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Jednym z trudniejszych zagadnien, jakie
starajg sie rozwigza¢ pracownie analityczne,
zwilaszcza fabryczne, jest dostosowanie tem-
pa pracy laboratorium do wymagaiA ruchu
fabryki.

Zwigzane jest to z opracowaniem nowych
mozliwie szybkich metod badan anality-
cznych. Z pomiedzy takich wkasnie metod
na specjalng uwage zastuguje wprowadzana
od kilku lat metoda widmowa analizy ilo-
Sciowej. Ze stanu w jakim juz obecnie znaj-
duje sie analiza widmowa, jakoSciowa i ilo-
Sciowa, $Smiato mozna wnioskowac, ze w nie-
dalekiej przysztosci metoda ta zostanie wpro-
wadzona nie tylko do technicznych instytu-
tow badawczych, lecz réwniez rozpowsze-
chni sie w wiekszych pracowniach fabry-
cznych jako metoda szybka i w wielu przy-
padkach wprost bezkonkurencyjna. Wpraw-
dzie analiza widmowa ogranicza sie tylko
do badan jakosSciowych, a do ilosciowych
nadaje sie wtedy, gdy oznaczane skiadniki
wystepuja w nieduzych iloSciach, przecietnie
do 1%, ale przeciez najwieksze trudnosci spo-
tyka analityk wiasnie tam, gdzie zachodzi
potrzeba oznaczania nieduzych domieszek
lub zanieczyszczenn, ktore moga wydatnie
wplywac¢ na jakos$¢ towaru. Miarg zaintere-
sowania sie analitykéw tg metodg jest co-
raz wieksza ilos¢ prac z zakresu analizy
widmowej, jaka pojawia sie w czasopismach
fachowych. Prace te posiadajg juz charakter
czysto praktyczny, podane sg w nich Sciste
przepisy wykonania analiz czeSciej spoty-
kanych metali technicznie czystych, stopdw
i innych. Duze zastosowanie znajduje ana-
liza widmowa do badan mineratdw, wod,
zwiaszcza mineralnych, popiotéw, osadow
na saczkach itp. Pozatem ze wzgledu na
duzg czuto$¢ metoda ta jest bardzo pomocna
w analizie sadowej.

Z pomiedzy prac nad analizg widmowg
stop6w na specjalng uwage zastuguje opra-
cowana przez Baszulina, Baskakowa i
Striganowa ilosciowa analiza widmowa

duraluminium, a to ze wzgledu na duzg pro-
stote i szybko$¢ wykonania a jednocze$nie
nieztg doktadno$¢ otrzymywanych wynikow.
Aby sprawdzi¢ o ile podany przez wyzej
wymienionych autoréw sposoéb wykonania
analizy jest praktyczny, przeanalizowatem
wedtug podanego opisu w pracowni prof.
A. Schleichera w politechnice w Akwizgra-
nie pie¢ probek duraluminium, dostarczonych
wraz z doktadnymi wynikami analizy che-
micznej przez Deutsche Vereinigte Alumi-
niumwerke.

Poniewaz przypuszczam, Zze nie wszyscy
czytelnicy dostatecznie zaznajomeni sg z ilo-
§ciowg analiza widmowa, przeto pozwole
sobie omowi¢ w krotkich zarysach zasade
i najczesSciej uzywane sposoby wykonania
analizy iloSciowej omawiang metoda.

Wiemy, ze atomy lub jony pierwiastkOw-
pobudzone do emitowania energji promie,
nistej, naprzyktad w tuku lub iskrze elek-
trycznej, dajag widma liniowe, w Kktdrych
ilos¢ linii i sposob ich rozmieszczenia, odpo-
wiadajgcy okresSlonym diugosciom fal, jest
charakterystyczny dla danego pierwiastka.
W otrzymanych widmach liniowych obser-
wujemy pasma, nalezgce do widma czastecz-
kowego sktadnikéw powietrza lub pota-
czen tych skiadnikéw' z materiatem elektrod.
Oznaczajgc doktadnie potozenie szeregu linii
w otrzymanym widmie, mozemy okresli¢
rodzaje atomow pobudzonych do emitowa-
nia, a zatem mozemy oznaczy¢ jakosSciowo
sktad materiatu elektrod w tuku lub iskrze
elektrycznej.

O ile potozenie linii pierwiastka w widmie

jest niezmienne o tyle intensywnos$¢ ich wa-
ha sie w szerokich granicach, zaleznie od
calego szeregu czynnikéow. Ot6z widmowa
analiza emisyjna opiera sie na nastepujacych
zalozeniach: po pierwsze zaktadamy, ze in-
tensywnos$¢ linii danego pierwiastka w otrzy-
manym widmie zalezy od ilosci pobudzo-
nych do emitowania jego atoméw i, po dru-
gie, ze w niezmiennych warunkach ilos¢
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emitujgcych atomow jest wprost proporcjo-
nalna do stezenia oznaczanego w stopie
pierwiastka. W rzeczywistosci podane zalo-
zenia nie zawsze sg stuszne. Dlatego tez, nie
wdajac sie w rozwazania teoretyczne o przy-
czynach obserwowanych niezgodnos$ci z po-
czynionemi zatozeniami, trzeba zaznaczy¢, ze
nie wszystkie linie widma danego pierwiastka
nadaja sie do celow iloSciowgo oznaczania
jego zawartosci. Z pomiedzy linii widmowych
wybieramy te, ktérych intensywno$¢ zmie-
nia sie znacznie wraz ze zmiang stezenia ba-
danego sktadnika w materiale elektrody.
Zatem tylko takie linie nadajg sie do celow
oznaczen ilosciowych, dla ktérych stosunek

A jest wielkoscig znaczng (dl — zmiana in-

tensywnosci linii, dc—zmiana stezenia skia-
dnika).

Sam pomiar intensywnosci linii widmo-
wych odbywa sie w rézny sposéb. Wymienie
tu krotko tylko najprostsze sposoby, ktoére
moga mie¢ zastosowanie w warunkach te-
chnicznych. Przedewszystkiem jezeli chodzi
0 porownanie intensywno$ci dwoch linii
w widmie, znajdujacych sie blisko obok sie-
bie, mozemy wykona¢ to wzrokowo projeku-
jac z kliszy obraz widma na ekran lub tez
rozpatrujgc widmo na kliszy za pomoca lu-
py a lepiej mikroskopu. W czasie takiego
pordwnywania natrafiamy czesto na pewne
trudnosci, wywotane tem, ze niektore linie
widma tworzg dublety lub multiplety i, zle-
wajac sie wr jedng cato$¢ sg szare i bardziej
rozptywajace sie ku brzegom, inne za$ waskie
lostro odgraniczone od tta. ROwniez i ciemne
nieraz tto, utwrorzone przez widmo pasmowe,
nastrecza wiele trudnosci podczas okre$la-
nia stopnia intensywnosci linii.

W zupetnie odmienny sposéb rozwigzat
to zagadnienie Scheibe, wprowadzajgc pe-
wne zmiany juz w czasie wy$Swietlania widma
na kliszy. Przed szczeling spektrografu umie-
szcza on wirujacy krgzek z wycieciem loga-
rytmicznym, tak, ze czasy naswietlania gor-
nych i dolnych czesci linij widmowych sg
rézne i zmieniajg sie w stosunku logarytmi-
cznym. W rezultacie podobnego naswietla-
nia linie widmowe na Kkliszy otrzymujg sie
w postaci cieniutkich tréj kacikow' o réznych
wysokosciach. Intensywnym liniom odpowia-
dajg dtugie, mniej intensywnym krotkie
tréjkaciki. Projektujac na ekran tak otrzy-
mane na Kkliszy widma, mozemy mierzyé
dtugos$ci poréwnywanych linii i na podstawie
tych pomiarow wnioskowaé o intensywno-
Sciach linii. Jak wygladajg przy podobnym
postepowaniu linie widma zaleznie od in-
tensywnosci wykazuje ponizej zamieszczone
zdjecie (rycina 2).

Na intensywno$¢ otrzymanych na kliszy
linii, précz czasu naswietlania, duzy wptyw
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wywierajg warunki wytadowan elektrycznych
pomiedzy elektrodami. W luku, gdzie na-
piecie dostarczanej energii naogét waha sie
wr waskich granicach (25—80 V), mozliwo-
§ci zmian warunkéw wytadowan sg nieduze.
Wobec nieduzych napie¢ mamy tam gtéwnie
do czynienia z widmem atomow i pewnej
ilodci jonéw tych pierwiastkéw, dla zjonizo-
wania ktérych stosowane napiecie jest wy-
starczajgce. Duze natomiast mozliwosci zmian
warunkow wytadowania daje nam wytado-
wanie iskrowe, gdzie wigczajagc w obwdd
zmienng pojemno$¢ i samoindukcje mamy
moznos$¢ zmieniania energii iskry w szerokich
granicach. Na zatgczonym rysunku podany
jest schemat potaczen dla wytwarzania iskry.

Rycina 1.

T—transformator, P—pojemno$¢ zmien-
na, S—samoindukcja zmienna, l—iskiernik.

Wigczajagc do obwodu rézne pojemnosci
i samoindukcje, obserwujemy duze zmiany
w widmie: jedne linie ulegajg ostabieniu, in-
ne—wzmocnieniu. Wywotane jest to tem, ze
atomy i jony metalu, znajdujgce sie w pa-
rach iskry, maja odrebne wiasciwe sobie
widma. Im wyzsza jest energia iskry, tern
wiecej mamy emitujagcych jondw a mniej
atoméw', dzieki czemu linie widma jonowgo
stajg sie intensywniejsze, stabng natomiast
linie widma atomowego. Poniewaz widmo
atomowe szczegoélnie intensywnie wystepuje
przy nizszych napieciach a wiec w tuku, jo-
nowo za$ w warunkach iskry o wysokim na-
pieciu, przeto czesto widmo atomowo nazy-
wamy tukowym, jonowo za$— iskrowym.
Zwiekszajagc pojemnos¢ obwodu, zwiekszamy
energje iskry i w widmie intensywno$¢ prze-
suwna sie w kierunku linii iskrowych. Samo-
indukcja za$ przedtuza czas wytadowania
i sj>rzyja powstawaniu widma atomowego.
Ta wiadnie zalezno$¢, jakag obserwujemy po-
miedzy intensywno$ciag w widmie linii }u-
kowych i iskrowych a pojemnoscig i samoin-
dukcjag obwodu, daje nam mozno$¢ kontro-
lowania, czy w otrzymywanym przez nas
szeregu zdje¢ widmowych warunki wytado-
wan byly identyczne. Obserwujac intensy-
wnos$¢ niektérych odpowiednio wybranych
linii, lukowej i iskrowej, danego pierwiastka,
mozemy przez zmiane pojemnosci i samoin-
dukcji tak dobra¢ warunki wytadowania, ze
intensywnos$ci obserwowanej pary linii stang
sie jednakowe. Podobna para linii moze
stuzy¢ zatem w celu ustalania warunkéw wy-
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tadowan. Na rycinie 2 na zdjeciu widma sto-
pu otowiu jako taka para ustalajgca warunki
wybrana zostata para linii otowiu: iskrowa
2562 i tukowa 2657.

Przystepujagc zatem do analizy iloscio-
wej naprzyktad stopu, ustalamy przede-
wszystkiem warunki wytadowan, wybierajac
odpowiednig pare linii widmowych, ustalajg-
cg te warunki. Nastepnie po otrzymaniu na
kliszy tak znormalizowanych zdje¢ widma
badanego stopu, przystepujemy do oznacza-
nia zawartoSci okre$lanego sktadnika na
podstawie pomiaru intensywnosci niektorych
jego linii w otrzymanym zdjeciu widma. Ca-
te to postepowanie w praktyce opiera sie
najczesciej na poréwnaniu intensywnosci linii
tworzacych tak zwane pary homologiczne.
Spos6b par homologicznych zastosowany byt
rowniez przez wspomnianych na poczatku
autorow rosyjskich do analizy duraluminium.

Zasada na jakiej opiera sie ten sposéb
jest nastepujaca: Wyobrazmy sobie widmo
stopu, utworzonego z zasadniczego skiadni-
ka A i domieszki B. Widmo to skiada sie
z szeregu linii odpowiadajgcych pierwiastkom
A i J3,«przyczem tak w szeregu A jak i B
spotykamy linie o réznych intensywnosciach.
Z szeregu linii B mozna wybra¢ taka linie,
ktéra bytaby jednakowo intensywng z odpo-
wiednio podebrang linig zasadniczego skia-
dnika A. Rownos$¢ intensywnos$ci tych linii
zachowana jest tylko przy okre$lonej pro-
centowej zawartosci sktadnika B w stopie.

il mi:. il. Jii O.s"o

I i hMii. liib i i i

| dudit IUIjil 2o
i1 iLiluiif /i

Przy zwiekszeniu tej zawartosci intensywnosé
rozpatrywanej linii B staje sie wieksza przy
zmniejszeniu jej mniejsza od intensywnosci
wybranej do poréwnania linii A. Takg pare
linii nazywamy parg homologiczng. Dla sze-
regu stopéw A i B wybieramy pary homolo-
giczne odpowiadajgce réznym procentowym
zawartosciom sktadnika B i sporzadzamy
tabliczke par homologicznych. Ponizej dla
przyktadu podany jest szereg zdje¢ stopdw
otowiu z cyng dla zawartosci cyny w otowiu
od 0,5% do 10,0% (procenty atomowe).
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Odpowiednie pary homologiczne zamiesz-
czone sg w nastepujacej tablicy.:

Atomowy % cyny w otowiu, przy kté-
rym linie pary homologicznej sg jed-

Dtugos¢ fal pary
homologicznej

w A nakowo intensywne
et
5242
e
e

Umieszczono w tablicy tylko niektore z par
homologicznych stosowanych do oznaczania
cyny w otowiu.

Dla kazdej pary homologicznej mozemy
wykresli¢ krzywa, przy czym na jednej osi od-
ktadamy stosunki miedzy intensywnos$ciami
obydwu linii danej pary, na drugiej za$ odpo-
wiednie procentowe zawarto$ci domieszki
B (cyny). Stosunki miedzy intensywnoscia-
mi otrzymujemy mierzac dtugosci linii pary
homologicznej. Na podstawie zdje¢ z ryciny 2
wykreslono krzywg dla pary homologicznej,
odpowiadajgcej w tablicy 5% atom. cyny
w otowiu:

Rycina 3.

Na krzywej tej w punkcie odpowiadajg-
cym 5%atom. cyny stosunek intensywnosci
obydwu linii pary rozumie sie wynosi jednos¢.
Krzywe takie dajg nam mozno$¢ oznaczania
zawartos$ci sktadnikéw, znajdujacych sie po-
miedzy ich warto$ciami, odpowiadajacymi
w tablicy dwom sgsiednim parom homologicz-
nym. Jezeli naprzykiad w widmie badanego
stopu otowiu i cyny intensywnosci linii pary
homologicznej rozpatrywanej na wykresie 3
nie sg identyczne, a stosunek tych intensyw-
nosci réwna sie 1,031 (stosunek ten mozna
byto oznaczy¢ z pomiaréw dtugosci linii), to
z tegoz wykresu 3 znajdujemy zawarto$¢ cy-
ny jako rowna 2,0%.
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Duzg zaleta metody par homologicznych
jest do pewnego stopnia niezalezno$¢ wyni-
kéw od chwilowych zmian, jakim moze pod-
legac iskra w czasie naswietlania, gdyz zmia-
ny te jednakowo wptyng na intensywnosé
obydwu linii pary homologicznej.

Niekiedy zasadniczy skladnik stopu po-
siada zbyt mato linii nadajacych sie do two-
rzenia par homologicznych z liniami drugie-
go sktadnika; tak jest naprzykiad, gdy
sktadnikiem zasadniczym jest glin. W przy-
padkach takich korzystamy z pomocnicze-
go widma metalu bogatego w takie linie, na-
przykiad z widma miedzi. Stosujagc widmo
pomocnicze postepujemy w nastepujgcy spo-
sob: Po ustaleniu warunkéw wytadowan wy-
Swietlamy widmo badanego stopu, naprzy-
ktad glinowego i na tej samej kliszy szereg
pomocniczych widm miedzi z réznymi czasa-
mi naswietlania. Z pomiedzy tych pomocni-
czych widm wybieramy takie widmo, ktére-
go pewna wybrana linia bytaby jednakowo
intensywna z odpowiednio dobrang linig
widma glinowego. W ten spos6b sprzegamy
ze sobg oba widma. Po takiem sprzezeniu
szukamy par homologicznych, wybierajac
jedng linie z posrdd linii widma badanego
sktadnika stopu glinowego, druga za$ spo-
$rod linii sprzezonego widma miedzi.

Podobng metodg z zastosowaniem po-
mocniczego widma miedzi uzyto przy anali-
zie d-aluminium. Analize wykonano za po-
mocg kwarcowego spektrografu Zeissa, o dys-
persji 15 A na 1 mm w czesci widma, odpo-
wiadajgcej 2700 A, i 22 A na 1 mm w czesci,
odpowiadajgcej 3000 A. Analizowane druty
glinowe na konhcu zaostrzone umieszczono
w statywie konstrukcji de Gramontaw ten
sposéb, ze odlegtos¢ miedzy elektrodami wy-
nosita 2 mm. W celu zmniejszenia czasu na-
Swietlania stosowano kondensor kwarcowy.
Iskre otrzymywano za pomocg transforma-
tora o napieciu 12000 V we wtornym obwo-
dzie.® Napiecie pragdu w pierwotnym obwo-
dzie wynosito 120 V, natezenie pradu 2 A.

Dla ustalenia warunkow wytadowan wy-
brano linie miedzi iskrowg 2489,6 A i tu-

kowg 2492,2 A. Obie linie lezg blisko obok
siebie i tatwo daje sie poréwnywac ich in-
tensywno$¢. Pordwnanie intensywnos$ci od-
bywato sie wzrokowo, stosujgc mikroskop
0 15-krotnym powiekszeniu. Jednakowgq in-
tensywno$¢ obydwu linii miedzi osiggnieto
przy pojemnosci 8000 cm i samoindukcji
w postaci drutu nawinietego na szpuli o 50
zwojach. Dtugos$¢ szpuli—120 mm, S$rednica
190 mm. Zmiana samoindukcji o 10 zwojow
wywotywata zupetnie widoczne zmiany w in-
tensywnosciach linii ustalajgcych warunki
wytadowan. Co sie tyczy pojemnosci, to
réwnos¢ intensywnos$ci obydwu linii zacho-
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wana byta w granicach 7000 do 9000 cm.
W celu sprzezenia widma miedzi z widmem
glinu wybrano stosowang przez wymienio-
nych rosyjskich autoréw linie: Al 3050,1

i Cu 2961,2 A. Linia miedzi 2961,2 jest
wzglednie czuta i intensywno$¢ jej ulega
mocnym zmianom w zalezno$ci od czasu
naswietlania, tak, ze dla otrzymanej serii
widm miedzi czas naswietlania zmieniano
co 2,5 sek. Linia glinu 3050,1 znajduje sie
na ciemnym tle i jest mniej czuta. Na Kli-
szy Agfa [Jltraviolel wysSwietlono 6 widm
miedzi z czasem naswietlania wzrastajgcym
0 2,5 sek. Nastepnie na tej samej kliszy
wyswietlono widma badanych stopéw glino-
wych z czasem naswietlania 30 sek, przy
czym eksponowanie odbywalo sie dopiero
po uptywie 20 sek, liczac od momentu prze-
puszczania iskry. Po wywotaniu (2 min)
1 wysuszeniu, klisze przecieto na pot tak,
ze widma miedzi zostaly na jednej a widma
glinu na drugiej potowie kliszy. Wtedy na-
tozono obie potowy emulsjg na emulsje
i obserwujagc pod mikroskopem wybrano
takie widmo miedzi, aby obie linie sprze-
gajagce miedzi i glinu, byly jednakowo in-
tensywne. W czasie porownywania inten-
sywnosci potdéwki klisz przesunieto w ten
sposob, aby linia miedzi lezata obok linii
glinowej na roéwnie ciemnym tle jak i tam-
ta. Po wybraniu tak sprzezonego widma
miedzi dalej analize przeprowadzono po-
rownujac intensywnosci odpowiednio wy-
branych par homologicznych. Jedna z linii
pary nalezata do sprzezonego widma miedzi,
druga do oznaczanego sktadnika w widmie
stopu glinowego.

W ponizej zamieszczonych tablicach po-
dane sg wyniki oznaczania Si, Fe, Mn i Cu
w pieciu probkach duraluminium.

Pierwsza kolumna tablic zawiera pary
homologiczne, druga procentowg zawartosé

Oznaczanie Si.

Pary  Jedn. inten. Numery stopow
homolog. przy % zaw. 1 2 3 4 S

gu gggé:}t 0,1% 201 201 201 <o1r o1
Cuzsap 02 >02 202 202 202 >02
giu ggéi; 0,3% >0,3 >0,3 >0,3 >0,3 >0,3

& gg;ﬁ’,i 033%  >0,33 >0,35 >0,33 >0,33 >0,33
glu g%g,’i 0,38%  >0,38 >0,38 >0,38 >0,38 >0,38
%iu gggﬁfg 04% =04 >0,4 >0,4 >0,4 >04
glu S%g:i 0,44% >*0,44 >0,44 >0,44 >0,44 >0,44
giu 5283:3 0,56%  <0,56 <0,56 <0,56 <0,56 >0,56
%iu giggé 0,7% <0,7 <0,7 <0,7 <0,7 <0,7

*) o0znacza ocene niepewnag.
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sktadnika, przy jakiej linie pary sg jednakowo
intensywne, dalsze kolumny dajg ocene za-
wartosci sktadnika dla réznych stopow na
podstawie porédwnania intensywnosci linii
odpowiedniej pary homologicznej.

Pary homologiczne odpowiadajace 0,38%
i 0,44% Si sg trudne do pordéwnania, gdyz
linia miedzi 2766,4 ma odcien szary i roz-
ptywa sie ku brzegom.

W nastepnej tablicy zastawione sag za-
wartosci krzemu oznaczone spektrograficznie
z poprzedniej tablicy i drogg czysto che-
miczng (wagowo).

Stopy nr.: 1 2 3 4 S
% Si ozn. spektrog. 0,4 0,56 050 0,50 0,63
% Si ozn. wagowo 038 052 048 056 0,62

Dla stopéw 3, 4 i 5 wybrano $rednie zawarto-
§ci krzemu, odpowiadajgce dwom sasiednim
parom homologicznym. Roéznice miedzy re-
zultatami otrzymanemi spektrograficznie i
wagowo nie przekraczajg 10%.

Oznaczanie Fe

Pary Jedn. inten. Numery stopéw
homolog. przy % zaw. 1 2 3 4 5

Cu 2766,4 °'2%

Fe 27395 .
cu 27664  0:24%

>0j2 >02 >0°2 >0,2 >0'2
=0,24 =0,24=0,24=0,24=0,24

Cu 2766 4 °'34% < 034<0'34<0'34<0'34< 0'34

Cu 24971 0-46% <0,46 <0,46 <0,46 <0,46 <0,46

Cu 2766 4 °'6% <0,6 <0,6 <0,6 <0,6 <0,6

Zestawienie wynikow otrzymanych spektro-
graficznie i wagowo:

Stopy nr.: 1 2 3 4 5
% Fe spektrog. 0,24 024 022 034 024
% Fe wagowo 0,22 025 019 0,30 0,22

Oznaczanie Mn

Pary Jedn. inten. Numery stopow

homolog. przy % zaw. J 2 3 4 5
Mu 2610,2 0 >0.3 >03 >03
Cu 27664 0,3% >0,3 >0,3 ' ) )
Mn 2933,1 0 < S S S >

Cu 28244 0,55% 0,55 >0,55>0,55>0,55>0,55

Mn 2889.5 0 =
Cu 24896 0,7% <0,7 <0,7 <0,7 0,7 >0,7
Mn 2889,5

<
Cn 28244 0,8% <08 08 <08 <08 >08
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Zestawienie wynikéw otrzymanych spekto-
graficznie i wagowo:

Stopy nr.: 1 2 3 4 5
% Mn spektrog. 055 062 043 0,70 0,80
% Mn wagowo 050 0,58 048 0,64 0,87

Dla stopéw 2 i 3 wybrano $rednie zawarto-
§ci manganu odpowiadajagce dwom sasie-
dnim parom homologicznym.

Oznaczanie Cu

Pary  Jedn. inten. Numery stopéw
homolog. przy % zaw. 1 2 3 4 5

Cu 28244 0 - A

Ch 27920 36% >3.6 >3,6 =3,6 ~3,6 <3,6
Cu 2961,2 o _ _ _
Ch 57020 0% =4,0 =4,0 <4,0 <4,0 =40
Cu 28244 N

Cn D766 4B% <48 <4,8 <4,8 <4,8 <48

Zestawienie wynikow dla miedzi:

Stopy nr.: 1 2 3 4 5
% Cu spektrog. 4,0 4,0 3,6 3,6 4,0
% Cu wagowo 4.0 1,8 3,5 3,8 4,3

Oznaczenie magnezu okazato sie niemozli-
we, gdyz linje podanych par homologicznych
ze wzgledu na zbyt malg dyspersje spektro-
grafu zlewly sie ze sobg, uniemozliwiajgc
pordwnanie ich intensywnosci.

Opisana metoda daje doktadnos$¢ do 10%
przy oznaczaniu krzemu, zelaza, manganu
i miedzi. Duzg jej zaletg jest to, ze przy
analizach seryjnych na podstawie szeregu
zdje¢ na jednej kliszy daje mozno$¢ otrzy-
mania wynikdw w krotkim czasie odrazu
dla kilku badanych stopéw duraluminiowych.

Streszczenie.

Omowiono czesSciej stosowane sposoby
postepowania przy wykonaniu oznaczen ilo-
Sciowych metodg widmowag.

Poréwnano dla pieciu prébek duralumi-
nium wyniki analiz, wykonanych metoda wi-
dmowy i chemiczna.

ZUSAMMENFASSUNG.
Die Spektranalyse von Duralumin.

Es werden die haufiger verwendeten quantitativen Ver-
fahren der Spektralanalyse besprochen, und die Resultate
von an funf Duraluminproben auf spektralem und che-
mischem Wege ausgefuhrten Analysen verglichen.
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SposOb oznaczania azotu w azotniaku, granulowanym
z dodatkiem azotanu

Le dosage de Pazote dans la cyanamide de chaux granulee avec addition de nitrates
Dr. Jan WIERCINSKI

Laboratorium Badawcze Zjednoczonych Fabryk Zwigzkéw Azotowych w Moscicach i w Chorzowie

Nadeszto 29 pazdziernika 1936

Metoda oznaczania azotu w mieszaninie
azotniaku z azotanem, podana przez W.
Gittlal, daje z reguly wyniki za niskie.
Metoda ta polega na redukcji jonu NO./ za
pomocg jonu Sn" w roztworze kwasnym od
HCI. Intensywniej przebiega redukcja jo-
néw NO/ za pomoca jonéw Cr", przy czym
NO/ daje sie bezposrednio zredukowaé¢ do
NHgOl112).

Zaréwno przechowywanie roztworéw soli
chromowych, jak i manipulowanie nimi jest
dos¢ kiopotliwe ze wzgledu na szybkie utle-
nianie sie ich tlenem powietrza. Zamiast sto-
sowania do redukcji bezposrednio soli chro-
mowych mozna uzy¢ zatem soli chromowych
z dodatkiem silnego $rodka redukcyjnego.
W wyniku doswiadczen, poprowadzonych
w tym kierunku znaleziono ponizszy spos6b
oznaczania azotu w azotniaku granulowanym
z saletrg:

1 g badanej substancji (o ile nie zawiera
wiecej niz 25% NO/—gdyz w przeciwnym
wypadku trzeba odwazy¢ badanej substan-
cji odpowiednio mniej), wprowadza sie do
kolby Kjeldahla o pojemnosci 300 cm3 po
czym 50 cm8roztworu, zawierajgcego 140 ¢
Cr2(SOt)3 i 120 g 11250i w litrze. Po 20 do

30 min mieszania wprowadza sie do kolby
5 g pytu cynkowego i po zamieszaniu po 20
min zagotowuje sie ciecz w kolbie. W koncu
dodaje sie 25 cm3 stezonego //2S04 i poste-
puje dalej wediug normalnej metody ozna-
czania azotu w azotniaku. Biad oznaczania
nie jest wiekszy od+ 0,1%. Np. w probce
sktadajgcej sie z 1 g azotniaku zawierajgcego
23,37% N iz 0,5 g KNOaznaleziono 20,18%
N zamiast teoretycznych 20,13%.

ZUSAMMENFASSUNG.

Bestimmung des Stickstoffs in unter Zusatz
von N itrat granuliertem Kalkstickstoff.

Es wurde folgende Bestimmungsmethode ausgearbei-
tet: g einer Substanz, welche Kalkstickstoff und Nitrat
enthalt, und in welcher der NO03- Gehalt kleiner ais 25%
ist bei (hdherem Gehalt muss entsprechend weniger
Substanz eingewogen werden), wird in einem 300 cm3 fas-
senden Kjeldahlkolben mit 50 cm3 einer Losung ubergossen,
die 140 g Cra(SO.i)a und 120 g HaSOj im Liter enthalt, und
20-f-30 Minuten gemischt. Darauf werden 5 g Zinkpulver
zugegeben, der Kolbeninhalt durchgemischt und nach 20
Minuten aufgekocht. Schliesslich werden noch 25 cml
konzentrierter 11jS04 zugegeben, worauf weiter nach der
gewohnten Metliode det Bestimmung von Stickstoff im
Kalkstickstoff verfahren wird. Die Fchlergrenzen sind
j- 0,1%. In einer Probe von lg Kalkstickstoff und 0,5 g
KNO3 wurde z. B. 20,18% Stickstoff, statt 20,13% nach
der Theorie, gefunden.

Oznaczanie ciezarow wiasciwych wielosktadnikowych
stopéw aluminiowych w stanie ptynnym

La determination de la densite &l’etat liquide des alliages d’aluminium composes
de plusieurs constituants

L. WASILEWSKI, J. Z. ZALESKI,

A. KOTOWICZ, ST. KRAJEW SKI

Chemiczny Instytut Badawczy — Dzial Przemystu Nieorganicznego

Komunlkat S3

Nadeszto 16 czerwca 1936

Z posrod wielu czynnikéw fizycznych,
warunkujacych prawidtowy przebieg elekf ro-
litycznej rafinacji aluminium wedtug metod
Hoopesa i Frary, wzglednie Compagnie de
Produils Chimiques et I£fleclrom6lalurgiqu.es
d’Alais Froges et Camargue, nalezy przede
wszystkim wymienic:

1 utrzymanie czynnej zawartosci elektro-

lizera w stanie ptynnym, co przy okreslonych

> W. Gittel, Z. anal. Chem. 93, 331, (1933).
2) Wiercinski, Przemyst Chem. 17, 57, (1933).

jej sktadnikach decyduje o temperaturze
pracy, oraz

2) dostateczng roznice ciezarow wiasci-

wych trzech stopionych kolejno na sobie le-
zacych warstw, a mianowicie (liczac od go-
ry): aluminium rafinowanego, elektrolitul)
i stopu anodowego2).

Elektrolit, stosowany w omawianych me-
todach rafinacji, powinien mie¢ tak dobrany

*) mieszanina soli: najczeéciej aluminium, baru i sodu.
2) tj. materjatu przeznaczonego do rafinacji.
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sktad, by jego ciezar wtasciwy byt odpowied-
nio wyzszy od ptywajacego na nim aluminium
rafinowanego, a zarazem temperatura top-
nienia mozliwie niska.

W praktyce, jak przy kazdej elektrolizie
stopionych soli, stosuje sie i tu temperature
pracy odpowiednio wyzszg od temperatury
krzepniecia, a to by wuzyska¢ lekkoptyn-
nos¢ czynnej zawartosci elektrolizera, lep-
sze przewodnictwo wilasciwego elektrolitu,
itd. Z tych wzgledéw temperatura pracy
przy metodzie lloopesa waha si¢ okoto
900° -+ 1000°, $rednio 950°. Temperatura ta
okresla c. wt. aluminium rafinowanego znaj-
dujgcego sie w elektrolizerze, a w nastep-
stwie, w zaleznosci od przyjetej koniecznej
réznicy ciezaréw wiasciwych ptynnych warstw
sgsiadujacych, ciezar wilasciwy dolnej war-
stwy stopu anodowego. Ze wzgledu na wydaj-
no$¢ samego procesu rafinacji, pozadana jest
mozliwie jak najwieksza procentowa zawar-
tos¢ aluminium w stopie przygotowanym do
rafinacji. Maksymalna zawarto$¢ aluminium
w $wiezym stopie anodowym jest ograniczo-
na jego ciezarem wiasciwym, ktorego war-
to$¢ nie moze zej$¢ ponizej wielkoSci warun-
kujacej spokojny przebieg procesu.

Biorgc pod uwage powyzsze wywody,
oraz sktad chemiczny tomu aluminiowego,
przeznaczonego do rafinacji i to, ze stop
anodowy musi pozosta¢ ptynny takze i po wy-
czerpaniu z niego aluminium (aby mozna go
byto odpusci¢ z elekl rolizera), wykonano
szereg stop6w aluminiowych, o réznej zawar-
tosci Al i mniej wiecej statym skiadzie pozo-
statosci poza Al, z ktérych, na podstawie po-
miaru c. wk w stanie ciektym, miano wybraé
najodpowiedniejszy, czynigcy zado$¢ wszyst-
kim wyzej wymienionym warunkom.

Z posréd istniejacych metod pomiaru cie-
zaru wiasciwego, jako najodpowiedniejszg
dla tak wysokiej temperatury, zastosowano
wage Mohra. Jak wiadomo, pomiar ciezaru
wiasciwego ciat ciekltych przy pomocy wagi
Mohra, polega na okreSleniu pozornego ubyt-
tku na wadze ptywaka o znanej objetosci,
zanurzonego do cieczy, ktdrej ciezar wiasci-
wy chcemy oznaczy¢. Normalnie dla wiek-
szosci oznaczen w temperaturze pokojowej
stosuje sie ptywaki szklane, ktére doskonale
spetniajg swoje zadanie. Przechodzgc do
okreslania ciezaru wilasciwego metali w sta-
nie ptynnym, a zwiaszcza ich stopéw, nale-
zy zwrocic¢ sie do innych materiatow dla spo-
rzadzenia ptywaka, przy czym o wyborze de-
cydowaé beda czynniki takie, jak ciezar wia-
Sciwy badanego metalu czy stopu, tempera-
tura pomiaru, oraz odporno$¢ materiatu pty-
waka na dziatanie badanego $rodowiska.

Ciezar wiasciwy plywaka powinien by¢
wiekszy od ciezaru wilasciwego badanego
ptynnego $rodowiska; temperatura topnienia
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materiatu ptywaka winna by¢ dostatecznie
wyzsza od temperatury pomiaru; materiat
ptywaka nie powinien ulega¢ niszczacemu
dziataniu $rodowiska, np. pekaé, rozpuszczac
sie itd.

Poniewaz w sktad stopu, ktorego ciezar
wiasciwy w stanie ptynnym miano oznaczac,
wchodzity Al, Cu, Si, Mg, Ni i Fe, ze wzgle-
du na wzajemng rozpuszczalnos$¢, prywaki
metalowe okazaly sie zupetnie nieodpowie-
dnie do tego celu. Z innych materjatdw, jako
jedyny dostepny, dajgcy sie stosunkowo do-
brze obrabia¢, a zarazem odpowiadajacy wy-
zej wymienionym warunkom, uznano za naj-
wiasciwszy wegiel elektrodowy. Dzieki odpo-
wiedniej konstrukcji ptywaka, mozna bylo,
mimo wzglednie niskiego ciezaru witasciwego
wegla elektrodowego (ok. 1,6), wykona¢ po-
miary cieczy o c. wk powyzej 3.

Po calym szeregu konstrukcji przejscio-
wych w ostatecznej swrej postaci plyw"ak,
uzyty do omawianych pomiaréw ciezarow”
wiasciwych, sktadat sie z nastepujacych cze-
Sci: 1) ptywaka wiasciwego, 2) ciezarka ni-
klowego, 3) precika weglowego (ryciny 1i 2).

Rycina 1.
Ptywak do oznaczania ciezaréw wiasciwych.

Ptywak witasciwy z wegla elektrodowego
wykonany byt w postaci naczyrika cylindrycz-
nego, zamykanego od gory gwintowanym,
szczelnie dopasowanym korkiem. Dla zwiek-
szenia ciezaru wilasciwego pitywaka do na-
czynka wktadano ciezarek niklowy. Z powedu
dosy¢ duzej rdznicy wspotczynnikéw roz-
szerzalno$ci niklu i wegla elektrodowego, wy-
miary ciezarka byty odpowiednio mniejsze
od wymiaréw naczynka. Precik weglowv
zaktadano do wgtebienia w korku ptywaka
przez zwykle wcisniecie.
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Wymiary ptywaka byty nastepujgce: obje-
tos¢ okoto 4,2 cm8, Srednica zewnetrzna okoto
14 mm, S$rednica wewnetrzna okoto 9 mm,
wysoko$¢ okoto 22 mm. Srednica precika
weglowego okoto 1,5 mm, diugos¢ okoto
80 mm. Ciezar wkasci-
wy ptywaka wynosit
okoto 4.

Catos¢ instalacji do
pomiaru sktadata sie z
nastepujacych aparatéw
(rycina 3):

1) pieca kryptolowe-
go z transformatorem
0 Kilku przektadniach,
pozwalajgcych  regulo-
wac napiecie na koncow-
kach pieca, a zatem
1 temperature pomiaru.

2) stolika przesuwal-
nego w kierunku pio-

nowym przy pomocy
odpowiedniego mecha-
nizmu, zmontowanego

na duzym stole o czte-
rech  nogach, celem
ochrony samej wagi od
dziatania promieniowa-
nia pieca w czasie po-
miaru, oraz

3) wagi Mohra. Rycina 2.

% s Przekroj _g}yw,aka do
Stop  aluminiowy, oznaczania - cigzarow
ktorego c. wi. miano wiasciwych,

oznaczy¢, umieszczany
byt w tyglu grafitowo-szamotowym w rurze
pieca.

W czasie pomiaru waga Mohra znajdo-
wata sie na przesuwalnym stoliku nad tyglem
na wysokosci okoto 1,5 m. Do zawieszenia
ptywaka stosowano cienki drut platynowy.
Dla okreslenia temperatury pomiaru ozna-
czano temperature przed rozpoczeciem po-
miaru i natychmiast po jego ukonczeniu;
na podstawie czasu trwania calego po-
miaru oraz jego fragmentow, okreslano
przez interpolacje temperature w chwili
zréwnowazenia ramion wagi. Do oznaczenia
temperatury stosowano termopare chromel—
alumel i miliwoltomierz firmy Hartmann—
Braun.

Dla oznaczenia ciezaru wilasciwego piyn-
nego stopu nalezalo wykonaé caty cykl po-
miaréw w nastepujacej kolejnosci:

1) Zrownowazenie pitywaka weglowe-
go w powietrzu.

Czynnos$¢ te wykonywano zdata od pieca.
Waga Mohra umieszczana byta wraz z za-
wieszonym na 1,5-metrowym drucie ptywa-
kiem w tych samych warunkach, jak w cza-
sie pomiaru w piecu.

21 (1937)

Ptywak zawieszano na dtuzszcm ramie-
niu wagi i rbwnowazono wage przy pomocy
odpowiednich ciezarkéw. Wage poziomowa-
no przy pomocy libel 1.

Rycina 3.

Urzadzenie do oznaczania ciezar6w wtasciwych
w wysokich temperaturach.

2) Zrbwnowazenie pitywaka w stopie,
ktérego ciezar wtasciwy miano ozna-
czy¢.

Po ustawieniu stotu nad piecem w ten
spos6b, by otwor w ruchomej plycie stolika
znajdowat sie w pionie nad S$rodkiem tygla,
zawierajgcego ptynny stop, umieszczano wa-
ge Mohra i poziomowano jg. Z kolei zawie-
szano na 1,5-metrowym drucie platynowym
ptywak weglowy. Po ustaleniu sie temperatu-
ry i oczyszczeniu powierzchni ptynnego me-
talu od tlenkéw opuszczano przy pomocy
wyzej wzmiankowanego mechanizmu ptyte
stolika z ustawiong na niej wagg Mohra,
wprowadzajgc w ten spos6b zawieszony pty-
wak weglowy pod powierzchnie stopu. Dla
zapewnienia sobie catkowitego zanurzenia
ptywaka w czasie wahan wagi, opuszczano go
pod powierzchnie stopu na gtebokos$¢ 10-r-20
mm. Po zréwnowazeniu wagi wyjmowano
ciezarek ze stopu i okreslano temperature
konca pomiaru. Z wysokosci skrzepnietego
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metalu na powierzchni precika weglowego
okreslano gteboko$¢ jego zanurzenia w stopie.

3) Oznaczenie objetosci ptywaka.

Dla okre$lenia objetosci ptywaka ozna-
czano pozorng strate na wadze przez zanurze-
nie go do wody po uprzedniem oczyszczeniu
od cienkiej warstewki zakrzepnietego metalu
Tym razem ptywak zawieszano na cienkim
druciku miedzianym dtugosci okoto 70 cm.
Dla uniemozliwienia nasigkania wody w we-
glowy materiat ptywaka, pokrywano go przed
pomiarem bardzo cienkg warstewkg kolo-
dium. Przed zanurzeniem do wody réwnowa-
zono ptywak w powietrzu. Réznica obcigzen
na wadze Mohra, potrzebnych dla zréwno-
wazenia ptywaka w powietrzu i w wodzie,
daje wage wypchnietej wody. Po wprowadze-
niu poprawki na ciezar wtasciwy wody w tem-
peraturze pomiaru, otrzymuje sie objetos¢
ptywaka w temperaturze wody. Po wykona-
niu oznaczenia objetosci usuwano warstwe
kolodium z ptywaka przez wyzarzenie go
pod kilkucentymetrowg warstwg drobnoziar-
nistego wegla.

Ciezar wtasciwy stopu.

Roznica obcigzea potrzebnych do zréow-
nowazenia fptywaka, w stopie i powietrzu,
okre$la ciezar stopu w objetosci plywaka.
Ciezar wiasciwy stopu[d oblicza sie ze wzoru:

g(sS -PJ-
(W—P2)(I +3 alf’

gdzie: S=obcigzenie potrzebne dla zréwno-
wazenia ptywaka w stopie; Pl=obcigzenie
potrzebne dla zréwnowazenia w powietrzu
ptywaka, zawieszonego na diugim drucie pla-
tynowym; W=obciazenie potrzebne dla zrow-
nowazenia ptywaka w wodzie; P2=obcigze-
nie potrzebne do zréwnowazenia w powietrzu
ptywaka, zawieszonego na 70 mm druciku
miedzianym; a= wspotczynnik rozszerzalnosci
linjowej wegla elektrodowego; f= roznica tem-
peratur stopu badanego i wody, w Kktorej
oznaczono objeto$¢ plywaka; </=gestos¢ wo-
dy w temperaturze oznaczenia objetosci
ptywaka.

Obcigzenie potrzebne do zréwnowazenia
ptywaka w czasie pomiarow uzyskiwano przez
stosowanie odpowiednich ciezarkow zawie-
szanych na kalibrowanym ramieniu wagi
Mohra. Wielko$¢ obcigzenia okreslano przez
sumowanie iloczynéw wagi poszczegdlnego
ciezarka przez diugos$¢ ramienia zawieszenia.

Z ponizej podanej tabliczki wspotczynni-
koéw rozszerzalnosci liniowej wegla elektrodo-
wego przyjeto dla omawianych pomiaréw
wielko$¢ podang pod p. 2 ze wzgledu na to,
ze ptywak byt wykonany z elektrody, ktorej
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charakter byt najbardziej zblizony do rodzaju
wymienionego pod tym punktem.

L. Rodzg; Dla tem- i
elek- Badacz a Literatura  Uwagi

P- trody peratur

i We- .°537] 0— 7000 K.Arndt. Z przeli-
glowa Die Kiinst- czenia po-

lichen  danego
Kohlen  przez Sie-
Berlin  mens Pia-
1932 nia od 0°
str. 124 do 7000
przyrost
wynosi
0,26%

2 We- Sk gegze  0—250° Landott- Wyroby
glowa sdmid Bo6rn- Le Carbo-
ste in  ne we
Phys. Frankfur-
Chem. cie nad
Tab., Ber- Menem.
lin 1923
str. 1218

1 Gra- Hid- c527 20—6000 Landolt- Dla prze-
fitowa nert Bdérn- kroju po-

i stein diuznego.
Swee- 9537 20— 600°  tamze Dla prze-
ney B;rlin  kroju po-
1931 przeczne-

str. 1151 go.

Dla sprawdzenia doktadnosci pomiaréow
wykonano najpierw oznaczenie ciezaru wia-
$ciwego aluminium czystego (99,5%) w dwu
temperaturach 850° i 810®. Przez pordwna-
nie uzyskanych wynikéw z danymi z litera-
tury ustalono doktadnos$¢ obranej metody.

I. Oznaczenie ciezaru wtasciwego alu-
minjum 99,5%w 850°.

1. Obcigzenie réwnowazace ptywak z dru-
tem platynowym w powietrzu:
P, = 1,1522 g
2. Obciazenie rownowazace ptywak z dru-

tem platynowym w ciektym aluminium w
temperaturze 850°:

S = 11,0559 ¢

3. Obciagzenie rownowazace w powietrzu
ptywak (pokryty warstwg kolodium) z dru-
tem miedzianym:

P2 = 0,7763 g,

4. Obcigzenie rownowazace ptywak jak
pod punktem 3, ale zanurzony do wody w 1=
14° (g = 0,999271):

W = 4,9748 g,
Stad ciezar wiasciwy aluminium w 850°:
w 9 gs — Pi) _
AL B0 (W_p2 (! j_3af

0,999 271 (11,0559 — 1,1522)
—(4,9748—0,7763) [1+0,000003" (850-14)]-
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Il Oznaczenie ciezaru wtasciwego
aluminium 99,5% w 810°

1. Obcigzenie rownowazgce ptywak z dru-
tem platynowym w powietrzu:

= 0,6112 g,

2. Obcigzenie rGwnowazace ptywak z dru-
tem platynowym w ciektym aluminium w
temperaturze 810°:

S = 10,1605 g,

3. Obcigzenie rownowazgce w powietrzu
ptywak (pokryty warstwg kolodium) z dru-
tem miedzianym:

P2 = 0,0852 g,

4. Obcigzenie réwnowazace ptywak jak
pod punktem 3, ale zanurzony do w'ody
w f=14° {g = 0,999271):

W = 4,0580 g,
Stad ciezar witasciwy aluminium w 810°:

.......... fFf(S-Pi)
W _p2e(1+3 00

0,999271 (10,1605 —0,6112) _
~~(4,0580—0,0852) [1+0,000003 (810—14) 3] 0

Il Oznaczenie doktadnosci
nanych pomiarow.

Doktadnos¢ okreslono przez pordwnanie
uzyskanych wynikéw z odpowiednimi dany-
mi z literatury.

Ponizsza tabliczka podaje wyniki ozna-
czenia ciezarow wiasciwych aluminium cie-
ktego przy uzyciu ptywaka weglowego z
wynikami uzyskanymi przez Edwardsa
i Moormana?)

wyko-

C. wt. oznaczony o
Tempe- Rodznica
ratura przez ;
pomiaru Edwardsa w Chem. Wyrazona

w0 i Inst. Bad. \ 949
Moormana

Materjal

Alumin. 99,5 810 2.340% 2,335  —0.21

. 850 2,33° 2,339 + 0,39

Jak widaé¢, roznica nie przekracza 0,4%.
Wiekszg doktadnos¢ mozna uzyskaé przez
zwiekszenie objetosci i ciezaru wilasciwego,
stosowanego do pomiaréw ptywaka weglo-
wego.

® Chem. & M;t. Eng. 24 61 (1921).
4 Interpolowane.

21 (1937)

IV. Oznaczenie ciezaru wtasciwego
szesciosktadnikowego stopu alumi-
niowego w 890°.

W skiad stopu, ktérego ciezar wihasciwy
miano oznaczy¢, wchodzity nastepujace pier-
wiastki: Al, Cu, Si, Fe, Mg, Ni.

1. Obcigzenie rownowazgce ptywak z dru-
tem platynowym w powietrzu:

PL= 1,1522 g,

2. Obcigzenie ré6wnowazace ptywak z dru-
tem platynowym w ciekltym stopie o tempe-
raturze 890°:

S = 14,9607 g,

3. Obcigzenie réwnowazace w powietrzu
ptywak (pokryty warstwg kolodium) z dru-
tem miedzianym:

P2= 0,7763 g,

4. Obcigzenie rownowazace piywak jak
pod punktem 3, ale zanurzony do wody
wi=14° (g = 0,999271):

W = 4,9748 g,
Stad ciezar wilasciwy stopu w 890°:

(s-p>)
(W—P2 (1+ 3a0

0,999271 (14,9607 — 1,1522)
~ (4,9748-0,7763) [1+0,000003(890-14)3]

= 3,261.

Streszczenie.

Wykonano oznaczenia ciezaru witasciwe-
go wielosktadnikowego stopu aluminiowego
w stanie ptynnym przy uzyciu wagi Mohra
i ptywaka metalowego w odpowiednio skon-
struowanej ostonie z wegla elektrodowego.
Zarazem sprawdzono doktadno$¢ pomiarow
przez porownanie wynikow dla czystego alu-
minium, przyczem odchylenia od rezultatow,
uzyskanych przez innych badaczy, nie prze-
kraczaty 0,4%.

ZUSAMMENFASSUNG.

Die Bestimmung des spezifischen Gewichtes von
Aluminiumlegierungen mit vielen Komponenten
im flussigen Zustande.

Die Bestimmungen wurden mit der Mohr’schen
Waage unter Benutzung tines Schwimmers aus Elektro-
denkohle ausgefuhrt. Die Genauigkeit der Messung wurde
gepriift indem nach demsclben Verfahrcn das speufische
Gewicht des flussigen, reinen Al bestimmt und die Ergebnis-
se mit denen anderer Forscher verglichcn wurden. Die Ab-
weichungen uberschreitcn nicht 0,4%.
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Przyczynek do badan nad odwadnianiem surdwki
drozdzowej metodg azeotropowg

Contribution a l'etude de la déhydratation par la méthode azeotropique de I’acool brut provenant
des mouts de levure.

S. BAKOWSKI i E. TBZESZCZANOWICZ
Chemiczny Instytut Badawczy — Oddziat Spirytusowy

Komunikat 84
Nadeszto 22 pazdziernika 1936

Niektére gatunki spirytusu, mianowicie
tzw. poslednie gatunki i suréwka drozdzo-
wa, ze wzgledu na bardzo znaczng zawarto$¢
w nich aldehydu octowego i innych zanie-
czyszczen, nie znajdowaty dotychczas zasto-
sowania i stanowity poniekad produkt od-
padkowy. Wylonito sie przeto zagadnienie
mozliwosci przerdbki ich na spirytus odwo-
dniony. Wstepne badania nad odwadnianiem
spirytusu o0 znacznej zawartosci aldehydu
octowego zostaty opisane w jednej z po-
przednich publikacjil), przy czym ustalono
optymalny skiad mieszanki odwadniajgcej
benzen—benzyna oraz warunki prowadzenia
procesu odwadniania. Celem niniejszej pracy
byto zbadanie podziatu poszczegdlnych za-
nieczyszczen, zawartych w suréwce drozdzo-
wej, pomiedzy cztery zasadnicze frakcje,
otrzymywane podczas destylacji systemem
okresowym w toku procesu odwadniania
mianowicie: przedgon, czyli tak zwane ,lek-
kie frakcje”,—azeotrop woda-alkohol-mie-
szanka odwadniajgca,—spirytus odwodnio-
ny i—niedogon (oleje fuzlowe).

Odpowiadato to czterem zasadniczym
frakcjom, otrzymywanym podczas destyla-
cji ciggtej na skale fabryczng. Kazdg z po-
szczegblnych frakcji poddano nastepnie ana-
lizie, oznaczajagc w niej zawartos¢ aldehydu,
kwasOw organicznych, esteréw i amin.

Do prob laboratoryjnych uzyto surowki
drozdzowej o nastepujgcej zawartosci po-
szczegblnych zanieczyszczen (tablica 1):

TABLICA 1
g/l suréwki
mocy 92,58°
Aldehydéw (jako CH,CHO).cccovveririninnene 7,46
Kwaséw organicznych (jako CH,COH) . 0,221
Alkoholu metylowego ..o 0,36
Estrow (jako CHaCOOGJIs) . . . . 0,422
0,0092
Alkoholi wyzszych (jako CsSHnOH) . . 3,7

D) S. Bakowski, E. T reszczanowicz i J Du-
l owski. Przemyst Chem. 20,195 (1936).

Jako $rodek odwadniajacy stosowano mie-
szaniny 50% obj. benzolu, wrzgcego w gra-
nicach temp. 78-780,5° i 50% obj. benzyny
frakcyjnej zbieranej w granicach 1007-101°.

AldeKydj Kwe<asy Estry Ami
35.3%
771 73.0% 773%
m

L. ) Frakcja przedgonu
- azeotropu 3 2 sktad
Spirodwodnionego

» niedogo nu

Rycina I.

W tablicy 2 oraz na schemacie (rycina 1)
przedstawiono podziat wagowy i procentowy
zanieczyszczen, zawartych w suréwce, po-
miedzy poszczegoélne frakcje otrzymane w to-
ku procesu odwadniania. lloSci procentowe
obliczano, przyjmujac catkowitg zawarto$¢
danego zanieczyszczenia w zebranych frak-
cjach za 100.

Otrzymany spirytus odwodniony posia-
dat moc 99,72° obj. Zawarto$¢ aldehydu
w nim wynosita 0,4 g/l (norma maks. 0,2),
zawarto$¢ kwaséw—0,045 g/l (norma maks.
0,03).

Na podstawie przeprowadzonej proby la-
boratoryjnej odwadniania suréwki drozdzo-
wej metodg azeotropowg, mozna wysnué
nastepujace wnioski:
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TABLICA 2

Zawarto$é estrow
(jako CH3COC2H5)

Zawarto$¢ amin
(jako CH3NH2

Zawarto$¢ aldehydéw  Zawarto$ kwaséw

Nazwa frakcji (jako CH,CHO) (jako CHsCOOH)

g % g % g % g %
Frakcja przedgonuU.......ccccoeeeeneee. 10,75 77,96 0,546 73,0 1,130 77,30 6,0 33,30
AZEOtrOPOW A e 2,53 18,35 0,181 24,2 0,225 15,39 6,0 35,29
spiryt. odwodn........ccceenee 0,51 3,69 0,021 2,8 0,107 7,31 15 8,82
niedogonU....ccoovverieinne. — — — — — — 3,5 20,59
Ogo6tem: 13,79 100,0 0,748 100,0 1,462 100,0 17,0 100,0

1. Proces odwadniania jest w danym wy-
padku zarazem procesem oczyszczania Sspi-
rytusu, gdyz tego rodzaju zanieczyszczenia,
jak aldehyd octowy, kwasy i estry, prawie
catkowicie, bo w ilosci ok. 73-~"78%, prze-
chodzg z frakcjg przedgonu. Z frakcjg azeo-
tropu przechodzi 15,5h-25% zanieczyszczen.
Niewielkie ilosci, gdyz wynoszace zaledwie
2,8-"-7,3%, pozostajg w spirytusie odwo-
dnionym.

2. Odmiennie zachowujg sie w toku pro-
cesu odwadniania aminy. Zwigzki te, o niskiej
stosunkowo temperaturze wrzenia (np. me-
tyloamina, t. wrz.—6°), dzielg si¢ pomiedzy
wszystkie frakcje réwnomiernie, a cze$¢ ich
(do 20%) pozostaje nawet w niedogonie. Od-
wadnianie suréwki drozdzowej, prowadzone
na skale techniczng, musi by¢ wiec poprze-
dzone lub potgczone z dodatkowym procesem
usuwania amin.

ZUSAMMENFASSUNG.
Zur azeotropen Entwasserung von bei der
Presshefefabrikation abfallendem Rohspiritus.
Laboratoriumsversuche wurden angestellt zur periodi-
schen Entwasserung des besagten Rohspiritus, unter Ver-

wendung einer wasserentziehenden Mischung aus gleichen
Teilen Benzol (K. 78°—80,5°) und Benzin (Fraktion
100°—101°) um zu sehen, wie die einzelnen Verunreinigun-
gen des Hefespiritus sich unter die Grundfraktionen vertei-
len wurden, welche in der kontinuierlichen Destination beim
Entwasserungsverfahren erhalten werden. Die Ergebnisse
berechtigen zu folgenden Schliissen:

Der Entwasserungsprozess ist im vorliegenden Falle zu-
gleich ein Reinigungsprozess, denn es gehen die Verunreini-
gungen, wie Aldehyde, Sauren und Ester fast ganzlich, nam-
lich zu ca. 73—78%, mit dem Vorlauf iiber. Die azeotrope
Fraktion nimmt 155—25% der Verunreinigungen mit.
Nur geringe Mengen (2,8—7,3%) bleiben im wasserfreien
Alkohol.

Anders verhalten sich im Laufe des Verfahrens die
Amine. Diese verhaltnismassig leicht siedenden Verbindun-
gen (Methylamin siedet z. B. bei —6°) verteilen sich trotz-
dem ungefahr gleichmassig unter die einzelnen Fraktionen
und ein Teil davon (bis 20%) verbleibt sogar im Rucklauf.
In der Technik muss also die Entwasserung von Heferoh-
spiritus gleichzeitig mit einer Abtrennung der Amine oder
nach einer solchen vorgenommen werden.

Oczyszczanie i zuzytkowanie spirytusu VI

Dotychczasowe wyniki oczyszczania rektyfikatow il

gat.

I lekkich frakcji z odwadniania

Sur l’6puaration et la mise a profit de I’alcool. VI.

Resultats de 1’¢puration de T'alcool rectifie de Ill-eme qualite et de fractions Iégéres produites pendant
le dShydratation

Dr inz. Lkon KOWALCZYK

Dyrekcja Panstwowego Monopolu Spirytusowego— Biuro Badan i Norm

Nadeszto

W wyniku przeprowadzonych badan, opi-
sanych w artykutach poprzednich, zostato
stwierdzone, ze najkorzystniejszym zasto-
sowaniem odpadkowych gatunkéw spirytu-
su z punktu widzenia technologii, a takze
interesow P. M. S., jest przeznaczenie:

rektvfikatow 11l gat. do odwadniania
i do oczyszczania (gorszych gatunkow) za po-
mocg tugu i rektyfikacji;

Il maja 1937

lekkich  frakcji z odwadniania — do
oczyszczania jak rektyfikaty 111 gat. (gor-
sze).

Powyzsze rozwigzanie sprawy zuzytkowa)-
nia spirytusow' odpadkowych jest realizowa-
ne konsekwentnie przez Panstwowy Mono-
poi Spirytusowy, czego dowodem moga by¢
nastepujgce dane statystyczne,

1) Do odwodnienia w r. 1930 zuzyto
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0} t r z y m a n (o]
Wzigto do oczyszczania Il gat. do frakcja 11 gat. do razem
Rok operacyjny motoréw metanolowa motoréow
H o o 0, o 0, o o 0,
gat. spir. 1 100 | 100° Mo, 11000 6. 1100° .. 1100° R
1935/36 rekt. Ill gat. 281 348 262610 934
52 296 10,4 493 006 98,1
lekkie frakcje 221 396 10 354 2,1 168 944 76,3
1936/37 rekt. 111 gat. 103 646
24 904 9,3 221996 829 262517 98,0
lekkie frakcje 164 187 15617 5,8
Razem rekt. 111 gat. 384 994
77 196 10,0 652 352 84,7 755523 98,05
lekkie frakcje 385 583 25971 34
770 577

przeszto 1700000 | 100° rektyfikatéw
141 gat. (ok. 20% catej produkcji spi-
rytusu odwodnionego).

2) Zuzytkowanie rektyfikatow Il gat.

i lekkich frakcji z odwadniania do
oczyszczania za pomocg tugu i rekty-
fikacji od poczatku wprowadzenia ta-
kiego przerobu do chwili obecnej poda-
ne jest w powyzszym zestawieniu.

Jak wida¢ zaniki (uwzgledniajac juz i
straty wskutek zzywiczenia aldehydow, ktére
w nabiciach stanowity przecietnie ok. 1,5%)
wynoszg nieco mniej niz 2%.

Do oczyszczania czesto jest brana mie-
szanina rektyfikatow 11l gat. i lekkich frak-
cji z odwadniania, co nie jest wskazane ze
wzgledu na trudno$¢ wydzielania frakcji me-
tanolowej. Jedli chodzi o zawarto$¢ aldehy-
déw w gotowym produkcie, to opanowanie
techniki przerobu przez rektyfikatoréw daje
co raz lepsze rezultaty i otrzymany spirytus
do denaturacji zawiera znacznie mniej alde-
hydéw od przewidzianej normy (np. 0,00
g/l alk.abs.).

Przeprowadzane badania nad frakcjg mo-
torowg, otrzymang przy oczyszczaniu lek-
kich frakcji, wykazaty, ze przy wiekszej
zawartosci w niej weglowodoréw (benzolu
i benzyny) np. powyzej 30%— optaca sie
rozwarstwia¢ jag wodag dla wydzielenia tych
weglowodorow, ktére sg zuzytkowywane z po-
wrotem przez zaktady odwadniajagce. Uwo-
dniony spirytus, otrzymany przy takim prze-
robie Ill gat. ,,M”, idzie do ponownego prze-
robienia z tugiem. Dotychczas wydzielono
benzolu i benzyny:

Wzieto do rozwar-

stwienia 111 gat. Otrzymano benzolu

Data

_M” 1 100° i benzyny kg
Styczen 1936 6015 2658
Lipiec 5212 2319
Grudzien ,, 1762 7245

W ten sposéb wydzielanie benzolu i ben-
zyny wplywa znacznie na obnizenie kosztéw
oczyszczania lekkich frakcji z odwadniania.

Streszczenie.

Stwierdzono, ze stosowanie (na podstawie
wynikéw uprzednich badan) w ciagu dwu-
letniego okresu czasiu rektyfikatow 111 gat.
do odwadniania lub oczyszczania t tugiem
oraz lekkich frakcyj z odwadniania—do
oczyszczania, daje b. korzystne rezultaty
i catkowicie rozwigzato sprawe zuzycia tych
gatunkéw' spirytusu zgodnie z przewidywa-
niami. Ponadto benzyna i benzol, otrzymane
z wymycia Il gat. ,,M” i znajdujace zasto-
sowanie do odwadniania spirytusu—wy-dat
nie obnizajg koszty procesu oczyszczania
lekkich frakcyj.

ZUSAMMENFASSUNG.
Reinigung und Nutzbarmachung von Spiritus VI
Die bisherigen Resultate der Reinigung von
Rektifikaten 111 Sorte und der leichten Fraktio-
nen aus den Anlagen zur Entwasserung von
Spiritus.

Es wird die neueste Praxis der Verwaltung des Pol-
nischen Staatlichen Spiritus-Monopols in dieser Beziehung
angegeben und die Resultate durch statistische Angaben
aus letzter Zeit bekraftigt.



150 PRZEMYSt CHEMICZNY

21 (1937)

Analiza fotometryczna II.
Oznaczenia miedzi w metalach czystych i stali

L’analyse photometrique Il. Le dosage du cuivre dans les m$taux purs et dans les aciers.

J. PFANHAUSER

i J. JACEWICZOWNA

Chemiczny Instytut Badawczy — Dziat Analityczny
Komunikat 85
Nadeszto 22 grudnia 1936

Nowoczesne potrzeby analitycznych ba-
dan metali czystych jak aluminium, magnez,
cyna, cynk itd. wymagajg przede wszystkim
opracowania szybkich metod oznaczania za-
wartych w nich zanieczyszczen. Miedzy in-
nymi jednym z czestszych oznaczen jest okre-
Slenie matych ilosci miedzi. Stosowana do-
tychczas klasyczna metoda elektrolizy miedzi
nie okazata sie zadowalajgca. Podczas ozna-
czania miedzi np. w aluminium (0,01—0,30%
Cu) lub cynie (0,02—0.30% Cu) itp. nawazka
produktu wyjsciowego musiata by¢ odpowie-
dnio duza ze wzgledu na mozliwy blad w
oznaczeniu i dochodzita niekiedy do 50 g
Wielko$¢ takiej nawazki w znacznym stopniu
utrudniata prace. Poza tym powstawaty
trudnosci catkowitego wydzielenia resztek
miedzi z elektrolitu, czesciowe utlenianie sie
miedzi oraz niedoktadno$ci wazenia bardzo
matych ilosci wydzielonej miedzi (wynosza-
cych czesto zaledwie 1 mg) na zwyktej wadze
analitycznej.

Powyzsze trudnosci zostaty czesciowo
rozwigzane przez Fr. Hernlera i K. Pfe-
ningbergeral) na drodze mikro-elektroli-
tycznego oznaczania miedzi. Metoda ta po-
zwala oznaczy¢ 1 mg-~-50 y zawartoSci miedzi.

Jednak przy masowej analizie metoda
mikro-elektrolizy Cu nie znalazta zastoso-
wania ze wzgledu na konieczno$¢ posiadania
specjalnego wyposazenia do mikroanalizy.

Z tych wiec wzgledow usitowano opraco-
wac takg metode, ktéraby, nie wymagajac
specjalnych zmian w przebiegu normalnej
analizy, jednocze$nie zuzywata minimum cza-
su. Warunkom tym odpowiada metoda ko-
lorymetrycznego oznaczenia miedzi2), ktora
polega na barwnej reakcji zwigzkdéw miedzi
z amoniakiem.

Z posrdéd wielu kolorymetrycznych metod
oznaczania miedzi wymieni¢ nalezy prace,
ktore wykonali:

1) C. Tamay3) z zastosowaniem Kkolory-
metru spektralnego Herzfeld-l1loffmana,

2) Otto Kropfl z zastosowaniem ko-
lorymetru Leitza dla zawartosci miedzi
2,5-4-0,15% (stosuje metode amoniakalng),

3) V. Cuvelierb) z zastosowaniem anio-
nu (Hg/CNS)4' do kolorymetrycznego ozna-

1) Mikrochemie 21, 116. (1936).

2) Beri—Lunge tom Il, 2, str. 1200, (1932).
3) Metallkunde 21, 342, (1929).

* Chem. Ztg. 57, 843 (1933).

5 Z. anal. Chem. 99, 15, (1934).

czania miedzi wobec cynku. Metoda La rzeko-
mo pozwala wykry¢ 0,0001% Cu.

4) Hellmut Fischer i Grete Leo-
poldi6)z zastosowaniem kolorymetrycznego
oznaczania miedzi za pomocg dilhizonu (dwu-
fenilotiokarbazonu),

5) C. A. Goetha Is7), kldry uwzglednia réz-
ne sposoby kolorymetrycznego oznaczenia
miedzi, polegajgce na reakcji miedzi z: a) pi-
rydyng, b) zelazicyjankiem potasu, ¢) dwume-
tyloglioksymem i d) amoniakiem.

Wreszcie:

fi) K. Dietrich i K. Schmitt8), ktérzy
podajg metode szybkiego fotometrycznego
oznaczenia miedzi w mosigdzach i innych sto-
pach za pomoca fotometru polaryzacyjnego
Leifo firmy E. Leitz.

W naszych badaniach zastosowano pola-
ryzacyjny fotometr (polafot), o ktérym blizsze
szczegOty zostaly podane przy metodzie foto-
metrycznego oznaczania molibdenu w sta-
lach9).

Zgodnie z wyzej omowionymi wymaga-
niami wspotczesnej analizy wybrano naj-
prostszy odczynnik, a mianowicie amoniak.
Postgpiono tak ze wzgledu na to, ze w ana-
lizie prawie kazdego metalu tgcznie z miedzig
oznaczane bywa i zelazo (fotometrycznield)),
ktére wiasnie za pomocg amoniaku bywa od-
dzielane i badane w osadzie, podczas gdy
miedZ po przejsciu do roztworzu moze by¢
bezposrednio okreSlona na drodze fotome-
trycznej.

W pierwszym rzedzie przystgpiono do wy-
boru filtrow. Tablica 1 podaje ekstynkcje
(E) dla stezen 5 i 10 mg Cu w 100 cm3roz-
tworu, zawierajagcego 5gNHIiCli 10 cm325%
N113 (c. wh 0,90) przy uzyciu kiuwety o dtu-
gosci warstwy 50 mm dla réznych filtréw:

TABLICA 1.
- 5 mg Cu 10 mg Cu
Filtr E E
S 57 2O0HY v 0,20 0,405
S 61 oranz ... 0,239 0,474
S 72 jasno czerwony . 0,15 0,392
S 75 czerwony . . . . 0,17 0,21
S 66, 6/3, 5 czerwony . 0,23 0,446
Hg 578 jasno zétty . . 0,22 0,44

B Z. Angew. Chem. 47, 90 (1934).
?) Z. anal. Chem. 104, 170, (1936).
8 Z. anal. Chem. 106, 23, (1936).
® Przemyst Chem. 20 127 (1936).
'0) Z. anal. Chem. 104, 385, (1936).
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Okazato sie, ze filtry S 72 i S75 maja
zbyt niskg ekstynkcje i nie nadajg sie do po-
wyzszych oznaczen. Filtr S61 o najwyzszej
ekstynkcji i stosunkowo duzej czutosci
i ostrych granicach przejscia okazat sie naj-
lepszy do oznaczenia najmniejszych ilosci
miedzi (od 0-"5 mg w 100 cm3 roztworu.

b

0 z 4 6 S 10 1Z H "/5my* 100“cr*.

Rycina 1.
Krzywa zawarto$ci miedzi od 0-f-15 mgl100 ml;
filtr Hg 578, dtugo$¢ warstwy 50 mm.

Natomiast filtr Hg 578 z powodzeniem dat
sie zastosowa¢ do oznaczania wiekszych ilo-
§ci miedzi (do 15 mg w 100 cm3), gdyz po-
siada jasne oSwietlenie tta. Pozostate dwa
filtry (S 66,6/3.5 i S57) moga by¢ réwniez
stosowane.

Do wyznaczania krzywych uzywano jako
roztworu wzorcowego miedzi elektrolitycznej

E

(o] 2 4 6 8 10 1z P 15 my.* DOurn.

Rycina 2.
Krzywa zawartosci miedzi 0d.0-;-15 mgl100 ml;
filtr S 61, dtugo$¢ warstwy 50 mm.

0 zawartosci 99,96% Cu. przyjmujac te war-
to$¢ za 100%. 1 g tej miedzi rozpuszczono
w ok. 25 cm31INOs (c.wh. 1,20) i po odpedze-
niu tlenkéw azotu dopetniono wodg do
1 litra. 1 cm8 takiego roztworu odpowiadat
1 mg Cu.

Do kolbek miarowych na 100 cm3oproécz
jednej, ktdéra stuzyta do wyznaczenia punktu
zerowego krzywej (dodawano 1, 2, 3, 4... 15
cm3 roztworu wzorcowego azotanu miedzi,
aby uzyska¢ skale probek o zawartosci
1, 2, 3 ... 15 mg Cu. Nastepnie dodawano do
kazdej z nich po 5 g NHiCl i 10 cm3 NIl.i
(25%-go) i dopetniano wodg do kreski. Po
doktadnym wymieszaniu napetniano ptynem
kiuwete o diugosci 50 mm i umieszczono ja
w lewym uchwycie polafotu, liczac od obser-
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watora). Drugg kiuwete o tej samej diugosci
warstwy napetniano wodg destylowang
i umieszczano jag w prawym uchwycie pola-
fotu (jako kompensacje). Dla kazdego ozna-
czenia wykonywano 3-7-4 pomiaréw, z kto-
rych brano S$redni wynik,

E

0 w 20 30 40 58nMO0ugn

Rycina 3.
Krzywa zawarto$ci miedzi od 0-f-5,0 mg/IOO ml;
filtr Hg 578, dtugo$¢ warstwy 150 mm.

Btgd w odczytywaniu (przy nastawianiu
na jednakowe oswietlenie obu pdél) wynosit
dla fillru S 61—okoto 0,3° P, oraz dla filtru
Hg 578 okoto 0,2° P.

Dla odczytanego na skali stopnia prze-
puszczalnosci odnajdywano odpowiadajacg
mu ekstynkcje, z ktérej wyznaczano na wy-
kresie punkty odpowiadajgce mg Cu. W ten
sposob wyznaczono krzywe zawarto$ci mie-
dzi od 0-i-15 mg dla filtra Hg 578 (rycina 1)
i S61 (rycina 2),

£

Rycina 4.
Krzywa zawarto$ci rriieczi od 5-=-5,0 mgl100 ml;
filtr S 61, dtugo$¢ warstwy 150 mm.

W celu zwigkszenia doktadnosci ozna-
czen dla zawartosci miedzi od 0—5 mg posta-
nowiono uzyé kiuwety o diugosci warstwy
150 mm. Postepujagc w sposéb analogiczny
jak przy wyznaczaniu wyzej wspomnianych
krzywych, wykreslono dalsze krzywe dla
filtrow Hg 578, S61, S 66,6/3,5 i S57 przy
uzyciu kiuwety na 150 mm (rycina 3, 4, 5, 6).

Przeprowadzono nastepnie badania nad
trwatoscig barwy roztworu miedzi w réznych
warunkach?):

a) dokonujac
sach (rycina 7),

odczytu w rdznych cza-
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b) zmieniajac ilos¢ dodawanego amonia-
ku (rycina 8),
E
10

10 20 30 ip 5.0 my.»I00cam.

Rycina 5.
Krzywa zawarto$ci miedzi od 0-~5,0 myl100 ml;
filtr S 66,6/3,5; dtugos¢ warstwy 150 mm.

C) zmieniajgc ilos¢ dodawanego chlorku

amonu (rycina 9), przy czym okazalo sie,
ze zmienne a) b) ¢) nie majg wiekszego
wplywu na ostatecznywynik.

E
10

R & 8 8
=)

0 G 20 30 *D 50 *mgw 10ctm

Rycina 6.
Krzywa zawarto$ci miedzi od 0-t-5,0 my1100 ml;
filtr S 57, diugo$¢ warstwy 150 mm.

Fotometryczne oznaczenie miedzi prze-
prowadza sie w nastepujacy sposob:

Wydzielong (w postaci siarczku, badz. in-
nej) miedz rozpuszcza sie w jak najmniejszej
ilosci kwasu azotowego (c.wt. 1,20), dodaje

30 60 O O U0 10 qodffi

Rycina 7.
5 my Cu,5y iY/ijC/i 10 mINH3na 100 ml roztworu.

5 g chlorku amonu, zobojetnia, a nastepnie
zadaje nadmiarem 10 cm3 amoniaku (25°/°
odsgcza od ewentualnie wydzielonego zela-
za i glinu, przemywa i dopeinia woda do
100 cm3. Po wymieszaniu w zwykty sposob
fotometruje sie. Czas trwania oznaczenia dwu
rédwnolegtych probek 6-rlO minut.

Metode powyzszg mozna z powodzeniem
stosowa¢ do stali i zeliwa, gdzie zawarto$¢
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miedzi waha sie w granicach 0,03-r-0,20%.
Poza tym w tym wypadku zastosowanie

Rycina 8.
6 my Cui5y NH”CI na 100 ml roztworu.

mniejszej nawazki (5 g) znacznie upraszcza
prace. Wydzielenie miedzi najlepiej usku-
teczni¢  przez stracenie siarkowodorem.
W dalszym ciggu postepuje sie jak podano
wyzej.

/ \] 4', C»

Rycina 9.
5 my Cu i 10 ml NH3 na 100 ml roztworu.

Praktyka laboratoryjna wykazata, ze przy
nawazce 5 g materiatu wyjsciowego daje sie
oznaczy¢ 0,01% Cu, za$§ przy nawazce
10 g—0,005% Cu.

Streszczenie.

1) Opracowano szybkg metode fotome-
trycznego oznaczania miedzi, polegajgca na
barwnej reakcji zwigzkdw miedzi z amo-
niakiem.

2) Wyznaczono krzywe zawartos$ci mie-
dzi od O-f-5 mg, stosujagc kiuwete o diugosci
150 mm dla filtréw S 61; S66,6/3,5; S57
i Hg 578, oraz krzywe zawarto$ci miedzi
od O-h-15 mg przy zastosowaniu kiuwety
0 dtugosci warstwy 50 mm dla filtrow S 61
1 Hg 578.

3) Metode te mozna stosowac przy ozna-
czaniu miedzi w metalach czystych, jak: glin,
magnez, cyna, cynk itp. oraz w stalach i zeli-
wach.

ZUSAMMENFASSUNG.

Photometrische Analyse. Il. Die Bestimmung von
Kupfer in Reinmetallen und Stahlen.

1) Es wird ein Schnellverfahren zur photometrischen
Bestimmung des Kupfers in Stahlen und Reinmetallen be-
schrieben.

2) Es werden fiir Kupfergehalte von 0-+-5 mg bei
Verwendung der Filter S 61; S 66,6/3,5; S 57 und Hg 578
in einer Kiivette von 150 mm Schichttiefe die Eichkurven
aufgestellt, sowie auch fur Kupfergehalte von 0-j-15 mg bei
Verwendung der Filter S 61 und Hg 578 in einer Kiivette von
50 mm.

Die Eichkurven werden vermittels Musterlésungen
von Elektrolytkupfer eingestellt.

3) Das Verfahren ist anwendbar zur Bestimmung des
Kupfers in Reinmetallen (Aluminium, Magnesium, Zink,
Zinn u.s.w.), sowie in Stahl und Roheiscn.
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O kadmowaniu

Notes sur le cadmiage

J. Z. ZALESKI

Chemiczny Instytut Badawczy; Dziat Przemystu Nieorganicznego

Nadeszto 16 czerwca 1936

Kadm i jego wtasnosci.

Kadm jako pierwiastek pokrewny jest
cynkowi. W naturze wystepuje w niewiel-
kich ilosciach, zazwyczaj jako domieszka rud
cynkowych. Polska (Gérny Slask) do niedaw-
na byta najwiekszym $wiatowym producen-
tem tego metalu. Otrzymuje sie go przy pro-
dukcji cynku w pierwszych produktach desty-
lacji, a to naskutek wiekszej jego niz cynku
lotno$ci. Zaleznie od wymaganej czystosci
powtarza sie destylacje kilkakrotnie. Zu-
petnie czysty kadm uzyskuje sie przez desty-
lacje zwigzkow tlenowych kadmu w obecno-
§ci cial redukujacych je lub tez na drodze
mokrej, stosujagc wytrgcanie lub wykorzy-
stujgc roznice rozpuszczalnosci.

Kadm jest metalem barwy bitekitno-bialej,
topnieje w 321°, wre w 770°. Jego ciezar
wiasciwy wynosi 8,6; ciezar atomowy 112,41
a twardos$cia zblizony jest on do otowiu. Two-
rzy bezbarwny dwuwarto$ciowy jon Cd",
dziatajacy trujgco na organizm. Czysty kadm
jest tatwiej kowalny od cynku. Duza jego
ciggliwo$¢ utrudnia obrdbke. Kadm pod
wzgledem biernosci chemicznej przewyzsza
cynk, ktory jako metal o charakterze amfo-
terycznym tj. sktonny do reakcji z kwa-
sami i z zasadami, ulega tatwiej korozji. Na
dziatanie kwasu siarkowego i solnego kadm
jest wiecej odporny niz cynk, azotowemu
natomiast ulega tatwo. Kwasy organiczne
jak winny, octowy, cytrynowy itd. atakujg
go stabo, podobnie jak i tugi zragce. W amo-
niaku i cyjanku potasu zwiaszcza wobec tle-
nu rozpuszcza sie tatwo. Odpornos¢ kadmu
na dziatanie czynnikéw atmosferycznych
jest bardzo duza. Traci wprawdzie z biegiem
czasu srebrzysty potysk, naskutek tworze-
nia sie zotawej powtoki tlenku kadmu, co
jednak nic wpltywa na zmniejszenie jego
trwatosci, gdyz powitoka ta chroni dalsze
warstwy przed dziataniem atmosferycznym.
Zapobiega¢ powstawaniu Lej powtoki mozna
przez stosowanie przezroczystych lakierow
ochronnych.

Zastosowanie kadmu.

Zarébwno kadm metaliczny jak i jego
zwigzki znajduja liczne zastosowania. Siar-
czek kadmu uzywany jest w malarstwie ja-
ko zotta farba, a amalgamat z rtecig w den-
tystyce jako szybko twardniejgca masa wy-

petniajgca. W metalurgji znany jest jako
sktadnik cennych stopéw np. w metalu
Wooda o t. t. ok. 61. Do wyrobu naczyn
kuchennych ze wzgledu na swe trujgce wia-
snosci nie nadaje sie.

W ostatnich latach duze ilosci kadmu
zuzywa galwanotechnika, a to dzieki jego
zaletom jako czynnika zapobiegajgcego ko-
rozji powierzchni metalicznych, Kktérej to
sprawie ostatnio tak ze strony nauki jak
i przemystu posSwieca sie coraz wiecej uwa-
gi. Kwestja skuteczniejszej ochrony metali
przed niszczacym dziataniem czynnikow ze-
wnetrznych, wobec strat przez nie powo-
dowanych, ma zasadnicze znaczenie.

Kadm w galwanotechnice.

Stosowanie kadmu w przemysle galwano-
technicznym rozpowszechnia sie z powodu
cennych wiasnosci powitoki kadmowej oraz
stosunkowo niewielkich jej kosztéw. Wzrost
zuzycia kadmu postepowal bardzo szybko
i tak np. w Ameryce w 1926 r. do elektroli-
tycznego powlekania zuzyto ok. 120 i tego
metalu.

Kadm ze wzgledu na swoj charakter elek-
trochemiczny i zwigzane z £ym miejsce w sze-
regu napieciowym metali, stanowd bardzo
dobry materjat chronigcy zelazo przed ko-
rozjg. W zetknieciu z zelazem, w wypadku
powstania ogniwa, tworzy anode wysytaja-
cg jony do roztworu, a wiec zapobiega w ten
sposob korozji zelaza.

Kadm jako powlokg ochronna przed ko-
rozja jest trwalszy, a zarazem mechanicznie
wytrzymalszy od cynku. Trwato$¢ ta spada
w wypadku, gdy powietrze jest zanieczysz-
czone znacznemi ilosciami amoniaku lub
cyjanowodoru. Ze wzgledu na swg znaczng
ciggliwos¢ i dobre przeleganie do podktadu
nie peka i nie odpryskuje przy zginaniu
przedmiotéw kadmowanych. Warstwa elek-
trolitycznie wydzielonego kadmu odznacza
sie duzg gestoscig i drobnoziarnistg struk-
tura, przewyzszajac w tym wzgledzie cynk,
zwiaszcza wydzielany z kapieli kwasnych.

Ujemng cechg przedmiotéw kadmowa-
nych jest w pewnych wypadkach to, ze mo-
ga by¢ poddawane dziataniu temperatury je-
dynie do ok. 250°, a to ze wzgledu na stosun-
kowo niskg temperature topliwosci kadmu
(321°). Zaznaczy¢ rowniez nalezy, ze ze
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wzgledu na mniejszy stopien twardosci w sto-
sunku do cynku fatwiej od niego ulega Scie-
raniu.

Kadmowanie bywa czasami stosowane
jako namiastka srebrzenia.
Racjonalne jest stosowanie kadmu w

wypadkach, gdy idzie tylko o zabezpieczenie
powierzchni przed zewnetrznymi czynnikami
powodujgcymi korozje, a wiec gdzie dotych-
czas ma zastosowanie cynk. Jesli natomiast
od warstwy ochronnej wymagana jest odpo-
wiednio duza twardos¢ czy niescieralnose,
to kadm, ze wzgledu na swe wiasnosci fizycz-
ne, nie potrafi zastgpi¢ niklu czy chromu.
Te ostatnie jednakze nie chronig zelaza tak
skutecznie przed rdzewieniem, jak kadm.

Kadmowanie przedmiotow o skompliko-
wanych ksztattach nie nastrecza trudnosci
(dobre wgiebne dziatanie kapieli), a réwniez
masowe krycie drobnych przedmiotéow daje
sie tatwo przeprowadzi¢ w aparatach Kkieli-
chowych, bebnowych itd.

Warstwa kadmu o grubosci 0,003 mm
(ok. 26 g/mz) dostatecznie chroni zelazo przed
rdzewieniem. Przy kryciu niklem odpowie-
dnie zabezpieczenie daje dopiero warstwa
oSmiokrotnie grubsza. W praktyce nie scho-
dzi sie zazwyczaj ponizej 0,005 mm grubo-
sci powtoki kadmowej, co daje pewnosc
skutecznej i trwatej ochrony przed rdzg.
Wystarczajgce krycie osigga sie w ciggu 15-
25 minut.

Kalkulacja kosztéw energji elektrycznej
znacznie korzystniej wypada dla kadmu ani-
zeli dla innych metali.

TABL
Grubos$¢ powloki  Zuzycie
L.p. Rodzaj postepowania zabezpieczajacej anod na
galwanotechnicznego  przed rdzewieniem 1 m2
w mm wg
1 Kadmowanie 0,005 5o
2 Cynkowanie 0,025 207
3 Niklowanie 0,025 250
4 Chromowanie na
podktadzie niklowym 0,025 240 Ni
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TABLICA i.
L. lloé¢ osadu wydzielona
Ciezai  Ciezar przez |,
Jon  atomowy 'OWnNO- %3
d _ wazni- 1 Coul. =
_ (0=16)  kowy = Ak 1 Ah
-1 mg 8 Ella
1 Cd" 112,41 56,21 05822 2,096 8,6
2 Zn' 65.38 32,69 10,3386 1,219 7.15
3 Ni 58.69 29.34  0,3039 1,094 8,8
4 Cr... 52,01 8,67 0,8978 0,323 6.8
| tak np. na tablicy 1 widzimy, ze 1 Ali.
wydziela prawie dwa razy tyle kadmu
co cynku, a biorgc w dodatku pod uwage,

ze w cyjankowej kapieli kadmowej pracuje-
my przy znacznie nizszym woltazu (ok. 1V.
w stosunku do ok. 3 V), osiggamy w rezul-
tacie znacznie (ok. szeSciokrotnie) mniejsze
zuzycie energji elektrycznej dla warstwy tej-
samej grubosci. W stosunku do niklu, a jeszcze
bardziej do chromu réznica w ilosci metalu
wydzielanego przez 1 Ali jest jeszcze wiek-
sza, przytem wydajnos¢ kapieli chromo-
wej wynosi w praktyce zaledwie ok. 17%,
a woltaz tak dla jednej jak i drugiej jest
wyzszy od cyjankowej kapieli kadmowej.

Zuzycie pradu spada jeszcze wielokrotnie,
jesli wezmiemy pod uwage wymagang gru-
bos¢ warstwy np. dla niklu 0,025 mm w sto-
sunku do 0,005 mm dla kadmu.

Ponizej podanol) przyblizone koszty rze-

czowe przy kadmowaniu, cynkowaniu, niklo-
waniu i chromowaniu 1 m2
Na zasadzie obliczert inz. A. Webera.
CA 2
Koszty > Zuzycie
czn!
Cena 1 kg materja- 2 energji Koszty kaczny _
pradowe koszt meta
anody towe o elektrycz- lu i energji
w zh, natm & nejnatme "™ 1M g1
w zk §' w kWh Wzt wzl
19 0,95 1 0,06 0,01 0,96
1 0,21 3 0,9 0,20 0,41
9 2,75 3 1,2 0,26 2,51
9 Ni 2,23 3 ' 95 0,43 2,66

16.sCrO/l 4,20 Cr03

*) Wobac pasywnych anod potraktowano Cr03 jako matcrjat anodowy.

Objasnienia do tablicy 2.

Obliczen dokonano, przyjmujac za podstawe:

1. Zuzycie anod o 15% wieksze od iloSci metalu wydzielonego na katodzie; pozycja ta obejmuje straty zwigzane

z zuzyciem kaoieli i odpadkami anodowymi.
2. 100% wydajncsci

pradu w procesach kadmowania, cynkowania i niklowania, za$ 17% w procesie chromowania.

3. Zuzycie energji elektrycznej dwukrotnie wigksze od pcbianego przez wanne; pozycja ta obejmuje straty zwia-
zane z przetwarzaniem pradu zmiennego na staly, energja pobrang przez opornik, przewody itd.

4. Cene energji elektrycznej: 0,22 zt. za 1 kWh.

5. Czas chromowania: 5 min przy gestosci katodowej 15 A/dm2.
6. Straty zwigzane z zuzyci< m kapieli chromowej réwne 25% kosztéw roztozonego elektrolitycznie kwasu chromowego.
7. taczng grubo$¢ powtoki niklowej z chromows; 0,025 mm.
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Kalkulacje .te, jak zaznaczono wyzej,
nalezy traktowaé jako przyblizong. Np. z wy-
jatkiem kapieli chromowej, nie uwzgled-
niono w niej wydajnosci katodowej, gdyz
zbliza si¢ ona do 100%, zaleznie od ja-
kosci kapieli i umiejetnosci obchodzenia sie
z nig. Rowniez cena pradu i surowca bywa
rézna. Dla ujecia kosztow catkowitych nale-
zatoby uwszglednié: robocizne, amortyzacje
itp., ktére to kwoty sa zazwyczaj wieksze
od wydatkéw, zwigzanych z zuzyciem anod,
kapieli i energji elektrycznej. Odnosnie do
robocizny, to koszt jej jest mniej wiecej je-
dnakowy przy roznych kapielach, a waha
sie natomiast bardzo silnie w zaleznosci od
wielkosci produkcji, jakosci przedmiotow
galwanizowanych i wymaganej gtadkosci po-
wierzchni.

Koszty elektrolitu (kagpieli) za 1 litr wa-
haja sie okoto:

Zt. i,So dla cyjankowej kqplell kadmowej

11 0,30 ,, kwasnej cynkowej
» 0>33 » m >> niklowrej
# 3%° — »  chromowej.

Dla kapieli kadmowejl cynkowej i niklo-
wej w aparatach bebnowych itp., ze wzgle-
du na wymagang wiekszg koncentracje, ce-
ny beda odpowiednio wyzsze. To samo do-
tyczy kapieli niklowych, tzw. szybkospraw-
nych, tj. pracujgcych w podwyzszonej tem-
peraturze i przy wiekszym amperazu.

Kagpiele kadmowe.

Elektrolityczne wydzielanie kadmu tak
z kapieli cyjankowych, jak i kwasnych, zna-
ne byto oddawna. Stany Zjednoczone Ame-
ryki Potnocnej byty pierwszym krajem, kto-
ry doceniajgc zalety tego metalu, wprowadzit
powyzsze metody laboratoryjne do hal fa-
brycznych.

a) Kagpiele kwasne.
kadmowe, oprocz podstawowej soli kadmu,
zawierajg sole przewodzace tj. zwiekszaja-
ce przewodnictwo Kkapieli, oraz substancje
wptywajgce na wgtebne ich dziatanie (ta-
twos¢ krycia wnek na przedmiotach) i dro-
bnokrystaliczng strukture osadu. Przez zwiek-
szenie przewodnictwa uzyskujemy wiekszg
wydajno$¢ energetyczng (na skutek mniej-
szego napiecia przy tym samym amperazu)
tj. zuzywamy mniej energji elektrycznej
dla wydzielenia danej ilosci kadmu. Kadm
do kapieli wprowadza sie jako siarczan
(CdSOf) lub chlorek (CdCl2), ktore zgodnie
z teorjg elektrolitycznej dysocjacji rozpa-
dajg sie w roztworze na jony, a mianowicie
kation Cdee i anjon SO/' wzglednie CI'. Pod
wptywem pradu elektrycznego ma miejsce
wedrowka jonow ku elektrodom. Kation posu-
wa sie ku katodzie, gdzie po oddaniu tadunku

Kwasne kapiele
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elektrycznego wydziela sie jako metal, a anjon
oddawszy swoj tadunek elektryczny ano-
dzie taczy sie z metalem na chlorek wzglednie
siarczan kadmu. Widzimy wiec, ze na miej-
sce kadmu wydzielanego na katodzie wcho-
dzi do kapieli kadm z anody. Méwimy wow-
czas, ze kapiel uzupetnia sie anodowo2).
Wielkg trudno$¢ w praktyce stanowi utrzy-
manie statego sktadu (najlepiej pracujgcego
w okreslonych warunkach) kapieli t. j. ilo-
Sciowego stosunku poszczeg6lnych sktadni-
kéw. W gre tu wchodzi wiele czynnikow, jak
rodzaj materjatu anodowego, jakos$¢ i wiel-
kos¢ powierzchni anod, gestos¢ pradowa,
odpowiedni sktad kapieli itp. Np. w razie
zbyt matej zawartosci kadmu w kapieli, za-
chodzi wydzielanie sie wiekszych ilosci wo-
doru przy katodzie.

Podobne zjawisko ,,gazowania” ma miej-
sce, gdy gesto$¢ pradu jest zbyt wielka
i warstwa kapieli otaczajgca katode ubozeje
w kadm skutkiem niedostatecznie szybkie-
go doptywu (w stosunku do ilosci wydziela-
jacej sie) jondw Cdes z dalszych warstw ka-
pieli. Przy zbyt duzej gestosci pradu ano-
dy nie nadazaja réwniez z przechodzeniem
do roztworu, nastepuje wowczas wydzielanie
tlenu wzglednie chloru przy anodzie, a to
skutkiem elektrolizy zdysocjowanego kwa-
su solnego wzglednie siarkowego. W tym
ostatnim przypadku zachodzi przy anodzie
reakcja wtorna, a mianowicie S04 wydzie-
lony przy anodzie reaguje z wodg dajac
kwas siarkowy i tlen:

2580, +2 H20 = 2H280t + 02

Jesli anody sporzadzono z materjatu trudno
rozpuszczalnego, to kapiel ubozeje w kadm.,
wydajnos$¢ katodowa jest wtedy wieksza od
anodowej. W tym wypadku nalezy zwiek-
szy¢ powierzchnie anod. Jak widzimy z po-
wyzszego, na regularng i prawidtowg prace
kapieli wptywa wiele czynnikéw, totez na-
lezy dla kazdego typu kapieli przestrzegaé
opracowanych dla niej warunkéw.

Wyktadnik wodorowy pH dla kwasnych
kapieli kadmowych winien wahac sie oko-
fo 5,2.

b) Kapiele cyjankowe.
uzywang jest alkaliczna kapiel cyjankowa.
Uzyskiwane z niej powtoki kadmu sa bar-
dziej drobnokrystaliczne, a wiec gestsze,
a tym samym wytrzymalsze, oraz trwalej
i lepiej chronig przed korozjg. Wydzielony
z tego rodzaju kapieli kadm silniej przylega
do podkiadu. W kapielach cyjankowych
nie ma szkodliwej absorbcji wodoru, po-

2) W galwanotechnice stosuje sie tez kapiele, ktore

nie uzupetniajg sie anodowo, lecz wymagajg zasilania ich
w miare wyczerpywania. Kapiele tego rodzaju posiadajg
anody passywne tj. nie przechodzace do roztworu np.
kapiel chromowa z otowianymi anodami.

Najczesciej
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wodujgcej porowato$¢ powtoki. Ta ostatnia
niepozgdana wiasciwos¢ wydzielonego z ka-
pieli alkalicznej kadmu moze by¢ spowodo-
wana nadmierng gestoscig pradu. Dalsza
wazng zaletg kapieli cyjankowych jest ich
dobra wgtebnos$¢ tj. mozliwos¢ uzyskiwania
stosunkowo rownej powtoki na przedmiotach
nawet dos$¢ profilowanych. Kadm w te-
go rodzaju kapielach wystepuje pod posta-
cig cyjanku sodowo-kadmowego Na2Cd(CN)V
wzglednie potasowo-kadmowego K 2Cd(CN)4.

Zwigzek ten w roztworze wodnym rozpa-
da sie na jony:

Na2Cd(CN)i »# 2 AV + BW(CAN"

przyczem anjon Cd(CN)t" rozpada sie w dal-
szym ciggu w matym stopniu na jony kadmu
i cyjanu.

Ten rozpad wtérny, w miare wydzielania
sie kadmu na katodzie, dostarcza coraz to
Swiezych jonoéw Cd".

Sprawne dziatanie kapieli zalezy od jej
przewodnictwa, wgtebnego dziatania, wydaj-
nosci katodowej i anodowej, gestosci anodo-
wej i katodowej, rodzaju anod itd.

Przewodnictwo kagpieli zwieksza sie
ze wzrostem zawartosci jonéw Cd" i ilosci
wodorotlenku sodowego.

Wydajno$¢ katodowa, tj. ilos¢ fak-
tycznie wydzielonego osadu w stosunku do
ilosci teoretycznej obliczonej na podstawie
zuzytej ilosci pradu, przekracza przy prawi-
dtowym obchodzeniu sie z kapielg, naogot
95%, przy czym dodatnio wptywa tu mniej-
sza gesto$¢ katodowa. Ze spadkiem zawar-
tosci kadmu w kapieli albo przy nadmia-
rze wolnego cyjanku sodowego wydajnosé
maleje. Podobne zjawisko zachodzi przy
spadku pozadanej ilosci lub przy nadmiarze
Wodorotlenku sodowego.

Wydajno$s¢é anodowa winna by¢ réow-
na wydajnosci katodowej tj. tyle kadmu
winno przechodzi¢ z anody do roztworu, ile
go sie wydziela na katodzie. Wydajnos¢é ano-
dowa zalezy od stopnia rozpuszczalnosci
anod w cyjanku sodowym, zawartym w ka-
pieli, oraz od stopnia polaryzacji zaleznego
znowu od gestoSci anodowej. Ze spadkiem
gestosci anodowej jak rdwniez ze wzrostem
zawartosci wolnego cyjanku sodowego w kg-
pieli wydajno$¢ wzrasta. Rola wolnego cy-
janku sodowego polega na powodowaniu
wzrostu korozji ispadku polaryzacji. Oprocz
tych czynnikow nalezy jeszcze omowi¢ wpltyw
wodorotlenku sodowego: ze spadkiem jego
zawartosci, w stosunku do przepisanych dla
danej kapieli granic, wydajno$¢ anodowa
wzrasta—skutkiem zmniejszenia sie polary-
zacji. .lezeli wydajnos$¢ anodowa rozni sie od
katodowej, to abstrahujgc od zmienionej kon-
centracji jonéw Cd" nastepuje przesuniecie
ilosciowego sktadu kapieli na skutek ubocz-
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nych procesow.- Tlen np. wydzielajgcy sie
u anody utlenia cyjanek:
2NaCN + 02=2NaCNO;

(CN)2 po oddaniu tadunku elektrycznego
anodzie moze reagowa¢ z NaOH:

2 NaOH + (CN)2=NaCNO + NaCN+1120.

U katody natomiast na skutek proceséw
redukcyjnych powstaje np. kwas mréwko-
wy w matych ilosciach.

Wgtebne dziatanie kapieli polepsza
sie ze wzrosztem koncentracji (w okreslonym
przedziale) jonow Cd".

Gesto$¢ katodowa stosowana w tech-
nice waha sie od 1 do 3,5 Aidin'l, a przy ka-
pielach z dodatkiem niklu (patrz nizej) do
8,5 A/dm2 Przy nizszych gestosSciach, jak
zaznaczono wyzej, uzyskuje sie wiekszg wy-
dajnos$¢ katodowa.

Gesto$¢ anodowa winna by¢ nizsza,
a co najwyzej rowna gestosci katodowej.
Nizsza gesto$¢ wptywa dodatnio na wydaj-
no$¢ anodowsa.

Rodzaj anod tj. ich rozpuszczalno$¢
i czystos¢ jak réwniez wielko$¢ powierzchni
odgrywa duzg role. Zachowanie, w ciggu
pracy kapieli, odpowiedniej koncentracji kad-
mu zalezy od utrzymania na tym samym
poziomie wydajnosci anodowej i katodowej.
By unikngé bezprgdowego roztwarzania sie
anod kadmowych, nalezy wyjmowac je z kg-
pieli podczas diuzszych przerw.

Na jako$¢ uzyskiwanej powtoki wplywa
koncentracja w kapieli: kadmu, wolnego
NaCN, wodorotlenku sodowego, siarczanu
i weglanu sodu. Koncentracja kadmu
w okreslonych granicach powoduje lepsze
i tadniejsze krycie. Odpowiednia ilos¢ wol-
nego cyjanku sodu sprzyja, na skutek
zmniejszonej koncentracji jonéw Cd", wy-
dzielaniu sie drobniejszego ziarna powloki
(z wiekszym potyskiem). Zaduza ilos¢ cyjan-
ku powoduje wydzielanie sie osadu porowa-
tego (zawierajgcego duzo wodoru) i mogace-
go sie tuszczyé. Zawarto$¢ wolnego NaCN
w kapieli winna odpowiada¢ okoto 3,5 mola
na mol cyjanku sodowo-kadmowego. Z bie-
giem czasu ubywa NaCN, wiec zachodzi ko-
niecznos$¢ statego zasilania nim kapieli. Uby-
tek ten spowodowany jest: anodowym utle-
nianiem kapieli (2 NaCN + 02= 2 NaCNO)
oraz przechodzeniem w weglan pod wptly-
wem dwutlenku wegla z powietrza z réwno-
czesnym wydzielaniem sie cyjanowodoru
czyli kwasu pruskiego: 2NaCN + C02+
+ H20 = Na2COi+2HCN. Wyzsza tempe-
ratura sprzyja tym procesom. W normalnych
warunkach pracy male ilosci kwasu pruskie-
go wydzielajace sie z kapieli mozna wyczuc
po zapachu gorzkich migdatéw. Anodowe
utlenianie NaCN mozna zmniejszy¢ przez
stosowanie anod tatwo rozpuszczalnych, oraz
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odpowiednie zwiekszenie ich powierzchni.
Spadek zawartosci wodorotlenku sodo-
wego (przepisanej dla danej kapieli) wptly-
wa niekorzystnie na ciggliwos¢ i potysk osa-
dzonej powtoki, a zbyt mata jego ilos¢ po-
woduje krucho$¢ powtoki. Z biegiem czasu
maleje iloS¢ NaOH (podobnie jak ilos¢
NaCN) na skutek przechodzenia w weglan
pod wptywem CO02 zawartego w powie-
trzu. Ubytek ten jest stosunkowo niewiel-
ki. Absorbcje C02 z powietrza mozna nieco
zmniejszy¢, o ile na to pozwalajg warunki pra-
cy np. przy wannach stojacych przez nada-
nie im odpowiedniego ksztattu (wieksza gte-
boko$¢ w stosunku do szerokosci i dtugosci,
a przez to mniejsza powierzchnia styku ka-
pieli z powietrzem). Usuniecie absorbcji C02
jest trudne ze wzgleddw praktycznych (wan-
ny uszczelnione przed dostepem powietrza).
Siarczan sodu speinia jakby role stabili-
zatora kapieli, zezwalajagc na uzyskiwanie
jednostajnych wynikéw w ciggu dtuzszego
okresu pracy. Nagromadzajacy sie w kapieli
z absorbcji C02 weglan sodowy nie
wptywa w sposob widoczny ani na jakos$¢
osadu ani na warunki pragdowe. O ile do za-
silania kapieli nie uzywa sie wody poptuczy-
nowej, to na skutek strat kapieli przy wyjmo-
waniu przedmiotéw, a w nastepstwie tego
uzupetniania Swiezym roztworem ilos¢ we-
glanu sodu przez diugi czas nie osiaga szko-
dliwej dla kapieli koncentracji.

Dla uzyskania osadow o wiekszym poty-
sku, gtadszych, bardziej ciggliwych io tadniej-
szej barwie — stosuje sie rézne dodatki. Naj-
skuteczniejszym jest dodatek siarczanu niklu,
ktorego wptyw uwidocznia sie juz przy ilosci
okoto 0,1 g/l. Oprécz wyzej wymienionych
réznic w jakosci osadu dodatek niklu wplywa
korzystnie na wgtebne dziatanie kapieli. Przy
ilosciach niklu do 0,25 g/l nie przechodzi on
do osadu katodowego, natomiast przy wiek-
szej jego zawartosci, przy stosowaniu wyz-
szych gestosci pradowych i matem stezeniu
tugu sodowego, wydziela sie on w bardzo
dr obnych ilosciach wraz z kadmem. Odmien-
nie pod tym wzgledem zachowuje sie miedz,
k tora jako dodatek do kapieli kadmowej
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wymaga ciggtego uzupetniania, poniewaz
dos¢ obficie wydziela sie wraz z kadmem.

Chcac uzyska¢ osad, dajacy sie tatwiej
polerowa¢ oraz lepiej chronigcy przed ko-
rozjg czyli drobniejsze krysztaty, a stad
mniejsze pory i wiekszg przyczepnosé do
podktadu, dodaje sie do kapieli zwigzki
organicznych ciat zawierajagcych koloidy
jak np. oleje sulfonowane, pochodne kwa-
séw sulfonowych, odpadkowe #tugi sulfito-

we itp.

Jako szkodliwe zanieczyszczenia kgpie-
li nalezy tu wymienié: arsen, antymon,
otow i cyne. Najbardziej szkodliwe sg

pierwsze dwa metale, ktére powodujg wy-
dzielanie sie osadu szorstkiego, ciemnego i ta-
two miejscami odpadajgcego. Szkodliwe dzia-
tanie arsenu widoczne jest juz przy ok.
0,005 gfl. Obecnos¢ otowiu i cyny w ilosci po-
nad 0,05 g/l ma za skutek osad ciemny, gru-
bo krystaliczny, gabczasty i zle przylegaja-
cy. Z biegiem pracy iloS¢ ostatnio wymienio-
nych zanieczyszczen spada, mozna je tez
wytraci¢ przez pozostawienie anod w ka-
pieli w czasie przerwy w pracy. Obecnosc¢
niklu niweluje czesciowo ujemny wptyw wy-
zej wymienionych zanieczyszczen.

Wadliwe dziatanie kapieli. Jesli
ilos¢ NaCN jest za mata, to anody pokrywa-
ja sie zasadowymi zwigzkami kadmu przez
co wzrasta polaryzacja (z kilku dziesietnych
wolta przy prawidtowym dziataniu kapieli
do kilku woltow w zaleznosci od grubosci
powstatego narostu i stosowanej gestosSci
anodowej) a zatem i napiecie na wannie,
kielichu, bebnie itp. lub tez przy utrzymy-
waniu tegosamego napiecia wystepuje spa-
dek amperazu.

ZUSAMMENFASSUNG.

Nach einer kurzen Darstellung der Eigenschaften und
Verwerdungsgebiete des Kadmiums werden die Bedeutung
und die Kosten der Verwendung des Kadmiums im der Gal-
vanotechnik besprochen, des weiteren die Art der gebrauli-
chen Bader und der Einfluss, welchen physikalische Be-
dingungen sowie die einzelnen Bestandteile dieser Bader
auf Giite und Haltbarkeit des Kadmiumiiberzuges ausiiben.

W SPRAWIE NOMENKLATURY, GLIN—ALUMINIUM

Wobec odpowiedzi p. Docenta Dr L. Wasilewskiego
(Przemyst Chemiczny 21.22. 1937'i na moje zapytanie w spra-
wie nomenklatury: ,glin—aluminium” zwracam sie do
Szanownej Redakcji z prosbg o faskawe umieszczenie mej
krotkej repliki w najblizszym numerze pisma.

P. Docent Dr L. Wasilewski w swej odpowiedzi
podaje ,przyczyny formalne”, zmuszajgce autoréw ,do
uzywania stowa aluminium . Na czele tych przyczyn stawia
uchwate Polskiego Komitetu Normalizacyjnego, opubliko-
wang w Nr. 3 Wiadomosci P. K. N. zr. 1931 i dodaje, ze

,uchwata, ktéra zapadta ostatnio, musi by¢ honorowana
przede wszystkim i swoim istnieniem anuluje uchwaty po-
przednie.” Pytanie, czego dotyczy uchwata P. K. N. i jakie
uchwaly poprzednie anuluje?

W cytowanym Nr. 3 Wiadomosci Polskiego Komitetu
Normalizacyjnego, organie urzedowym P. K. N. przy Mi-
nisterstwie Przemystu i Handlu, poswieconym zagadnieniom
normalizacji przemystowej (t. VI, Warszawa, marzec 1931 r.)
w dziale urzedowym na str. 66 czytamy: ,Aluminium jest
produktem przemystowym otrzymywanym w hutach przez
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przetapianie tlenkéw glinowych, jako surowcéw, lub odpad-
kéw aluminiowych".

Nie wdaje sie w jakakolwiek analize formuty P. K. N.(
gdyz nie lezy to w mojej kompetencji i intencji, stwierdzam
jedynie, ze interpretacja tej formuty przez Pana Docenta
Dr W asilewskiego nie jest Scista.

Kazdy nieuprzedzony czytelnik zauwazy dwie rzeczy
rézne: wyraz ,,aluminium” —dla oznaczenia produktu prze-
mystowego, powiedziatbym, metalu technicznego, i wyraz
,»glin” —dla oznaczania metalu pierwiastka w nazwie ,tlen-
kéw glinowych”.

Taka interpelacja uchwaty P. K. N. znajduje potwierdze-
nie na str. 73 tegoz zeszytu ,Wiadomosci”, gdzie znowu
w Dziale Urzedowym w wierszu drugim od goéry jest ,,glin,
zelazo”, w punkcie 6 uzyto wyrazu ,,Glin sublimuje...”, ,tle-
nek glinu”, w punkcie 7 ,zawarto$¢ ,,glinu”.

Przyktady podane upowazniajg do skonstatowania, ze
uchwata P. K. N. dotyczy terminologii przemystowej i nie
wkracza w dziedzine stownictwa naukowego chemicznego.
Tym samym ta uchwata P. K. N. nie anuluje uchwat poprzed-
nich w zakresie stownictwa chemicznego, jak twierdzi autor od-
powiedzi, co wiecej, uzycie w samym sformutowaniu nazwy
»tlenkéw glinowych" nalezy poczyta¢ za wyraz poszanowania
jedynie obowigzujacej dotad w zakresie stownictwa chemicz-
nego uchwaty Akademii Umiejetnosci w Krakowie ze stycz-
nia 1901 r.

Wymieniong uchwate, opublikowana w sprawozdaniach
z czynnosci Akademii Umiejetnosci w Krakowie za miesigc
styczerir. 1901, przedrukowat ,,Chemik Polski” (Nr. 1 r. 1901).
Tam na str. 10 znajduja sie nazwy:; ,,Glin, chlorek glinowy,
tlenek glinowy...”.

Tak wiec powaga terminu ,glin” dla pierwiastka che-
micznego wydaje si¢ zachowana. Pozostaje kwestia terminu
dla produktu przemystowego, technicznego. Komitet norma-
lizacyjny uznat za potrzebne wprowadzi¢ czy aprobowaé na-
zwe aluminium” i oczywiscie w sferach zainteresowanych
uchwata Komitetu ,,musi by¢ honorowana”, jak stusznie orze-
ka p. Docent Dr L. W asilew ski. Ale laik moze zada¢ pyta-
nie, dlaczego tak wyréznia¢ ,,glin”, czy nie nalezatoby zmie-
ni¢ ,,s6d” na natrium, wobec istnienia ,,sody””, ,wapn” na
calcium wobec ,wapienia”.

Na to mozna znalez¢ odpowiedZz w opinii p. Doc. Dr
W asilewskiego: ,Posiadamy juz bowiem szereg fabryk,
przerabiajacych aluminium, szereg walcowni, odlewni, rafine-
rie aluminium, a budujemy juz i fabryke samego aluminium.
W tych osrodkach dawno nie styszato sie i nie ustyszy stowa
»glin”. Jest to druga ,przyczyna formalna”, zmuszajaca do
uzywania stowa aluminium. Ta przyczyna tkwi w naleznych
wzgledach dla utartego wyrazu w zargonie technicznym3). Ale
znowu pytanie. Czy trzeba byé skrajnym purysta na to, zeby
odda¢ pierwszenstwo polskiemu ,,glinowi” przed obcojezycz-
nym ,aluminium”, takim samym przybyszem z zagranicy,
jak niegdy$ tolerowana ,,zalczojre”, ,letwasser” itp.

) Autor odpowiedzi uwaza ,zargon techniczny” za

brzydkie okreslenie i jest zdania, ze ,kilka nazwisk i prac
wybitnych specjalistow" przytoczonych przez niego, jak
prof. Swietostawskiego, prof. Czochralskiego ,,zniewalaja do
zaniechania w stosunku do stowa aluminium tego okresle-
nia. Wyjasniam, Zze wyrazu ,zargon techniczny" uzytem
w znaczeniu mowy, wiasciwej sferom technicznym, rze-
mieslniczym, przemystowym.
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Wreszcie ostatnia uwaga, dotyczaca trzeciej ,,przyczyny
formalnej”. Autor odpowiedzi nie wie, ,,czyby sie kto$ od-
wazyt spolszczyé¢ takie wyrazenie dzi$ juz spotykane w naj-
powazniejszej literaturze naukowej, jak duraluminium” i do-
daje: ,,bo jezeliby sie spolszczyto jedng potowe, t.j. alumi-
nium, to jaka dobra racja jest, zeby nie spolszczy¢ jeszcze
i drugiej potéwki t.j. ,,dur”.

Na te watpliwos¢ moze by¢ jedna odpowiedz: ten ktos,
z poczuciem odpowiedzialnosci za swe stowa, zastanowi sie
nad pochodzeniem tej potéwki ,,dur”; z tatwoscig sam, albo
z pomocg czyja$ domysli sie, ze ,,dur” pochodzi od facinskie-
go stowa ,,durus”, co znaczy twardy i albo utworzy sobie
wyraz ,twardy glin” na obraz ,twardy otéw”, albo po od-
rzuceniu koncowki ium, zgodnie z uchwatg Akademii Umie-
jetnosci Krakowskiej zachowa ,,duralumin” (Termin ,dur-
alumin” mozna znalez¢ w obcej literaturze: G. Dupont—
Cours de chimie industrielle t. 11l. Metallurgie Paryz;
r. 1936 str. 232; Dr. Otto Lange—Chemische Technologie,
und ihre chemischen Grundlagen, Lipsk r. 1927, na str. 595.

J. Harabaszewski.

Poruszona przez p. J. Harabaszewskiego w ,Prze-
mys$le Chemicznym” ( Nr. 1, 22, 1937) sprawa nazwy pier-
wiastka Al :glin czy aluminjum wzbudza niepokéj wsrod
chemikéw, a to na skutek odpowiedzi p. doc. dra L. Wa-
silewskiego (tamze). W stuleciu zesztym istniaty dwa pol-
skie stownictwa chemiczne: warszawskie i krakowskie; mowi-
fo sie w Warszawie np. kwas azotny, fosforny, gdy w Kra-
kowie utarty sie nazwy: kwas azotowy, fosforowy. Chemicy
krakowscy i warszawscy, stojac uparcie przy swych zasadach,
nie mogli sie nieraz porozumie¢ w swym jezyku rodzinnym.
Temu nieprzyjemnemu objawowi potozyt kres ,,Zjazd leka-
rzy i przyrodnikéw” w Krakowie w 1900 r.. Na zjezdzie
§.p.inz.J.Grabowski i $.p. prof. B. Znatow icz wniesli
projekt ujednostajnienia stownictwa chemicznego dla wszyst-
kich zaboréw. Inicjatywa podjeta zostata przez najwyzsza
instancje, t. j. przez Akademie Krakowskg i zakonczona
w roku nastepnym uchwatg m. i.:

1. Nalezy odrzuci¢ koncéwke ,ium” w facifskich
nazwach pierwiastkéw; winno sie méwi¢: stront, bar, rad,
a nie: stroncjum, barium, radium.

2. Nazwa polska pierwiastka Al jest glin.

Uchwaty powyzsze, powziete przed 40 laty, obowigzu-
ja i nadal chemikéw polskich.

Ta budowa, wniesiona duzym nakfadem pracy i wyrze-
czenia sie dzielnicowych ambicji, zarysowata sie niedawno
wskutek wytomu, uczynionego ze strony technikéw i prze-
mystowcoéw. W 1931 r. Komitet Normalizacyjny postanowit
wprowadzi¢ do techniki wyraz ,,aluminium” zamiast przyje-
tej w nauce nazwy ,glin”, odrzucit pierwsza zasade, jaka
uchwalita Akademia. Czemuz, idac konsekwentnie dalej,
dla swoich celéw nie wprowadzit innych jeszcze nazw pier-
wiastkéw, jak magnezjum, sodium, potasjum?

Komitet Normalizacyjny opierat sie zapewne na dwéch
przestankach.

Pierwsza—to blisko$¢ nazw ,,glin” i ,,glina”; podobnych
przypadkéw znamy w chemii wiecej: ,wapnh” i ,wapien”,
réwniez ,,s6d” i ,soda”. Dalsza droga do reform jezykowych
w technice jest tu otwarta: aby nie bylo nieporozumien,
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przekresli¢ nazwe ,wapn” i nazwa¢ go ,kalcjumem”,
a ,,56d” —,sodjumem”.

W wyktadach nigdy nie uzywamy wyrazu ,aluminium”
na oznaczenie pierwiastka Al, lecz tylko: glin; mimo to
zadnych nie spotykamy niejasnosci; méwimy: stopy glino-
we, lecz: garnki gliniane.

Drugg przestanka, wedtug p. L. Wasilewskiego, ma
by¢ rozpowszechnienie nazwy: aluminium w warsztatach, od-
lewniach, fabrykach. To nie dowéd. Jakzez czesto styszy
sie w fabrykach i warsztatach: chromgielb, blauholc, szwer-
szpat, berlinerblau, a jednak nie wysuwa sie stad wniosku,
ze nalezy je uzna¢ za obowigzujace zamiast wyrazéw pol-
skich: zotcien chromowa, biekit berlinski. Jak dotad, techni-
ka walczyta i walczy z tg obcg naleciatoscig, tak jak juz usu-
neta rozmaite krajszegi, borlochy, Srubsztaki itp.

Jest jeszcze i trzecia przestanka, wysunieta przez p. do-
centa W asilewskiego. Oto, co zrobi¢ z wyrazem ,duralu-
minium” ? Czy spolszczyé go na ,,durglin”? Nie jest to wcale
potrzebne. Znamy w technice stop ,Ferrosilicium”; takim
i pozostanie. Ale nie wynika stad konieczno$¢ rozszerzania
zakresu tego wyrazu i przerabiania nazwy ,zelazo” na ,fer-
rum” lub ,krzemu” na ,silicium”. Wyraz ,,duraluminium”
moze pozostaé, jako nazwa techniczna specjalnego stopu
glinowego.

Dalej jednak ani kroku! Przejscie z ,,duraluminium” na
»chlorek aluminium” (Wasilewski L., Kaczorowski A. i We-
ber A. Elektroliza stopionege chlorku aluminjum z wydzie-
leniem masywéw aluminiowych dowolnej grubosci. Przemyst
Chem., 20, 214 (1936) i inne prace) jest niedopuszczalne,
wejdziemy bowiem w dziedzine jezykowa, ktérg stusznie
nazwat p. Harabaszewski zargonem technicznym. Symbol
Al pozostanie w chemii zawsze glinem, a jego zwiazki—
zwigzkami glinowymi lub glinu.

Prof. dr K. fabtczynski
Prof. dr T. Mitobedzki

Redakcja ,,Przemystu Chemicznego” uprzejmie nade-
stata mi replike Pana Prof. Harabaszewskiego oraz wy-
powiedzenie .sie Pandéw Prof. Jabtczynskiego i Prof.
Mitobedzkiego w sprawie nomenklatury aluminium, czy
glin. W wypowiedzeniach tych przebija wyraznie niecheé
do postanowier Polskiego Komitetu Normalizacyjnego, kto-
ry dzieki uchwale z 1931 roku wprowadzit oficjalnie do pol-
skiego stownictwa stowo ,aluminium”.

Niestety na takie, czy inne ustosunkowanie si¢ do wyzej
wspomnianej uchwaty nie ma zadnej rady. Uchwata Komi-
tetu obowigzuje jednak i absolutnie wyklucza zaliczenie sto-
wa ,aluminium” do jakiegokolwiekbadZ Zargonu. Kazdy
wieé¢ kto czuje sie zdyscyplinowanym cztonkiem zorganizo-
wanego spoteczenstwa, a za takiego ja siebie uwazam, musi
ja uznawaé, dopoki nie nastgpi inna uchwala, lub reasumcja
uchwatly poprzednie;j.

Nieche¢ do danego zagadnienia nie powinna jednak do-
prowadza¢ w dyskusji rzeczowej az do uzywania argumen-
téw, ktore kazdy nieuprzedzony czytelnik musiatby zaliczy¢
do kategorji znanych w innym zargonie pod nazwg ,nie-
dozwolonych chwytéw”. Niewatpliwie za taki ,,chwyt” na-
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lezy uzna¢ zestawienie stowa aluminium, przyjetego przez
wszystkie jezyki $wiata, posiadajacego znanego ojca chrzestne-
go i znany zrodtostow, uzywanego przez ludzi o najwyzszym
poziomie wyksztatcenia w Polsce, zarowno w mowie potocznej
jak i polskiej literaturze naukowej, z wyrazeniami takimi, jak
letwasser, zalczojre, blauholc, czy chromgielb. Wiemy prze-
ciez, ze tych ostatnich stéw nikt z Polakéw, posiadajacych
umiejetno$¢ czytania i pisania, nie uzywa. By¢ moze, ze sto-
sujg je jakie$ Srodowiska analfabetéw, postugujacych sie stale
zargonem niemiecko-zydowskim.

Poza tym nie moge réwniez dojrze¢ zadnej analogii do
stowa w rodzaju ,ferrosilicium”, gdyz polscy metalurdzy
nie uzywajg tego wyrazu, lecz postuguja sie polskim stowem
»zelazokrzemem” (zob. Anczyc, Korwin-Krukowski i inni).
Istnieje za to w metalografii, jako nazwa naukowa dla okresle-
nia postaci metalograficznej czystego zelaza ,ferryt”. Prze-
ciez tego tez nie wolno zaliczy¢ do zargonu metalograficzne-
go—chyba, ze wogo6le bedziemy moéwili—zamiast o stow-
nictwie—o zargonie naukowym.

Wobec stwierdzenia przez autoréw replik niewatpli-
wego istnienia uchwaty P. K. N., kwestia interpretacji i za-
siegu stosowania stowa ,aluminium”, pozostanie zawsze
juz sprawg indywidualng i zaden autorytet nie moze sam
sobie nadawa¢ prawa do samoistnego rozstrzygania czy ta
lub inna interpretacja jest wihasciwa.

Nie mégtbym sie zgodzi¢ na nadanie stowu ,aluminium”
czy ,,alumin” tylko znaczenia materiatu technicznego, a gli-
nowi chemicznie czystego jednotnika, ktory, jak wiadomo,
nie zostat jeszcze nigdy otrzymany.

Wiemy, przeciez, ze najczystsze aluminium, jak najbar-
dziej zblizone do chemicznie czystego, otrzymuje sie tylko
droga elektrolizy w piecach fabrycznych. W laboratoriach
tak czystego produktu sie nie uzyska.

Znajac mozliwosci dzisiejszej techniki fabrycznej pytam
co sie stanie, gdy uzyskamy wedtug definicji P. K. N. alu-
minium o czystosci nie jak dzisiaj 99,997, lecz 99,9999 tj.
0 czystosci, przy ktorej scharakteryzowanie zanieczyszczen
bedzie lezato juz po za granicami biedu analitycznego i po-
miarowego. Czyli praktycznie biorgc, aluminium chemicznie
czyste—nic innego jak pierwiastek. | woéwczas bedziemy
w kiopocie czy AICI3 otrzymany z takiego bloku nazwac
chlorkiem aluminium (moze aluminu) czy tez chlorkiem
glinu.

Ostateczna interpretacja, o ile zachodzityby watpliwosci,
powinna naleze¢ do jakiego$ ciata zbiorowego,-ktére mogto-
by wyrazi¢ poglady nietylko chfemikéw lecz réwniez meta-
loznawcéw, mechanikéw a zapewne i literatow.

Nie ulega watpliwosci, ze Szanowni Oponenci nie uzy-
skali monopolu na troske o jezyk ojczysty i ze wszystkim
nam jednakowo zalezy bardzo na czystosci i bogactwie je-
zyka polskiego. Ja tylko podkreslitbym, ze na czystosci o tyle,
o ile to nie wptywa na zubozenie jezyka i na uniemozliwienie
porozumienia sie. Bogactwo jezyka, co do ilosci wyrazow
oraz elestycznosci ich w formach, bogactwo wyptywajace ze
zdolnosci przyswajania coraz to nowych dzwiekéw i stow,
tworzonych dla ciggle powstajacych nowych zjawisk, przed-
miotéw i urzadzen, lezy nam wszystkim z pewnoscig na sercu.

L. Wasilewski
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Nouvelles de jour

Zjazd Chemikéw Niemieckich (Reichstreffen der
Deutschen Chemiker) zarazem obchéd 50-lecia Zwigzku
Chemikéw Niemieckich (Verein Deutscher Chemiker)
odbedzie sie rownoczesnie z VIII Achema w czasie od 2—11
lipca 1937 r. Dnie 2—6.VII przeznaczone sg na posiedzenia
pokrewnych Zwigzkéw i Towarzystw ws$rédd ktérych jest
i Sekcja Chemiczna NSBD T (Fachgruppe Chemie des
Nat. Soc. Bundes Deut. Techniker). Niektdre z tych Towa-
rzystw biorg poprostu udziat oficjalny w posiedzeniach Sekcyj
Zjazdu.

Nowoscig w uktadzie programu jest to, ze po otwarciu
Zjazdu i referatach w dniu 7.VII odbywajg sie od 8 — 10.VII
posiedzenia sekcyj nie jak dotychczas rownolegle we wszystkich
sekcjach, ale kolejno, przy czym tylko dwie sekcje obradujg
réwnoczes$nie. Sg one tak dobrane, ze stuza zainteresowa-
niom rozbieznym.

8.VII obradujg sekcje chemii: I, fizycznej, dalej materia-
tow plastycznych oraz farb i malarstwa technicznego i Il, le-
karskiej i farmaceutycznej, rolnej i wreszcie tluszczéw.

9.VII obradujg sekcje: I, chemii fotograficznej i foto-
chemii, dalej historii chemii i wreszcie chemii analitycznej
oraz réwnolegle Il, chemii: krzemianéw i mat riatbw bu-
dowlanych dalej spozywczej i sadowej, dalej barwnikarskiej
i tkackiej, wreszcie paliwa i olejow mineralnych.

10.VII obraduja réwnolegle sekcje: chemii nieorganicznej
i chemii organicznej.

Towarzystwo Badania Korozji (GeseUschaft fiir
Korrosionsforschung und Werkstoffschutz im VDCh) odbywa
3—5 lipca 1937, wspllnie z DECHEMA Deutsche Gessell-
schaft fiir chemisches Apparatewewn swoj zjazd poswiecony
tematowi: ,, Trwato$¢ i ochrona towrzyw dla aparatury che-
micznej”.

Achema VIII (2—U.VI11.27) we Frankfurcie nad Me-
nem wedtug wszelkich zapowiedzi przewyzsza¢ bedzie Ache-
me VI iloscig wystawcow o 38% areatem eksponatéw o 50%.
Znane walory tego przedsiewziecia nie potrzebujg dalszego
polecenia. Znizki kolejowe dla gosci zagranicznych wynosza na
kolejach niemieckich 60%, bez wzgledu na diugos$¢ czasu
pobytu. Szczegdlnie ciekawe bedzie, jakie zastosowanie zdo-
byty sobie w aparaturze chemicznej nowoczesne syntetyczne
tworzywa. Précz odrebnych programéw zwiedzania dla wy-
cieczek z poszczeg6lnych krajéw Norddeutscher Lloyd obiat
organizacje og6lnych programdw zwiedzania. Pobyt (1—6.V1I)
we Frankfurcie kosztuje RM. 53,20 (najmniejszy koszt),
za$ w zbiorowej okreznej wycieczce mozna wzigé udziat juz
za 445,40 RM. (Frankfurt, Eisneach, Magdeburg, Berlin,
Drezno, Monachium, Stuttgart, Heidetberga, Darmstadt,
Wiesbaden, Kolonia, Essen). Kierownictwo wystawy wydato jak
zwykle ksiege wystawowg (Achema Jahrbuch 1937)-
Zgtoszeni goscie otrzymuja te ksiege juz obecnie za zwrotem
porta (trzy miedzynarodowe kwity pocztowe) od Dechema,
Berlin W 35, Postdammerstr. 103a. Ksigzka ta obejmuje 300
str. opisow wystawianych przedmiotéw i 100 str. ogloszen.
Zawiera ona 3 referaty organizacyjne i 4 historyczne (zwia-
zane z dziejami V. D. Ch. i in.) poza tym w czesci
naukowej 4 wykfady na tematy: Budowa aparatury i che-
mia. Masy sztuczne na wystawie. Nowe aparaty do
ciggtej produkcji wiskozy. Ochrona przed wypadkami
i chorobami zawodowymi. Cze$¢ techniczna, podzielo-
na wedtug dyspozycji nowej ,inzynierii chemicznej” zawiera
19 rozdziatébw poswieconych ogdélnym operacjom technolo-
gicznym. Cze$¢ przemystowa podzielona wedtug pro-

dukcji sktada sie Z'4 dziatdw: 1. tworzywa (11 rozdziatéw);
2. przyrzady naukowe (6 rozdziatéw); 3. techniczno-naukowe
przyrzady i sposoby (4 rozdzialy) i 4. techniczne przyrzady,
maszyny, sposoby (19 rozdziatéw). Jest to niezmiernie cie-
kawa rewia najnowszych pomystéw i osiagniec.

Konkurs na stypendium S. A. ,PERUN,, dla inzy-
niera pragnacego odby¢ studia w Wyzszej Szkole Spa-
wania w Paryzu, Wyzsza Szkofa Spawania w Paryzu jest je-
dynym zaktadem naukowym, ktéry specjalnie i wyltgczni;
ksztatci inzynieréw spawaczy, i dlatego na studia w tej szkole
zjezdzajg sie inzynierowie z catego $wiata. Poniewaz w Polsce
daje sie silnie odczu¢ zapotrzebowanie na inzynieréw wyspecja-
lizowanych w dziedzinie spawania, a nasze politechniki nie
posiadaja jeszcze osobnych katedr tego przedmiotu. Sp.
Akc. ,,Perun” przeznaczyta stypendium w sumie Zt. 6°000,—
dla inzyniera, narodowosci polskiej, do lat 30, ktéry pragnatby
odby¢ studia jednoroczne w Wyzszej Szkole Spawania w Pa-
ryzu. Stypednium to catkowicie wystarcza na pokrycia
kosztow studiéw i pobytu w Paryzu.

Poczatek roku akademickiego 1 listopada, zakonczenie
30 czerwca. Program studiow i,wszelkie informacje, doty-
czace Wyzszej Szkoly Spawania sg podane w Nr 7,1936 r.
pisma ,Spawanie i Ciecie Metali”.

Warunkiem niezbednym dla otrzymania, stypendium
jest dobra znajomos$¢ jezyka francuskiego. Ponadto inzynie-
rowie, ktérzy moga si¢ wykaza¢ dobrg znajomoscig metalo-
znawstwa, maja pierwszenstwo.. Znajomos¢ spawania po-
zadana, ale niekonieczna.

Stypendium jest bezzwrotne: jedynym zobowigzaniem
stypendysty jest. rzetelna praca dla otrzymania dyplomu.

Inzynierowie, pragnacy ubiega¢ sie o to stypendium,
proszeni sg o zgtaszanie swoich kandydatur wraz z zycio-
rysem i szczegbtowymi danymi ze studiéw i praktyki p. a.
Sp. Akc. ,Perun”, Warszawa 1, ul. Jasna 1.

Nowe krajowe chemikalia czyste. Firma Mikroche-
mia, wiasno$¢ Teodory i Pawta Olszewskich otwarta 1.V.37
nowy lokal w Warszawie przy ul. Marszatkowskiej 124.
Z racji uroczystego otwarcia urzadzono w lokalu tym pu-
bliczng wystawe chemikalii, z ktérej dowiedzieliSmy sie, ze
firma uruchomita obecnie dziat chemikalii czystych, ktéry
produkuje juz do$¢ pokazng ilo$¢ czystych preparatéw. Po-
dajemy je tutaj wedtug stopnia czystosci:

I. ,Do analizy:” Cu(NO,)2 CuCh; CuSOt\
(NHt),50t; KCNS-, K,Cr,07; Cr03 Fe(NHMSO)),;
(COOH),; skrobia rozpuszczalna.

II. ,Chemicznie czyste”: AI(NHt)(SO)),;
AIK(SOt)2 Ba(NO,)2, Bi(N03s; BiO.NO3;, Cd(NO32
Mg(N032 Cu(N03,; Pb(NO,),; NaNOy, AgNONH ,ClI;
BaCl,\ SnCl2; CdCl,; MnCU; CuCl; CuC/2, KCI; AgCi,
FeCI8;, K,CrOt; (NH42X/Or; K,Cr07; NHJhPOJ4;
(HNJtHPO,-, (NHt),POt; KthPOKIJIPOt; K,POt;
NHtNaHPOt; KJsO,; KH/A; Cdl,; CrO,; KCNS-,
(HNi)Z0i-Bi,(S0O,),; Mn,(SO43; CuSO} (takze bezwodny);
K11SO,; FeSOt; Fe(NH,),(SOt),; (NH,),S; ZnS; CdS;
PbS; BIiOCI; CdCOMNCO(COOII),-, (COONH1),;
(COOK),; (COONa),; (CIlOoll. CO0),K,; (CHOH.
COO)KNa; Sn w ziarnach i w blaszkach; Zn i Pb w laskach,
ziarnach i blaszkach; benzydyna; chlorowodorek i siarczan
aniliny; kwas sulfanilowy; skrobia rozpuszczalna; piasek mor-
ski; wielosiarczek amonu.

I1l. ,Czyste; Ca(NOs)3; KXr04; Na,CrOt.

Drukarnia Techniczna, Sp. Akc., Warszawa, Czackiego 3/5, 1cl. (114-07 1277-1)8





