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pracy doktorskiej agr inz* Mariana Kowalczyka
p t*nZajrf;080wanie wapoditstrgcania do usuwania
Sladowych aawartosci pieretaurfekdii a roztworu
trojchlorku aaty-mom", wykonanej w katedrse
Chemii Nieciéniesnej Politechniki Slaskiej*

Ironcfcor pracy* kocedr inzeTudeusz luk&s*

iraedtozons do recenzji praca dotyczy waznego dzi$

problem technologicznego produkcji metali o osrdzo wysokiej
czystos$ci* lutor pracy sajgifc sie mozliwo$cig oczyoczernia anty-
monu do formy wysokiej czystosci, tak, by mozna go byto zaliczycé
do antymonu ,;p¢lpr eewodidicoweGOn* Przy takiej czystosci sung 1
zanieczyszczen nie powinna przekracza¢ 10 - 10 procenta,
z tym fze niektdére z nich powinny sie miesci¢ w granicach ultra-
nitrosladow, a wiee w zakresie 1IG*6 - i0“9

Rozmaite sg metody dla tak dokiadnego oczyszczenia metali,
za$ autor pracy zajat sie moznosciag wykorzystania do tego celu
zjawiska wspoistrrgeania (koprecypitacji), a to do wydzielenia
Sladowych ilosci wystepujacych w antymonie zanieczyszczen tacz-
Nni®© z pewng iloscig samego metalu* Zwigzkiem wyjsciowa dla
otrzymania czystego sntymom autor pracy uAft tréjchlorku anty-
monu, przy czyn korzystajg se stosuiSiowo niskiej temperatury
wrzenia sbClg drogg destylacyjng obnizyt Zawarto$¢ zonieczysz-
czen, a przede wszystkim arsenu i cyny, kfcéryeh chlorki posiada-
ja nizsza temperature wrzenia niz SbClr, a wiec destylujg we

A*



fralx ji wstepnej tgcznie z nadmiarem kwasu solnego*

Dla lepszych efektow oczyszczania autor isracy poprzedzit
destylacje wysycaniem kwasnego roztworu SbCI™ gazowym siarkowo-
dorem do chwili pojawienia sie niewielkiej ilosci siarczku an-
tymonu* po czym nastepuje odsgczeni© osadu od rostworu* ie
csyimosé autor pracy powtdrki trzykrotnie* a otrsymany prze..
'sazczf ébél" przez rozcienczenie duzym nadmiarem wody skydroli-
zowal otrzymujag 3crystallezny pomaranczowy osad produktéw hydro
lizy soli antymonowych. zebrany i1 przemyty na sgczku osad zos-
tat rozpuszczony w 6W kwasie solnym* M | otrzymany chlorek
antymonowy autor pracy poddat destylacji odbierajg frakcje
Srodkowag o temperaturze 219°» jako frakcje SbCI™ o wysokiej
czystosci*

Zanieczyssczenia zostaty dwukrotnie eliminowane; raz po-
przez wopotwytr cenie siarkowodorem taznie z pewng iloScig
siarczku antymonu* drugi 3%az drogg destylacji*

Dalsze czynnos$ci - to otrzymanie czystego antymonu meta-
licznego droga elektrolitycznag w uktadzie elektrolitycznym przJ
uzyciu anody i katody weglowej w postaci pretow wykonanych z I
materiatu spelikfni© czystego* Otrzymany na .katodzie antymon
zostat poddany analizie spektralnej* Autor* pracy zastosowat
tez te metode analityczng jako kontrolng wszystkich czynnosci
zrcrig*rayeh z poszczegoélnymi” etapami oczyszczania tréjchlorku
antymonu*

\j riyniku prz~rowadsonych badali autor pracy ustalit opty-
malne warunki usuwania niektérych zanieczyszczen tréjchlorku
antymonu metodg wspoist gcania tacznie s osadom trdéjsiarcz-

ki#”~ antymonu*



Bobierajgc zarunid. wapoéistrgcania nozna usung¢ 9 arse-
nu w postaci siarczku przy zaanonsowaniu okoto 0,25% catosci
oczyszczanego antymonu# 075 eaag metodg autor pracy usunat
95734 miedzi i ok# ?Q0 srebra, zmieniajcie tylko nieco warunki
ich wydzielenia#

Opierajac sie na swym opracowaniu, autor pracy zastosowat
je do oczyszczania technicznego metalicznego antymonu rozpusz-
csajac™na wstepie w mieszaninie kwasu solnego 1 brom.

W uzupetnieniu swych badann autor pracy zastosowat tez bardzo
ciekawg metode oczyszczania roztworu tréjchlorku antymonu z
zanieczyszczen arsenowych droga wymiany *jonitowej"# a miano-
wicie przepuscit oczyszczany roztwoér przez warstwe Sb-,3"»
umieszczonego w rurze szklanej# tutor stwierdzit# ze i1)o jedno-
krotny” przej$ciu roztworu przez rure zawartos¢ arsenu spadia
prawie stokrotni©#

Glownym jednat: motywom pracy doktorskiej nog* inz.Hariana
Kowalczyka byt dobdér nalezytych warunki dla skutecznego vy-
dzielenia milcroskfadnikéw saniccsysaczajgcych chlorek antymo-
nowiF metodg werpoéitstragcania osadow# Gata ta metoda oparta jest
na ztozonych zjawiskach towarzys”azfpycli wapoéitstrgcaniu#
gtéwnie jednak na réznicy wartosci liczbowych iloczynéw roz-
puszczalnosci makro i mila?oskindnika z tym samym jonem strg-
cajagcym# Oprocz tego zachodzg tez inne zjawiska# a przede
wozydfckin odluzja i adsorpcja# do ktérych autor pracy ni usto-

sunkowat sie#

Waznym czynnikiem w pracy byt dobdér warunkéw strgcania
osadow, albowiem w oparciu o san® wartos$ci iloczyndw rozpusz-

czalnosci wytrgcanych aila™osktadnikdbw noznahy biednie wnios-
kowa¢ o nieskutecznosci tej metody# Tkiieni&jac witasnosci o0$-

rodka zmiana sie tez rozpuszczalno$¢ tworzgcych sie osadow#



a lec i karzysrimiajszy ich iloczyn rozpuszczalnoscie

Te czes¢ pracy autor powinien tyt bardziej rozbudowac
tear-etyer.rie. Kia recejizujgcego prace doktorskg oprawa ta jest
jasna i1 zrozumiata, lecz autor pracy powinien sie tea liczyc¢

z 3sex*okim gronem czytelnikéw pracy* dla Xtérych wpro\&idzeni©

teoretyczne ma zasadnicze znaczenie ula witasciwego zrozum©-

nia pracy i wysunietych jic niej tez. ,z®sk stron wprowadzenia
teoretycznego w stosunku do 153 stron catej objetosci pracy
czyni, i ja wysoce TxrOparatywnQ*—analityczng 1 zmuszajgca czy-
telnika do osobnego szukania jej zrodet naukowych. -.prawdzie
autor pracy cytuj© az 141 pozycji piSmiennictwa* w tym trzy
witasno (36,40,65) i recenzujgcy doskonale orientuje sie co do
teoretycznego opanowania zagadnienia» lecz praca niewatpliwie
zyskataby na wartosci* gdyby jej czes¢ teoretyczna zostata ,,
om*acowana szerzej i umlebsczona w teks$cie raassynox>ii.

Recenzujgcemu, po przeczytaniu pracy nasunety sie naste-
pujace uwagis

1) Czy bacani* stopnia oczyszczania ibCI™ jak toz metalicznego
antymonu nie moznaty okres$li¢ % wiekszg doktadnos$cig meto-
dg radiometryczng przy uzyciu odpowiednich izotopéw zna-
czonych.

2) Stosujac metode Bvelirofotonefcryczng w analizie produktow
oczyszczonych nalezatony moze przebada¢ tez na te skiadniki
otrzymane osady wapoistragcone. Afty one wzbogacone w te
sktadniki* a wiec obraz analityczny z pewnos$cig bytby do-
ktadniejszy, niz potproduktédw juz oczyszczonych.

3) Dlaczego autor pracy nio podat wyniku swej pracy w ostetocz-
nej analizie nu* oczyszczonego antymonu metalicznego i ni©

zestawit z analizg metalu ujsciowego przed oezyssczeni«nt



‘Jakie zestawie’we doskonale podteefSlitofcgr wartos¢ op. mmé&~
mej metody.

Autor pracy ositjga;”™ zamierzony cel 1 opracowat metody
oczyszczania antymonu do wysokiej czystosSci. Sadzi¢ nalazy, z®
metoda ta moze zmalate szersze zastosowanie takze w odniesieniu
do innych metali, ietod# jest prosta w wykonaniu i moze by¢
prowadzona w nawet Srednio wypooazorydi pracowniach, pydaj# sie
ae prsy odwréceniu zagadnienia mozna bedzie tg drogg wydzielic
taz cenne ailcroakladniki wystepujace jako zanieezyszczenla w
roznych subotanpjach, a wiec uzyska¢ osa<tf wzbogacone w ten

sktadnik 1 nadajgce sie do przerobu technologicznego.

iraca n?pisaa& jest jasno i zrozumiale przy duzym
naktadzie yracgr. Zwazono pewne' afctmitow”™nia, ktdre wymagaja
korekty, wzglednie uzupetnienia, ap.t

-otr.S - autor pracy ni© podaje zrddta pochodzenia tréjchlorku
antymonu,

— " 43 —wykres pcwl»wiony dodatkowych wyjasnien*

”149 - ni© podane, jak liczono te 0,27 antymonu oraz wydsie-
tono w nim 90S arsenu.

Sg to drobne usterki, tatwe do uzupetnienia i nie posiada-
jac© istotnego znaczenia i wplywu na warto$¢ pracy.

Biorac powyzsz* po¢ uwage twiercsaia, ze przediozona rai do
recenzji praca doktorska odpowiada warunkom stawianym pracom
doit orskim i zgodnie z Zarwgc¢zeniam Ministra Szkolnictwa kyz-
sfcego z dnia 17 czerwca 1959 r. (l).U.nr 41) stawiam wniosek

0 dopuszczenie mgr inz. Jtoiona Kowalczyka do publiczej obro-

ny pracy. -



