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Wstep

Jedna z mozliwosci odzyskiwania fosforanéw z roztworéw od-
padowych, sciekdw komunalnych, przemystowych, gnojowicy itp.
jest chemiczne ich wytracanie w postaci trudno rozpuszczalnych soli
[I, 2]. Efekt koncowy tego procesu — populacja krysztatéw o okre-
$lonej czystosci chemicznej i skfadzie ziarnowym, otrzymywana z za-
dowalajaca wydajnoscia — zalezy od wielu parametréw zwigzanych
ze $rodowiskiem, w ktérym te procesy przebiegaja, od wartosci tych
parametréw, a takze od przyjetych rozwiazan aparaturowych [3+7].
Jednym z czynnikéw wptywajacych na przebieg procesu, a w konse-
kwenciji na jako$¢ odbieranego produktu, s3 zanieczyszczenia obecne
w roztworach odpadowych, gféwnie jony metali, siarczany(Vl), azota-
ny(V), fluorki, fluorokrzemiany [2, 4]. Inhibituja lub katalizuja one prze-
bieg reakcji wytracania, wptywaja na szybkos¢ zarodkowania i wzrost
krysztatow, ich ksztatt i ewentualng aglomeracje ziaren [8-+12]. Nie-
ktére jony metali w srodowisku alkalicznym stracania moga tworzy¢
trudno rozpuszczalne wodorotlenki lub fosforany, co w istotny sposob
pogarsza sktad chemiczny produktu i ogranicza mozliwosci jego dalsze-
go wykorzystania [ 13, 14].

Jednym z zanieczyszczen wystepujacych w $ciekach, m. in. z pro-
dukcji ekstrakcyjnego kwasu fosforowego [ 1 5], sa jony zelaza. Ponizej
przedstawiono wyniki badan doswiadczalnych dotyczacych wptywu
obecnosci i stezenia jondw zelaza(lll) na rezultaty wytracania i kry-
stalizacji struwitu (MgNH,PO,-6H,O, MAP) w krystalizatorze o dzia-
taniu ciagltym typu DT MSMPR (Draft Tube, Mixed Suspension Mixed
Product Removal) z mieszadtem $migtowym. Zmierzono wydajnos¢
procesu wyrazona jako koficowe stezenie jondw PO >~ w roztworze
macierzystym, wyznaczono parametry statystyczne rozktadu ziarno-
wego produktu (L , L., CV), oceniono ksztalt krysztatléw oraz ich
aglomeracje, a takze przeprowadzono identyfikacje wydzielonej fazy
statej. Wyniki badan wykorzystano do opracowania koncepcji insta-
lacji do odzyskiwania jonéw fosforanowych ze $cieku z przemystu
nawozowego [16, I7].

Stanowisko badawcze i metodyka badan

Schemat stanowiska do badania wytracania i krystalizacji stru-
witu w obecnosci jonéw zelaza(lll) przedstawiono na rysunku |I.
Sterowanie, kontrola i rejestracja danych pomiarowych odbywaty
si¢ za pomoca komputera. Do precyzyjnej kontroli pracy uktadu
pomiarowego pracujacego w stanie ustalonym wykorzystano opro-
gramowanie IKA labworldsoft. Objgtos¢ robocza krystalizatora wy-
nosita 0,6 dm?3.

Miejsca wprowadzania reagentéw i odbior zawiesiny krysztatow
produktu zaznaczono na rysunku |. Do krystalizatora podawano
w sposéb ciagly roztwér wodny chlorku magnezu MgCl,, diwodo-
rofosforanu amonu NH,H,PO, i chlorku zelaza FeCl,. Roztwor ten
wprowadzano do wnetrza rury cyrkulacyjnej (obroty mieszadta:
6,6 =0,1 |/s; ruch zawiesiny — ku dotowi). Miedzy korpus krystaliza-
tora i rure (ruch zawiesiny — ku gorze) dozowano natomiast roztwor
wodny wodorotlenku sodu o stezeniu 20% mas. NaOH w propor-
cjach zapewniajacych zafozong, kontrolowang wartos¢ pH srodowi-
ska wytracania fosforanéw. Badania przeprowadzono w temperaturze
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Rys. |. Schemat stanowiska badawczego z krystalizatorem o dzia-
faniu ciaglym z mieszadtem $smiglowym do wytracania i krystalizacji
struwitu, | — krystalizator DT z wewnetrzna cyrkulacja zawiesiny,
2 - termostat, 3 — komputer, 4 — zbiornik roztworu zasilajacego:
roztwér wodny NH,H,PO,, MgCl, i FeCl,, 5 — pompa dozujaca
surowiec, 6 — zbiornik roztworu alkalizujacego: roztwér wodny
NaOH, 7 - pompa dozujaca roztwér NaOH, 8 - pompa odbioru
zawiesiny krysztatléw produktu z krystalizatora, 9 — zbiornik maga-
zZynowy zawiesiny krysztatow produktu, 10, 11, 12 - wagi,

M - kontrola obrotéw mieszadta, pH - kontrola odczynu, T - kon-
trola temperatury

298K zakfadajac pH 9 i sredni czas przebywania zawiesiny w krystali-
zatorze T 900 s. Stezenie reagentéw w surowcu byto stafe: 1,0% mas.
PO*, 0,256% mas. Mg** i 0,190% mas. NH,* (stosunek molowy
reagentéw | : | : |). Stezenie jondw zelaza(lll) zmieniano natomiast
w zakresie od 1-10* do 10-107% mas. (od | do 10 mg/kg roztworu).
Dla wybranych stezen jonéw Fe**, wykonano réwniez pomiary przy
pH 10i || oraz dlat = 1800 i 3600 s (tab.l). Po ustaleniu sie w kry-
stalizatorze zadanych wartosci parametréw, proces w stanie ustalo-
nym prowadzono jeszcze przez 5t. Po uptywie tego czasu okreslono
— metodami analitycznymi — stezenie fazy staftej w zawiesinie krysz-
tatéw produktu (M.), rozklad rozmiaréw krysztatéw struwitu (lase-
rowy analizator czastek statych COULTER LS-230), sktad chemiczny
roztworu macierzystego i fazy statej (m.in. plazmowy spektrometr
emisyjny ICP-AES CPU7000, spektrometr IR PU9712) oraz ksztait
krysztatéw (analiza obrazu uzyskanego z elektronowego mikroskopu
skaningowego JEOL JSM 5800LV).

Wyniki badan i ich oméwienie

Wyniki badan i analiz zestawiono w tablicy |. Wynika z niej,
ze obecnos¢ jondw zelaza(lll) w roztworze zasilajacym krystalizator
wplyneta niekorzystnie na rozktad rozmiaréw krysztatéw produktu.
Zmniejszyty swoje wartosci oba parametry statystyczne tego roz-
ktaduL L. Rozmiar $redni krysztatéw L zmalatz 35,5 do 26,0 um
(o ok.27%), arozmiar srodkowy krysztatéw L, —z 30,9 do 19,4 um
(o ponad 37%) — rysunek 2. Dziesieciokrotne zwigkszenie stezenia
jondw zelaza(lll) spowodowato ponadto spadek jednorodnosci po-
pulacji krysztatow struwitu. Warto$é¢ wspoétczynnika CV bedacego
miara niejednorodnosci rozmiaréw krysztatéw, zwiekszyta sie z 71
do ok. 97%.
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Tablica |

Wplyw stezenia jonéw zelaza(lll) i parametréw procesu ciaglej
krystalizacji straceniowej na charakterystyke ziarnowa otrzymanych
krysztatéw struwitu i ich sktad chemiczny

Stezenie Fe** Chsrakterxstyka Zawartos¢ Fe |

Lp. | w roztworze zasilaja- | pH | T, s rysztatéw oV w produkcie,
cym, % mas. Lyum | Lippm | o ’ mg/kg

| 110+ 9 (900 355 309 | 71,1 41

2 210 9 (900 33,9 29,0 | 739 80

3 310 9 (900 29,9 24,0 | 81,2 123

4 510 9 (900 28,2 23,1 | 79,1 202

5 10-10 9 (900 26,0 19,4 | 96,8 418

6 2:10* 10 1900| 25,4 19,6 | 89,1 82

7 210 1900 19,7 13,8 | 92,0 84

8 510 10 1900 21,4 16,5 | 86,3 206

9 510 111900 20,0 13,9 | 82,0 206

10 510 9 (1800 37,1 26,6 | 80,9 200

I 510 9 (3600 43,4 289 | 86,6 205

Temperatura w krystalizatorze: 298K

Stezenia jonow reagentéw w roztworze zasilajacym: 1,0% mas. PO *-, 0,256%
mas. Mg?*, 0,190% mas. NH** (warunki stechiometryczne)

Srednia zawartos¢ krysztatow w zawiesinie: MT = 23,6 + 0,4 kg struwitu/m?
zawiesiny

Stezenie jondw zelaza w roztworze macierzystym (jako Fe catkowite): 0,05
- 0,07 mg/kg

Stezenie jonéw fosforanowych w roztworze macierzystym: 0,011 + 0,003%
mas.

L = 3xL, gdzie: x, — udziat masowy frakcji krysztatéw o $rednim rozmiarze
L; L, — $rodkowy rozmiar krysztatow dla podziarna réwnego 50% mas.; CV
= 100(Ly, - L,)/2L,,, gdzie: L — rozmiar krysztatéw dla podziarna réwnego
odpowiednio 84, 16 i 50% mas
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Rys. 2. Wplyw stezenia jonéw zelaza(lll) w roztworze zasilajacym
krystalizator na $redni L _ i $rodkowy L, rozmiar krysztaléw produktu

Wraz ze wzrostem wartosci pH $rodowiska wytracania i krystaliza-
cji struwitu rozmiary krysztatéw produktu réwniez zmalaty. Zwigksze-
nie wartosci pH z 9 do | | spowodowato, ze sredni rozmiar krysztatow
L zmniejszyt sie o ok. 42%: z 33,9 do 19,7 um przy stezeniu 2:107%
mas. jonéw zelaza(lll) w roztworze zasilajacym i z 28,2 do 20,0 um
przy dwuipétkrotnie wiekszym ich stezeniu w tym roztworze. Ten-
dencja ta jest jeszcze bardziej widoczna w poréwnaniu wartosci tzw.
$rodkowego rozmiaru krysztatéw L, (tab. ). Zwigkszenie odczynu
$rodowiska w krystalizatorze nie sprzyjato réwniez jednorodnosci
krysztatéw wytwarzanego produktu. Ze wzrostem pH bowiem roz-
puszczalnos¢ struwitu maleje, a potencjat jego wytracania rosnie [2,
4]. Ulega skréceniu réwniez czas indukcji niezbedny do zainicjowania
procesu zarodkowania [ 18]. Wszystko to sprawia, ze zwieksza sie ge-
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sto$¢ populacji zarodkéw struwitu, co skutkuje przesunigciem s$red-
niego lub $rodkowego rozmiaru krysztaléw w kierunku mniejszych
wartosci [7].

Wydtuzenie $redniego czasu przebywania zawiesiny w krystali-
zatorze spowodowato natomiast zwigkszenie rozmiaréw krysztatéw
produktu, nawet o ponad 50% (tab. |). W obecnosci 5:10% mas.
jonow zelaza(lll) krysztaty struwitu osiagnety $redni rozmiar L wigkszy
nawet od 43 um (pH 9, Tt 3600 s). Z wydtuzeniem czasu przebywania
zmalalo bowiem przesycenie roztworu, zmniejszyly sie zatem war-
tosci obu sktadowych kinetycznych procesu: szybkosci zarodkowania
fazy stafej i liniowej szybkosci jej wzrostu. Diuzszy czas przebywania
krysztaléw w przesyconym roztworze sprawia jednak, ze efekt kon-
cowy procesu jest korzystny, krysztaty rosng wprawdzie wolniej, ale
stabilniej i osiagaja tym samym wigksze rozmiary. Jednorodnos¢ ich
populacji jednak nieco zmalata (tab. ), co spowodowane jest zwigk-
szeniem $cierania i famania sig krysztatéw z wydtuzeniem czasu ich
przebywania w mieszanej zawiesinie.

aréon Wrysetalivn; % ol
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PBokiad rozminréw kryzetaliv, % obj

Rys. 3. Przyktadowe rézniczkowe (skala lewa) i skumulowane (skala
prawa) rozktady objetosciowe (masowe) rozmiaréw krysztatow
struwitu otrzymanych w procesie ciaglej krystalizacji straceniowe;j
w obecnosci 5:10% mas. jonéw zelaza(lll) (a, b, c i d - poz. w tab. |
odpowiednio 4,8,9i 11)

Na rysunku 3 przedstawiono przykiadowe objetosciowe (maso-
we) rozktady rozmiaréw krysztatéw produktéw otrzymanych w kry-
stalizatorze przy wartosciach pH 9, 10 i Il dla T 900 s (rys. 3, od-
powiednio a, b i ¢) oraz przy pH 9 dla T 3600 s (rys. 3d). Stezenie
jonéw zelaza(lll) w roztworze zasilajagcym wynosito 5-107*9% mas. Dla
bardzo matych krysztatéw (0,4 + 4 um) obecnych w produkcie otrzy-
manym przy pH 9 i T 900 s (rys. 3a) obserwuje sig wyrazng zmia-
ne przebiegu krzywej rézniczkowej rozkiadu (maksimum lokalne).
W tym zakresie rozmiaréw krysztatéw mamy do czynienia z ich nad-
mierna liczba, co zwiazane jest — jak wykazata analiza fizykochemiczna
(tab. 1) — z obecnoscia w populacji krysztatéw produktu jeszcze inne-
go rodzaju czastek niz tylko krysztaty struwitu. Nalezy przypuszczac,
Ze sa to przede wszystkim czastki wodorotlenku zelaza(lll) (iloczyn
rozpuszczalnosci Fe(OH), w temperaturze 298K:K_ = 1,1x107¢, pK_
= 35,96). Ze wzrostem wartosci pH $rodowiska maksimum lokalne
krzywej rozktadu rézniczkowego staje sig¢ mniej wyrazne (pH 10,
rys. 3b), a nawet zanika (pH 11, rys. 3c). Jest to zwiazane z ogdlnym
zwigkszaniem sig liczby najdrobniejszych krysztatéw struwitu w po-
pulacji czastek produktu. Przy pH || rozmiary krysztatéw struwitu
ponizej 4 um sa praktycznie nieodréznialne od rozmiaréw czastek
wodorotlenku zelaza(lll). W konsekwencji rozmiar dominujacy krysz-
tatéw (L,, odpowiadajacy maksimum rozktadu rézniczkowego) prze-
suwa sie w kierunku mniejszych wartosci rozmiaréw krysztatéow (25,0,
18,5 14,3 um odpowiednio przy pH 9, 10i I I), a w produkcie maleje
liczba i rozmiar najwiekszych krysztatéw. Najwiekszy rozmiar czastek
struwitu otrzymanych przy pH 9,to ok. 125 um (rys. 3a), przy pH 10
ok. 100 um (rys. 3b), a przy pH I tylko ok. 83 um (rys. 3c). Jedno-
cze$nie rosnie udziat czastek o najmniejszych rozmiarach. Przy pH 9,
udziat krysztaléw o rozmiarach ponizej 10 um wynosit w produkcie
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22,8%, a przy pH | | udziat ten wzrést do 36,3%, a wiec zwigkszyt sie
o ok. 60% (rys 3aic). W rezultacie $redni rozmiar krysztatéw produk-
tu zmalat znaczaco z 28,2 do 20,0 um (tab. ). Wydtuzenie sredniego
czasu przebywania zawiesiny w krystalizatorze do 3600 s ([Fe”]weL =
5:10% mas., pH 9) spowodowato natomiast, ze rozmiar dominujacy
L, czastek struwitu zwigkszyt si¢ do 34,2 um, a rozmiar najwigkszych
krysztatéw w cafej ich populacji — do 188 um. Nie zmalat znaczaco
jednak udziat najdrobniejszych czastek. Ponizej 10 um byto ich w pro-
dukcie 22,0% (rys. 3d). Nalezy sadzi¢, ze jest to sumaryczny efekt
zarodkowania struwitu, wytracania czastek wodorotlenku zelaza(lll)
i Scierania krysztatow.

Poréwnujac prezentowane dane z wynikami badan przeprowa-
dzonych w tych samych warunkach procesowych i w tym samym kry-
stalizatorze, ale w obecnosci jonéw zelaza(ll) [12] nalezy zauwazy¢,
ze w tym drugim przypadku otrzymano produkty lepszej jakosci i bar-
dziej jednorodne. Sredni rozmiar L i rozmiar srodkowy L, czastek
struwitu byt wiekszy srednio o ponad 10%. Wiegksza tez byta liczba
i rozmiar najwigkszych krysztatow w catej ich populacji. Mozna przy-
puszczaé, ze jedng z przyczyn tych réznic moze by¢ wigksza wartosé
iloczynu rozpuszczalnosci wodorotlenku zelaza(ll) (K = 1,8x10°'4,
pK,, = 13,74) niz wodorotlenku zelaza(lll).

Rys. 4. Zdjecia mikroskopowe krysztatow struwitu otrzymanych
w obecnosci jonéw zelaza(lll) o stezeniu 5-10% mas. Parametry
procesu: a) pH 9, b) pH 10i c) pH 11 (T 900 s) oraz d) pH 9 (t 3600
s). Rozktady rozmiardw tych krysztaléw przedstawiono na rysunku 3.
Powiekszenie: 500x

Na rysunku 4 zamieszczono zdjecia krysztatéw produktéw, kto-
rych rozktady rozmiaréw przedstawiono na rysunku 3. Wyraznie
widoczne sa mniejsze krysztaly struwitu wydzielanego w krystaliza-
torze przy wiekszych wartosciach pH $rodowiska. Natomiast pokroj
krysztatéw praktycznie nie ulegat istotnej zmianie. Na podstawie wy-
nikéw pomiaréw planimetrycznych 50 krysztatéw losowo wybranych
z kazdej otrzymanej populacji stwierdzono, ze stosunek ich dfugosci
L, do ich szerokosci L, wynosit $rednio 4,7 + 0,3, niezaleznie od pH
w krystalizatorze i stezenia jonéw zelaza(lll) w roztworze zasilajagcym
(w obecnosci jondw Zzelaza(ll) wartos¢ srednia L/L.: 5,0 + 0,2 [12]).
Na powierzchni krysztatow MgNH PO, x6H,0 mozna zauwazy¢ aglo-
meracje powierzchniowa wyraznie mniejszych czastek wodorotlenku
zelaza (utatwiang przez wystepowanie nieréwnosci powierzchni krysz-
taléw, tzw. szorstkosci). Czastki wodorotlenku zelaza widoczne sa
réwniez w catej populacji krysztatow, najczesciej jako aglomeraty. Na-
tomiast dla krysztatéw struwitu obserwuje sie mniej niz umiarkowana
aglomeracje, szczegdlnie dla krysztatéw o duzych rozmiarach. Mozna
zatem uzna¢, ze w krystalizatorze stworzono korzystne warunki pro-
cesowe, ograniczajace nadmierne sklejanie i zrastanie sie krysztatow
gléwnego sktadnika produktu.

Z przedstawionych zdje¢ produktu wynika ponadto, ze w populacji
krysztatéw struwitu sa obecne charakterystyczne w ksztalcie krysztaty
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rurowe. Wedtug Secklera i in. [19] krysztaty struwitu wykazuja ten typ
budowy przy wartosci pH 7. W analizowanym przypadku, w obecnosci
jonow zelaza(lll), krysztaty rurowe pojawity sie w produkcie w znacza-
cej liczbie. Wigkszos¢ z nich jednak wykazywala, szczegdlnie kryszta-
ty o wiekszych rozmiarach, wyrazne peknigcia wzdtuz osi podtuznej,
liczne peknigcia na powierzchni i zdeformowane korice, $wiadczace
o znacznych naprezeniach wystepujacych w ich strukturze (rys. 5). Tak
wyksztatcone w wyniku swobodnego wzrostu krysztaly sg szczegdlnie
podatne na dziafanie sit $cinajacych wywotanych przeptywem turbu-
lentnym roztworu, a takze na zjawiska nukleacji wtornej kontaktowej
(intensywne mieszanie, duze stezenie krysztatléw w cyrkulujacej za-
wiesinie). Krysztaty struwitu o podobnie charakterystycznym ksztatcie
otrzymano réwniez w obecnosci jonow zelaza(ll) [12].

Rys. 5. Charakterystyczne krysztaly rurowe struwitu otrzymane
w obecnosci jonéw zelaza(lll). Parametry procesu: [Fe**] . = 0,001%
mas., pH = 10, T = 900 s, T = 298K. Powiekszenie: 1500x

W tablicy | podano okreslone analitycznie wartosci stezenia jonéw
fosforanowych i jonéw zelaza w roztworze macierzystym, a takze za-
warto$¢ zelaza w produkcie. Mozna praktycznie przyja¢, ze stezenie
jonéw fosforanowych w roztworze macierzystym utrzymywalo sig
na wzglednie statym i niskim poziomie 0,011 + 0,003% mas. Natomiast
stezenie jondw zelaza (liczone jako Fe catkowite) zmniejszyto si¢ do 0,05
+ 0,07 mg/kg roztworu. A zatem nastapito prawie catkowite ich wytra-
cenie jako wodorotlenku zelaza, ktéry pojawit si¢ w fazie statej w ilosci
od 41 do 418 mg/kg produktu (w przeliczeniu na zelazo) w zaleznosci
od stezenia jonéw zelaza(lll) w roztworze zasilajacym krystalizator.

Podsumowanie i wnioski

Przedstawiono wyniki badan dotyczacych ciagtego usuwania jo-
néw fosforanowych(V), za pomocg jonéw magnezu i amonu, z roz-
tworéw rozcienczonych zawierajacych jony zelaza(lll). Badania prze-
prowadzono w warunkach stechiometrycznych w krystalizatorze
typu DT z wewnetrzna cyrkulacja zawiesiny wymuszana mieszadtem
$migtowym. Stwierdzono, ze ze wzrostem stgzenia jonéw zelaza
w roztworze zasilajagcym krystalizator $redni rozmiar krysztatéw
produktu zmniejszyt si¢ o ok. 27% (z 35,5 do 26,0 um przy pH 9
iT900s). Zmalata réwniez jednorodnos$¢ populacji odbieranych krysz-
tatéw. Zwiekszenie pH srodowiska wptyneto dodatkowo niekorzyst-
nie za jako$¢ produktu. Otrzymano krysztaty o mniejszych rozmia-
rach (L = 19,7 um przy pH || i stezeniu jonow zelaza 2-10-% mas.
w roztworze zasilajagcym) i mniej jednorodne. Wydtuzenie natomiast
$redniego czasu przebywania zawiesiny w krystalizatorze (do 3600 s),
czyli zmniejszenie przesycenia roboczego roztworu macierzystego,
spowodowato zwigkszenie rozmiaru odbieranych krysztatéw produk-
tu o ponad 50%. Wytracanie jonéw fosforanowych(V) w obecnosci
jonow zelaza(lll), skutkuje wydzielaniem z roztworu nie tylko krysz-
tatéw struwitu, ale i czastek wodorotlenku zelaza(lll). Otrzymano
zatem produkt zanieczyszczony, co obniza jego wartos¢ uzytkowa
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i ogranicza jego ewentualne wykorzystanie w rolnictwie. Obecno$¢
jondéw zelaza sprzyjata ponadto krystalizacji struwitu w postaci tzw.
krysztatéw rurowych. Krysztaty te maja peknigcia wzdtuz osi podtuz-
nej i na powierzchni oraz wyraznie postrzepione korice. Usunigcie
roztworu macierzystego z wnetrza takich rurek jest praktycznie nie-
mozliwe podczas ich filtracji i przemywania. Wytracane réwnoczesnie
z krysztatami struwitu czastki wodorotlenku zelaza charakteryzowaty
si¢ bardzo mafymi rozmiarami, nawet ponizej | um, tworzac aglome-
raty na powierzchni krysztaléw struwitu oraz aglomeraty niezwiaza-
ne. Obecnos¢ tych ostatnich w zawiesinie produktu zdecydowanie
utrudniata rozdziat faz, wydtuzafa czas filtracji i przemywania osadu.
Zawarto$¢ wodorotlenku zelaza(lll) w produkcie, w przeliczeniu
na Fe, wynosita od 41 do 418 mg/kg w zaleznosci od stezenia jondw
zelaza(lll) w roztworze zasilajacym. Praktycznie nastapito catkowite
wytracanie jondéw zelaza, ich stezenie w poprocesowym roztworze
macierzystym nie przekraczato bowiem 0,07 mg/kg. Stezenie jondw
fosforanowych w tym roztworze wynosito 0,01 | +0,003% mas., czyli
zmniejszylo sie o ok. 98% w stosunku do ich stezenia w roztworze
zasilajacym, co mozna uzna¢ za dobry rezultat ich usuwania w proce-
sie ciagte] krystalizacji straceniowej.

Analizy fizykochemiczne fazy krystalicznej i roztworu ma-
cierzystego wykonano w Instytucie Chemii Nieorganicznej
w Gliwicach.

Praca finansowana ze srodkéw na nauke w latach 2008 — 201 |
i 2009 - 2012 jako projekt badawczy wtasny NN209 010834
i NN209 117437.
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