ZESZYTY PROBLEMOWE
POSTEPOW NAUK ROLNICZYCH

Zeszyt 17

BITUMINY, WOSKI SUROWE I ZYWICE Z KILKU WYSOKICH
TORFOW POLSKICH

A. WIELOPOLSKI, M. HRYHOROWICZ, L. MIZGIER-JEZIOREK,
M. REINSTEIN

Zaklad Surowcow i Wyrobdéw Chemicznych
Instytutu Przemystu Drobnego i Rzemiosta

Zagadnienie uruchomienia produkcji woskow twardych z surowcéow
krajowych jest sprawg pilng i bardzo wazng. Aktualnie importuje sie
okolo 2000 t wosku montanowego rocznie. Bez wzgledu na to, ze ilos¢ ta
pochodzi przede wszystkim z krajéw bloku demokracji ludowych, z po-
zytkiem dla przywozu innych dobr deficytowych byloby jak najrychlej-
sze uruchomienie wlasnej produkcji woské6w o cechach zblizonych do
wosku montanowego.

Praktycznie dla masowego otrzymywania wosk6w twardych typu mon-
tanowego w rachube wchodzg dwa zrédia surowcowe — wegiel brunatny
i wysokie torfy o duzym stopniu rozktadu.

Pierwszy z nich bez watpienia jest surowcem wydajniejszym od torfu
ze wzgledu na przecietnie wyzsza zawarto$é bituminéw, rozpuszczalnych
w przemyslowo stosowanych rozpuszczalnikach organicznych, dogodniej-
szg strukture fizyczng surowca, dogodniejsze metody eksploatacyjne, wy-
dajniejszg stosowalno$é pozostalosci poekstrakcyjnej, oraz na znacznie
nizsza cene wegla brunatnego od torfu. Jak dotychczas mimo tych zalet
w poréwnaniu z torfem i mimo wielokrotnych dyskusji i rozwazan na
ten temat nie zapadla ostateczna decyzja budowy wytwoérni wosku mon-
tanowego z wegla brunatnego.

Liczac sie z tym stanem faktycznym oraz z ogdlng niepomyslng sytuacjg
w mozliwoéciach inwestowania wiekszych obiektéw przemystowych, do
ktérych nalezaloby zaliczy¢ ekstraktownie wegla brunatnego oczywiscie
w Scistym powigzaniu z obiektem energetycznym lub energetyczno-
-chemicznym (np. wytlewnig) Instytut Przemystu Drobnego i Rzemiosla
w 1956 roku podjgt prace nad rozpoznaniem mozliwosci zorganizowania
produkcji wosku typu montanowego z torféw wysokich w niewielkiej
skali przemystowej, siggajacej 100 do 200 t rocznie bituminéw torfowych,
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mozliwej do zrealizowania w ramach przemystu terenowego lub spél-
dzielczego.

W poéltorarocznym okresie pracy doswiadczalnej przy uzyciu aparatury
wielkolaboratoryjnej, przedstawionej na rysunku 1 i fotografiach 1 i 2,
w warunkach pracy zblizonych do warunkéw przemystowych, uzyskano
material do$wiadczalny, ktéry moze by¢ przydatny dla opracowania pro-
jektu niewielkiej wytwérni wosku oraz uzyskano dos$é duzg ilos¢ pro-
duktéw — dostateczng do prowadzenia na wiekszg skale seryjnych ozna-
czen cech wiasciwych bituminéw, woskéw i1 zywic torfowych.

Ekstrakcja wielkolaboratoryjna torfu kieleckiego,

Rozpuszczalnik
L Wilgo¢ Liczba Torf
P- % wag ekstracji kg Rodzaj kg zanik w 9%
wag
1 2 3 4 5 6 7
1 10—44,0 12 ogdblnie benzyna ekstr.| ogélnie 6,56—40,0
133,40 wrzgca 211,3
$rednio* $rednio W granl‘():ach $rednio §rednio
34,4 11,1 80—I0q 18,4 16,31
2 od 40—56 2 og6lna masa| benzen- ogélna masa| 10—18,8
26,6 metanol 27,6
srednio srednio | 80:20 srednio §rednio
48,0 13,30 13,80 14,401
3 od 20—56 7 ogélna masa| benzen- ogélna masa| 7,3—24,0
102 etanol 144,0
$rednio srednio 80:20
40,8 14,7 20,57 14,11
Rubryki: 1 — Lp.,, 2 — wilgotnos¢ wsadowego torfu, 3 — liczba operacji ekstrak-
cyjnych, 4 — masa przerobionego torfu, 5 — rodzaj rozpuszczalnika, 6 — ilos¢
rozpuszczalnika, 7 — zanik rozpuszczalnika, 8 — liczba zalewéw, 9 — temperatura
ekstrakecji, 10 — czas ekstrakcji, 11 — wydajnos¢ na torf wsadowy, 12 — wydaj-
noéé na torf wsadowy absolutnie suchy, 13 — wydajno$é obliczona na catkowita

zawarto$¢ bituminow.

1 Duze wahania w wartoSciach zaniku rozpuszczalnika byly spowodowane nie-
wlasciwymi warunkami pracy. Stosunkowo mala pojemnosSciowo aparatura byla
przylaczona do sieci parowej zakladu produkcyjnego zasilanej z kotla o powierzchni
grzejnej 40 m2 i ci$nieniu roboczym do 8 atm. Wskutek wahan w ciSnieniu pary
od 0,5 do 8 atm. — zaleznie od odbioru pary w innych dzialach produkcyjnych,
trudno bylo utrzymaé réwnomierny przebieg nagrzewu podczas destylacji rozpusz-
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Podane w doniesieniu materialy sa dalekie od tego, aby mozna je bylo
uzna¢ za kompletne i wyczerpujace, s one raczej podstawg do wymiany
pogladow i wnikliwej dyskusji oraz analizy stusznoéci postawionych tez
oraz krytycznej oceny zastosowanych metod pracy zwlaszcza metcd
analitycznych.

Ekstrakcji poddawano torfy z woj. kieleckigeo (pow. konecki), z woj.
krakowskiego (z Czarnego Dunajca) oraz z woj. lubelskiego (pow. wlo-
dawski).

Tabela 1
gloze Piaskorzenice
Wydajnosé
Liezba Temperatura Cza d w % wag torfu W 9 na zawarto§é
zalew6w w °C A8 W fnsle bituminéw
wilgotnego abs. suchego
8 9 10 1 12 13
3—17 78—82 5—12 3,72—6,3 6,2—8,4 43,6—58,3
Srednio $rednio §rednio $§rednio
5,6 102 4,93 7,53 52,2
6—17 78 —82 6,7 4,3—6,04 98—10,6 71,01 —176,37
¢rednio §rednio $rednio $§rednio
6,5 6,5 517 10,20 70,0
5—8 64 —68 6—10 ] 42—10,0 9,0—13,6 62,9—95,1
6,1 7.8 5,56 10,40 70,0

czalnikéw i dostosowaé go do sprawnosci chiodnicy. W ekstrakcjach przeprowadza-

nych w tym samym urzadzeniu z odpowiednio dostosowanym kotlem 1,5 m? po-

wierzchni grzejnej i 1,5 at. niezmiennego ciénienia uzyskano S$redni zanik benzyny

z okolo 40 operacji wahajacy sie w granicach okoto 2%.

2 Duze réznice w okresach trwania poszczegoélnych operacji wynikaty z badan
nad ustaleniem optymalnego czasu ekstrakcji (rys. 3).

3 Jeden zalew oznacza tu jeden cykl pracy o innym ukladzie niz przy eks-
trakcji zalewowej. Sposéb polega na doprowadzaniu par rozpuszc.zalnika z a}pa-
ratu destylacyjnego poprzez sito do wsadu. Dzialanie tego ukladu ]e’St:, dwojakiego
rodzaju: ekstrakcja skraplajacymi sig¢ oparami rozpuszczalnika i czeSciowe odwod-
nienie w uktadzie azeotropowym weglowodory — woda.

4 Srednie wartosci obliczono z poszczegdlnych mas pobranych do ekstrakcji wy-

nikajacych z liczb podanych w rubr. 3.
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CZESC DOSWIADCZALNA

Torfy kieleckie

Torfy badane pochodzity ze zloza Piaskorzenice pow. konecki. Ich cha-
rakterystyka morfologiczna przedstawia sie nastgpujgco: torf wysoki wel-
niankowo-drzewny, stopien rozkladu 45 do 55%!. Zawarto$é bituminéw
liczgc na absolutnie suchy torf od 9,4 do 21,6 % wag., $rednio 14,4% wag.2.
W tabeli 1 podano przebieg i wy-
niki ekstrakeji wielkolaboratoryjnej
torfu kieleckiego.

Rys. 1. Schemat ukladu ekstrakcyjnego

Ekstraktor (2) zaopatrzony w plaszcz
napelnia sie torfem, ktéry spoczywa na

dnie sitowym (na rys. linia przerywana).

/D\‘__M, Nastepnie zalewa sie torf rozpuszczalni-

D— kiem ze zbiornika (4) przez zawor.

Ekstraktor ogrzewa sie parg wodng

przeplywajacg przez plaszcz. Po krotkim

czasie rozpuszczalnik osigga temperature

wrzenia 1 rozpoczyna sie ekstrakcja

bituminéw. Pary rozpuszczalnika odpro-

wadza sie do chlodnicy (3) i po skrople-

niu splywajg do zZbiornika (4). W ten

spos6b rozpuszczalnik krazy w obiegu

zamknietym. Po péigodzinnym trwaniu

ekstrakcji spuszcza sie rozpuszczalnik

z ekstraktemm do destylatora (I) ogrze-

wanego posrednig parg. Tu oddestylo-

wuje sie rozpuszczalnik, skrapla w chlod-

nicy (3) i zbiera w zbiorniku (4).

Destylator pracuje pod préznig okolo 10 mm slupa Hg. Po kilku cyklach ekstrak-

cyinych (okolo 6 godzin) w destylatorze gromadzg sie bituminy, ktoére wylewa

sie po otwarciu kranu spustowego do form, w ktérych krzepng. W celu usuniecia

resztek rozpuszczalnika zawartego w torfie znajdujacym sie w ekstraktorze, prze-

dmuchuje sie go parg przez belkotke umieszczong pod dnem sitowym. Odpedzony
rozpuszczalnik po przej$ciu przez chlodnice zbiera sie w zbiorniku (4).

! Dane wedlug dokumentacji Geotorfu.

2 QOznaczenia wlasne — za pomocg ekstrakcji mieszaning benzol-etanol 80 : 20
w Soxhlecie. 30 g nawazka torfu powietrznie suchego. 300 ml rozpuszczalnika.
Kazdorazowa ekstrakcja — 10 godz.
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Fot. 2. Ekstraktor

Fot. 1. Aparatura ekstrakcyjna

Torfy lubelskie

Badano torfy pochodzace ze zloza Ostrowek-Kotacze pow. leodaw;ki.
Sa to torfy wysokie o malej migzszosci, na niektérych brak wierzchnicy,
wyeksploatowanej i zuzytej na opal. Szczegolowa charakterystyke podano

w tabeli 2.

13 — Zeszyty problemowe
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) Tabela 2
Szczegolowa charakterystyka torféow wlodawskich ze ztoza Ostréwek Kotacze
Bituminy!
Lp. Zloze Gatunek torfa Sredni stopieft w % wag Bituminy?
rozkladu w 9 wartosci w % wag?
grednie
1 I | typ wysoki, przejSciowy
trzcinowo-welniankowy,
welniankowy, torfowcowo- Srednio
-welniankowy 39 17,6 10,0
2 II | typ wysoki welniankowy 52,0 16,6 12,6
3 IIT | typ wysoki welniankowy 40,0 13,2 22,0

W tabeli 3 podano przebieg ekstrakcji wielkolaboratoryjnej torféw
ze zloza Ostrowek-Kolacze, pow. wlodawski, woj. lubelskie.

Torfy czarnodunajeckie woj. krakowskie

Torfy pobrane do préb wielkolaboratoryjnych pochodzity ze zi6z: PPu-
écizna Rekowianska, Puscizna Wielka, Puscizna Mata, Bory Stare Pole.
Charakterystyka ogélna zl6z: torfy wysokie, zloza kopulaste, Szcze-
gbélowg charakterystyke podano w tabeli 4.

Tabela 4
Szczegbtowa charakterystyka wysokich torféw czarnodunajeckich
Htopien Bituminy* Bituminy®
Lp. Zloze Gatunek torfu rozktadu W s wag w % wag
w %
1 | Puscizna torfowcowy 12,0—46.0 9,9—11,8 12,56—18,2
Rekowianska i welniankowy g§rednio
14,7
2 | Puscizna torfowcowy 13,0—28,0 10,2—18,6 $rednio
Wielka i welniankowy 14,3
3 | Puscizna torfowcowy 8,0—42,0 9,6—21,9 §rednio
Mata i welniankowy 19,9
4 | Bory torfowcowy, 16,0—27,0 | 10,0—15,1 §rednio
Stare Pole welniankowo- 13,1
-torfowcowy
1 Wedtug dokumentacji Geotorfu 1957 r.
2 Wedtug oznaczen wilasnych (p. uwaga 2 str. 196).
3 W przeliczeniu na torf absolutnie suchy.
4 Wedtug dokumentacji Geotorfu, 20 luty 1957 r.
5 Oznaczenia wlasne (p. uwaga 2, str. 191).

13+
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W tabelach 5 i 6 podano przebieg i wyniki ekstrakcji wielkolaborato-
ryjnych torféw czarnodunajeckich.

Ekstrakcje podane w tabelach 5 i 6 wykonano z torfem specjalnie do
tego celu pobieranym z dolnych warstw z16z (okolo 2 do 3 m przy ogdlnej

migzszosci z16z 3,8 do 5 m) i o najwyzszym stopniu rozkladu i najwyzszej
zawartosci bituminow.

Cechy wtasciwe bituminéw, woskéw surowych i 2Zywic
(38—52% rozkt.) i czarnodunajeckich

Bituminy Woski
Rozp. w pa- Zawartos§é
Torfowisko ™™ LK LZ LE raf. w 9, wosku ™
_ wag w % wag.
1 2 3 4 5 6 | 7 8 9
69—79/33—40| 65—72 32 35 —| 58—62 | 73—83
Kieleckie + | 50—52 85
Lubelskie 77—81 178 85 4,9 44 —| 55—68 | 79—84
+ | 55—68
Puscizna 63—70(34—36 76 40—42 30 — | 44—47 | 68—78
Rekowianska = 43 78—179
Puécizna S | 66 | 82 100 18 20 | —| 36 78—84
Wielka o + | 30—32 | 81—83
-
A
Puscizna g | 63 | 48 91 43 27 |—| 35 73—171
Mala < + 27 78
&)
Bory 64—66/45—65 92 27 28—29 | — | 42—46 | 74—80
Stare Pole | +| 36—37 | 756—85

Rubryki: 1 — torfowisko, 2 — temperatura migknienia bituminu w ° C, 3 — liczba
kwasowa, 4 — liczba zmydlania, 5 — liczba estrowa, 6 — rozpuszczalne w para-
finie, 7 — odzywiczanie: — na zimno, + na gorgco, 8 — zawarto§¢ wosku w bitu-
minie, 9 — temperatura mieknienia wosku w ° C, 10 — liczba kwasowa, 11 — liczba
zmydlenia, 12 — liczba estrowa, 13 — rozpuszczalne w parafinie, 14 — zawartos¢
zywic w bituminie, 15 — temperatura mieknienia zywic w ° C, 16 — liczba kwa-
sowa, 17 — liczba zmydlania, 18 — liczba estrowa

Temperature mieknienia produktéw z torféow kieleckich i lubelskich oznaczono
metodg Krimer-Sarnowa, a z czarnodunajeckich metoda kapilarng DGF
Einheitsmethoden C-IV 3a (52) (7). Stwierdzono, ze w metodzie kapilarnej
obraz stapiania jest ostrzejszy i odczyt temperatury migknienia jest wyzszy od 1
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W tabeli 7 podano cechy wilasciwe produktéw wyodrebnionych z torfsw
kieleckich, lubelskich i czarnodunajeckich.

W tabeli 8 zestawiono wyniki oznaczen liczby kwasowej tych samych

probek produktéw z torfu kieleckiego co w tabeli 7 z zastosowaniem réz-
nych rozpuszczalnikéw.

Tabela 7
wystepujacych w torfach kieleckich (45—559% rozkt.), lubelskich
(8—469% rozkt.)
Zywice
| Rozpuszez. | Zawarto&é |
LK LZ . LE w paraf. zywic l ™ LK LZ LE
‘ v % wag. | w 9% wag. |
10 1o 12 13 | 15 16 17 18
33—35 68 33 b5 32—36 | 46—56 | 25—28 63 35
46 88 42 84 48 —50 53 27—47 67 30
(94)* 128!
58-89 | 64—86 2,7—15 80 36—45 | 58—65 | 55—59 | 62—130 | 2,5—85
30—40 | 92—102| 62 57 60—66 | 43—53 | 23-42 | 76—90 | 48—53
32 102—110 78 68 60 50 87 | 135 48
48 —49 99 50 68 —69 62 54 49 118 68
34 97 62 64 67—70 | 55—57 | 45—48 84 38
44 112 67 75 64 55 64 102 38
57 154 96 71 72 54 44 105 61
55—58 130 75 65—75 | 54—56 | 50—58 | 41—48 78— 88 47
50—53 136 55 70—72 | 60—65 | 59—60 | 49—58 113—118l 54 —69
|

do 1,5°C w poréwnaniu z metodg Krémer-Sarnowa (Kapilara di. 50—80 cm, Sred-
nica 1 do 1,2 mm).

Liczbe kwasowa oznaczano w nawazce 1 g substancji rozpuszczonej w miesza-
ninie benzen-etanol w stosunku 2:1 lub ksylen-etanol w stosunku 2:1. Zastoso-
wano wskaznik mieszany blekit alkaliczny 6B i fenolftaleing w stosunku 1:1 w po-
staci 1-procentowych roztwordéw. Mieszanina wskaznik6éw ulatwia obserwacje mo-
mentu zobojetnienia. Miareczkowano w kolbie Badera 0,5 n KOH alkoholowym na
gorgco, zaraz po zdjeciu z lazni wodnej.

Ten spos6b pracy okazal sig najodpowiedniejszy zwtaszcza w przypadku nastep-
nego oznaczania liczby zmydlenia w tej samej nawazce i dawal wyniki powtarzalne
bez wzgledu na osobe wykonujgca analize. ‘
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Zestawienie wynikow liczby kwasowe) oznaczonej) w roéznych rozpuszczalnikach

Bituminy Wosk
Rozpuszczalnik temparaiura Czas miar.
nawaz2ka LK nawazka
! rozp. ‘ miarecz. w godz.
| | |
Benzen-etanol 4475 J 68—70 | 20-22 | 1,5 325 | 4,653
2:1 4825 | 68—7 i 20—-22 | 1,0 32,9 5,459
| I ‘
Benzen-n-butanol 5022 | 78—80 | 20—22 1,5 32,1 4,190
27T - 5213 | 78—80 | 20—22 1,3 31,8 4,729
i ; i
|
Be';fytna katrakC"n‘ | 4628 | 78-80 | 20—22 2,0 33,1 4,128
oop ano ' 5000 | 78—80 & 20—22 15 332 | 4,108

Duze trudnosci napotkano w uzyskaniu powtarzalnych wynikéw liczby
zmydlenia. Oznaczenia LK i LZ przeprowadzono wszystkimi metodami
podanymi w cytowane] literaturze (3, 4, 9, 13, 19, 8, 2, 20, 14 — z wyjat-
kiem metody Glacka i Henzela). Z sg sama probka wosku w zaleznosci od
metody otrzymywano rézne wyniki, Wykonano szereg préb poréwnaw-
czych oznaczen LZ w roéznych mieszaninach rozpuszczalnikéw, tempe-
raturze i czasie ogrzewania. Poréwnawcze wyniki zestawiono w tabeli 8.

Stwierdzono, co jest zreszty zgodne z danymi literatury (7, 14), ze
wartosci LZ byly tym wyzsze im wyzsza byla zawarto$é weglowodoréw
(benzen, toluen, ksylen) w mieszaninie rozpuszczajacej i im byl diuzszy

Tabela 9

Prownawcze wyniki oznaczen liczby zmydlania bituminu z torfu kieleckiego

Rozpuszcezalnik Temperalu‘;aoggrzewania Czas ogrzewania w godz. LZ
Benzen-etanol (2:1) 60—170 9 76
Benzen-propanol (1:1) 76 2 66
Benzen-propanol (2:1) 76 2 71
Toluen-etanol (2:1) 78 —80 2 72
Ksylen-etanol (1:1) 80 2 76
Ksylen-etanol (2:1) 80—90 2 78
Ksylen-etanol (1:2) 80 2 50%
Benzyna ekstr.-butanol

2:1) 70—80 2 68
Benzen-etanol (1:1) 68 —70 2 65

* Nie nastgpilo calkowite zmydlenie.
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) Tabela 8
w probach tych samych produktéw

SUrowy Zywice
temperatura . temperat
Czas miar. LK nawazka et czas miar. LK
rozp. miarecz. | W godz. rozp. miarecz. w godz.
68—70 | 20—22 35,1 4,230 68—70 20—22 28,6
68—70 | 20—22 o 35,2 4,653 68—70 20—22 o 27,8
78—80 20—22 0,56—4 34,1 4,581 78 —80 20—22 \ 26,3
78—80 20—22 37,9 4,292 78 —80 20—22 - 26,5
l
78 —80 20—22 35,2 5,008 78—80 20—22 28,5
78—80 20—22 - 5.080 78—80 20—22 o 27,1
|

czas oraz wyzsza temperatura ogrzewania. Powtarzalne wyniki otrzy-
mywano stosujac benzen-etanol (2:1) i ksylen-etanol (1:1). W miesza-
ninie etanol-ksylen (2 : 1) nie uzyskiwano catkowitego zmydlenia (tab. 9).
Duze rozpietosci w liczbach kwasowe]j i zmydlenia podawanych przez roz-
nych autoréw (18, 10) tlumaczymy stosowaniem réznych metod oznaczen
LK i LZ. Dlatego uwazamy, ze wartoSci LK i LZ bez sprecyzowania wa-
runkow oznaczenia nie sg pelnowartosciowe dla uzytkownika.

Stwierdzono réwniez bardzo réznorodne wiasnosci rozpuszczania roz-
nych prébek bituminéw i woskéw surowych w wymienionych rozpu-
szczalnikach. Niektére prébki byly bardzo zle rozpuszczalne, inne catko-
wicie nierozpuszczalne albo tez podczas miareczkowania czeSciowo ze-
stalaly sie. Dalsze ogrzewanie czeSciowo zestalonych prébek, ani dodatek
rozpuszczalnika nie prowadzilo do roztworzenia osadu. Te zjawiska tlu-
maczymy wrazliwoscig bituminéw torfowych na wyzsze temperatury
i przypuszczalnie zachodzacymi reakcjami kondensacji w temperaturach
5—10° C powyzej ich temperatur topnienia (17). Reakcje te mogly by¢
powodowane zbyt wysoka temperaturg destylacji rozpuszczalnika lub
suszenia bituminu albo tez zbyt wysokiej temperatury odzywiczania.

Wykonanie oznaczenia liczb kwasowej i zmydlenia zywic bylo znacznie
latwiejsze do przeprowadzenia mimo ciemniejszej barwy roztworéw, osad
sie nie wytrgca ani podczas ogrzewania ani podczas miareczkowania,
co potwierdzaloby poprzednie przypuszczenie, ze substancje zawierajace
wosk ulegajg w podwyzszonych temperaturach przemianom polikonden-
sacyjnym lub tez polimeryzacyjnym a zywice tym reakcjom nie ulegajg.
Stwierdzenie to byloby niezgodne z pogladem Stadnikowa (15) a pokry-
waloby sie z pogladami Sundgrena, Ackroyda i innych (16, 11).
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W badaniach zastosowano oznaczenie ,cze$ci rozpuszczal-
nych w parafinie”. Poczagtkowym celem tego oznaczenia bytlo
stwierdzenie przydatnosci bituminu, wosku surowego i bielonego dla
celéw praktycznych (pasty). Poniewaz stwierdzono pewne regularnoéci
zastosowano te metode do badania zawartosci substancji niewoskowych
i niezywicznych wystepujacych w ekstraktach z torféw. Prawidlowosci
wystepujg w ekstraktach z torféw kieleckich, Puscizny Rekowianskiej
i Matej (rubryki 6 i 13 tab. 7). Natomiast liczby te nie pokrywaja sie
w ekstraktach z torféw z Puscizny Wielkiej i Bory Stare Pole. Poniewaz
dotychczasowy material jest do$é¢ maly, mozemy wysunaé¢ tylko przy-
puszczenie, ze oznaczenie to z dokladnym utrzymaniem zachowawczych
warunkow przygotowania bituminu i wosku surowego oraz zachowaniu
poréwnawczych warunkéw wykonania do$wiadczenia moze byé bardzo

pomocng metoda dla okreSlania zawartosci skladnikéw typu asfaltowego
w bituminach i woskach torfowych.

Wykonanie oznaczenia cze$ci rozpuszczalnych w parafinie. Stapianie
z parafing (18) przeprowadzono w zlewce o $rednicy 6 cm, wysokosci
11,5 cm. 10 g wosku i 100 g parafiny o temperaturze mieknienia 50/52° C
ogrzewano w suszarce w 105° C przez 3 godz. Dekantowano gérng war-
stwe, pozostato$¢ przenoszono do kolby i zadawano 150 ml octanu etylo-
wego, ogrzewano 15 min. pod chlodnicg zwrotng na lazni wodnej. Za-
wartos¢ oziebiano i sgczono. Z roztworu wydzielano zywice.

Oznaczanie wosku i zywic metodg wg Graefego (11). 1 g dokladnie roz-
drobnionego bituminu przesianego przez sito 900 otw/cm? wyklécano
z 10 ml eteru etylowego, po 10 min. dekantowano i sgczono. Pozostalos¢
na saczku przyjmowano za wosk, w przesgczu po odparowaniu roz-
puszczalnika oznaczano zywice, Stwierdzono, ze metoda ta nie daje
wynikéw poréwnaweczych i dlatego zawarto$¢ woskéw i zywic oznaczono
»ha zimno” i ,,na gorgco” na podstawie réznicy rozpuszczalnosci w octa-
nie etylu (podobng metode stosowal C. M. Cawley (15). Wyniki sg po-
wtarzalne i metoda jest godna zalecenia.

Oznaczenie ,,na zimno”. 5 g bituminu rozdrobnionego tak jak w me-
todzie Graefego zadawano 100 ml octanu etylowego w kolbie stozkowej
000 ml, 30 min. mieszano mechanicznie w temperaturze otoczenia
(15—20° C) i dekantowano przez saczek. Pozostalo§¢ 2—3-krotnie prze-
mywano zimnym octanem j. w. az do uzyskania bezbarwnego przesgczu.
Calkowite zuzycie rozpuszczalnika wynosito okoto 300 ml. W potaczonych
przesgczach po oddestylowaniu sie octanu etylu oznaczono wagowo zy-
wice. Jako wosk przyjmowano nie rozpuszczong czesé.

Oznaczenie ,na goraco”. 5 g bituminy zadawano 100 ml octanu ety-
lowego i ogrzewano na lazni wodnej pod chtodnicg zwrotng przez 30 min.
Po oziebieniu do temperatury 15 do 20° C dekantowano i powtarzano te
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czynnos¢ dwukrotnie, stosujac po 50 ml octanu. Osad na sgczku prze-
mywano zimnym octanem i zywice oznaczano j. w., a nierozpuszczalng
czes¢ przyjmowano jako wosk.

OMOWIENIE PRZEBIEGU I WYNIKOW EKSTRAKCJI

Poréwnanie wydajnosci i skladu bitumin w zaleznosci od typu torfu
i od rozpuszczalnika podano w tabeli 10.

Analizujgc wyniki podane w tabeli 10 mozna na podstawie cyfr poda-
nych w rubryce 3 — wydajnos¢ bituminu — wyciggngé nastepujace
wnioski:

1. Torfy o wyzszym stopniu rozkladu Kkieleckie (45 do 55%) i lubelskie
(38 do 52%) sg znacznie wydajniejsze w ekstrakcjach przeprowadzanych
w warunkach zblizonych do warunkéw przemystowych od torféw o niz-
szym stopniu rozkladu — czarnodunajeckie (8 do 46 %) — bez wzgledu na
zawartos¢ bituminéw stwierdzong w ekstrakcjach w warunkach labora-
toryjnych (kieleckie $rednia — 14,4 9%, lubelskie srednia — 14,9%, czarno-
dunajecki srednia — 15,5%).

2. Stwierdzono, ze pomiedzy bituminami, woskami i zywicami wy-
odrebnionymi z torféw kieleckich o normalnym stopniu rozkladu a wy-
dzielonymi z torféw czarnodunajeckich o slabym stopniu rozkladu
istniejg zasadnicze rdéznice jakosciowe zwlaszcza bituminéw i zywic, ktére
nie tyle zaznaczajg sie w cechach wlasciwych tych substancji ale raczej
w zachowaniu sie podczas przerdbki, rozdzielania itp. Zywice czarno-
dunajeckie sg bardzo plastyczne i przyczepne. Bituminy i woski czarno-
dunajeckie podlegajg w poréwnaniu z kieleckimi znacznie latwiej utle-
nianiu,

3. Pozornie wydaje sie na podstawie uzyskanych wynikéw, rubryki
3, 517 tabeli 10, ze ekstrakcja benzenowo-alkoholowa jest wydajniejsza
w porownaniu z ekstrakcjg benzynowa. Wyniki ekstrakeji sg tylko po-
zornie wyzsze, poniewaz w ekstraktach weglowodorowo-alkoholowych
wystepujg skladniki nierozpuszczalne w octanie etylowym nie bedgce
substancjg woskowg. Ilo$¢ tych skladnikéw, ktére nalezaloby zaliczyé
do skladnikéw typu asfaltowego wedilug Cawley’a i Ackroyd’a lub pro-
duktéw wtoérnej polimeryzacji wedlug Sundgren’a, w bituminach torfow
kieleckich wyodrebnionych za pomocg mieszaniny benzen-etanol wy-
nosita do 14%, a za pomocg benzyny do 8%. Jeszcze wyrazisciej zaznacza
si¢ to w bituminach z torféw czarnodunajeckich, gdzie w ekstrakcie
benzenowo-etanolowych ilo§¢ ta wynosila do 109% substancji niewosko-
wych i niezywicznych, a w ekstraktach benzynowych od 2 do 3%.

4. Wydajnos¢ ekstracji zwlaszcza benzynowej zalezy wybitnie od wil-
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gotnosci torfu wsadowgeo (12). Zalezno$é te przedstawia wykres na ry-
sunku 2.

5. Zaleznos¢ wydajnosci ekstracji benzynowej od czasu trwania eks-
trakcji przedstawiono na wykresie rysunku 3. Wynika z niej, ze w wa-
runkach doswiadczen nieoplacalne jest przedtuzenie ekstrakcji ponad
8 godz.

2,5

Wydajnosé¢  bituminéw w %

0 L . L T
20 30 40 50 60
Wilgotno$¢ bezwzgledna torfu w %

|l

Rys. 2. Krzywa zalezno$ci wydajnosci ekstrakcji benzynowej od wilgotnosci (12)
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A. Benénonscku, M. puroposuy, JI. Musrep-E3sunopek, M. PeiiHmITEe A H

BUTYMUHBI, CBIPBIE BOCKU M CMOJIBI U3 HECKOJIbKHX
BBICOKHUX ITIOJIBCKHX TOP®POB

Pe3womé

OOCy>kJieHbl YETBEPTh-TEXHUYECKHE 3KCTPAKLUHUH OUTYMHHOB M3 BBICOKUX
KeJEKUX TOp(dOB, HPH CTEINEHH pPa3JIoyKEHHUS 45-55%, mo6muacKkux 38-52%,
YapHOAYyHaelnCcKux 8-48 %. VkasaHbl IIPUMEHSAEMBbIE METOABI BBIACJIEHUSA CMO-
bl U3 OuTyMa IOCpPEICTBOM  I3THJIAIlETaTa, a KaKKe XapaKTePHCTHYHbIC
CBOMCTBa OHTYMOB, ChIPDBIX BOCKOB M CMOJI. Y Ka3anbl TPYJAHOCTH BO3HHKa-

JOIIYE MpPH ONpPEACACHHMM KMCIOTHBIX YMCEJI M UHCEJ OMBIJIICHHS 3KCTPaKTOB
u3 Topba U €ro COCTaBHBIX YacTei.
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A. Wielopolski, M. Hryhorowicz, L. Mizgier-Jeziorelk,
M. Reinstein

BITUMINS, CRUDE WAXES AND RESINS FROM SEVERAL HIGH
POLISH PEATS

Summary

Semi-technical bitumin extractions are discussed from high Kielce
peats decomposed in 45—55%, Lubelskie peats decomposed in 38—52%,.
and Black Dunajec peats decomposed in 8—48%. Methods are presented
for de-resining bitumin by means of ethyl acetate, and properties of bi-
tumins, crude waxes and resins. Difficulties are pointed out in connection
with the determination of saponification and acidity numbers for extracts.
from peat, and their components.



