolowyeh badan
nad trwaloscia katalizatora oraz jego rege-
neracjq. Jako wniosek praktyczny wynika,
ze, aby unikngé¢ spadku wydajnosci, trzeba
czesto, w danym wypadku po przepuszcze-
niu kazdych 1000 em?® spirytusu, kontakt re-
generowac.

Wnioski.

Na podstawie wykonanych dodéwiadczen
mozna wysnué¢ nastepujace wnioski, doty-
czace wplywu réznych parametréow na wy-

3. Zmniejszenie mocy spirylusu ponizej
200 oraz podwyiszenie temperatury kontak-
tu powyzej 500° wplywa rowniez niekorzy-
stnie na wydajnosé acetonu. Wprawdzie
otrzymuje si¢ produkt praktycznie wolny od
aldehydow, lecz znaczna czesé alkoholu ule-
ga rozkladowi na produkty gazowe 1 jest
stracona.

4. Maksymalna szybkos¢ przeplywu dla
aparatu o przestrzeniu reakcyjnej 1000 e¢m?
wynosi ok. 1000 ¢m® spirytusu 20°go na go-
dzing, co odpowiada wydajnosci praktycznej
powyzej 80 g acetonu.

5. Przy dluzszem przepuszezaniu par mie-
szaniny reagujacej nad kontaktem wydaj-
nos¢ spada. Aby temu zapobiec, trzeba cze-
sto np. po przepuszczeniu kazdych 1000 em?®
spirytusu regenerowaé kontakt zapomoca po-
wietrza.

6. Na podstawie analizy gazow stwier-
dzono, ze reakcja kelonizacji przebiega za-
sadniczo wedlug schematu:

2 CyH,0H + H,0 =
LICH;CO0TH, + COE4H,

Brak kwasu octowego oraz niewielka sto-
sunkowo ilos¢ aldehydu w produktach re-
akcji potwierdzajq przypuszczenia, ze reakeja
ketonizacji musi przebiega¢ w kilku stadjach
przez aceltaldehyd 1 kwas octowy. Mozliwe
jest, ze wieksza czesé etanolu tworzy z woda
bezposrednio aceton, aldehyd powstaje zas
jako uboczny, a nie posredni, produkt re-
akeji.

ZUSAMMENFASSUNG,

Darstellung von Aceton aus Spiritus mit Hilfe
eines Katalysators aus kohlensaurem Kalk
und Eisenoxyd.

Der Katalyse wurden Gemische von Alkohol und Was-

ser unterworfen; als Katalysator diente Eisenfeile, die mit
Eisenoxyd (Rost) und kohlensaurem Kalk bedeckt war,
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Der letzere wurde durch Zersetzung von essigsaurem Kalk
auf dem Katalysator selbst dargestellt.

Es wurde die Abhangigkeit der Acetonausbeute von An-
derungen in der Zusammensetzung des benutzten Gemi-
sches aus Alkohol und Wasser, Anderungen der Temperatur
des Kontaktes, der Durchflussgeschwindigkeit der Sub-
strate und der Einwirkungsdauer des Katalysators gepriift.
Gleichzeitig versuchten die Verfasser auf Grund von Ana-
lysen der Reaktionsprodukte den Reaktions-Mechanismus
des Prozesses klarzustellen.

Die Versuchsergebnisse berechtigen zu den nachstehen-
den Folgerungen:

1. Die Ketonisierung verlduft nach der Formel:
2 CoHzOH + H3O=CH;COCH; + CO3z + 4 Hs

Als Nebenprodukt entsteht in geringer Menge Acetaldehyd.
Essigsiure entsteht nicht oder doch nur in unbedeutender
Menge.

2. Die hohste Ausbeute (ca. 87% der theoretischen)
wird erreicht beim Durchleiten der Diampfe eines Spiri-
tus von 20° (eine Mischung mit ca. 16,3 Gewichtsprocenten
Alkohol) {ber einem auf 500° erhitzten Kontakt.

Inz. Tadeusz Sliwinski
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3. Wird starkerer Spiritus verwandt, also ist der Was-
sergehalt geringer, und wird der Kontakt bei tieferen Tem-
peraturen gehalten, so hat das ein starkes Sinken der Aus-
beute an Aceton zur Folge, wobei in den Reaktionsproduk-
ten der Acetaldehydgehalt wichst. Wird der Wassergehalt
so gering, dass das Gemisch etwa dem stéchiometrischen
Verhiltnis 2z CoH;OH + 1 HaO entspricht, so nimmt die
Reaktion einen anderen Verlauf unter Bildung von CHy
und CO.

4. Fillt die Stirke des Spiritus unterhalb 20° oder
steigt die Temperatur des Kontaktes oberhalb 500° so ist
das gleichfalls von schddlichem Einfluss auf die Aus-
beute an Aceton. Zwar wird dann ein von Aldehyden freies
Produkt erhalten, aber ein grosser Teil des Alkohols erliegt
der Zersetzung in gasférmige Produkte und geht verloren.

5. Die Héhstgeschwindigkeit, in einem Apparat mit
einer Reaktionskammer von 1ocoo cm® Inhalt, betrdgt etwa
1000 cm® Spiritus von 20°, was einer praktischen Ausbeute
an Aceton von iber 8o g pro Stunde entspricht.

6. Bei linger dauerndem Durchleiten der Rohmi-
schung durch den Kontakt fillt allmahlich die Ausbeute. Aus
diesem Grunde muss der Kontakt 6fters (z. B. nach Durch-
gang von 1ooo ¢m® Spiritus) mit Hilfe von Luft regeneriert
werden.

O SUROWIEC DLA PRZEMYSLU PRZETWORCZO-CUKROWEGO

La question de sucre comme matiére premiére pour 1'industrie.

Rozporzadzenie z dnia 4. 12. 1935 za Nr. 551 Min,
Skarbu znosi réznice w cenie pomigdzy réznemi gatunkami
cukru krysztalu. Na skutek tego produkeja wyzszych gatun-
kéw cukru, krysztatu czyli tak zwane krysztaly rafinowane
tracg racje bytu i nie beda mogly by¢ produkowane, bowiem
nadwyzka za rafinacje zostala przy tym gatunku zniesiona.
Cukrowniom nie bedzie si¢ oplacaé rafinowaé krysztahi,
skoro za krysztal rafinowany maja pobieraé cene taka sama,
jak za krysztal zwykly, czyli afinowany. Jeéli chodzi o bez-
poérednia konsupmcje do kawy, herbaty czy pieczywa, to
z brakiem krysztalu rafinowanego mozna sie pogodzié, bo-
wiem wybredniejsi konsumenci moga nabywaé rafinade w glo-
wach, kostkach lub rabang. Natomiast, jeéli chodzi o prze-
myst przetwérezo-cukrowy, ktéry stal sie u nas, szczegélniej
w zachodn. wojewédztwach, idac droga wyrobiona na Zacho-
dzie, gléwnym odbiorca krysztalu rafinowanego, to brak te-
go gatunku cukru stwarza charakterysiyczna luke. Przemyst
ten zostal pozbawiony surowca, do ktérego przystosowal swe
warsztaty pracy i wyrobil sobie metody postepowania i apa-
rature.

Nie bede tutaj wchodzil w motywy rozporzadzenia, kté -
re dotkliwie godzi w powazna galeZ przemyslu przetwérczo-
cukrowego, pragnatbym natomiast podkreslié, jakie sg rézni-
ce w skladzie chemicznym obu gatunkéw cukru, oraz jakie
techniczne wlasnogei krysztalu rafinowanego czynig go edpe-
wiednim surowcem dla dalszego przercbu na réznorcdne ar-
tykuly spozywcze.

Czy byloby rzecza racjonalng uzywac do celéw przetwér-
czych rafinady w glowach czy w kostkach? Ksztaltowanie
cukru w glowy, bloki lub laski w celu nadania odpowiedniej
twardoéci wyrabywanym w nastepstwie kostkom jest proce-
sem zupelnie zbednym, jeéli chodzi o zaklady, potrzebujace-
cukru rafinowanego dla wyrcbu réznorednych artykuléw
spozywczych, Ksztaltowanie to jest manipulacjg techniczng

dosy¢ zlozona, wymagajaca skomplikowane] aparatury i spe-
cjalnych zachodéw. Bielenie gléw na stolach czy blokéw na
wiréwkach wymaga kolosalnej iloéci zabialu, otrzymywanego
z krysztalu rafinowanego. Nastepne operacje, jak suszenie
np. w aparatach Passburga, pilowanie, rabanie, sortowanie
i odmienne pakowanie rafinady wymaga skomplikowanej apa-
ratury i robocizny. Wszystkie te procesy poweduja, Ze rafi-
nada ksztaltowana jest znacznie drozsza, anizeli krysztal ra-
finowany, dla przetwérey zatem cukru begdzie zupelnie nie-
ekonomicznym naddatkiem oplacaé te wszystkie procesy,
jakie trzeba wykonaé dla uformowania gléw lub kostek. Roz-
puszczanie takiej rafinady, aby otrzymaé znéw syrop, bedzie
z punktu widzenia or.ganizacji pracy marnotrawstwem. Da-
leko bardziej ekonomiczne bedzie postepowanie, jeéli cukrow-
nie zwykly afinowany krysztal rozpuszcza i z syropu oczysz-
czonego przez §rodki rafinowane otrzymaja przez zgotowanie
1 odwirowanie krysztal rafinowany. Réwniez i rafinerje, wy-
twarzajace rafinade ksztaltowang w formie gléw, blokéw czy
lasek, ekonomiczniej beda pracowad, jesli z odciekéw od tych
gléw i t. d. przepuszczonych przez érodki rafinujace, zgotuja
krys=tal rafinerski.

Nadwyzka za krysztal rafinowany ze wzgledu na mniej
skomplikowane manipulacje anizeli z ksztaltowana rafinada
jest znacznie nizsza niz przy rafinadzie kostkowej i wynosi
na 100 kg 3 do 8 zl. Jedli poréwnamy te nadwyzke z nadwyz-
ka, jaka bierze Panstwowy Monopol Spirytusowy za hekto-
litr wédki wyborowej lub luksusowej, a ktéra to nadwyzka
wynosi 100 1 150 zt. w stosunku do czystej za rektyfikacje, to
nalezy przyznaé, ze nadwyzka za krysztal rafinowany jest bar-
dzo nieznaczna i usprawiedliwiona kosztami na rafinowanie.

Analizy krysztaléw zwyklych czyli afinowanych oraz
krysztaléw rafinowanych wykazuja nastepujace réznice:
krysztal afinowany wykazuje polaryzacje 99,5--99,7%,
krysztal rafinowany 99,9--100%. Zabarwienie krysztaléw
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zwyklych lezy w granicach 1=-2,5° Stamera, rafinowanych
waha sie od 0--0,35% zawarto$¢ popiotu w zwyklych 0,0z
0,1%, w rafinowanych o,005--0,009; pgy W zwyklych docho-
dzi do 7,5-:--8,0, w rafinowanych 6,7--7,0, co nalezy przypi-
saé temu, ze w krysztalach zwyklych zgotowanych z syropow
alkalicznych o zawartoéci CaO od 0,1% i py okolo 8,0 pewna
czesé wapna zostaje zaabsorbowana w czasie krystalizacji
cukru.

Prof. K. Smoleriski!) znajduje nastepujace dane cha-
rakterystyczne dla krysztaléw handlowych: stopiert metno-
4ci dla typu wzorcowego afinowanego 3,5%, dla typu mini-
malnego (t. j. dopuszczalnego ze wzgledu na kolor w handlu)
12%. Tenze autor podaje cigzary wlasciwe?) dla krysztaléw
zwyklych 1,586-:-1,593 dla rafinowanych 1,590; punkt topli-
woséci dla zwyklych 187°-+-189° dla rafinowanych 183°=
185°% a chemicznie czystej sacharozy C.L.C. 181°=183°,
wreszcie napiecie powierzchniowe dla zwyklych cukréw 73,5
do 85,7, dla krysztaléw rafinowanych 92,2-:-95,4. Al. Szy-
mariski?) znajduje napiecie powierzchniowe roztworéw
wodnych produktéw rafinerskich dla krysztaléw zwyklych
86,5+-89,8, dla krysztaléw rafinowanych 100,7—+100,9, a za-
wartoéé substancyj redukujacych wyrazonych w Cu dla kry-
sztatéw zwyklych — 38 mg, a dla rafinowanych 32 mg AL
Szymanski uzaleznia napigcia powierzchniowe od zabar-
wienia i podaje, ze krysztaly zwykle przy zabarwieniu o,55°
Stamera maja napiecie 9o,5, a przy zabarwieniu 2,38° Stamera
napiecie 80,5, natomiast krysztaly rafinowane przy zabarwie-
niu 0,15° Stamera maja napigcie 101,3 a przy 0,39° Stamera—
napigcie 98,

Mozna jeszcze przytoczyé dalszy szereg réznorodnych
badan dotyczacych cech krysztaléw zwyklych i rafinowanych,
ktére skonstatowali tak nasi jak i zagraniczni badacze. Te ana-
lizy dowodza poniekad, ze wladciwosci cukru krystalicznego
budza naogél zainteresowanie i ze definicja krysztalu zwykle-
go czyli afinowanego oraz krysztatu rafinowanego zostata nau-
kowo ustalona zapomoca precyzyjnych pomiaréw, przeprowa-
dzonych z dokladnoscia nieraz do 0,001 czeéci procentu.

W praktyce zaréwno rafinerzy jak i przetwércy cukru
oddawna zdawali sobie sprawe z technicznych wlasciwosci
krysztaléw zwyklych i rafinowanych i z jakoéci poszczegél-
nych gatunkéw krysztaléw afinowanych. Polska technika

~cukrownicza poszla pod tym wzgledem bardzo daleko, istnic-
je np. sposéb §p. Doranta, ktéry potrafil zréznicowac jakosé
powierzchniowej i wewnetrznej czefci krysztalu zwyklego
i na tej podstawie oparl swéj niezwykle ciekawy sposéb rafi-
nowania i wytwarzania zabialu.

Szczegdlnie obserwowanemi wlasnofciami przez prze-
rabiajacych cukier zwykly byly: barwa, metnoéé, alkalicznos¢
lub py, zawarto§é popiolu, zawarto§é cukru zinwertowanego,
wreszcle zawarto§é wilgoci. Nawet i niektérzy bezposredni
konsumenci cukru wola do herbaty cukier rafinowany, ktéry
nie daje smakowych odchylef, jak to ma miejsce 2 krysztalem
zwyklym, zawierajacym parg dziesiatych procentéw melasu.
Réwniez i kawa szlachetniejszych gatunkéw wymaga, aby nie
stracila swego aromatu, jak niezbyt trwardej wody, — tak
samo i cukru, ktéryby nie zawieral wapna, co nie mozna po-
wiedzieé o krysztalach zwyklych, ktére zawieraja soli mine-

1) K. Smoleriski. Prace Centr. Labor. Cukr. 1928
3T, 8tL. 2570
%) K. Smolenski, tamze, str. 262.

3 Al Szymanski, tamze, str. 510 i 540
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ralnych, jak to widzimy z wywodéw poprzednich, dziesigé razy
wigce] anizeli krysztaly rafinowane. Drobne ilesci, nawet
§lady siarczynéw albo wapna znajdujace sie w cukrze niera-
finowanym, neutralizuja delikatne smaki przetworéw owo-
cowych, lemoniad i win, a nawet potrafia odbarwié kclor le-
moniad. Dla wyrobu szampana we Francji stosuje sie bardzo
gruby krysztal rafinowany éciéle cbojetny.

W celu oczyszczenia zwyklego nierafinowanego kryszta-
lu od dawien dawna stosuje sie specjalne érodki rafinujace,

jak wegiel kostny. Bezpoérednio przed wojna i w czasach po-

wojennych wprowadzono nowy érodek rafinujacy w cukro-
wnictwie, mianowicie wegle aktywowane, ktérych skutecz-
noéé zainteresowala szerokie sfery przemyslu przetwérczego
organicznego. Wegle aktywowane wynalezione przez pol-
skiego chemika Ostrejke i wprowadzone pierwotnie przez
przemysl cuxrowniczo-rafinerski, rozpowszechniaja sie w bar-
dzo szybkiem tempie w innej postaci w czasie wojny w for-
mie wegli maskowych. Daznoéé do uszlachetnienia gatunkéw
cukru spowodowala doniosly wynalazek chemiczny, wynala-
zek o plerwszorzednem znaczeniv dla obrony przeciwgezowej.

I przemyst przetwérczo-cukrowy dokladnie zdaje sobie
tak samo jak i rafinerzy cukru sprawe z jakoéci jednego czy
drugiego gatunku cukru. Praktyka idzie tutaj w parze z ba-
daniami analitycznemi i wykazuje, Ze te napozér drobne utam-
ki cial o charakterze swoistym, wywieraja jak i przy wodach
mineralnych wybitny wplyw na jakoéé¢ wyprodukowanych
fabrykatéw. Pozwolimy sobie dla uzasadnienia podaé kilka
charakterystycznych listéw, ktére otrzymaliémy od fabryk
przetwérezych:

1) Fabryka Czekolady Goplana w Poznaniu oraz Fabry-
ka Cukréw i Czekolady Lukullus w Bydgoszczy, réwniez B-cia
Tysler w Bydgoszczy konstatuja: ze w dziale karmelkarskim
cukier afinowany wydziela duzo szumowin, wskutek tego
powstaja straty cukru, karmel nie jest czysty i klarowny,
a oprécz tego posiada przykry przysmak, w przciwieristwie
krysztal rafinowany wydaje karmel czysty, klarowny, bezwon-
ny i przy gotowaniu nie wydziela piany. Cukier rafinowany
uwaza jedna z fabryk tych za konieczny dla wyrobu ozdéb
cukrowych i cukru lodowatego. Przemyst tego rodzaju za-
trudnia w Polsce 213 zakladéw przemyslowych o 5665 ro-
botnikach?).

2) Fabryki wédek gatunkowych B. Kasprowicz w Gnie-
#nie i Hartwig Kantorowicz w Poznaniu komunikuja, iz
krysztalu rafinowanego uzywaja do fabrykacji bezbarwnych
likieréw, do czego krysztal zwykly nie nadaje sie, jak réw-
niez z tego powodu, Ze krysztal rafinowany nie daje piany
przy zagotowaniu z sckiem. Brak krysztalu rafinowanego
zdyskredytuje przemyst likierniczy i owocowy przemyst kra-
jowy 1 narazi go na straty. Ten przemyst zatrudnia 98 zakla-
déw przy 1689 robortnikach.

3) Zwiazek Wytwdrcéow Win i Sokéw Owocowych w
Poznaniu oraz fabryka Leopold Goldenring w Poznaniu uwa-
7aja, ze krysztal rafinowany jest niezbedny, gdyz krysztal
zwykly daje piang, zmienia smak i utrudnia wytwarzanie sy-
ropéw na drodze zimnej (106 zakladéw przy 151 robotni-
kach).

4) Reprezentacja Browaru Okocimskiego w Gdyni
twierdzi, ze krysztal rafinowany gruboziarnisty jest niezbednie
potrzebny dla wszystkich fabrykantéw lemoniad, ktérzy uzy-

4) Maly rocznik statystyczny 1935, 73, rubr. 1-2.
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waja nowoczesnych aparatéw do wyrcbu syropu, jakie sa
dzi§ dla tego celu powszechnie zaprowadzane.

5) Fabryka Konserw i Wyrobéw Miesnych Bracia Da-
widowscy w Poznaniu prosza o utrzymanie fabrykacji kryszta-
tu rafinowanego, ktéry jedynie nadaje sie jako przyprawa
w procesie marynowania miesa wzglednie szynek. Jedynie cu-
kier rafinowany znacznie lagodzi smak, konserwuje kolor
miesa, a tem samem przyczynia sie do uzyskania szlachetniej-
szgo produktu co ze wzgledu na eksport do krajéw zamorskich
ma dla firmy wielkie znaczenie.
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Przytoczone dla uzupelnienia charaktery styki glosy prze-
tworcéw. Przypuszezaé nalezy, Ze gloséw tych bedzie znacz-
nie wiecej, ze wzgledu na powazna ilo§¢ fabryk zaopatruja-
cych sig w krysztal rafinowany.

Czyz jest wiec rzecza czemkolwiek umotywowana, jesli
dla szeregu wytwérni znosi si¢ zapomocg rozporzadzenia su-

" rowiec, ktérego zuzycie coraz szersze zatacza kregi i staje sie

podstawa licznych rodzimych uszlachetniajacych przemystéw,
wypierajacych zagraniczne fabrykaty?

Pracownia 1 Szkola

Laboratoire et enseignement

kpl. inz. Jerzy Kallenberg

SREDNIE SZKOLNICTWO ZAWODOWE W SWIETLE POTRZEB POLSKIEGO
PRZEMYSLU CHEMICZNEGO '

Les écoles industrielles et ’industrie chimique

Ponizszy odezyt wygloszony zostal na posiedzeniu
Sekeji Przemystowej Polskiego Towarzystwa Chemiczne-
go I8 czerwca 1936, kidre zaszezycil swoja obecnoicia
Pan Minister W. R. i O. P. Profesor Dr. Wojciech
Swigtostawski. Odezyt wywolal ozywiona dyskusje
w ktérej zabieralo glos jedenastu méwedw ze sfer przemy-
stowych, naukowych i o$wiatowych; wszyscy mdwey soli-
daryzowali si¢ niemal calkowicie ze stanowiskiem spre-
cyzowanem przez prelegenta.

Ustawa o ustroju szkolnictwa zawodowego z 11 marca
1932 wywolala zrozumiale zainteresowanie zaréwno wéréd
sfer przemyslowych jak i czynnikéw, dla ktérych sprawa
ksztalcenia zastepéw mlodziezy w tym czy innym zawodzie
nie moZe pozostaé obojetna. Rozporzadzenie wykonawcze Pa-
na MinistraW. R. 1 O. P. z 21.XI 1933 do powyzsze] ustawy
spowodowalo reakcje zainteresowanych czynnikéw, wyraza-
jaca sie w dyskusjach na lamach prasy, w tonie odpowiednich
organizacyj w odczytach i t p. toczacych si¢ dokola istotnych
zagadnienl ze szkolnictwem zawodowym zwigzanych.

W niniejszym odczycie poruszyé pragne sprawe ksztal-
cenia zawodowcéw chemikéw w §wietle potrzeb przemystu
chemicznego, szczegdlnie za§ sprawe przygotowania dla tego
przemystu technika-chemika o poziomie §rednim.

Zanim przejde do oméwienia tej sprawy pozwole sobie
przypomnieé pokrétce treéé ustawy i rozporzadzenia wyko-
nawczego do niej.

Ustawa dzieli szkoly zawodowe na trzy rodzaje: a) szko-
ly doksztalcajace, b) typu zasadniczego, ¢) przysposobienia
zawodowego, Pomine tu sprawe szkél doksztalcajacych, gdyz
dla przemystu chemicznego nie powstaje potrzeba tworzenie
tego rodzaju szkél chemicznych.

Szkoly typu zasadniczego usiawa dzielina szkoly stopnia:
1) nizszego, 2) gimnazjalnego, 3) licealnego, pozatem maja
by¢ organizowane, 4) szkoly mistrzéw i szkoly dozorcéw.

1. Szkoly stopnia niZszego, o czasie nauczania od 2 do
3 lat maja charakter wybitnie praktyczny. Program oparty
jest na pierwszym szczeblu programowym szkoly powszechnej.
Wiek przyjecia do szkoly 13 — 14 lat.

2. Szkoly typu gimnazjalnego maja daé obok przygoto-
wania praktycznego, przygotowanie zawodowe teoretyczne
oraz, W potrzebnym zakresie, wyksztalcenie ogélne. Czas
trwania nauki od 2 — 4 lat. Program oparty jest na 2 lub 3
szczeblu programowym szkoly powszechnej. Wiek p:zyjecia
conajmniej 13 lat. 3

3. Szkoly stopnia licealnego maja daé obok przygotowa-
nia praktycznego glebsze przygotowanie teoretyczne zawodo-
we i w odpowiednim zakresie wyksztalcenie ogélne. Program
oparty jest na programie gimnazjum ogdélno-ksztalcacego.
Wiek przyjecia conajmniej 16 lat. O szkolach przysposobienia
zawodowego ustawa méwi tylko, Ze s one przeznaczone dla
absolwentéw wszystkich szkél wszystkich stopni i Ze maja
dawaé elementy wiedzy zawodowej dla wprowadzenia w za-
waéd. Szkoly te sa roczne.

Pozatem ustawa zapowiada tworzenie kurséw dla zdol-
nych absolwentéw szkél réznych stopni, dla uzupelnienia ich
wyksztelcenia. Pozatem znajdujemy w ustawie artykul mé-
wiacy o zakladaniu dla celéw doswiadczalnych poszczegél-
nych szkél, opartych na odmiennych zasadach organizacyj-
nych, niz zasady okre§lone w ustawie.

Widzimy zatem, Ze ustawa stwarza bardzo szerokie
i elastyczne ramy, dajace duze mozliwosci dla ksztalcenia za-
wodoweéw wszelkich stopni i pozioméw.

Jak wyglada realizacja powyzej oméwionych postulatéw
w odniesieniu do ksztalcenia chemikéw.

Rozporzadzenie z 21.X1.1933 zapowiada zorganizowanie
dla potrzeb przemystu chemicznego nastepujacych szkél:
A.Szkoly typu gimnazjalnego: a) farbiarsko-wykoriczal-
nicza.

B. Szkoly typu licealnego: a) garbarsko-bialoskér-
nicza i wyprawy futer. b) farbiarsko-wykoniczalnicza, c) cera-
miczno-szklana, d) przemyslu fermentacyjnego i wreszcie
e) technologiczno-techniczna.

Dla przemysléw gumowego, cementowniczego, betoniar-
skiego 1 wapienniczego zamiast szkélwyszczegélnionych typéw
maja by¢ zorganizowane odpowiednie kursy, co do ktérych
rozporzadzenie ogélnikowo okrefle, Ze zadania, czas trwania
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Szkolnictwo zawodowe chemiczne.
< Szkoly typu zasadnicze
15D Rodzaj przemystu T ly e - .egn' Kursy
Stopnia gimnazjalnego | Stopnia licealnego
. o ; L2 Liccum Kursy majstréw
1 Organiczny i nieorganiczny tzchnolog.-chem. Kursy specjalne
: Liceum .

2 Fermentacyjny . = iy el e rrent: Kursy specjalne

3 Cukrowniczy — — Kursy cukrownicze

5 i Kursy ogélne

4 Gumowy . Kursy specjalne
Kursy majstréw

5 Garbarski

6 Ceramiczno-szklany
7 Cementowy i betoniarski
8 Wapienny

9 Wiékienniczy

Gimnazjum
farbiarsko-wykon.

Liceum garbarskie Kursy specjalne

Kursy farb. i wykon.
Liceum
ceramiczno-szklane

Kursy
Ceramicz.-szklane

Kursy cementowe
Kursy betoniarskie

Kursy dla
piecowych-wapien.

Liceum

farbiarsko-wykon Kursy specjalne

i zasady organizacji beda dostosowywane do potrzeb odpo-
wiednich galezi przemystu,

Szkoly licealne natomiast, zostaly potraktowane w roz-
porzidzeniu bardziej szczegélowo.

Mianowicie: a) zadaniem tych szkél jest ksztalcenie pra-
cownikéw do pracy przy organizowaniu przebiegu produke;ji.
Absolwenci maja posiadaé obok praktycznego przygotowania
zawodowego szerszy i glebszy zaséb wiadomosci teoretycz-
nych—b) licea s3 3 letnie —c) podbudowa programowa
jest gimnazjum ogdlno-ksztaleace —d) wiek przyjecia co-
najmniej 16 lat — e) uczniowie majg odbyé w czasie studjéw
praktyki zorganizowane w odpowiednich galeziach przemy-
stu —f) licea nie przeprowadzaja specjalizacji.

Poniewaz w warunkach dotychezasowych mozna sie bylo
powaznie liczyé gléwnie z zapotrzebowaniem przemystu
chemicznego na §redniego technika-chemika o ogélnym przy-
gotowaniu technologiczno-chemicznym (do tej sprawy po-
wrice jeszcze w odpowiednim miejscu odezytu), — uwage
nasza przy omawianiu zagadnienia skierowujemy ku szkolom
1 kursom grupy technologiczno-chemiczne;j.

Oprécz liceéw tej grupy, maja byé organizowane kursy
majstréw przemystu chemicznego, Zadaniem tych kurséw
ma by¢ ksztalcenie pracownikéw, ktérzyby, obok praktycznej
znajomoéci zawodu, posiadali odpowiedni zaséb wiadomoéci
teoretyczno-zawodowych 1 byli przygotowani do samodziel-
nego wykonywania czynnoéci nadzorczych w fabrykach prze-
mystu chemicznego. Czas trwania i zasady organizacji tych
kurséw beda dostosowywane do potrzeb przemystu che-
micznego.

Wreszcie rozporzadzenie zapowiada organizowanie kur-
sow specjalnych z zakresu przemystu chemicznego dla oséb
specjalizujacych sie¢ w pewnych jego dzialach. Zadania, czas
trwania i zasady organizacyjne maja by¢ dostosowane do po-
trzeb przemyslu chemicznego.

Uzasadnienie powyzej skreslonej organizacji szkét che-
micznych znajdujemy w obszernym komentarzu do rozpo-

rzadzenia pod nazwa materjaly do organizacii szkolnictwa za-
wodowego.

W materjalach powyzszych, jesli chodzi o wzmiankowane
kursa specjalne, nie znajdujemy Zadnych danych dla jakich
mianowicie dzialéw przemystu chemicznego beda one prze-
znaczone.

Zagadnienie, ktére nasuwa si¢ po zaznajomieniu sie
z przytoczonym zarysem organizacji szkél chemicznych spro-
wadza sie do kwestji: czy szkoly te dadza przemyslowi che-
micznemu materjal o odpowiednich kwalifikacjach i pozio-
mie, czy absolwenci tych szkél zostana przez przemyst
wchtoniecl i czy znajda w przemysle wlasciwe miejsca pracy.

Zeby dokladniej zorjentowaé sie w tych kwestjach, trzeba
zdaé sobie najprzdd sprawe, jakich pracownikéw z wyksztat
ceniem chemicznym przemys! chemiczny potrzebuje i na-
stepnie jakiego rodzaju to wyksztalcenie chemiczne powinno
byé.

Materjaty do organizacji szkolnictwa zawodowego wy-
odrebniaja nastepujace typy pracownikéw przemyslu che.
micznego: 1) robotnik wykwalifikowany —2) mistrz —
3) ruchowiec-chemik — 4) laborant-chemik,

Z naszego punktu widzenia w fabryce chemicznej wiek-
szej zarysowuja sie wyraZnie typy pracownikéw o dwu kie-
runkach: ruchowym i laboratoryjnym.

W ruchu: 1) robotnik przyuczony (wykwalifikewany) -
2) przodownik (dozorca) — 3) mistrz — 4) zastepca kierow-
nika oddzialu (ew. kierownik podeddzialu) — s) kierownik
oddziatu fabrycznego.

W laboratorjum: 1) laborant-chemik — 2) asystent
(eksperymentator) — 3) kierownik laboratorjum,

W przedsiebiorstwach mniejszych zanikaja stanowiska
zastepcy kierownika oddzialu i przedownika w ruchu, oraz
eksperymentatora (asystenta) w laboratorjum.

Z wyszczegélnionych powyzej typéw pracownikéw, na-
szym zdaniem kierownik oddzialu fabrycznego, jego zastepca,
kierownik laboratorjum i asystent (eksperymentator) z uwagi
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na charakter spelnianych czynnoéci powinni posiadaé¢ ukon-
czone wyksztatcenie akademickie, Mistrz i laborant-chemik
wyksztalcenie $rednie chemiczne. Pozostali, przodownik i ro-
botnik wykwalifikowany powinni byé przystosowani do pel-
nienia swych czynnosci przez doksztalcenie w odpowiednim
zakresie 1 to na miejscu w fabryce. Zatem dla chemika ze
$rednim wyksztalceniem w fabryce chemicznej zgodnie z na-
sza klasyfikacja istnieja dwa zasadnicze stanowiska: mistrza
i laboranta-chemika.

Jesli chodzi o ksztalcenie mistrza, rozporzadzenie pro-
jektuje organizacje specjalnych kurséw mistrzowskich, ktére
maja czerpaé materjal uczniowski z pomiedzy zdolniejszych
wykwalifikowanych robotnikéw. Majstrzy cizgodnie z brzmie-
niem komentarza do rozporzadzenia maja pelni¢ nastepujace
czynnoéci: nadzér nad prawidlowym przebiegiem produkcji
i praca robotnikéw, obstuga bardziej skomplikowanej apara-
tury i prowadzenie odpowiedzialnych proceséw chemicznych
lub fizycznych, wykonywanie prostych analiz chemicznych
kontrolnych. ;

Jak przedstawia sie sprawa przygotowania majstra w zy-
ciu fabrycznym?

Przemyst chemiczny z braku odpowiednio przygotowa-
nego materjatu czerpal przewaznie swych przysztych majstréw
z elementu zupelnie przypadkowego, bedacego pod reka:
zdolniejszy §lusarz, niedouczony technik, absolwent kilku klas
gimnazjum lub szkoly powszechnej etc. Droga weale powaz-
nych kosztéw wykladanych na doksztalcenie i diuzsza prak-
tyke, materjat ten przystosowywano do potrzeb fabryki, otrzy-
mujgc w koficu majstra czestokroé nie odpowiadajacego wy-
maganiom, stawianym temu tak odpowiedzialnemu i waznemu,
moim zdaniem, stanowisku na fabryce.

Wychodze z zalozenia, Ze pracownik wykonywujacy czyn-
nosci majstra, nawet tylko w zakresie podanym przez rozpo-
rzadzenie powinien zdawaé sobie dostatecznie jasno sprawe
z istoty procesow produkeyjnych zachodzacych w dozorowa-
nej i obslugiwanej przezen aparaturze, Zze powinien mieé
wspdlny jezyk z kierownikiem oddzialu i zrozumiec dokladnie
istote jego polecen, pozostajac np. w fabryce na nocnej
zmianie. Taki majster oczywiscie powinien posiadaé poza
praktyka zasadnicze przygotowanie teoretyczne zawodowe.
Sadze, ze materjal koficzacy Srednia szkole chemiczng bedzie
szczegolnie dobrze sig nadawal do wyrobienia zeni samodziel-
nego pracownika o wyzej wzmiankowanych cechach.

To tez niektore galtezie przemystu ida juz w tym kierunku,
czerpiac materjat z poéréd absolwentéw obecnie istniejacych
srednich szkél chemicznych i otrzymujac typ majstra wedlug
nowoczesnych wymagan.

Z drugiej strony dzigki do§¢ wysokim stawkom placo-

nym w przemyéle majstrom, stanowisko majstra pociagnie ,

absolwentéw szkoly $redniej, co niewatpliwie przyczyni sie
do podniesienia poziomu ,,stanu majsterskiego’’ zarGwno
w kierunku fachowym jak i obywatelsko-spotecznym.

W zwigzku z powyzszym rozumowaniem wylania sie
zapytanie, czy szkota chemiczna typu licealnego da odpowiedni
materjal, ktéry moze byé uzyty na stanowisku majstra i la-
boranta chemika.

W komentarzu do rozporzadzenia czytamy, ze szkola
licealna przygotowuje ruchowea chemika, czynnosci ktérego
obejmuja: nadzér nad caloiciq fabrykacji i wlasciwym przebic-
giem proceséw produkcyjnych a mianowicie: planowanie, nor-
mowanie, kontrola caloéci produkcji fabryki, badz jednego
2 jei dziatow, nadzdr nad sprawnoscig funkcjonowaria maszyn,
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aparatéw i urzadzeri, oraz wlasciwem ich uzytkowaniem
i obstuga, kontrola pracy robotnikéw i majstréw, wykonywanie
niebiedy an liz chemicznych, czynnosci administracyjne w dzia-
lach produkeyjnych (sprawozdania, raporty, karty produkcyjne
i t. p.) usuwanie przevw i przeszkdd pracy, wadliwosci aparatury,
nadzér nad remontem, montazem i demontaZem aparatury
8 P B

W tym miejscu wypada nam zapyta¢ jaka role ustawo-
dawca przygotowuje dla inZzyniera chemika w produkcji,
o ile wogéle typ pracownika z wyZszym technicznym wy-
ksztalceniem ma znaleZé sie w fabryce chemicznej?

W jaki sposéb przygotujemy przyszlych kierownikéw
technicznych naszych fabryk chemicznych, jesli mlodzi inzy-
nierowie nie przejda koniecznego przygotowania praktyczne-
go na stanowiskach, zarezerwowanych przez rozporzadzenie
dla chemika ruchowca z trzyletniem wyksztalceniem zawo-
dowym? Zadna politechnika bowiem nie przygotowuje wy-
kwalifikowanych kierownikéw dzialéw, lecz daje elementy
wiedzy ktéremi postugujac sie inzynier, uczac siew zetknie-
ciu sie z fabryka, nabiera z czasem potrzebnych do§wiadczen
i kw. lifikacji czyniacych zeni kierownika.

W oméwionej klasyfikacji funkeji poszczegélnych ty-
péw pracownikéw w vjeciu komertarza do rozporzadzenia
moim zdaniem pokutuje tradycja tworzenia elementu majster-
skiego z materjalu przypadkowego z jednej strony, z drugiej
za$ zbytnie zaufanie do kwalifikacji teoretyczno-zawodowych
przecietnego technika-chemika z ukoficzonym w przyszlosci
trzyletniem liceum technologiczno-chemicznym,

Rzecz jasna, iz nie méwie o jednostkach wyjatkowo zdol-
nych, dla ktérych regul niema.

Przechodzac do sprawy szkolenia laboranta-chemika
zgodzimy sie z rozporzadzeniem, iZ powinien on byé ksztal-
cony w tej samej szkole co i ruchowiec-chemik nie tylko dla-
tego, ze stanowisko laboranta-chemika jest bardzo czesto
przejéciowym stopniem do osiggnigcia stanowiska w ruchu,
a réwniez wobec niemozliwoéci przewidzenia, na jaki typ
pracownika w danym okresie czasu bedzie istnialo zapo-
trzebowanie w przemysle, decydujace o uzyskaniu pracy
wogéle przez absolwentéw szkél. Pozatem trudno sobie wy-
obrazi¢, aby kilkunastoletni ucze’, wstepujac do &redniej
szkoly chemicznej, mégt §wiadomie sobie obraé kierunek pra-
cy ruchowy lub laboratoryjny nie zmajac tej pracy wogdle.

Nie zgodzimy sie natomiast z rozporzadzeniem co do
typu pracownika, jaki liceum technologiczno-chemiczne ma
produkowaé pod mianem laboranta-chemika, gdyz i w tym
wypadku zauwazamy przerost kompetencji w stosunku do
zasobu wiadomosci, jaki mozna zdobyéw trzyletniej szkole
zawodowe].

Mianowicie rozporzadzenie przewiduje nastepujace czyn-
noéci dla laboranta-chemika: ,,kontrole chemiczne produkeji;
wszelkiego rodzaju prostsze analizy surowcéw, pétproduktéw
i produktéw gotowych, udzielanie wskazéwek 1 instruowanie
w zakresie przebiegu produkcji’.

Jesli chodzi o chemiczna kontrole produkeji w znacze-
niu wykonywania szeregu zazwyczaj szablonowych oznaczen,
nie zglaszamy Zadnych zastrzezen. Natomiast pamietajac
o tem, Ze w trakcie produkeji wylaniaja sie czesto zjawiska,
wymagajace glebszego i krytycznego ich traktowania sadzimy,
iz tego rodzaju kontrola chemiczna bedzie wymagala powa-
Zniejszego zasobu wiadomoéci, przekraczajacych zakres przy-
gotowania, jakie moZe da¢ trzyletnia szkola typu licealnego.
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Te same zastrzezenia zglosimy i w kierunku ,,udzielatia
wskazéwek 1 instruowania w zakresie przebiegu produkeji,
edyz do nalezytego spelniania tych czynnoéci trzeba posia-
daé gleboka znajomosé proceséw produkeyjnych, zaréwno
ze strony teoretycznej jak i z purktu widzenia znajomosci
aparatury i urzadzen fabrycznych, z ktéremi laborant-chemik
moze czesto wcale sie nie stykaé.

Z naszego punktu widzenia laborant-chemik ze §rednim
wyksztalceniem powinien by¢ inteligentnym wykonawcy la-
boratoryjnych prac chemicznych pod kierownictwem odpo-
wiedzialnego chemika z wyzszym wyksztalcniem.

Czynnosciami jego beda: przygotowanie odczynnikéw
wykonywanie analiz, montowanie i demontowanie aparatury
laboratoryjnej, dozorowanie przebiegu reakeji chemicznych
w aparaturze laboratoryjnej, notowanie danych dla dziennika
laboratoryjnego i t. p. — wszystko wedlug wskazéwek 1 pod
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kontrola kiercwnika laboratorjum wzglednie eksperymenta-
tora.

Za$ udzielanie wskazéwek i instruowanie w zakresie
przebiegu produkcji wydaje si¢ nam celowym pozostawié
czynnikom kompetentnym.

Nie znamy wprawdzie jeszcze programéw szkél liceal-
nych, jednak sadzimy, ze jeéli chodzi o przygotowanie teore-
tyczno-zawodowe, to w ciggu trzech lat nie wiele mozna daé
ponadto, co si¢ daje w érednich szkolach czteroletnich typu
obecnie istniejacych.

Absolwent szkoly typu licealnego bedzie zatem posiadal,
w poréwnaniu z absolwentem szkoly éredniej typu obecnego
nieco wieksze przygotowanie w zakresie przedmiotéw ogélno-
ksztalcgcych. Zato dazenia 1 aspiracje absolwentéw liceum
niewatpliwie zostang skierowane ku stanowiskom wyzszym
w hierarchji fabrycznej, wobec przyznania im przez rozpo-
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rzadzenie roli czynnika kontrolno-nadzorczego o funkejach
charakteru inzynicrskiego.

Biorac pod uwage skurczenie sie rynku pracy i coraz to
wieksze bzzrobocie dotykajace rzesze miodych imzynieréw
chemikéw, opuszezajaeych mury politechnik i chetnie przyj-
mujacych wszelka prace ofiarowana przez przemyst, — watpié
nalezy, czy aspiracje absolwentéw lice6w beda mogly byé
zaspokojonz. Przeciwnie szanse na zajecie przeznaczonych
dla nich przez rozporzadzenie stanowisk w przemyéle beda
znikomo male.

W ten sposéb licea wypuszcza zastep pracownikéw o
skromnym przygotowaniu zawodowym i nieosiagalnych da-
zeniach do wyzszych stanowisk, czyli dadza ludzi z gruntu
skazanych na zalamanie zyciowe.

‘Uwazam, iz $rednia szkola chemiczna powinna daé
element zblizony do materjalu wypuszczanego przez szkoly
obzcnie istniejace bowiem:

a) szkoly te daja zupelnie dostateczne podstawy teore-
tyczno-zawodowe do przystosowania si¢ absolwentéw tych
szkél do pracy w fabryce chemicznej i laboratorjach na sta-
nowiskach mistrzéw i laborantéw-chemikéw;

b) opinje przemystu chemicznego o absolwentach tych
szkol sq bardzo dodatnie;

c) szkoly te dajg przemystowi pracownika dostatecznie
taniego, o normalnych zyciowych aspiracjach polaczonych
z dobremi dla swej roli kwalifikacjami zawodowymi,

Coprawda istnieja ogélne zdania Ze poziom absolwenta
szkoly powszechnej jest niedostateczny, szczegélnie w ostat-
nich paru latach i Ze w pierwszym roku nauczania w szkole
chemicznej gléwny wysilek idzie w kierunku doksztalcania
ogdlnego.

Pragne przy sposobnosci podkreslié, ze przyczyny tego
stanu rzeczy nalezy szukaé nie w niedoskonalosciach progra-
méw, ktére ostatecznie dajg niezbedne podstawy do dalsze-
go nauczania w szkolach zawodowych przedmiotéw o charak-
terze technicznym. Przyczyny nalezy szukaé w ukladzie ogél-
nych warunkéw w jakich odbywa si¢ nauczanie w szkolach
powszechnych, sprowadzajacych sie do przeciazenia perso-
nelu nauczycielskiego (60— 80 uczniéw w klasie), pozba-
wionzgo praktycznie mozliwosci nalezytego sprawdzania sta-
nu wiedzy swych uczniéw,

Dla tegoz zaleznie od warunkéw lokalnych indywidual-
nych zdolnosci i pracowitoéci uczniéw, szkoly powszechne
daja materjal réznorodny o poziomie majacym nacgél ten-
dencje do obnizania sie. W zwiazku z tem wydaje mi sie
rzeczg wielkiej wagi wykonanie zdecydowanego wysitku celem
unormowania sprawy nauczania w szkolach pewszechnych.

W obecnych warunkach, wierzymy przejéciowych, do
czasu otrzymywania ze szkét powszechnych materjatu odpo-
wiednio przygotowanego,— W $redniej szkole chemicznej
typu obzcnie istniejacego nalezaloby utworzyé klase wstepna
dla uzupzinienia wielkich brakéw absolwentéw szkél po-
wszechnych i przystosowania ich do nauki przedmiotéw
o charakterze techniczno-zawodowym.

Na zakoriczenie cheiatbym dodaé pare uwag co do orga-
nizowania szkél chemicznych specjalnych. Poza szkola ce-
ramiczng 1 farbiarsko-wykoriczalnicza pozostale szkoly daja
absolwentéw przewaznie wielkiemu przemyslowi organicz-
nemu i nieorganicznemu. Naprzyklad szkola garbarska w Ra-
domiu nie dala jeszcze wladciwemu przemyslowi ani jednego
swego absolwenta, lokujac wypuszczany materjal przewaznie
w przemysle materjaléw wybuchowych i innych.
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Najzupelniej zgadzam sie z zasada, i% specjalne szkoly
zawodowe stanowia cenne Zrédlo sil pracowniczych, jednak
z tym kardynalnym zastrzeZeniem, Ze istnienie tych szkél jest
wywolane przez Zycie t. j. w warunkach silnie rozwinigtego
przemystu,

To tez przechodzac od zalozeni teoretycznych do realnej
rzeczywistosci polskiej nalezy stwierdzi¢, ze wobec wielkiego
zrézniczkowania naszego przemystu chemicznego, slabego
rozwoju jego licznych galezi, obzenej konjunktury gospo-
darczej i handlowej nie widzimy sprzyjajacych okolicznosci
do powstania powazniejszego zapotrzebowania na technika-
chemika o wyraZnie zarysowanej specjalno$ci. W omawia-
nych warunkach mozna jedynie méwié o pewnym zapotrze-
bowaniu na technika-chemika o przygotowaniu chemicznym
ogdlnym.

Niestety brak jest miarodajnych danych statystycznych
do zobrazowania tego zapotrzebowania. W kazdym razie
z zetkniecia sige ze szkolami chemicznemi zdolalem odnie§é
wraZenie, Zze zatrudnienie znajduje ca 709, absolwentéw
tych szkél (okolo 60 0séb rocznie) i to nie wylacznie w za-
wodzie wlasciwym.

Pamigtajac o powyzszych warunkach, nie majacych
inklinacji do gwaltowniejszych zmian na najblizszy okres
kilku a moze i kilkunastu lat sadze,iz zasadniczo celowym
jest tworzyé szkoly technologiczne-chemiczne, dajace ma-
terjal o przygotowaniu ogélnym, z tem, iz w ostatnim roku,
lub dwu ostatnich latach nauczania moznaby poglebié¢ wia-
domosci szczegélowe w dzialach produkeji chemicznej, dla
ktérych istnieje okreslone zapotrzebowanie na rynku pracy.

Np. w szkole w Katowicach potozyé¢ nacisk na koksow-
nictwo i gazownictwo, w Krakowie — nafciarstwo, w Byd-
goszczy — przemysi rolny, w Warszawie — ceramika, w Lo-
dzi — farbiarstwo.

Streszczajac materjal oméwiony w niniejszym odczycie
stanowiacy przedmiot dalszej dyskusji oraz biorac pod uwage
nieomal zupelnie pokrywajgce si¢ opinje szeregu wiekszych
przedsigbiorstw chemicznych, szkél i organizacji zawodo-
wych chemicznych, z ktéremi osobiscie sie zetknalem, przy-
chodze do postawienia wnioskéw nastepujacych:

1) Srednia szkola fechnologiczno-chemiczna powinna
mieé za zadanie przygotowanie dla przemystu chemicznego
materjalu na mistrza i laboranta-chemika.

2. Szkola o powyzszych zadaniach jest zblizona do typu
srednich szkél chemicznych obecnie istniejacych, a w ujeciu
ustawy raczej do typu szkoly gimnazjalne;j.

3. Podbudowa szkoly jest 7 kl. szkola powszechna.

4. Wiek przyjecia conajmniej 14 lat.

5. Szkcla jest czteroletnia, a w okresie przejsciowym
5-letnia.

6. Uczniowie powinni odbyé w czasie studjéw zorga-
nizowana praktyke fabryczna w odpowiednich dzialach pro-
dukcji.

7. Szkola powinna poglebiaé w ostatnim roku lub dwu
ostatnich latach nauczania wiadomoéci szczegélowe w dzia-
fach produkeji chemicznej,dla ktérych istnieja zapotrzebo-
wania na rynku pracy.

8. Program szkoly zblizony jest do programu obecnie
istniejacych szkél chemicznych z odpowiednim rozszerzeniem
wiadomogci z maszynoznawstwa chemicznege, rysunku tech-
nicznego czesci maszyn, oiaz pracy w warsztatach mecha-
nicznych,
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9. W programie nalezy uwzglednié 1 jezyk obcy (nie-
miecki), elementy bezpieczenistwa pracy oraz sprawe korozji.

10. Z uwagi na potrzeby przemystu materjaléw obrony
przeciwgazowe] program nalezy uzupeini¢ wiadomosciami
z technologji kauczuku, materjaléw chlonnych i t. p.

W prawdzie typ szkoly, o ktérej mowa, nie znajdzie
dokladnego odpowiednika w schemacie organizacyjnym roz-
porzadzenia z 21.XI.33, jednak wymagania realnej rzeczy-
wistosci wydaja sie nam byé dostatecznie wazkiemi, aby
uwzglednié¢ je w drodze pewnego odchylenia od schematu,
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Konczac swéj odezyt poczuwam sie do przyjemnego
obowigzku zlozyé podziekowanie za udzielone informacje
Zwiazkowi Przemystu Chemicznego Rzeczypospolitej Pol-
skiej, Zwiazkowi Inzynieréw Chemikéw R.P., Dyrekcjom
Szkél Chemicznych w Warszawie, Krakowie, Katowicach
i Radomiu, Dyrekcjom Zakladéw Przemystu Chemicznego
z ktéremi mialem przyjemnoéé przeprowadzaé rozmowy dy-
skusyjne, oraz p. inz. Wiktorowi Sommerowi za pomoc
i wspélprace w zebraniu odpowiednich materjaléw do od-

czytu,

Wiadomosci biezace

Nouvelles du jour

II Zjazd Delegatéw Zwiazku Chemikéw Polskich.

W dniach 19 i 20 kwietnia b. r. odbyl sie w Warszawie
1 Zjazd Delegatéw Zwiazku Chemikéw Polskich ped prze-
wodnictwem Prezesa honorowego prof. dr. W. Lampego.

Whasciwe obrady poprzedzilo uroczyste otwarcie zudzia-
lem zaproszonych goéci oraz czlonkéw Zwiazku. W gronie
goéci znalezli sie zaréwno przedstawiciele wiladz, jak i orga-
nizacyj spolecznych i przemystowych oraz pokrewnych
zwigzkow zawodowych.

Po krétkiem przeméwieniu zagajajacego Zebranie prof.
W. Lampego i zaproszeniu do Prezydjum p.p. A. Pia-
seckiego, Dyr. Biura Senatu R. P., J. Chodorowskiego,
Nacz. Wydz. Min. W.R. i O.P,, inz. . Zagrodzkiego,
Nacz. Wydz. w Min. Op. Spol., A. Morawieckiego, Pre-
zesa Zarzadu Gléwnego oraz prezeséw wszystkich Oddzia-
téw Zwigzku, zostalo odczytane przez kol. M. Faleckiego
sprawozdanie z dzialalno§ci Zarzadu Gléwnego za okres jego
kadencji.

Dzialalno§¢ Zarzadu skupiala sie gléwnie na sprawach:
a) organizacyjnych, b) finansowych, c) wydawniczych, d) za-
wodowych.

Sprawy organizacyjne Zw. Chem. Polskich byly prowa-
dzone w komisjach: pracy, regulaminowej, laboratoryjnej,
bibljotecznej i ref. L. O. P. P. Poza tem byly czynione dalsze
kroki okolo nawiazania §cislejszego kontaktu z innemi orga-
nizacjami zawodowemi chemicznemi.

W sferze finanséw Zwiazek opieral sie jedynie na sklad-
kach czlonkowskich i operacjach kredytowych, nie korzysta-
jac z zadnych dotacyj i subwencyj. Niedostateczne srodki fi-
nansowe krepowaly niejednokrotnie jego dzialalnosc.

W zakresie prac wydawniczych Zwiazek byl krepowany
do pewnego stopnia $rodkami finansowemi. Wydal komu-
nikaty i Biuletyn Organizacyjny oraz Towaroznawstwo —
podrecznik dla szkét handlowych i gimnazjéw kupieckich,
opracowany przez czlonkéw Zwiazku dr. Iwiniskiego i dr.
Krynskiego. :

Sprawy zawodowe byly przez Zarzad szeroko traktowane;
opracowano lub zapoczatkewano szereg wazkich spraw dla
ogdlu chemikéw polskich.

Po odczytaniu sprawozdania ogélnego zostat wygloszo-
ny przez Prezesa Zarz, Gl dr. A. Morawieckiego referat
p. t. Zatrudnienie chemikéw w przemysle chemicznym. Referat,
oparty na zrédlowych danych, rzucit ciekawe §wiatlo na sto-
sunki, panujace w przemysle chemicznym i pokrewnych, jesli
chodzi o zatrudnienie fachowcéw. Z dotychczasowych danych

wynika, ze okolo 50% zakladéw przemystowych chemicznych
nie zatrudnia wogéle sit fachowych. Nalezy przewidywac, ze
po uzyskaniu catkowitego materjalu statystycznego, procent
ten jeszcze wzroénie,

Wiasciwe obrady Zjazdu zgromadzily delegatéw wszyst-
kich Oddzialéw Zwiazku.

Obradujace cztery komisje opracowaly szereg uchwal,
przyjetych przez plenum Zjazdu, z ktérych najwazniejsze
dotyczyly: '
potrzeby ustawowego okreslenia kompetencyj chemikéw, za-
trudnionych w przemysle,
okreélenia, jakie stanowiska winni i muszg zajmowacé chemicy,
potrzeby zatrudnienia chemikéw we wszystkich zakladach
chemicznych,
potrzeby ustalenia minimum plac i progresji plac w zalez-
noéci od lat pracy.

Poza tem Zjazd wypowiedzial si¢ przeciwko bezplatnym
praktykom dla chemikéw, oraz za koniecznofcig zrzeszenia
wszystkich chemikéw w jednej organizacji zawodowej.

Stojac na stanowisku obrony bytu materjalnego oraz za-
pewnienia warsztatu pracy bezrobotnym swym czlonkom,
Zjazd polecil Zarzadowi Gléwnemu powolanie do Zycia spél-
dzielni przemystowo-handlowej.

Zjazd uchwalil nadanie godnoéci czlonkéw honorowych
Zwiazku p. p. Vicepremjerowi inz. Eug. Kwiatkowskiemu
oraz Ministrowi W.R. i O.P. prof. dr. inz. W. Swieto-
stawskiemu, oraz wyslal telegramy do p. Prezydenta
Rzplitej prof. Ignacego Moscickiego, Gen. Smiglego-
Rydza, Ministréw: Kwiatkowskiego, Goéreckiego i
Swietostawskiego.

Prezesem Zwiazku zostal obrany ponownie dr. A. Mo-
rawiecki, pozostale stanowiska w Zarzadzie zajeli z wyboru
kol.kol.: dr. Z. Ledéchowski— v-prezes; dr. A. Bro-
mirski— sekretarz; mgr. Al. Asztemborski— skarbnik;
S. Blazewski— z-ca sekretarza; M. Falecki— z-ca skarb-
nika; B. Sawoniak — kier. kom. Pracy; dr. A. Kassur —
kier. kom. Regulaminowej; mgr. W. Dmowska, inz. Z.
Metze i dr. J. Wojciechowska — czlonkowie.

Do Komisji Rewizyjnej weszli: dr. Lisiecki, jako prze-
wodniczacy, inz. Paszkowski, dr. Becker, mgr. Marcin-
kowska-Eopienska, jako czlonkowie.

Sad Kolezeriski ustalono w skladzie nast.: prof. dr.
Przytecki— przewodniczacy, prof. dr. A. Dorabialska,
inz. adj. Kowalski, mgr. Z. Jaworski, dr. adj. Leskiewicz
— czlonkowie.

Po Zjezdzie odbyl sie bankiet.
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Zwiazek Chemikéw Polskich. Biuro Zarzadu Gléwne-
go i Zarzadu Oddzialu Warszawskiego Zwiazku Chemikéw
Polskich zostalo przeniesicne z ul. Czackiego 14, m. 6 na
ul. Marszatkowska 83, m. 4, w Warszawie.

W zwiazku z keficowemi pracami nad spisem Chemikow,
Zwiazek Chemikéw Polskich prosi wszystkich Kolegow,
ktérzy nie nadedstali dotychezas swoich danych personal-
nych, o ich nadestanie pod adresem Zwigzku —Woarszawa,
ul Marszatkowska 83, m. 4.

Zgloszenie winno zawieraé: 1) Imie i nazwisko, 2) Ty-
tul naukowy, 3) Zajmowane stanowisko 1 nazwe instytucji
zatrudniajacej, 4) Adres szczegélowy, 5) Rok urodzenia,
6) Wyzszy Zaklad Naukowy (Wydzial) i rok ukoriczenia,
) Przynalezno$é do organizacyj zawodowych i spolecznych,
8) Specjalnoéé naukowa, lub dziedzina chemji, odpow. za-
interesowaniu.

Rejestracja chemikéw pozostajacych bez pracy.

W zwiazku z tem, ze Biuro Poérednictwa Pracy Zwigzku
Chemikéw Polskich czesto nie moze obsadzié¢ zglaszanych
wolnych posad z powodu braku odpowiednich kandydatéw,
wszyscy chemicy, pozostajacy bez pracy, proszeni sa o na-
destanie swych personalji, ktére winny zawiera¢: imie 1 na-
zwisko, date 1 miejsce urodzenia, rok ukoriczenia studjéw
i uczelnie, specjalnogé, krétki przebieg dotychczasowej pra-
cy oraz adres.

O nadestanie powyzszych danych proszeni sa réwniez
wszyscy ci chemicy, ktérzy pracuja nie w swoim zawodzie.

Siedziba Zwiazku miegci sie w Warszawie przy ul. Mar-
szatkowskiej 83, m. 4.

Dziesieciolecie Polskiego Komitesu Energetycz-
nego i Swiatowej Konferencji Energetycznej.
(,,World Power Conference’’) dotyczy okresu 1926 — 1936 r.
Wspolpraca miedzynarodowa w dziedzinie energetyczne]
objela szereg zagadnien: 1) ustalenie w poszczegolnych kra-
jach zasobéw energji wodnej i cieplnej w postaci réznych
paliw, 2) poréwnywanie postepu w dziedzinie techniki
i meljoracji rolnictwa oraz w dziedzinie transpertéw lado-
wych, wodnych i powietrznych, 3) zwolywanie konferencyj
specjalistéw w dziedzinach badan technicznych, 4) badanie
warunkow rozwoju przemyslu w poszczegélnych panstwach,
5) udzielenie porad spozywcem i wytwércom energji, 6) utwo-
rzenie miedzynarodowego biura, ktérego zadaniem byloby
sporzadzenie inwentarza $wiatowych Zrédel energji.

Realizacje powyzszych zagadnieh na terenie Polski roz-
poczal w 1934 tymezasowy Komitet Energetyczny, utworzo-
ny przy Ministerstwie Robét Publicznych z inicjatywy Pan-
stwowej Rady Elektrycznej. Tymczasowy Komitet prze-
ksztaleil sie na Polski Komitet Energetyczny, na podstawie
rozporzadzenia Rady Ministréw z dnia 2 czerwca 1936 r.
Przewodnictwo Komitetu objeli: inz. L. Toloczko, jako
przewodniczacy, inz. K. Siwicki, jako v-przewodniczacy
i prof. Dr. B. Stefanowski, jako sekretarz generalny. Po-
zatem w prezydjum brali udzial czlonkowie: inz. R. Bie-
drzycki, inz. St, Czarnocki, inz. 8t. Kruszewski, pref.
M. Nestorowicz, inz. Cz Mikulski, prof. M. Ryb-
czynski, prof. G. Sokolnicki, pref. St. Turczynowicz
i prof. R. Witkiewicz, Budzet Komitetu byl pokrywany
przez Min. Przem. i Handlu, Min. Rolnictwa i M. 5. Wojsk.
oraz przez organizacje spoleczne, reprezentowane w Komi-
tecie. Pracami Komitetu kieruje zebranie plenarne, wykona-
niem uchwal — prezydjum, wlasciwe jednak prace badawcze
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koncentruja sie na terenie komisyj i pedkemisyj, przewcdni-
czacy ktérych majq inicjatywe w doborze cztonkéw iw opra-
cowanit zagadniert., Obecne prace Komitetu odbywaja sie
w g komisjach: Komisja paliwa stalego (przewodniczacy inz.
7. Rajdecki), Podkomisja terfowa na prawach komisji
(p. inz. L. Toltoczko), Komisja wodna (p. prof. M. Ryb-
czynski), Komisja energji wiatru (p. prof. 8t. Turczyno-
wicz), Komisja gospodarki elektrycznej (p. prof, T, Cza-
plicki), Komisja gazyfikacyjna (p. inz. Cz. Swierczewski),
Komisja naftowo-gazewa (p. inz. J. Wéjcicki). Komisja
ciepla odpadkowego (p. inz. St. Sliwinski), Komisja woj-
skowo-energetyczna (p. inz. K. Siwicki), W pracach Ko-
misyj przyjmuje udzial szereg wybitnych przedstawiciel
navki, przemystu i urzedéw panstwowych. Poszczegélne
Komisje zawiazuja sie i likwiduja—w miare potrzehby.

Dzialalnoé¢ Komitetu na zewnatrz przejawila sig na te-
renie Swiatowej Konferencji Energetycznej — na zjazdach
ogélnych i sekcyjnych w Londynie, Bazylei, Barcelonie,
Tokjo i Skandynawji, gdzie Polska wystapila z szeregiem
nieprzecietnych prac o charakterze ogélnym i informacyjnym,
Jako wazniejsze wymieni¢ nalezy: referat zbiorowy Zrédla
Energji w Polsce i ich wyzyskanie, —r. zb. Sktad Chemiczny
gazdw Podkarpacia oraz badanie ich wartosci opatowej, — prof.
St. Pilat, Techniczne postepy w przemysle rafineryino-nafto-
wym w Polsce oraz Fractionation of oil products by means of
gaz solutions, — prof. Dr. W. Swictostawski, L'aggluti-
nation de la houille et ['activation de la surface pendant le
proces de la formation du coke, considérées comme deux pheno-
menes inverses oraz Methods of semi-coke improving, — prof.
Dr. R. Witkiewicz, Utilisation of Natural Gas in Poland
—inz, St. Kaniewski, Sugar factorics as a source of waste
electric energy, — inz. Z. Warczewski Energiewirtschaft
polnischer Eisenhiittenwerke, — inz. M, Wielezynski Gazol
— Liquid Natural Gas, — etc. Dorobek Swiatowej Konfe-
rencji Energetycznej ujety w kilkudziesieciu torrach ,,Spra-
wozdan ze zjazdéw (Transactions)”’. Pozatem na terenie mig-
dzynarodowym P, K. En. bierze udzial w pracach Komisji
Migdzynarodowej do spraw Wysokich Zapér (Commission
Internationale de Grandes Barrages'), oraz utrzymuje kon-
takt z szeregiem instytucyj i organizacyj pokrewnych, jak
Miedzynarodowa Komisja Elektrotechniczna, M. Konfe-
1encja Wielkich Sieci Elektiyeznych, M., Zwiazek Wytwoércow
i Sprzedawcéw Energji Elcktrycznej, M. Komitet Normali-
zacyjny etc. W dziedzinie miedzynaredowych wydawnictw
perjedycznych P. K. En. wspélpracuje w publikacji perjo-
dycznejrocznej Statistical Year Book, W. P. C., ktéra ujmu-
je w sposéb jednolity dane o energetycznych zasobach calego
§wiata,

Najwiece] uwagi i pracy Komitet peéwiecit na sprawy
energetyczne krajowe. Publikacja Zasoby energji w Polsce
(wraz z mapami), wydana w jezykach polskim, francuskim
i angielskim, objela pierwszy catkowity bilans zasobéw ener-
getycznych kraju, grupujac dane o wszelkich paliwach na-
turalnych i sztucznych, silach wednych 1 produkeji energji
elektrycznej. W opracowaniu pref. A, Makowskiego
i Panstw. Instytutu Geologicznego znajduje sie Monografia
wegla brunatnego w Polsce. Ukazala sie juz pierwsza serja
map, w druku jest druga serja. W dziedzinie badania torfu
Podkomisja torfowa opraccwala instivkcje do baden terfo-
wisk, oraz wydaje kartoteke i mapy torfowisk krajewych
W dziedzinie wegla kamiennego inz. St. Kruszewski ze-
stawil wyniki analiz polskiego wegla kamiennego (na pra-
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wach rekopisu). Gospodarka zaglebi naftowo-gazowych zo-
stala ujeta w bilansie Zaglebia Kroénieniskiego przez inz.
Wt Kollodzieja oraz w racjonalnym ujeciu gospodarki
energetycznej rafinerji 1 kopali Okregu Boryslawskiego —
przez inz. W, Rosentala. Wydano réwniez szereg publikacyj
dotyczacych gospodarki krajowemi sitami wodnemi i energja
wiatru. Zagadnienia nalezytego wyzyskania Zrédet energji
byly opracowywane na terenie Komisji Gospodarki Elek-
trycznej i Komisji Gazyfikacyjnej: opracowano ogélne za-
sady i szereg konkretnych projektéw gazyfikacji réznych re-
jonéw przemystowych przy zastosowaniu gazu ziemnego
i gazu koksowniczego, Od 1932 roku Komitet zapoczatkowal
dla zagranicy wydawnictwo bibljografji energetycznej z krét-
kiem streszczeniem prac w jezyku angielskim p. t. Fuel
Bulletin — poczatkowo pélrocznie, a obecnie jako rocznik.
Prace organizacyjne i wydawnicze Komitetu sa ujmowane
w wydawnictwie perjodycznem p. t. Sprawozdania i prace
Polskiego Komitetu Energetycznego. (Obszerniejsze sprawozda-
nie z Dziesigciolecia Sw. Konf. Energet, i P. K. En. podane
jest w specjalnem wydawnictwie Komitetu z 1036 roku)

Plenarne zebranie P. K. En. za rok 1935/36 odbylo
sie w dniu 6 czerwca b. r. w Min. P. i H. Prezydjum Komi-
tetu zlozylo sprawozdanie z dzialalnosci rocznej oraz z calo-
ksztaltu dotychczasowej dziesigcioletniej pracy. Sprawozda-
nie finansowe za rok ubiegly zamknieto suma wydatkéw
32 0oo zl.— wobec preliminowanej 3700 zl, co stanowi
skromna pozycje W stosunku do prac, wykonanych przez
Komitet. W programie prac na rok nastepny generalny se-
kretarz prof. Stefanowski podkreglil zagadnienia: upraw-
nienn elektrycznych, elektryfikacji Okregu Warszawskiego
i Wilenszczyzny, gospodarki elektrycznej, gospodarki ropa
naftowa, weglem, torfem i gazami w rejonach przemyslo-
wych, — zagadnienia terenéw naftowych i gazonoénych oraz
prace wydawnicze i bibljograficzne w tych dziedzinach —
miedzy innemi wydawnictwo mapy sieci elektrycznych wy-
sokiego napiecia. Obszernie oméwiono program III Zjazdu
plenarnego Swiatowej Konferencji Energetycznej w Wa-
szyngtonie, na ktéry Polska zglosila szereg referatéw i pro-
jektuje wyjazd kilkunastu oséb. Plenum zjazdu odbedzie
sie miedzy 7 — 12 wrzeénia b. r., jednakZe przed i po ze-
braniu uczestnicy wezma udzial w szeregu wycieczkach,
podczas ktérych beda mogli zapoznaé sie z gospodarka
Stan6w Zjednoczonych w dziedzinie wegla, ropy, gazu, elek-
trycznoéei 1 sit wodnych.

Zebrani wyrazili uznanie dla dzialalnoéci prezydjum,
przedluzajac kadencje czlonkéw na dalsze dwa lata. Réwniez
wybory przewodniczacych w komisjach nie wniosly zmian.
Jedynie tylko w Komisji ciepla odpadkowego na miejsce
inz. St. Sliwifiskiego wybrano inz. St. Felsza. W dyskusji
podniesiono potrzebe uzgodnienia na terenie kraju gospodarki
poszczegbélnemi rodzajami energji.

Na zakoriczenie prof. dr. Pilat wyglosi! referat Zagad-
nienie paliw syntetycznych w Polsce. Referent zaznaczyl, ze
w roku 35 kraj zuzyl tylho 549 produkcji benzyny i gazo-
liny (6 616 tonn), reszta poszla na eksport. Benzyna — eks-
portowana obecnie, w przyszlosci moze pokryé czesé zwiekszo-
nego zapotrzebowania krajowego. Przez rozklad termiczny
weglowodoréw ciezkich mozna otrzymaé jeszcze ok 3 ooo
wagonéw benzyn krajowych — obecnie nieuzywanych. W ra-
zie dalszej potrzeby siegnaé mozna do syntezy weglowodoréw
po 1) metoda uwadarniania i ekstrakcji wegla kamiennego
i brunatnego oraz po 2) metoda syntezy Fiszera z gazéw
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zawierajacych CO i H,. Polska posiada nieograniczone pra-
wie zapasy potrzebnych do tego surowcéw (wegla, koksu
1 gazu ziemnego) i mozliwo§ci otrzymywania sztucznych pa-
liw w dowolnych iloéciach. Referent oméwil warunki pro-
dukeji zastepczych paliw syntetycznych w Niemczech, Sta-
nzch Zjednoczonych i w Angljid).

Dotychczasowe wyniki dzialalnoéci P. K. En. sa naj-
lepszym sprawdzianem sprezystej organizacji i fachowej pracy
te] instytucji, pracujacej wydajnie z malym nakladem érod-
k6w finansowych, Zyczy¢ nalezy Komitetowi dalszej owocnej

dzialalnosci. inz. Jan Krzyzkiewicz

XVIII Zjazd Gazownikéw i Wodociagowcow Pol-
skich, — zorganizowany przez Zrzeszenie Gazownikéw i Wo-
dociagowcéw Polskich oraz Zwiazek Gospodarczy Gazowni
i Zakladéw Wodociagowych w Panstwie Polskiem przy
wspotudziale Polskiego Komitetu Techniki Sanitarnej i Higje-
ny Miast odbyl sie¢ we Lwowie w dniu 25 — 28 czerwca
r. b. Udzial w Zjezdzie wzieli liczni gazownicy i wodocia-
gowcy z calego kraju oraz przedstawiciele Ministerstw Spraw
Wewn., Przem. i Handlu, Spraw Wojsk., Pracy i Opieki
Spolecznej, ponadto przedstawiciele Zwiazku Rewizyjnego
Samorzadu Terytorjalnego 1 Zwigzku Miast. Zjawili sie
réwnie? przedstawiciele zrzeszen gazowniczych i wodocia-
gowych z Austrji, Czechoslowacji, Jugoslawji i Niemiec.
Miedzynarodowe zwiazki zawodowe nadestaly depesze po-
witalne. Prace naukowe zjazdu odbywaly sie w czterech
sekcjach: gazu sztucznego i ziemnego (pracowaly razem),
wodociagowo-kanalizacyjnej i techniczno-sanitarnej. W sek-
cjach gazowych wygloszono 11 referatéw: inz. E. Piwoniski
wyglosil odczyt O gazouni lwowskiej, w ktérym przedstawit
rozwoj gazowni poczatkowo jako zakladu weglowego, potem
jako zakladu, opartego o gaz ziemny i wodny. Zagadnienie
odtruwania gazéw, zawierajacych tlenek wegla, przy uwzgled-
nieniu stron technologicznej i gospodarczej, zostalo poruszone
przez trzech referentéw — Dr. inz. W. Dominika Zagad-
nienie odtruwania gazu $wietlnego na tle stosunkdw polskich
iinz. J. Wysockiego i dr. A. Eskreisa Katalityczne utle-
nienie CO. Inz. E. Mianowski w referacie Zywot pieca ko-
morowego o ruchu ciaglym opisal dzieje uruchomienia i pro-
wadzenia piecéw Koppersa w gazowni krakowskiej, a inz,
A. Dziurzyniski przedstawil gospodarke cieplna w gazowni
poznaniskiej. Gospodarka finansowa w gazowni warszawskiej
zostala ujeta przez dr. inz. B. Roge w pracy Wazniejsze etapy
rozwoju gazowni warsza.vskiej. Zagadnienia zastosowania gazu
ziemnego i jego pochodnych w przemyéle poruszyli: inz.
J. Kaczorowski Gazol w malych gazowniach i inz. Stef.
Sulimirski Gaz ziemny a uprzemyslowienie kraju. Zagad-
nienie nalezytej oceny mas czyszczacych do gazu 1 mozli-
wosci zastapienia przywozone] masy Lixa przez masy kra-
jowe przedstawil inz. K. Muszkat Nowe metody oceny mas
czyszczqeych. Autor zwrécil uwage, Ze przy ocenie masy
uwzglednié nalezy nie tylko sklad chemiczny i maksymalna
zdolno§é pochlaniania siarki z gazu, ale réwniez i szybko$é
pochlaniania oraz zdolnoéé do szybkiej regenerac)i pod dzia-
laniem powietrza. Referenci inz. J. Cieply Uwagi krytyczne
nad wykrywaczami i bezpiecznikami gazowemi oraz prof, dr.
W. Staronka Przyrzad alarmujgcy samoczynnie obecno$é tlenku
wegla w powietrzu — przedstawili zagadnienie kontroli obec-

1) Calo§¢ referatu zostanie podana w najblizszych
zeszytach ,,Sprawozdan i prac P. K. En.”.
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noéci gazu w powietrzu ze wzgledu na niebezpieczenstwo two-
rzenia mieszanin wybuchowych oraz na silne wlasnosci trujace
tlenku wegla.

W dziedzinie przemyslu gazowego powzieto nastepu-
jace uchwaly:

I. XVIII Zjazd G. i W. P., stwierdzajac trwaly rozwdj
prac przemystu gazu ziemnego, wyraza przekonanie, Ze na
tem nowem wielkiem Zrédle energji oprzec¢ sie winien rozwaj
uprzemystowienia poludniowych dzielnic Polski”.

II. Zjazd vznaje odtruwanie gazu za sprawe, ktdrej
nalezy poswieci¢ cala energje. W zwiazku z tem przekazuje
sie Szkcji Gazowniczej Zrzeszenia G. i W. zajecie sie sprawg
odtruwania gazu W oparciu o ostatnie zdobycze techniki
na tem polu i ze szczegélnem uwzglednieniem prac polskich”.

Sekcja Wodociggowo-Kanalizacyjna wystapila z
bogatym materjalem: inz. B. Benedyktowicz 35-lecie
istnienia Zakladéw Wodociagowych we Lwowie (istnienie wo-
dociagéw w mieécie siega dawnych czaséw Rzeczplite)), —
inz, Wl Rabczewski 50-lecie dzialania wodociagéw i kana-
lizacji m. Warszawy, —inz. J. Piotrowski Rzut oka na
stan obecny zaopatrywania miast polskich w wode, —dr. inz.
H. Unucka Fizyczne wlasciwosci wazniejszych tworzyw
i materjaléw izolacyjnych, stosowanych w produkcji rur wo-
dociggowych, — inz. A. Janczak Garéé wytyeznych dla pro-
jektowania stacji pomp i ich elektryfikacji, —inz. St. Ko-
walczewski Pompy odérodkowe w technice wodociggowe;j i ka-
nalizacyjnej.

Sekcja Techniczno-Sanitarna dala réwniez szereg
cennych referatéw: inz. R. Rogowski Potizeby techniczno-
sanitarne miasta Lwowa, —inz. A. Konopka Zaopatrzenie
w wode i odwodnienie osiedli podmiejskich, —dr. W. Kul-
matycki Whyniki dotychczasowych badan zanieczyszczeri rzek
w dorzeczu Warly, na terenie wojewddztwa Poznariskiego, —
inz. H. Przylecki Badania rzeki Wisly od Sandomierza do
Gdariska, —inz, L. Janczak Materjaly sieci kanalizacyjnej
w zaleznosci od agresywnoder gruntu, $ciehéw i gazéw kanalo-
wych oraz wyniki ich stosowania, —inz. mgr. Z. Rudolf
Prawodawstwo, jako podstawa dzialalnosci inZyniera sanitar-
nego w Anglji. Ponadto na wspélnem posiedzeniu obydwéch
sekeyj wygloszono; inz. A, Konopka (referat) i inz. W. Sko-
raszewski (korefera.) O koncesjach wodociggowych, — inz,
A. Janczak (ref.) i inz. J. Kozlowski (koref.) Uprawnienia
do projektowania i budowy wodociggdw i kanalizacji, —inz.
St. Mankiewicz Udzial adjacentéw w kosztach budowy wo-
dociqgéw 1 kanalizacji, — prof. dr. T. Spiczakow Badanie
zanieczyszczen rvzeki Bialej Przemszy, wywolanych przez
Kluczewska fabryke papieru i celulozy, — inz. W. Skora-
szewski Zasady rézniczkowania taryf.

W zwiazku z wygloszonemi referatami powzieto uchwaly :

I. ,,Zjazd, uznajac wielkie znaczenie uprawomocnio-
nych przepiséw miejscowych dla rentownej eksploatacji wo-
dociggéw, poleca Zwigzkowi Gosp. Gazowni i Z. W. poczy-
nienie starain w M. S. Wewn., aby zatwierdzanie wspomnia-
nych przepiséw dla poszczegélnych miast odbywalo sie
w mozliwie przyspieszonem tempie’’.

II. ,,Zjazd uwaza, ze najwlasciwszym sposobem prze-
ktadania kosztéw budowy pierwszego urzadzenia wodocia-
goéw 1 kanalizacji na adjacentéw bylby podzial kosztéw w sto-
sunku proporcjonalnym do dlugosci frontu przy ustaleniu
w poszczegolnych wypadkach czynnika, zaleznego od wa-
runkéw miejscowych, ktére okresla przepisy miejscowe (gle-
bokogé dziatki, powierzchnia, t. p.)"’. Ostateczne opracowa-
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nie i zrealizowanie uchwaly Zjazd poleca Sekcjom W. K,
1055

III. ,,Sprawe uprawnienn do projektcwania i budowy
wodociagéw 1 kanalizacji Zj. przekazuje do opracowania
polaczonym Sekcjom W.K. i T.S8."”.

W dziedzinie urzadzen techniczno-sanitarnych Zjazd
powzial trzy uchwaly, akcentujace koniecznosé oczyszczania
sciekéw w miastach skanalizowanych, wprowadzenia przy-
musu korzystania z miejskich urzadzen do oczyszeczania écie-
kéw w miastach skanalizowanych i usuwania gciekéw domo-
wych w miejscowosciach nieskanalizowanych. Ze wzgledu
na zapewnienie warunkéw sanitarnych nowym dzielnicom
miejskim uchwalono wystapi¢ do M. Spraw Wewn. z wnio-
skiem, dotyczacym uwzgledniania poziomu wéd gruntowych
na terenach parcelowanych, nalezytego skanalizowania dziel-
nic i zapewnienia zdrowej wody mieszkarnicom,

Poza pracami technicznemi Zjazd zalatwil szereg waz-
nych spraw organizacyjnych. Na Walnem Zebraniu
Zrzeszenia Gazownikéw 1 Wodociagowecéw Pol-
skich zlozono sprawozdanie z dzialalnoéci czterech sekcyj
zrzeszenia, oméwiono sprawy budietowe i czasopisma ,,Gaz
i Woda'’ oraz dokonano wyloru wladz Zrzeszenia. Prezesem
zostal ponownie inz. Br. Klimczak, dyrektor gazowni
bydgoskiej, ktérego wytezona caloroczna dziatalnoéé spotkala
si¢ z pelnem uznaniem czlonkéw. Uchwalono nowelizacje
statutu zrzeszenia, ktérego dzialalnoéé cbejmuje sekcje ga-
zowa, wodociagowo-kanalizacyjng i techniki sanitarnej Jako
miejsce przyszlego Zjazdu zaproponowano Chorzéw i Wielkie
Hajduki Podczas Zjazdu odbylo sie réwniez Walne Ze-
branie Zwiazku Gospodarczego Gazowni i Zakla-
déw Wodociagowo-Kanalizacyjnych, na ktérem omé-
wiono sprawy organizacyjne, potrzeby techniczne i gospo-
darcze zakladéw oraz przyjeto projekt nowego statutu, Obra-
dy Zjazdu odbywaly si¢ na terenie Politechniki Lwowskiej,
gdzie uruchomiono réwniez dorocznym zwyczajem pokaz
,,Gaz i Woda”. W wystawie wziely udzial firmy krajowe,
produkujace rury zeliwne, stalowe i kamionkowe, wyroby
ceramiczne, szklane oraz gazomierze 1 przyrzady do zuzytko-
wania gazu w przemyéle i w gospodarstwie domowem.
Firma Kunz ze Lwowa wystawila nowe modele lamp gazo-
wych, automatyczny falowy zapalacz do lamp gazowych
oraz réznej wielkodci automaty do kontroli cisnienn na sta-
cjach gazowych — zaprojektowane i wykonane w kraju,

Uczestnicy Zjazdu zwiedzili gazownie, elektrownie i beto-

niarnie miejskie oraz urzadzenia wodociagowe, kryte plywal-
nie i kapieliska miejskie. Zarzad miejski goscinnie podejmo-
wal uczestnikéw wieczerza. Po Zjezdzie odbyly sie wycieczki
do urzadzenn wodociagowych w Szxle, Woli Dobrostaniskiej
i Karaczynowie oraz do Zaglebia nafiowego 1 gazowego
w Daszawie, Drohobyezu i Borystawiu, zorganizowane przez
firmy ,,Polmin” i ,,Gazoling”.

Inz. Jan Krzyzhiewicz

Czego lotnictwo zZada od chemikow? Dr. Knipfer,
radca ministerski w Luftfahrtministerium zwrécil sie na
niedawnym Zjezdzie Monachijskim z wezwaniem o pomoc
do wszystkich chemikéw, stawiajac wyrazne postulaty, ktére
warte sa zastanowienia:

1. W dziedzinie wykrywania i rozpozhawania gazow
szkodliwych nie osiagnieto jeszcze dostatecznie precyzyjnych
i niezawodnych metod. Ministerstwo lotnictwa stawia tu
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nastepujace wymagania: a) aparaturg do wykrywania, nalezy
jeszcze bardzo znacznie uproécié, b) czuloéé wskaznikéw jest
niedostateczna i nalezy znalezé takie, ktéremi moznaby byto
wykrywaé gazy bojowe, takie zanieczyszczone w stezeniach
nieosiagajacych jeszcze granicy szkodliwosci; c) metoda wy-
krywania nie powinna wymagaé obstugi chemika, ale powinna
by¢ wykonalna réwniez i dla laika po krétkiem zapoznaniu
sie z nia; d) wreszcie wyniki badania powietrza nie powinny
w zadnym razie pozostawia¢ watpliwoéci co do natury wy-
krywanej domieszki jadu bojowego.

2. W dziedzinie érodkéw odkazajacych szczegélnie do-
tkliwa jest ta niedogodnosé, ze érodki masowego odkazania
(w izbach i polu) ktére musza by¢ w pietwszym rzedzie tanie,
ograniczajq sie wlesciwie do wapna chlorowanego, to zas nie
da sig magazynowaé. Na wypadek potrzeby wojennej nie
mozna polegaé na biezacych dostawach &wiezego chlorku
wapnia i powinny istnie¢ réwniez powazne zapasy mobili-
zacyjne, ktérych poczynié sig nie da, ze wzgledu na mala,
jak powiedziano, trwalo$é tego materjalu.

3. W dziedzinie odkazania réwniez niedostateczna jest
ochrona druzyn odkazajacych. Braki leza szczegélnie w dzie-
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dzinie ubran dla druzyn. Potrzeba tutaj udoskonalenia szcze-
golnie materjaléw nieprzemakalnych, a mianowicie: a) usu-
nac ich sztywnosé, by nie utrudnialy ruchéw ciala ubranemu,
b) nadaé im taka trwalosé aby daly sie na dluiszy okres
magazynowaé bez niebezpieczenstwa zlezenia sig, ¢) uczynic
je tak odpornemi aby nietylko nie pcdlegaly wplywom jadéw
ale takze, co nie mniej jest wazne, §rodkéw odkazajacych.

4. W dziedzinie zadymiania najwazniejszem jest dla
ministerstwa lotnictwa znalezienie takich $rodkéw tworza-
cych dymy lub nowych metod zadymiania, ktérych surowce
znajduja sie w dostateczne] ilosci w kraju. Dla przykladu
Dr. Knipfer podal tu, ze idealem bylby dobry sposéb wytwa-
rzania mgly wodne;j.

Poérednictwo pracy. Z dniem 1 lipca r, b. w lokalu
Stowarzyszenia Technikéw Polskich w Warszawie przy ul.
Czackiego 3/5 zostal uruchomiony Dziat Posrednictwa Pracy
Inzynieréw i Technikéw przy Oddziale Poérednictwa Pracy
dla Pracownikéw Umyslowych Wojewddzkiego Biura Fun-
duszu Pracy na miasto stoleczne Warszawe. Dzial ten czynny
jest codziennie od godz. 12-¢j do 14-ej, w soboty za$§ od godz.
11-ej do 12-e] min, 3o.

Ksiazki 1 czasopisma nadestane do Redakcj

Livres et journaux envoyés a la rédaction

Dr. F. A. Henglein. Grundriss der Chemischen Technik.
Ein Lehrbuch fur Studierende der Chemie und des Ingenieur-
faches; ein Ubersichtsbuch fiir Chemiker und Ingenieure im
Beruf. Str. VIII 4+ 470 (4°J! Nakladem WVerlag Chemie.

erlin. 1936. Cena RM. 22,40 w Polsce »1. 39,20.

Bardzo niezwykla ksigzka. Po dluzszej pracy w wielkim
przemysle chemicznym, autor, jako profesor i kierownik
Zakladu Techniki Chemicznzj Politechniki w Karlsruhe
podal w tej postaci swoje wyklady miewane w politechnice
i na uniwersytecie we Fryburgu,

Autor rozpoczyna od rozwazan na temat zwiazku po-
miedzy prawami fizykochemicznemi rzadzacemi reakcja
chemiczna a ekonomiczna strona ich wykonywania, oraz od
podziatu fabrykacji chemicznej na stopie produkcji.

- W CzeSci pierwsze] 130 stron poswigca temu, co
sig zwyklo obecnie nazywad inzynierja chemiczna, a wiec
znajomodci ogélnych operacyj chemicznych, metod kontroli
1 regulacji, oraz znajomosci tworzyw 1 przyrzadow. b

Nastgpne dzialy obzjmuja na 55 stronach urzadzenia
1 fabryki chemiczne, zasady ich budowy, gospodarke energe-
tyczng, zaopatrzenie w wode, transport mac przerabianych,
rozplanowanie, wybér miejsca, oraz obsluge dodatkowa:
warsztaty mechaniczne, laboratorja, ogrzewanie, przewietrza-
nie,oéwietlenie, zabzzpieczenie pozarowe, higiene, bezpieczeni-
stwo. Kilka stron obejmuja tu rozwazania na temat roli czlo-
wieka w fabryce od chemika i inzyniera do laboranta, rze-
mieélnika i robotnika. Koncza ten dzial takie tematy jak:
sprawy patentowe, podzial na rézne dziedziny fabrykacji,
obliczenie zysku. Statystyce niemieckiej 1 §wiatowe] poswie-
cono 10 stron nastepnych. Swiatowym koncernom chemicz~
nym 6 stron, historji techniki chemicznej 7 stron.

Czesé druga poswigcona jest opisowi technologji
szczegdlowej. Wstepem do niego jest 14 stron zwiezlego opi-
su surowcéw. Sama technologja podzielona jest na 1) che-
miczna produkeje materjaléw, organiczna i nieorganiczna

i 2) chemiczna obrébke materjatéw wraz z zastosowaniem
ich do wyrobu gotowych towaréw.

Wielki leksykonowy format umozliwia autorowi obfite
korzystanie z obszernych rysunkéw. Temniemniej wielka
ilodé szkicéw, schematéw 1 tablic znalazla si¢ pod postacia
osobnych wkladek, Wszedzie widaé bogare doswiadczenie
autora. Rysunki sa aktualne i oparte na rzeczywistosci, ro-
bia wrazenie uproszczen z rysunkéw konstrukcyjnych. Po-
dano obficie materjal statystyczny w postaci tablic lub na-
wet ,,wykreséw’’, Tak samo schematy produkeji spotyka
sie na kazdym kroku czy to wykresowe, czy zwyklym dru-
karskim skladem podane. Rysunkowe przedstawienia bilan-
s6w energetycznych i materjalowych, tabelaryczne konspekty
podziatu tredei lub opisywanych materjatéw, tablice wspél-
zaleznoéci produkeji, jakie zwykliémy tylko widywaé na wy-
stawach lub w muzeach, bardzo ozywiaja skondensowany tok
wykladu. Wszedzie praktyczne nastawienie — autor podaje
typy urzadzed i materjaléw ustalone w technice 1 han-
dlu lub normatywnie; jest, przytocze dla przykladu, koloro-
wa tablica znakowania przewodéw wedlug plynéw przeno-
szonych, oczywiécie znormalizowana, jest przy farbach zie-
mnych slowniczek pojeé z definicjami, podiug norm Deut.
Maltechn. Ver., mozna si¢ dowiedzi¢, gdzie jest centrala
sprzedazy litoponu 1 jego mieszanin i jakie typy towaréw,
jak znakowane w handlu i o jakiej zawartosci centrala ta
daje na rynek.

Stowem ksiazka jest przedewszystkiem zywa. Gdy
jeszeze podkreélié rzetelna Scistoéé danych, wysoki poziom
naukowy i bystry, ze tak powiem, sposéb formulowania,
to mozna te niezwykla ksiazke kazdemu chemikowi polecié.
Dla studenta bedzie ona rewelacyjna kopalnia wiedzy a 1 wy-
trawny praktyk siegnie do niej z pozytkiem, aby znalezé
w niej rzeczy, ktérych w innych podrecznikach szukalby
daremnie.

Lech Suchowiak.
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