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Przed.stawiona mi do oceny praca pt; "Ek-trakcja śladowych 
i lo ś c i  pierwiastków z roztworów s o li  cynku dwuetylodwutiokarbaminia- 
nem cynku w rozpuszczalnikach organicznych” obejmuje 229 stron maszy
nopisu plus 3 piś treśc i. Cel pracy mgr.Ogiołdy łączy s ię  śc iś le  z kie
runkiem badań Katedry Chemii Nieorganicznej Politechniki ś lą sk ie j.  
Praca dotyczy uzyskiwania wysokiej czystości preparatów cynku. Bada
nia w tym kierunku autor rozpoczął przed kilku la ty , o czym świadczy 

jego notatka laboratoryjna opublikowana w czasopiśmie "Chemia an a li
tyczna” już w r .  1959;

Ze względu, że superczysty cynk ma w te j chwili dużą cenę 
i  je st poszukiwanym surowcem w wielu gałęziach współczesnej techniki, 
praca ma aspekt wybitnie praktyczny. Dwutiokarbaminiany alkalicznoę  
wywodzące s ię  od a lk i lo , a ry lo , względnie dwualkilo, lub dwuaryloamin, 
poza tym heterocyklicznych amin, były wielokrotnie sto. owane nawet 
na skalę techniczną do usuwania śladowych i lo ś c i  metali, które w za
kresie słabokwaśnymfc obojętnym, lub amoniakalnym tworzą odpowiednie 

nierozpuszczalne dwutiokarbaminiany. Również w chemii analitycznej 
wiele prac poświęcono tymże związkom. Dwutiokarbaminiaay nierozpusz
czalne w wodzie,są rozpuszczalne w wielu rozpuszczalnikach organicz
nych i  stąd możliwość stosowania ich ekstrakcji.
Literatura dotycząca tego zagadnienia je st  bardzo obszerna* a samo 

zagadnienie nadal aktualne, o Czym n a jlep ie j mogą świadczyć na odcin
ku zastosowań dwutiokarbaminianów w an a liz ie  chemicznej ostatnie pra
ce, zebrane z te j dziedziny w "Annual Reviews 1966 Analytical Chemi
s try ". Zazwyczaj przy ekstrakcyjnym usuwaniu tiokarbaminlanów stoso - '



wano dwutiokurb&minianu ¿¿odu. Mgr Ogioł&a zaeioacwał do oczy- 
- zcsania s o li  cynku uwuetylokarbarainiin cynku* wychodząc ao 

słusznego założenia, że przy wszelkim oczy ¡zeniu s o li  a is  nałoży 
w-prowadzać jonów obcych, nawet tak łatwych do u unięcia, jak  
jony sodowa,

iwuetylodwutiokarbas&nian cynku je .t to .unkowo tanim 
i  łatwym do syntezy preparatem, Eozpussezony w rozpu,zeZelni
kach z  aktywnym atomem wodoru, takim jak je s t  chlorofolm*
względnie nieudolny do tworzenia wiązać wodorowych, jak  cztero -

>

chlorek węgla, reaguje łatwo i  żytko przy w trząsaniu z jonami$ 
A&* Cu> li i ,  Co, Pb, B i, Cd, b znajdującymi s ię  w fa z ie  

wodnej, zgodnie z szeregiem rozpuszczalności dwutiokarb&minia- 
nów, podanym przez W„¥ickbolda*

W części teoretycznej pracy, która obejmuje 50 stron* 
autor pokrótce omówił metodę otrzymywania czystego metalicznego 
cynku i  metody uzyskiwania preparatów cynkowych wysokiej esy to - 
śc i. dłśwny naci k k ładzie , zgodnie % celem swojej pracy, na 

omówienie ekstrakcji i  j e j  podstaw teoretycznych* 
¿wutiokarbaminiany tworzą z metalami wewnątrzkbaple kaw  e i  tąd , 
też w części teoretycznej zostały zerzej ujęte ekstrakcjo związ» 
ków chałatowych metali i  parametry ekstrakcji tych związków, jak  
i  same właściwości dwutiokarba&inianów.

¥ części doświadczalnej pracy, t r . 50 i  następne, autor 
przedstawia ¿¿woje własne metody oznaczania ilościowego miedzi,
% zasto owaniem dwuetylodwutiokarbasinianu sodowego oraz z za - 
sto cw&nism dwuetylcdwutiokarbaminianu eynku. iSetodę oznaczania 
śladowych i lo ś c i  ołowiu, kadmu /modyfikacja metody altzsanna/ 
oraz podaje obszerniej doświadczalny materiał wskazujący na 

rzetelność analityczną opracowanych przez autora metod. Ifeleźy 
podkreślić, iż  autor w tych badaniach uwzględnia wpływ jenów 

obcych, pH, wpływ anionu, powtarzalność wyników, którą to osta
tnio uzasadnia na drodze taty tyki ma tematycznej etc.
Zasto cwanie do ekstrakcji roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu 
cynku w roztworze czterochlorku węgla, pozwala autorowi m  bar
d z ie j selektywne oddzielenie siedzi od innych jonów i  umożliwia 

oznaczanie tego pierwiastka w roztworach kwaśnych. Kodyfikacja 
metody d i t  fasonowej oznaczania ołowiu przy wstępnym wydzielaniu  

ołowiu na drodze ekstrakcji chloroformowym roztworem dwueiylo- 
dwutlokarbaminianu cynku wybitnie kraca czas oznaczania togo 
pierw iastka. To samo można posiedzieć o opracowanej przez autora

modyfikowany Betodsie o m aczania kadm , która * * > s t  o wielo



•szybsza, niż pow;ii£GchQif' etGsowana, oparta aa zagęszczaniu kadsm 
przez wspałwy trącanie s-iarczkiem cynka. Opracowane przez cgr. 
Ogiołdę metody oznaczania miedzi, k ^ s  ołowiu i  kstd&u są tosunkcw 

bardzo proste i  znajdągą zapewne wkrótce saste owaaie w przemyśle 
do oznaczania tych pierwiastków i  to nie tylko w preparatach cynku 

W dalszy© ciągu pracy autor podaje wyniki badań swych nad ek tra
kcją asciecsys m zeń  s o l i  cynku z roztworów kwaśnych i  amoniakalnye 
przy użyciu roztworów dwuatylodwatiokarbacinianu cynku w cztero
chlorku węgla i  eh lorofor& ie. Badania -ą bardzo szczegółów® i  au
tor do nich podchodzi e różnych punktów widzenia* Bierze pod uwagę 
zależność procentu ek trak c ji od takich parametrów, jak e&m 

ek?trakcji, jB roztworu wodnego, wpływ anionu, z o li  cynku, s t o u -  
m k  £&%, stężeni® ek^trahanta, tężenie © li towarsyssących w fa 
zie wodnej i t p .
a wyniku przeprowadzonych badan u ta la  optymalne parametry ok tra 
k c ji d la  śladów kadmu, kobaltu, s ie d z i, niklu i  ołowiu % roztworów 
chlorku cynku.
Badania jakościowo ekstrakcji były pr oprowadzano aż d la  17 p ie r -  
wia tków takich jaks srebro, arsen, bizmut, kadm, kobalt, ciedź, 
żelazo, g a l, rtęć , ind, ©angin, n ik ie l*  ołów, antymon, cyna, tefrur 
t a l .  Przebieg ekstrakcji by ł kontrolowany na drodze m aliny  psk- ' 
t ra ln e j.
Jak wspominałem, ekstrakcja 8 »t a l i  za pomocą roztworów dwutiokar- 
barininaów, była przedmiotem badać wialu autorów. Jednak trzeba 
podkreślić mgr Ogiołda w swej pracy wniósł w iola nowych spo t rze -  
żeń do zagadnienia ekstrakcji dwutiokarbaminianów i  całym zebra
ny«: materiałeOi doświadczalnym wykazał użyteczność nstody ekstra
k c ji ,  proponowany© przez s ieb ie  dwuetylodwutiokia'baisinianeK. cynku 
do occays sapania preparatów cynku. S ie  ekstrahowała© za pomocą 
dw ue ty 1 edw u tio kar ba zsinynó w aw. zanieczy szczania cynku tak ie, jaki 
©angaa, żola«o* cyna względnie arsen, można u uotć na innej 
drodze.

Praca nie budzi wątpliwości merytorycznych, je s t  ona owo
ce© kilkuletn iego wysiłku żmudnych i  wymagających precyzji pomia
rów, drobne n ieśc is ło śc i sty listyczne i  nomenklaturowe nie mają 
wpływu na oesnę ca ło śc i.
Autor wykazuje dużą znaj©radę zagadnienia i  pomysłowość.
Poza tym praca wskazuje je  zeza na dal-:«a możliwości zastosowania 
analitycznego dwutiokarbaminianów«
Autor b ra ł pod uwagę w swych badaniach tylko dwa rozpu ¡zcsaln ik i, 
mianowicie chloroform i  czterochlorek węgla, a należy s ię  spodzie

wać, śe na drodze wskazanej przez mgr.Ogiołdę przy użycia innych
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rompus ae-ESlaików* fegftslfl m ż m  **y*fcaé w a ro a k i -» i-s k ty w n e g o  

dsielaoia ráwaiani irmyeh pierwiastków, a a i- tylko «te&ziv jak to 
uzyskał autor*

krgea odpowiada w sapg&B&áci vyií*£«el®s ;? tswlany# pracoa 
doktor»le i» i  stawia® wnio..-.sfe da 1¡ry$oki*4 %ây kydzi^łu ChociesfMg» 
Politechnik i l ą  k ic j o dega>.»*z»iiic ag#*lftfeiftmx*3* Ogiołdy do 
egmßsladv doktór^kich om&  patoliernaj. obrony j*go  taz doktorskich.
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