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WSTĘP 

Przemysł e lek t ron iczny zużywa duże i lości rozpuszcza ln ików, k tóre są stosowane 
g łówn ie w operac jach mycia i oczyszczania powierzchn i ma te r ia łów , podzespołów 
lub go towych wyrobów. W zależnoSci od charakteru ope rac j i i rodza ju t echno log i i , 
rozpuszcza ln ikom sq stawiane różne wymagania co do stopnia czystośc i . 

N a j w y ż s z e j czystości rozpuszczaln ików wymaga się w przemyśle pó łp rzewodn ikowym, 
zwłaszcza w tych operac jach techno log icznych , gdz ie rozpuszczaln ik ma bezpoś-edni 
kon tak t z powierzchnią mater ia łu pó łprzewodnikowego. Do operac j i t ych za l i c zyć 
można: myc ie monokryształów ob ję tośc iowych, p ły tek półprzewodnika po procesach 
obróbk i mechanicznej i chemicznej oraz struktur pó łp rzewodn ikowych, wywo ływan ie 
i zmywanie emulsj i f o t o l i t o g r a f i c z n y c h . N iskowrzące rozpuszcza ln ik i jak aceton 
i f reon 112, są używane n iek iedy do szybkiego osuszania powierzchn i pó łp rzewod-
n i k ó w . Dla określenia stopnia czystości tych rozpuszczaln ików przy jmuje się zwycza -
jowe określenie "spec ja ln ie cżysty do pó łprzewodników" i "spec ja ln ie czysty do M O S " , 
co odpowiada w p rzyb l i żen iu angielskim "e lec t ron ic grade" i " M O S g r a d e " . 

W innych dz ia łach e l ek t r on i k i n p . w przemyśle lampowym lub zak ładach w y t w a -
r za jących podzespoły, są stosowane roz(i)uszczalniki o niższym stopniu czystośc i : 
" c z " , " c z . d . a . " lub t e c h n i c z n y . Rozpuszczalnik i o stopniu czystości " t echn i czny " 
są na jczęśc ie j stosowane do odt łuszczania de ta l i metalowych po procesie obróbk i 
mechan i czne j . 

Grupę o specyf icznych wymaganiach stanowią rozpuszcza ln ik i wchodzące w skład 
l ak i e rów , past, k l e j ó w , lep ików i t p . kompozyc j i stosowanych w przemyśle e l ek t r o -
n i c z n y m . Grupa ta jest bardzo l i czna asortymentowo i zużyc ie każdego rozpuszcza l -
n ika jest n i e w i e l k i e . W procesie technolog icznym są one tracone bezpowro tn ie . 

Na jw iększe znaczenie w i ó d rozpuszczaln ików ze wzg lędu na ich duże zużyc ie 
mają t ró j ch lo roe ty len , a lkoho l e t y l o w y , aceton i a lkohol i zopropy lowy . W mniejszych 
i lośc iach są stosowane inne rozpuszcza ln ik i , tak ie jak cz te roch lo roe ty ien , t o l uen , 
octan n - b u t y l u , ksy len, szczawian dwue ty iu , g l i k o l , etar monoetylowy g l i k o l u e t y -
lenowego, f reony i inne rozpuszcza ln i k i . 

W n in ie jsze j p u b l i k a c j i omówiono zagadnienia związane ze stosowaniem rozpusz-
cza ln ików wysok ie j czystości w przemyśle pó łprzewodnikowym, a w szczególności 
zagadnienia związane z określeniem koniecznego stopnia czystości , oraz prace własne 
nad metodami odzysku rozpuszcza ln ików, zanieczyszczonych w czasie ich stosowania 
w przemyśle e lek t ron i cznym. Omówiono cztery podstawowe rozpuszcza ln ik i : t r ó j c h l o -
roe ty len , ace ton , a lkoho l e ty lowy i a lkoho l i zopropy lowy . 
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1 . S T O S O W A N I E R O Z P U S Z C Z A L N I K Ó W W PRZEMYŚLE P Ć Ł P R Z E W C D N I K C W Y M * 

1 .1 . Badania sorpc j i zan ieczyszczeń na p ł y t kach pó łp rzewodn ika 

Funkc ją rozpuszcza ln ików ¡est usunięcie f ych wszystk ich subs tanc j i , z k tó rym i p o -
w ie rzchn ia pó łp rzewodn ika lub de ta lu ze tknę ła się w procesie t e c h n o l o g i c z n y m . 
O g ó l n y podz ia ł zan ieczyszczeń wys tępu jących na pow ie rzchn i my tych e lementów na 
jonowe i n ie jonowe u ła tw ia wybór w łaSc iwych rozpuszcza ln ików do usuwania ok reś lo -
nych typów zan ieczyszczeń . D la t e c h n o l o g i i pó łp rzewodn ikowe j istotne znaczen ie 
ma ją równ ież zan ieczyszczen ia o charak terze " m e c h a n i c z n y m " , a m ianow ic i e różnego 
rodza ju p y ł y . 

Zan ieczyszczen ia jonowe to ka t iony i an iony pochodzące z roz tworów t r a w i ą c y c h , 
sp łuku jących i t p . Są one usuwane przez r o z p u s z c z a l n i k i , t ak ie jak woda d e j o n i z o w a n a , 
a l koho l m e t y l o w y , a l koho l e t y l owy i a l koho l i z o p r o p y l o w y . 

Zan ieczyszczen ia n ie jonowe to przede wszystk im t ł uszcze , smary, substancje k o n -
serwujące pow ie rzchn ię m e t a l i , w o s k i , k l e j e i i n n e . Usuwa się je p rzez myc ie w c h l o -
rowcopochodnych węglowodorach, t ak i ch jak t ró j ch lo roe ty len , 1 , 1 , 1 - t r ó j c h l o r o e t a n , 
c z t e r o c h l o r o e t y l e n . Zan ieczyszczen ia n i e j o n o w e , wskutek swej hydrofobowości 
u t rudn ia ją dok ładne usunięcie zan ieczyszczeń j onowych , usuwanych wodą lub r o z -
puszcza ln ik iem hydro f i l owym i powinny być usunięte przed zan ieczyszczen iami j ono -
w y m i . 

Podstawowe zagadnien ie polega na okreś len iu w p ł y w u zan ieczyszczeń zaadsorbo-
wanych na p ł y t ce na jakość wyrobu pó łp rzewodn ikowego . Wyda je s i ę , że w p ł y w z a -
n ieczyszczeń jonowych na jakość wyrobu jest d e c y d u j ą c y . Roztwory t raw iące lub 
sp łuku jące zaw ie ra jące ka t iony zos tawia ją "me ta l i c zny osad" no pó łp r zewodn i kach . 
M e t a l e te w podwyższonej temperaturze podczas procesów d y f u z j i i ep i t aks j i mogą 
dy fundpwać w g łąb pó łp r zewodn i ka , w p ł y w a j ą c u jemnie na t rwałość i inne parametry 
de te rminu jące stabi lność wy robu pó łp rzewodn ikowego . Szczegó ln ie szkod l iwe są jony 
me ta l i a l k a l i c z n y c h , gdyż przemieszcza ją się pod wp ł ywem po lo e lek t r ycznego p o -
wodu jąc n ies tab i lną pracę u rządzen ia . Zan ieczyszczen ia jonami me ta l i a l k a l i c z n y c h 
są szczegó ln ie szkod l iwe d la struktur M O S . 

Szerokie badania adsorpc j i zan ieczyszczeń jonowych na k rzemie z roz tworów w o d -
nych p rzeprowadz i ł Kern [ 1 ] . Badał on sorpc ję an ionów C I ' , B r ' i J ' , sorpc ję me-
t a l i c i ę ż k i c h , jonów N a i kwasu o c t o w e g o . Ilość zaadsorbowanych zan ieczyszczeń 
oznaczano metodą kop iowan ia stykowego zno jąc stosunek atomów " z n a c z o n y c h " do 
n ie znaczonych w roz tworze Z badań tych w y n i k a , że zan ieczyszczen ia jonowe n ie 
desorbują się c a ł k o w i c i e w procesie myc ia i część zan ieczyszczeń pozostaje na p ł y t c e . 
W za leżnośc i od rodza ju j onu , od ich stężenia w roz tworze i metody o łukan ia i lość 
zaadsorbowanych atomów na p ł y t kach ksz ta ł towa ła się na poz iomie 10^ lo ' ' ^a tom6w/ i :m2. 

1 1 3 
Poziom 10 a tomów/^m sodu os iąga się poprzez d ługo t rwa łe p łukan ie p ł y t k i kwasem 
solnym i następnie w ie l ok ro tne sp łuk iwan ie wodą d e j o n l z o w a n ą . 

Ke i le r [ 2 ] bada ł adsorpcję kaHonów na k rzemie z roz tworów wodnych i roztworów 
kwasów stosowanych do chemicznego t raw ien ia p ły tek k rzemowych zaw ie ra jących 

10 m o l a / l sodu i srebra / t j . 2x10 N a i 1x10""^% A g / . Au to r s t w i e r d z i ł , że sre-
11 2 

bro adsorbuje się z roz tworu wodnego na krzemie w i lośc i 1T30X10 a tomów/cm , 
Au to r s tw ie rdz i ł równ ież , że pogorszenie parametrów d iod występuje przy adsorpc j i 

r zędu l o ' ^ - l o ' ^ a tomów/cm . 

4 
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Badania adsorpc j i zanieczyszczeń jonowych / k a t i o n ó w / n a k rzemfe i germanie 
z roztworów wodnych p rowadz i l i r ównież Wolsky [ 3 ] , Harwley [ 4 ] i Larrabbee 

[ 5 ] . 
Interesujące badania sorpc j i sodu z t ró jch lo roe ty lenu i acetonu na p ł y t k i krzemowe 

z naniesioną warstwą S iO^ przeprowadz i l i Yurash i Deal [ ó j . S tw ie rdz i l i o n i , że 
- Ł - 7 - 8 7 

przy zawartości sodu w t ró jch lo roe ty len ie 2x10 v o r 2 x l 0 % / w oryg ina le 10 i 10 
10 2 

m o l o / l / , odsorbuje się na strukturze MCS mniej n iż 10 atomów/cm , natomiast d la 

acetonu o zawartości sodu 2x10 ^ r 1x10 ^/c / w oryginale 10 ^ T 5X10 ^ m o l a / l / 
11 2 

adsorpcja wynosi 5 - i l 5 x l 0 a tomów/cm . Podobne badania przeprowadz i l i d la etanolu 

Reider i Flisch [ ? } ; o t rzymał ! oni następujące wyn i k i : przy zawartości sodu 5 x 1 0 " ^ c 
~5 1 1 2 

/ w oryginale 2x10 m o l a / l / a d s o r b u j e się na strukturze M C S 4 5 r 2 4 0 x l 0 atomów/fcm , 
- 8 

a przy zawartości 7x10 % / w oryginale 3x10 m o l a / l / a d s o r b u j e się t y l ko 0 , 4 f l , 4 x 
11 / 2 

x l O atomów/cm . 
Badaniom n ie jonowych zanieczyszczeń na p ły tkach poświęcono znacznie mniej prac 

n iż badaniom zanieczyszczeń jonowych . N i e jest też dok ładnie znany ich wp ływ na 
parametry pracy z łącza pó łprzewodn ikowego. Istotnym jest natomiast dokładne usunię-
c ie zanieczyszczeń n ie jonowych , które są hydrofobowe i u t rudn ia ją oczyszczenie po -
w ie rzchn i p ł y t k i z zanieczyszczeń jonowych . 

Metoda , która może służyć do i lościowego oznaczania zanieczyszczeń n ie jonowych 
g łównie substancji o rgan icznych to ATR /a t t enua t i on tota l r e f l e c t i o n / . W Oś-odku 
Naukowo-Produkcy jnym Mater ia łów Półprzewodnikowych za in ic jowano badanie zan ie -
czyszczeń płytek pó łprzewodnikowych tą metodą, a pomiary próbne wykonane w Zes-
pole p ro f . J . Strojka z Po l i techn ik i Śląskiej [ 8 ] po tw ie rdz i ł y przydatność te j me-
t o d y . Ponieważ metoda ta jest mało znana, a zastosowanie je j w techno log i i p ó ł p r z e -
wodników nowe, autorzy uważa ją , że celowe będzie przedstawienie podstaw f i z y -
cznych metody. 

Promień światła przechodząc przez ośrodek optyczn ie bardz ie j gęsty / o większym 
współczynniku za łamania/ , j eże l i pada na granicę faz u tworzonąprzezo&odek optyczn ie 
rzadszy pod kątem większymod kąta granicznego, odbi ja się od granicy faz, penetrując 
jednak oś-odek o mniejszej gęstości op tyczne j / r y s . 1 / . Dobiera jąc odpowiednio 
kształ t i wymiary p ł y t k i można uzyskać k i l kadz ies ią t odb ić i k i l kadz ies ią t przejść 
przez warstwę p r z y p o w i e r z c h n i o w ą / r y s . 2 / . 

n. 

Rys. 1 . Przebieg promienia świetlnego przez 
fazy o różnym współczynn iku załamania n . : 

1 - <rzem, 2 - warstwa zaadsorbowana, 
3 - powiet rze n, »n^>nj 

no 

n. 

5 
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; 
Rys. 2 . Bieg promienia w przystawce ATR: ] i 2 - zw ie rc iad ła , 3 - badana p ł y t k a krzemu 

J e ż e l i p r zy jm iemy , że oś-odkami o wspó łczynn ikach za łaman ian^ , n2, n ^p rzeds ta -

w i o n y m i na rys . 1, sq odpowiedn io k r zem, zaadsorbowana warstwa na k rzemie i po-
w i e t r z e , to jasną sta je się idea badania zan ieczyszczeń n ie j onowych na k r z e m i e . 
Przedstawienie metody ATR ogran iczono tu t y l k o do i d e i , j e j t e o r i ę , szczegóły d o -
świadcza lne i inne zastosowania omawia monograf ia H a r r i c k ' a [ 9 j . O g r a n i c z e n i a -
mi t e j metody są: zakres l i c zb f a l o w y c h duże j t ransmi tac j i k rzemu i czu łość użytego 
spek t ro fo tomet ry . L i teratura poda je , że krzem pos iada dużą t ransmi tac ję w gran icach 
1500T4000 c m " , w tym zakresie zna jdu ją się s i lne pasma adsorpc j i następu jących grup 
f r a k c y j n y c h : ka rboksy lowe j , ka rbony Iowe j , e t e r o w e j , es t rowe j , am inowe j i im idowej 
o raz pasmo drgań rozc iąga jących C - H . Umoż l iw ia fo oznaczan ie w iększośc i substan-
c j i , k t ó r e mogą się adsorbować na p ł y t k a c h . Częstość pasm charak te rys tycznych dla 
w idma re f leksy jnego jest n ieco różna od w idma t ransmisy jnego. W badan iach [ S j 
przy zastosowaniu spektrofotometru A c c u l a b 6 f i rmy Beckman uzyskano d la sorpc j i 
kwasu stearynowego na krzemie przy 26 o d b i c i a c h stosunek sygnału do szumu 4 : 1 , 5 
przy pok ryc iu 2 x 1 0 ^ ^ cząsteczek na cm , M ie rzono intensywność pasma odpow iada-
jącego drganiom rozc iąga jącym C - H . Użyc ie soekt rofotometru o w iększe j czu łośc i 
pozwo l i ł oby na pomiary przy p o k r y c i u rzędu 1 0 ^ cząsteczek na c m ^ . Metoda ta 
może być stosowana równ ież do badania skuteczności myc ia p ł y t k i . N a rysunku 3 
podano przyk ładowe badania so rpc j i zan ieczyszczeń z a l koho lu e ty lowego o różnym 
stopniu czystości c z . , c z . d . a . i s p . c z . do p p . / . Sorpcję zan ieczyszczeń badano 
p rzez pó ł to ragodz inny kon tak t a l koho lu z p ł y t k ą k r zemową . Porównując w idma re f l e -
ksy jne z widmem p ł y t k i wzo rcowe j w i d z i m y , że widma te n ie w y k a z u j ą zasadn icz /ch 
r ó ż n i c , z czego można wnos i ć , że zan ieczyszczen ia organ iczne / j e ż e l i z n a j d u j ą s i ę 
w a l koho lu e t y l o w y m / n ie adsorbują się na k rzemie w i lośc i w y k r y w a l n e j t ą metodą. 
Dop iero po odparowaniu na każde j stronie p ł y t k i k rzemowej o k . 10 cm a l koho lu e t y -
lowego c z . d . a . p o j a w i ł y się s i lne pasma adsorpc j i w pob l i żu l i c zby f a l o w e j 1600 cm 
oraz w idoczne bez dodatkoweao wzmocn ien ia zwiększen ie intensywności pasma w o k o -
l i c y l i czby f a l o w e j 3000 c m " ' / r y s . 4 / . Zan ieczyszczen ia te n ie zn i ka ł y po myciu 
f reonem TF natomiast ł a two usuwały się przy myc iu a lkoho lem e t y l o w y m . Można p rzy -
puszczać , że są to charakterys tyczne d la n iesynte tycznego a l k o h o l u t z w . " f u z l e " . 
Powyższy p rzyk ład i lus t ru je moż l iwośc i przedstawione j me tody . 

W p ł y w py łów na parametry pracy z łącza jest dość oczyw i s t y : może to b y ć wpływ 
ma te r i a ł u , z iarnka p y ł u lub z ia rnko p y ł u może zn ieksz ta ł c i ć obraz st ruktury w pro-
cesie f o t o l i t o g r a f i i . W obwodach sca lonych w i e l k i e j ska l i i n t e g r a c j i / L S I / wykonywa-
nych techn iką M O S rozpuszcza ln i k i powinny posiadać k lasę zapy len ia O wg A S T M . 

6 http://rcin.org.pl



2800 2900 3000 ^[cm''] 

Rys. 3 . Widmo ref leksy jne powierzchn i p ł y t k i krzemowej po 1,5 h kontaktu z etanolem, 
po dodatkowym wzmocn ien iu : 1 - p ły tka czysta bez kontaktu z etanolem, 2 - p ły tka 
po kon takc ie z a lkoholem e ty lowym s p . c z . do pp . prod . C N P M P , 3 - p ły tka po kon-
takc ie z a lkoholem ety lowym c z . d . a . , 4 - p ły tka po kontakc ie z alkoholem e t y l o -

wym cz 
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Klasa O zapylenia jest g łównym parametrem różn iącym rozpuszcza ln ik i o czystości 
spec ja lne j do p p . od rozpuszczaln ików sp. c z . do M O S . 

15i? 2000 3000 4000 V[cm-'] 

Rys. 4 . Widmo ref leksy jne powierzchn i p ł y t k i krzemowej po odparowaniu na n ie j 
3 

10 cm e tano lu , bez wzmocn ien ia : 
1 - p ły tka czysta , 2 - p ły tka po odparowaniu e tano lu c z . , 3 - p ł y tka z punktu 2 po 
myc iu freonem przez 4 h , 4 - ta sama p ły tka po myc iu etanolem s p . c z . do p p . po 

20 min 

1 . 2 . Czystość rozpuszczaln ików stosowanych w przemyśle pó łprzewodnikowym 

Istnieją dwa g łówne mechanizmy powstawania zanieczyszczeń jonowych na p ł y tkach 
krzemowych w t rakc ie ich o b r ó b k i w roztworach t raw iących lub rozpuszcza ln ikach: 
oddz ia ływan ie jon - powierzchn ia krzemu oraz wysychanie c ienk ie j warstwy rozpusz-
cza ln i ka zawiera jącego zanieczyszczenia meta l iczne / j o n o w e / . 

8 
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Jak podaje cytowana wyże j praca Kerna jony meta l i n ie desorbują się z p ł y t k i mimo 
wie lokro tnego / o krotności znacznie przewyższającej stosowaną w praktyce przemy-
s ł o w e j / p łukan ia i można przypuszczać, że z jawisko to jest wyn ik iem oddz ia ływań 
molekularnych jon-powierzchn ia pó łp rzewodn ika , Kern s twierdza, że graniczna i lość 
jonów na k rzemie , która n ie da się wyp łukać , wynosi l o ' V c m ^ . 

Wiadomo, że p ły tka krzemu wy ję ta z wody lub rozpuszczaln ika jest pokryta c ienką 
warstwą c i e c z y , która nie c a ł k o w i c i e spływa z p ł y t k i . Grubość warstwy c ieczy zależy 
g łówn ie od kąta zw i lża lnośc i powierzchn i pó łprzewodnika i napięc ia powie rzchn io -
wego c i e c z y . Au to rzy p rzeprowadz i l i proste pomiary grubości t e j warstwy { l la rozpusz-
cza ln ików organ icznych ważąc p ł y t k i suche i z w i l ż o n e . Do pomiarów użyto p ły tek 
krzemu polerowanych chemiczn ie o ś-ednicy 24 mm. W tab l i cy 1 podano S-ednie w y -
n i k i z 10 pomiarów, a w tab l i cy 2 i lość atomów sodu, wapnia i srebra, które pozostaną 
na 1 c m2 p ł y t k i krzemowej po wyschnięc iu warstewki o grubości 2 , 5x10-3 cm rozpusz-
c z a l n i k a , w którym stężenie wyże j wymien ionych pierwiastków wynosi I C ^ o w a g o -
wego . Przykład ten i lustruje sposób, w jak i i lość atomów osadzonych no p ły tce zależy 
od c iężaru i gęstości rozpuszcza ln ika . Stężenie 10-%> wagowego można uważać za 
reprezentatywne dla zanieczyszczeń w "zw iązkach wysokie j czys tośc i " . Ilość pozo-
sta jących po wyschnięc iu atomów ob l i czono ze wzoru: 

^ gxdxCxA 
100xM 

gdz ie ; g grubość warstwy c i e c z y , 

d gęstość c i e c z y , 

C stężenie p ierwiastka w % wagowych , 
A l i czba A v o g a d r a / ó , 0 3 x 1 0 ^ 3 / , 

M c iężar a tomowy. 

T a b l i c a 1 

Grubość warstwy rozpuszczaln ika pozostająca na p ły tce krzemowej powierzchnia 10 2 
pły tek 98 cm 

Rozpuszczalnik 
Gęstość 

gcm-3 

Masa 
rozpuszczaln ika 

9 

Grubość warstwy 
cm 

aceton 0 ,796 0 , 2 3 3x10"^ 

alkohol e t y lowy 0 ,789 0 ,184 2 , 4 x 1 0 " ^ 

alkohol izopropy lowy 0 ,786 0 ,194 2 , 5 x l 0 " ^ 

t ró jch loroety len 1 ,465 0 ,351 2 , 4 x 1 0 " ^ 
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T a b l i c a 2 
2 

Ilość osadzających się atomów na 1 cm powierzchn i przy wysychaniu warstwy r o z -
puszczalnika 

Pierwiastek 
Maso 

atomowo 

x / 
Ilość atomów ' 

Pierwiastek 
Maso 

atomowo 
d = 0 , 7 9 g c m " ^ d = 1 ,54 gem ^ 

sód 2 3 , 0 5x10^^ 

wapń 40 ,1 3x10^^ 5 x 1 0 ' ^ 

srebro 107 ,9 1x10^2 
1 

^ ^ Ilość osadzonych atomów po l iczono d la stężenia metalu w rozpuszcza ln iku 10 ^ o 
wagowych i grubości warstwy na krzemie równej 2 , 5 x 1 0 " ^ c m . 

Wyn ika z tego, że normowanie zawartości meta l i pon iże j 10 ^ o wagowego jest 
n ie ce lowe , ponieważ no skutek oddz ia ływan ia między powie rzchn ią półprzewodnika 

a jonem osadzi się ok. 10 atomów na cm i również 10 atomów osadzi s ię , j eże l i 
wyschnie na p ły tce warstwa rozpuszczaln ika o tak im w ł o ś i i e s tężen iu . Wie lkość tę 
można uznać za ograniczenie " z d o ł u " spowodowane samą naturą oddz ia ływan ia jon 
w rozpuszcza ln iku-powierzchn io p ł y t k i . G ó r n ą gran icę dopuszczalnych stężeń jest 
t rudno ustal ić^ badania tak ie są bardzo pracochłonne i kosztowne. Wskazówką może 
tu być stwierdzenie z procy [ 2 ] , że przy osadzaniu się ok.10^'^ atomów metalu no 

2 
cm obserwuje się pogorszenie parametrów d i o d y , odpowiada to wyschn ięc iu warstwy 

rozpuszczaln ika o zawartości 10 meta lu . Z k o l e i Reider i F l isch [ 7 ] bada l i 
adsorpcję na strukturach MOS jonów sodu i i lośc i osadzonego meta lu na warstwie 

12 13 2 
S i 0 2 wynosi ły 10 - 10 a tomów/cm /odpow iada to wyschn ięc iu warstwy rozpusz-
cza ln i ka o zawartości sodu 10 ^ r l O V o / . Wprawdz ie w wymien ione j pracy n ie t w i e r -
d z i się^że te i lośc i osadzonego sodu są k ry t yczne , a le wyda je się, że możno przy jąć tę 
g ran icę stężeń jako uzasadnioną. 

W technolog iach wytwarzan ia obwodów w i e l k i e j ska l i i n teg rac j i A ^ l - M O S / w a ż -
nym parametrem jest i lość p y ł ó w . Zazwycza j p rzy jmuje s ię , że rozpuszczaln ik p o w i -
n ien odpowiadać zerowej k lasie zapy len ia wg ASTM, to jest powin ien zawierać nie 

3 
w i ę c e j py łów w 100 cm n iż podano n i że j w tab l i cy 3 . 
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T a b l i c a 3 

Warunk i zapylenia w klasie O wg ASTM 

Średnica Ilość pyłów 

jum 3 
w 100 cm c ieczy 

5 - 1 0 2700 

10-25 670 

2 5 - 5 0 93 

50-100 16 

> 100 1 

Oprócz zan ieczyszczeń, t ak i ch ¡ák metale lub p y ł y , istotną ro lę odgrywa ją zan ie -
czyszczen ia specyf iczne dla danego rozpuszcza ln ika . Mogą one pochodzić z rozk ładu 
pod wp ływem czasu, świat ła , w i l g o c i i t p , lub być pozostałościami wyn i ka jącym i 
z techno log i i wy twa rzan ia . Przykładem mogą tu być n p . produkty rozk ładu t r ó j c h l o -
roe ty lenu : fosgen, chlor i chlorowodór lub n p . produkty starzenia się acetonu - a l k o -
hole w ie loace tonowe . Wp ływ tych zanieczyszczeń na jakość przyrządu pó łp rzewod-
n ikowego jesi trudny do ustalenia i podanie dopuszczalnych granic stężeń bez badań 
jest n i e m o ż l i w e . Przyjmuje się d la zanieczyszczeń typu organiczne o k . 1 0 " ' ^ % , d la 
ch loru i ch lorowodoru od dla fosgenu jeszcze m n i e j . 

Poniżej w t a b i . 4 - 6 przedstawiono porównanie warunków techn icznych o b o w i ą z u -
jących w CEMI oraz norm standardów n iek tórych f i rm europejskich dla ace tonu , a l k o -
ho lu izopropylowego i t r ó j ch lo roe ty lenu . 

T a b l i c a 4 

Porównanie wymagań na t ró jch lo roe ty len s p . c z . do pó łprzewodników z różnych f i rm 

-Lp . Wymagania techniczne 
MERCK 

do pó łp rzewodn i -
ków 

RHONE 
POULENCE 

Electronic 
Grade 

C N P M P 
s p . c z . do p p . 

1 2 3 4 5 

1 zawartość m i n . 99 ,8% - m i n . 99 ,7% 

2 oporność m i n . 1x10^ 
M S i cm 

- -

3 
3 

gęstość / g / c m / w 2 0 ° C 
1 , 4 6 3 - 1 , 4 6 4 

w 2 5 ° C 
1 , 4 5 5 - 1 , 4 6 0 

w 2 0 ° C 
1 , 4 6 2 - 1 , 4 6 5 

I I 
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cd. tablicy 4 

1 2 3 4 5 

4 wolne kwasy / ¡ a k H C I / maks. 5 x l O " V o - maks. 5 x l O " V o 

5 wolne a l k a l i a maks. I x10 " ^ / o 
/ ¡ a k o N H g / 

maks. 1 x 1 0 " ^ % 
/ ¡ a k o N a O H / 

maks. 5 x l O ~ S o 
/ ¡ a k o NaC H / 

6 ch lo rk i / C l " / maks. 1 x 1 0 " ^ ^ wg metody 
ACS 

maks. lx lO" 'S 'o 

7 wolny chlor / C l j / maks. 3 x l 0 " ^ / o - maks. l x l O " V o 

8 fósgen n ie zawiera - n ie zawiero 

9 woda / m e t . F ischera / maks. 5x lO"^ /o maks. 5 x 1 0 " ^ % maks. 1 x 1 0 " ^ ^ 

10 substancje n ie lo tne maks. 5x lO" 'Vo maks. 5 x l 0 ' V o maks. 5 x 1 0 " ^ 

11 metale c i ę ż k i e / ¡ a k o Pb / - maks. I x l 0 " \ -

12 ołów maks. l x l O ' V o - maks. 5x10" '^% 

13 miedź / C u / maks. 1x1 o ' V o maks. l x l O " S c maks. 5 x 1 0 " ^ % 

14 n i k i e l / N i / maks. 1 x 1 0 " ^ maks. l x l O " S o maks. 3 x l 0 " ^ % 

15 że lazo / i e / maks. I x l 0 " ^ / o maks. 1x10"'^% maks. 2x10" '^% 

16 koba l t / C o / maks. l x l O " V o - maks. l x l O " V o 

17 mangan / M n / maks. 1 x 1 0 " ^ ^ - -

18 cynk / Z n / maks. 1 x 1 0 " ^ . - maks. 3x10'*^% 

19 kadm / C d / maks. 5x1 o " - maks. 3X10"6% 

20 magnez / M g / maks. 1 x 1 0 " ^ ) - -

21 sód / N a / maks. 1x lO"^ /o maks. 1 x 1 0 " ^ % 
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T a b l i c a 5 

Porównanie wymagań na ace ton s p . c z . do pó łp rzewodn ików z r óżnych f i rm 

L p . Wymagan ia t echn i czne 
MERCK 

do p ó ł p r z e w o d n i -
ków 

R H O N E 
POULENCE 

E lec t ron ic 
grade 

O N P M P 
s p . c z . do p p . 

1 2 3 4 ^ 5 

1 zawar to Sć m i n . 99 ,5 /0 > 9 9 , y / o > 9 9 , y / o 

2 
o 

gęstość / g / c m / w 2 0 ° C 
0 , 7 8 9 - 0 , 7 9 0 

w 250C 
> 0 , 7 8 5 

w 2 0 ° C 
0 , 7 9 0 0 - 0 , 7 9 1 5 

3 oporno i ć mir^. 5 M i 2 c m 2 M f f i cm -

4 wo lne kwasy / ¡ o k o 
C H g C O O H / 

maks. 2 x l 0 " ^ / o maks. 2 x 1 0 " ^ % maks. 2x1 

5 wo lne a l k a l i a maks . 2 x 1 0 " V 
/ j a k o N H 3 / 

maks. 1 x 1 0 " ^ % 
/ j a k o N H g / 

maks. 5 x l O " V o 
/ j a k o N o O H / 

6 metanol maks. 5 x l 0 " ^ / o maks. 5x1 maks. 2 x 1 0 ' ^ % 

7 a ldehydy / j a k o H C H O / maks. 2 x l 0 " V o maks. 2x1 maks. 2 x l 0 " V o 

8 woda maks. 2 x l 0 " V o m a k s . 2 x l O " V o maks. 2 x l O " V o 

9 substancje n i e l o t n e maks. 5x lO "S 'o l x l O ' \ Tioks. 5 x 1 0 " ^ » 

10 ut len ia lność /substancje-
reduku jące K M n C ^ / 

maks. 2 ,5x10"VC 
/ j a k o t l e n / 

wg testu ACS maks. 2 x l O " V o 
/ j a k o t l e n / 

11 rozpuszcza lność w w ó -
d z i e 

- w g testu ACS -

12 zan ieczyszczen ia o r g a -
n i c z n e n ie rozpuszcza lne 
w wodz ie 

— w g przepisu 

13 meta le c i ę ż k i e / j a k o P b / - maks. I x l O ' V o -

14 o łów / P b / maks, 1 x 1 0 " ^ - - maks. l x l O " ' V o 

15 m iedź / C u / maks. l x l O - ^ / o maks. I x l 0 " ^ % maks. I x l 0 " 7 % 

16 n i k i e l / N i / maks. 1 x 1 0 " S maks. I x l 0 " \ maks. 1x10" ' ^% 
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cd. tablicy 4 

1 2 3 4 5 

17 że lazo / F e / maks. 5x1 o " V o maks. I x l 0 " ^ % maks. l x l O ~ S o 

18 koba l t / C o / maks. l x 1 0 " V o - maks. 1x10~^/o 

19 mangan / M n / maks. l x 1 0 ~ V o - maks. 1x10"^% 

20 cynk / Z n / maks. 1xlO~^% - maks. l x l O ~ V o 

21 kadm / C d / maks. 5x10"^% - maks. 5x10"^% 

22 bor / b / - - maks. 1x10 "Vo 

23 fosfor / P / - - maks. l x 1 0 " V o 

24 z łoto / A u / - - maks. 5 x l 0 " ^ % 

25 g l i n / A l / - - maks. 1 x 1 0 * ^ 0 

26 magnez / M g / maks, 5x10" 'Vo - maks. 5x1 o " V o 

2 7 sód / N a / maks. 5x10"^/o - maks. 1 x 1 0 " \ 

T a b I i c a 6 

Porównanie wymagań na a lkoho l izopropylowy s p . c z . do pó łprzewodników z różnych 
f i rm 

Lp . Wymagania techn iczne 
MERCK 

do pó łp rzewodn i -
ków 

K O C H - L I G H T 
puriss AR 

O N P M P 
s p . c z . do pp . 

1 2 3 4 5 

1 zawartość m i n . 99 ,7% > 9 9 , 7 / 0 m in . 9 9 , 7 % 

2 gęstość /g/cm^/ 0 , 7 8 4 - 0 , 7 8 5 0 , 7 8 4 - 0 , 7 8 6 0 , 7 8 6 - 0 , 7 8 8 

3 oporność m i n . 10 MSEcm - -

4 współczynnik załamania 
świat ła 

- - 1 , 3 7 7 - 1 , 3 7 8 

5 wolne kwasy maks. 1x10 '^ /o 
/ ¡ a k o C H g C O O H 

_ 3 
maks. 1x10 % 
/ 

maks. 2 x l 0 " ^ % 
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cd. tablicy 4 

1 2 3 4 5 

6 wolne a l ka l i a / ¡ a k o N I - y - maks. 1x10" ' *% maks. lx lO~ 'Vo 

7 ch lo rk i / C l " / maks. 1 x 1 0 * ^ 0 - -

8 
_2 

siarczony / S O maks. l x l 0 " V o - -

9 aceton maks. 1 x 1 0 " ^ ^ - -

10 aldehydy maks.3 x lO"^ /o 
/ j a k o a ldehyd 
p r o p i n o w y / 

maks. I x l 0 " ^ / o 

n a ldehydy i ketony - maks. I x l 0 " ^ % -

12 fur furol - - maks. 1x10"^*% 

13 ut lenia lność maks. 3 x 1 0 " ^ ) 
/ j a k o t l e n / 

- maks. 2 x 1 0 " ^ 
/ j a k o t l e n / 

14 wodo maks. I x l 0 " ' % maks. 1 x 1 0 " ^ % maks. 1 x 1 0 " ' % 

15 substancje n ie lo tne maks. 5 x l 0 " V o 2 x l 0 " ^ / o maks. 5x lO"S'o 

16 o łów / P b / maks. l x l O " V o - maks. 1x10"^% 

17 miedź / C u / maks. l x l O ' V o - maks. 5 x l 0 " ^ % 

18 n i k i e l / N i / maks. 1x10"*^% - maks. 1x10 ' ^% 

19 że lazo / F e / maks. I x l 0 " ^ / o - maks. 1 x 1 0 " \ 

20 koba l t / C o / maks. l x l O " V o - l x l 0 " \ 

21 mangan / M n / maks. 5 x l O " V o - 1 x 1 0 " ^ ) 

22 kadm / C d / maks. 5 x l 0 ' ^ % - 1 x 1 0 " ^ % 

23 cynk / Z n / maks. l x l 0 " V o - 1x10"^^% 

24 arsen / A s / - - maks. 5 x l O ' V o 

25 antymon / S b / maks. 5 x l O " V o 

15 
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cd. tablicy 4 

1 i 3 4 5 

26 srebro / A g / - - maks. 1x10 "^% 

27 magnez / M g / maks. l x l O " V o - I x l O ' V o 

28 sód / M o / maks. 5x1 - maks. I x l 0 " \ 

PcxJstawowe różn ice pomiędzy rozpuszczaln ikami c z . , c z . d . a . , i s p . c z . do pp . 

T a b l i c a 7 
x / 

Zon ieczyszczen ie C z . ' ' C z . d . a . S p . c z . do pp . 

aceton V 

Woda 0 , 9 0 , 5 0 , 2 

A l koho l mety lowy 4x10"^ 
_2 

2x10 
f 

2 , 5 x 1 0 " ^ 

sucha pozostałość 2 x 1 0 " ^ 1x10"^ 
- 4 

5x10 

metale n . n . n . n . 1 0 - ^ 1 0 - « 

t ró jch lo roe ty len 

woda n . n . n . n . 0 ,01 

sucha pozostałość 5x10""^ 3x10""^ 5x10"'^ 

metale n . n . n . n . 10-5 

a lkohol izopropy lowy 

sucha pozostałość 2 x 1 0 " ^ 1x10"^ 5x10"^ 

- k w a s y foko kwas octowy 3x10 "^ 2 x 1 0 " ^ 3x10"^ 

metale n . n . n . n . 1 0 - ^ 1 0 - s 

a lkoho l e t y lowy 

spirytus rek ty f i kowany zwyk ły s p . c z . do p p . 

a ldehydy jako aldehyd octowy 5x10 "^ 1x10"^ 

16 
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c d . tab l i cy 7 

spirytus rek ty f i kowany zwyk ły s p . c z . do p p . 

kwasy jako kwas oc towy 2 x 1 0 " ^ 3x10"^ 

zawartość f u z l i jako a lkohol omy Iowy 5x10""^ n . n . 

a l koho l mety lowy 0 ,1 n . n . 

sucho pozostałość 1 x 1 0 ' ^ 5x10""^ 

metale n . n . 1 0 - ^ 1 0 - 7 

n . n . - n ie normowane 
ZawartoSć podano w % wagowych 

1 . 3 . Oczyszczan ie rozpuszczaln ików 

Metody oczyszczan ia sq zdeterminowane przez dwa podstawowe parametry: czysto ić 
surowca oraz czystość p roduk tu . 
W t a b l i c y 7 przedstawiono różn ice jak ie występują w wymaganiach techn icznych i no r -
mach pomiędzy surowcami^ k tó rymi są rozpuszcza ln ik i o stopniu czystości c z . 
i c z . d . a . , a rozpuszcza ln ikami s p . c z . do p p . Podstawowe różn ice w wymaganiach 
to zawartość suchej pozosta łośc i , wody oraz zanieczyszczeń meta l i cznych , które są 
normowane t y l k o w rozpuszcza ln ikach o c z . s p . do p p . 

Zawartość n iek tó rych zanieczyszczeń w rozpuszczaln ikach c z . d . a . i c z . jest nor -
mowana n i że j n i ż w rozpuszczaln ikach s p . c z . do pp . jest to spowodowane mniejszym 
znaczeniem tych parametrów d la techno log i i pó łprzewodnikowej / n p . a lkohol mety lowy 
w a c e t o n i e / b ą d f wysok imi wymaganiami stawianymi produktowi spożywczemu, jak im 
jest spirytus r e k t y f i k o w a n y . 

Me todą oczyszczan ia rozpuszczaln ików jest desty lac ja na ko lumnie 1 2 f l 5 pó łkowej 
z orosieniem 1 : 3 t 1 : 2 0 w zależności od rozpuszczaln ika i pa r t i i ma te r ia łu . Schemat 
kolumny z g rze jn i k iem opartym na zasadzie pompy C o t t r e l l ' a przedstawiono na rys. 5 . 

Ze wzg lędu na konieczność zachowania n isk ich zawartości me ta l i , zwłaszcza sodu, 
jako mater ia ł na kolumny stosuje się n p . szkło boro-krzemowe f i rmy O u i c k f i t . 

Przeprowadzone przez autorów próby stosowania kolumny wykonanej ze sta l i 
1H18N9T w y k a z a ł y , że podczas des ty lac j i t ró jch lo roe ty leno zawartość że laza , chromu 
i n i k l u n ie wzrosła podczas dipstylacj i w stosunku do użytego surowca. 

D la usunięcia py łów stosuje się f i l t rowan ie rozpuszczaln ików przez odpowie'dnie f i l -
try ce lu lozowe lub t e f l onowe . F i l t r ac j ę przeprowadza się bezpoś-ednio na stanowisku 
mycia p ł y t e k . 
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Rys. 5 . Schemat kolumny des ty lacy jne j : 1 - k o l b o , 2 - og rzewacz , 3 - ko lumna, 
4 - g ł o w i c a , 5 - ch łodn i ca , 6 - o d l o t , 7 - doch ładzacz , 8 - zb io rn ik i f r akc j i 

18 
http://rcin.org.pl



1 . 4 . Omówien ie teore tycznych badań ngd rozpuszczaln ikami 

Idealny rozpuszcza ln ik , o i le by i s tn ia ł , powin ien mieć następujące cechy: dosko-
na le zmywać wszystkie zan ieczyszczen ia , być n ie toksyczny, być n i epa lny , być toni, 
n ie rozk ładać się oraz dawać się ło two usuwać. 

Rozpuszczalnik posiadający wszystkie wymienione cechy oczywiśc ie n ie is tn ie je , 
a le mieszaniny rozpuszczaln ików mogą łączyć większość tych c e c h . 

Na j t rudn ie j sza do z rea l izowan ia jest uniwersalność rozpuszcza ln ika , w związku 
z czym powinno się zawsze dobierać rozpuszczalnik odpowiedni do zan ieczyszczen ia . 
Pewną uniwersalność można uzyskać stosując mieszaniny rozpuszczaln ików . Interesującym 
z jaw isk iem w mieszaninach rozpuszczaln ików jest e fek t synerg iczny . Jest to zwiększe-
n ie rozpuszczalności w mieszaninie / doda tn i e fekt syne rg i czny / w porównaniu z regu-
ł ą oddytywnośc i u d z i a ł ó w . Efekt ten jest związany z oddz ia ływan iami molekularnymi 
pomiędzy cząsteczkami rozpuszcza ln ików. Przytoczyć tu można stosowaną w przemyśle 
mieszaninę - freon TF / o k . 90% freonu 112 i 10% a lkoho lu e t y l o w e g o / . Skład te j 
mieszaniny jest zb l iżony do składu azeotropowego uk ładu C C I F 2 - C C l 2 F - C 2 H ^ O H . 

Si lne efekty synergiczne obserwuje się w uk ładach, w k tó rych sk ładn ik i moją zdecy -
dowanie różne charaktery , n p . powyższy uk ład . N a l e ż y jednak zaznaczyć , że w p ra -
k t y c e obserwujemy znacznie częście j ujemny efekt synerg iczny . 

J e ż e l i mieszanina, w k tó re j obserwuje się dodatn i e fek t synergiczny posiada ozeotrop 
dodatn i / w r z ą c y n i ż e j n iż sk ładn ik i czys te / , możemy ją zastosować w p łuczkach 
z ob ieg iem zamknię tym. Zastosowanie mieszaniny zeotropowej spowoduje, że myty 
przedmiot będz ie na jp ierw obmywany rozpuszczaln ik iem n i że j wrzącym a potem dru-
g im , a nie mieszaniną /nas tąp i częściowe rozdes ty lowon ie / . 

Ponieważ badania rozpuszczalności sq bardzo pracochłonne, coraz większego zna-
czen ia nab iera ją metody pozwala jące oszacować rozpuszczalność z danych ł a tw ie j 
dostępnych / n p . posiadając diagram DTA d la substancj i rozpuszczanej - zan ieczysr -
czenia-możemy z niego odczy tać temperaturę topnien ia i en ta lp ię topn ien ia nawet 
k i l k u sk ładników tworzących m ieszan inę / . Dane te pozwa la ją wyznaczyć rozpuszczal -
ność z formuły Schredero - V a n Laora: 

| n l = - M / [ ! z J / 
R T ° T 

gdz ie : x - stężenie substancj i rozpuszczonej w ułamkach molowych, 
A H - c iep ło topnien ia / d o k ł a d n i e j c iep ło przejścia 1 mola substancj i rozpusz»-

czanej w stan c i ek ł y w temperaturze T / 
T ° - temperatura topnien ia c ia ła rozpuszczanego. 
R - stała gazowo 

Formuła ta jest znacznym uproszczeniem, n ie uwzględnia się bowiem wzajemnego 
oddz ia ływan ia cząsteczek c ia ła rozpuszczanego i rozpuszczaln ika / w g te j formuły 
rozpuszczalność wyrażono w ułamkach molowych n ie za leży od rozpuszczaln ika / oraz 
n ie uwzględnia zmiany A H z temperaturą. Is tn ie ją l i czne mody f i kac je wymienionego 
wzo ru , n p . przez wprowadzenie zamiast ułamka molowego - a k t y w n o ś c i , co jest równo-
znaczne z uwzględnieniem oddz ia ływań międzycząsteczkowych, wprowadza się też 
l i n i ową zależność A H od temperatury . Proce nad rozwojem ide i prognozowania 
rozpuszczalności / op racowan ie metod umoż l iw ia jących wyznaczan ie stałych doświad-
cza lnych d la mody f i kac j i formuły Van L o a r a / s ą prowadzone przez zespół p ro f . 
H . Buchowskiego we współpracy z O N P M P [ l O ] , [ l l ] . 
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Interesującą próbę k l asy f i kac j i rozpuszczaln ików przedstawi ł L . C . Jackson [ 1 2 ] , 
Poszukiwał on zależności pomiędzy zdolnością mycia a dwoma parametrami rozpusz-
c z a l n i k a : rozpuszczalnością Hi ldebranda S i "polarnością " P i s tw ie rdz i ł , że d l a 
n iek tó rych zanieczyszczeń możno znaleźć przedz ia ł 5 i P, w k tórym grupują się 
dobrze zmywające rozpuszcza ln i k i . Kore lac ja ta jest jednak nie spełniana przez 
szereg zan ieczyszczeń. Prac, które by próbowały dać teoretyczne podstawy myc ia 
p ły tek czy też by łyby próbą uogóln ien ia doświadczeń przemysłowych autorzy w l i t e -
raturze n ie z n a l e ź l i . Istnieje natomiast bogata l i teratura prospektowa w i e l u f i rm 
/ D u Ponte, Bronson/, o feru jąca różnego rodzaju maszyny do mycia i za leca jąca r ó ż -
nego rozdza ju rozpuszcza ln ik i lub ich mieszaniny. 

2 . REGENERACJA R O Z P U S Z C Z A L N I K Ó W 

2 . 1 . Stan zagadnienia 

Szybki rozwó j przemysłu powoduje systematyczny wzrost zanieczyszczenia na tu ra l -
nego ś-odowiska c z ł o w i e k a . W ostatnich latach na całym świecie są podejmowane d z i a -
łan ia zmierza jące do ogran iczen ia i lośc i zanieczyszczeń w b ios fe rze . Regeneracja 
rozpuszczaln ików organ icznych stanowi ważna część tych zakro jonych na szeroką skalę 
d z i a ł a ń . Przemysł zużywa duże i lośc i rozpuszczaln ików do mycia mate r ia łów, podze-
społów i części urządzeń. O k o ł o 70% rozpuszczaln ików stosowanych do tego ce lu 
można skierować do regenerac j i / część rozpuszczaln ików jako żbyt brudna nie może 
być regenerowano / . W l i czbach bezwzględnych l i czba t a , t y l ko d la warszawskiego 
przemysłu e lek t ron icznego , wynosi o k . 500 t o n / r o k . 

Odzyskan ie tok dużych i lośc i rozpuszczaln ików ma n iewą tp l iwe znaczenie d la gospo-
dark i na rodowe j . N a l e ż y podkreś l ić , że n iektóre zak łady przemysłu e lek t ron icznego 
już obecn ie prowadzą regenerację rozpuszcza ln ików, g łówn ie d z i ę k i zastosowaniu 
au tomatycznych płuczek do myc ia . Automaty t e , zaopatrzone w aparaturę umoż l iw ia ją -
cą c i ą g ł ą regenerac ję rozpuszcza ln ika , mają w ie le zalet i powinny być używane 
wszędzie tam, gdzie jest to moż l iwe ze względów techno log i cznych . Szczególnie 
cenne jest t o , że myc ie jest zwyk le prowadzone w parach rozpuszcza ln ika lub w świe-
żo skroplonym rozpuszcza ln iku , co pozwala no bardzo dobre odmycie mytych e lemen-
t ó w . Regeneracja rozpuszczaln ików w p łuczce jest również ła tw ie jsza n iż regeneracja 
rozpuszczaln ików zebranych z różnych zak ładów, ze wzg lędu no mniejszą różnorod-
ność zanieczyszczeń. Wprowadzenie automatycznych dużych p łuczek jest opłacalne szcze-
gó ln ie tam, gdzie zakład ma ba rdzodużode ta l i do mycia, ze wzg lęduna wyb i tne zmn ie j -
szenie pracochłonności te j operac j i . N i e wszędzie jest moż l iwe zastosowanie p łuczek 
z automatyczną regeneracją, ponieważ nie wszystkie zanieczyszczenia dadzą się od -
d z i e l i ć w tego typu aparatach. Problem ten występuje wszędzie tam, gdz ie zanieczysz-
czen ia oddesty lowują się w pierwszej faz ie d e s t y l a c j i , jak n p . wodac w t ró j ch lo roe ty -
l e n i e , tworząca z nim nisko wrzący azeotrop. W tych przypadkach regenerację rozpusz-
cza ln ików na leży przeprowadzać w specja ln ie do tego ce lu przystosowanych kolumnach 
des t y l acy j nych . 

Jak wspomniano w części p ierwszej przemysł e lek t ron iczny stosuje rozpuszczaln ik i 
o różnym stopniu czystości - od techn icznych poprzez c z . , c z . d . a . , s p . c z . d o pp do 
s p . c z . do M O S . Na jw iększą i lośc iowo grupę stanowią rozpuszcza ln ik i techn iczne , 
a następnie s p . c z . do p p . , przy czym dla różnych rozpuszczaln ików proporcje te są 
r ó ż n e . Z u ż y c i e t ró jch lo roe ty lenu technicznego jest o k . 8 - k ro tn i e wyższe n iż s p . c z , 
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do p p . , natomiast a lkoho lu e ty lowego 2 -k ro tn !e wyższe. Aceton i a lkoho l izopropy lowy 
stosuje się g łówn ie jako c z . d . a . lub s p . c z . do p p . , w związku z tym za is tn ia ła 
kon ieczność tak iego opracowania techno log i i regenerac j i , aby w zależności od a k t u -
a l n y c h potrzeb rynkowych można by ło zmieniać czystość regenerowanych rozpusz-
cza ln i ków od techn icznych do s p . c z . do p p . Problem ten rozwiązano przez opracowa-
n ie dwuetapowej techno log i i r egenerac j i . W wyn iku pierwszego e tapu, prowadzone-
go w aparaturze ze sta l i kwasoodpornej , o t rzymuje się w zależności od warunków pro-
cesu rozpuszcza ln ik i o stopniu czystości t echn iczny , czysty lub c z . d . a . Rozpuszczal-
n i k i po pierwszym etapie oczyszczania mogą być bezpośrednio stosowane przez prze-
mysł e lek t ron iczny lub mogą stanowić surowiec do drugiego etapu regene rac j i . Etap I I , 
prowadzony w aparaturze ze szkła borokrzemowego, pozwala na oczyszczenie rozpusz-
cza ln i ków do stopnia czystości s p . c z . do p p . 

Uwzg lędn ia jąc aktua lne potrzeby przemysłu e lek t ron icznego uważa się za ce lowe 
prowadzenie regenerac j i t ró jch lo roety lenu i a lkoho lu e ty lowego do stopnia czystości 
t e c h n i c z n y , a acetonu i a lkoho lu izopropylowego do stopnia czystości s p . c z . do p p . 
W przypadku zna lez ien ia odbiorców na aceton i izopropanol techn iczny / n p . w p rze -
myśle farb i l a k i e r ó w / można by regenerację tych rozpuszczaln ików zakończyć po 
pierwszym e t a p i e . 

Zan ieczyszczen ia znajdujące się w rozpuszczaln ikach przeznaczonych do regenerc»-
c j i w zależności od ich zachowania się w procesie regenerac j i można podz ie l i ć na 
t rzy grupy: 

1 . Zan ieczyszczen ia lotne oddesty lowujące w przedgonie 

Są to zwyk le rozpuszcza ln ik i o rgan iczne , tworzące z regenerowanym rozpuszcza ln i -
k iem dodatn ie azeotropy / n p . t ró j ch lo roe ty len -a lkoho l e ty lowy - rys , 6 / , gdz ie za -
równo skład azeotropu jak , i przebieg k rzywych równowagi c iecz -pa ra wskazuje na 
możl iwość szybkiego i pełnego usun ięc ia t ró jch lo roe ty lenu z a l k o h o l u . Do grupy te j 
można z a l i c z y ć również rozpuszcza ln ik i organiczne tworzące zeotropy o korzystnym 
przeb iegu k rzywych c i e c z - p a r a , gdz ie krzywe c ieczy i pary leżą daleko od siebie 
/ n p . a c e t o n - w o d a - r y s , 7 / , 

2 . Zan ieczyszczenia n ie lo tne pozostające w pogon ie . 

Są to zwyk le n ie lo tne zanieczyszczenia typu k l e j ó w , wosków, tworzyw sz tucznych 
/ n p . p i c e i n a , wosk r o d o t i v , k l e j makolon i t p . / . 

3 . Zan ieczyszczen ia lotne desty lu jące razem z regenerowanym rozpuszcza ln ik iem 

Są to zwyk le rozpuszcza ln ik i organiczne tworzące z regenerowanym rozpuszcza l -
n ik iem niekorzystne azeotropy / n p . a lkoho l i zopropy lowy-woda - rys. 8 / , gdzie azeo -
trop zawiera aż 12,1% wagowych w o d y , k tó re j usunięcie wymaga zastosowania desty-
l a c j i heteroazeot ropowej . Razem z regenerowanym rozpuszczaln ik iem desty lu ją r ó w -
n ież zanieczyszczenia tworzące z nim azeotropy o sk ładzie pary zb l iżonym do sk ładu 
c ieczy w stanie równowagi / n p . aceton z a lkoholem ety lowym - rys. 9 / . 

O i le zanieczyszczenia pierwszej i d rug ie j grupy nie stanowią istotnego problemu 
i usunięcie i ch z regenerowanego rozpuszczaln ika jest ł y l k o kwest ią dobrania odpo-
w iedn iego oros ien ia , a czasem odpowiedn ie j obróbk i ws tępne j , / np . zobo ję tn ien ie 
kwasów, rozdz ie len ie warstw nie mieszających się ze sobą/ , o ty le zan ieczyszczenia 
t r zec ie j grupy są bardzo trudne do usunięcia i często oddz ie len ie ich jest n i eop łaca lne . 
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Skuteczność usuwania poszczególnych zanieczyszczeń z rozpuszczaln ików badano 
domieszkowujqc rozpuszcza ln ik i o stopniu czystości s p . c z , do pp . znanymi i lośc iami 
substancj i zan ieczyszcza jących je w procesach techno log icznych . Tak domieszkowane 
rozpuszcza ln i k i destylowano w warunkach, które wytypowano jako standardowe: r o z -
puszcza ln i k i desty lowano w szklanej ko lumnie des ty lacy jne j o wysokości 1 m i y e d -
n icy 2 8 mm z płaszczem szk lanym, wype łn ione j szklanymi zw i j kami o g-ednicy 5 mm, 
zaopat rzonej w g łow icę z automatyczną regu lac ją orosienia z podzia łem c i e c z y . 
Prowadzono po jedynczą lub podwójną desty lac ję przy orosieniu 5 : 1 lub 1 0 : 1 . W p rzy -
padku uzyskania negatywnych wyn ików podczas drug ie j des ty lac j i zwiększono orosie-
n ie od 1 5 : 1 do 2 0 : 1 , co uznano za granicę opłacalności prowadzenia regenerac j i . 
Rozpuszcza ln ik i odbierano f rakc jami w granicach temperatur w rzen ia , podanych i 

w normach d la rozpuszczaln ików o stopniu czystości s p . c z . do pp . Frakcje wrzące 
pon iże j do lne j granicy temperatury wrzen ia t raktowano jako przedgon, a f rakc je po-
w y ż e j górnej granicy - jako pogoń. Frakcję w łaśc iwą odbierano w k i l k u par t iach , oby 
zbadać rozk ład zanieczyszczeń w t rakc ie d e s t y l a c j i . Czystość uzyskanych podczas 
des ty lac j i f r a k c j i sprawdzano na spektrofotometrze Specord V !s /UV , rejestrując różnicę 
absorpcj i w UV próbki badanej w stosunku do wzorca , k tórym by ł badany rozpuszczal -
n ik o czystości pó łp rzewodn ikowe j . N iek tó re próbki badano no chromatograf ie gazowym, 

Oprócz badania próbek sztucznie zanieczyszczonych w laborator ium sprawdzano 
możl iwość regenerac j i uś-ednionych próbek rozpuszczaln ików pobranych z zakładów 
przemys łowych . Badanie regenerac j i t ych próbek prowadzono metodą des ty lac j i na 
w y ż e j wymien ionych szk lanych ko lumnach, stosując różne orosienie oraz różną obróbkę 
wstępną, co w powiązan iu z wyn ikami badań nad oddz ie len iem zanieczyszczeń sztu--
czn ie wprowadzonych pozwo l i ł o na opracowanie techno log i i r egenerac j i . Skuteczność 
regenerac j i sprawdzano poprzez ana l i zę otrzymanych desty latów metodami zamiesz-
czonymi w przedmiotowych normach na rozpuszcza ln ik i sp .cz do pp . Dodatkowo spraw-
dzano obecność zanieczyszczeń organ icznych stosując w w . metodę badania w U V . 
N i e k t ó r e próbk i badano metodą chromatograf i i gazowej oraz metodą ATR. 

2 . 2 . Regeneracja acetonu 

W aceton ie przeznaczonym do regenerac j i , pochodzącym z różnych zakładów p rze -
mysłu e lek t ron i cznego , występują bardzo różne zan ieczyszczen ia . Szczegółowy wykaz 
tych zanieczyszczeń podaje t a b i . 8 . 
W l i te ra tu rze nie znalez iono p u b l i k a c j i na temat regenerac j i acetonu zan ieczyszczone-
go przez przemysł pó łp rzewodn ikowy . Publ ikowane metody oczyszczania acetonu do -
t yczą g łówn ie usuwania zanieczyszczeń powstałych w procesie jego p rodukc j i , a m ia -
now ic ie a ldehydów, kwasów i w o d y . Zanieczyszczenia te z n a j d u j ą s i ę również w a c e -
ton ie przeznaczonym do regenerac j i i d la tego omówiono metody usuwania ich z ace tonu . 

Przemysłową metodę oczyszczania acetonu z tych zanieczyszczeń podał Anton Jon 
[ l 7 j . Prowadzi ł on desty lac ję acetonu zawiera jącego 5 -10% wody / p o uprzednim 

przemyc iu go roztworami a l ka l i ów w ce lu spol imeryzowonio a l d e h y d ó w / n a ko lumnie 
o 70 pó łkach pod c i ś i i en iem 60 kPa przy orosieniu 3 , 5 : 1 . Ot rzymany tą metodą ace -
ton zaw ie ra ł 0,25%! wody , 0 ,002% kwasów, a jego odporność no próbę z nadmanga-
nianem potasu wynosi ła 2 - 4 godzin . 

Podobną metodę oczyszczania acetonu zastosował Brundige Jaspor [ 1 8 ] . Prowa-
d z i ł on des ty lac ję acetonu w kolumnie o 60 pó ł kach , stosując zraszanie 0 , 0 5 - 5 % 
roztworem N a O H , przy orosieniu od 2 :1 do 10: 1, V zależności od stawianych wyma-
gań . O t rzymany aceton zawiera ł mniej n iż 0,5%" wody i śladowe i lośc i a ldehydów 
rzędu 5 x 1 0 " w a g o w y c h . 

23 http://rcin.org.pl



Metodę oczyszczania acetonu od aldehydów poprzez dodawanie do n iego nadmanga-
n ianu potasu i sody, a następnie desty lac ję przy orosieniu 6 : 1 opracował K . Wi lszoy 

L I 9 I . Ot rzymany t q metodą aceton zawiera ł 0,2T-0,5yo wody oraz śladowe i lośc i 
a ldehydów, 

Dalsze odwadnianie acetonu do zawartości wody równej 0 , 0 2 % możno uzyskać sto-
, sując azerotropowa desty lac ję z ch lork iem mety lenu (^21 J , [ 2 2 1 lub z bromkiem 
e t y l u [ 2 3 ] . 

Suszenie acetonu sitami molekularnymi typu 4A i późniejsza desty lac ja znad t ych 
sit pozwala na usunięcie wody do 0,005f0,008P/o [ 2 4 ] , [ 2 5 j . Można jeszcze wspo-
mnieć o laboratory jnych metodach suszenia acetonu znanymi środkami suszącymi, 
k tóre pozwala ją na osiągnięcie wysokiego stopnia odwodnień i o , jak C u S O ^ , M g S O ^ 

/ d o 0,05%. w o d y / , C a / N 0 3 / 2 i K 2 C 0 2 / d o 0 ,1% w o d y / [ 4 3 ] . 

Wobec braku metod do tyczących oczyszczania odpadowego acetonu z przemysłu 
e lek t ron icznego przeprowadzono szczegółowe badania w ce lu usta len ia , k tó re z zan ie -
czyszczeń możno od n iego o d d z i e l i ć . Próby prowadzono w sposób podany w p , 2 . 1 . 
Przy des ty lac j i zan ieczyszczonych próbek acetonu nie odbierano przedgonu lecz od 
razu par t iami f rakc ję w łaśc iwą , poniweaż temperatura wrzen ia tych próbek na począ t -
ku des ty lac j i wynosi ła 56 C , c z y l i by ła zgodna z normą no aceton s p . c z . do p p . 
Ilość pogonu wynosi ła o k . 1C% . 

Wykaz zanieczyszczeń wprowadzonych do ace tonu, ich i lość , sposób oczyszczan ia 
acetonu oraz uzyskany wyn ik podano w t o b l . 8 . 

T a b l i c o 8 

Zanieczyszczenia występujące w acetonie i w y n i k i oczyszczania 

Lp . 
Zanieczyszczenie 

wprowadzone 
Ilość zan ie -

czyszczenia 
Sposób oczyszczania 

Uzyskany 
wyn ik 

1 2 3 4 5 

1 k l e j z ta&ny k l e j ą -
cej 

0 ,5 /0 desty lac ja przy oros ie-
n iu 5 : 1 

pozy tywny 

2 o l e j maszynowy 2% desty lac ja przy orosie-
n iu 5 : 1 

pozy tywny 

3 emulsje f o to l i t og ra -
f i czne 

y/o podwójno desty lac ja 
przy orosieniu 5 : 1 

pozy tywny 

i farbo samochodowa 2% podwójna desty lac ja 
przy orosieniu 5 : 1 

pozy tywny 

5 farbo n i t ro 1% podwójna desty lac ja 
przy orosieniu 5 : 1 

pozy tywny 
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cd. tablicy 4 

1 2 3 4 5 

6 lak ier HSŁ 

1 

2% podwójna desty lac ja 
przy orosieniu: 
pierwsza 5 : 1 
druga 1 5 : 1 

pozytywny 

7 benzen 1% II zawartość 
w desty lac ie 
0 ,01% 

8 to luen 1% II zawartość 
w desty lac ie 
0 ,01% 

9 t ró jch lo roe ty len 1% II negatywny 

10 str ippery 3>/c zoboję tn ian ie C a O + 
+ podwójna desty lac ja 
przy orosieniu 5 : 1 

negatywny 

11 kwas azotowy 1% zoboję tn ian ie CaC pozytywny 
aceton obo-
jętny 

12 kwas solny 1% zoboję tn ian ie CaO n 

13 kwas siarkowy 1% zoboję tn ian ie C a O 11 

14 kwas oc towy 1% zoboję tn ian ie C a O ii 

15 woda ICP/o podwójna desty lac ja 
przy orosieniu: 
pierwsza 5 : 1 
druga 5 : 1 

zawartość 
wody - 0,5%> 

Jak wyn ika z tab l i cy większość zanieczyszczeń występujących w acetonie można 
oddz ie l i ć w standardowych warunkach oczyszczan ia . K l e j z taśmy k le jące j i o l e j 
maszynowy są oddz ie lane od acetonu już w procesie jednokrotnej des ty lac j i , przy 
oros isniu 5 : 1 ; emulsje f o to l i t og ra f i czne , farba samochodowa i farba " n i t r o " w proce-
sie podwójnej des ty lac j i przy orosieniu 5 : 1 . Zanieczyszczenia te jako substancje 
n ie lo tne pozostają w pogon ie . Usunięcie z acetonu tak ich zan ieczyszczeń, jak lak ier 
HSŁ, benzen i to luen jest trudniejsze i wymaga podwójnej des ty lac j i przy orosieniu : 
pierwsza 5 : 1 , druga 1 5 : 1 . Benzen, to luen i t ró jch lo roe ty len n ie tworzą z acetonem 
azeot ropów, a le równowagi c iecz-para t ych związków z acetonem sq bardzo n i eko -
rzystne - k rzywe c ieczy i pary leżą b l isko siebie / d l a p rzyk ładu na rys. 10 podano 
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k rzywą równowagi a c e t o n - b e n z e n / . W związku z tym rozpuszczaln ików tych nie 
możno ca ł kow ic i e oddz ie l i ć od acetonu w podanych wyże j warunkach oczyszczan ia . 
Zawartość t ych związków w acetonie po dwukrotne j des ty lac j i wynosi mniej n iż 0 ,01% 
Kwasy zawarte w acetonie - zarówno n ieorganiczne / a z o t o w y , so lny, s i a r kowy / , jak 
i organiczne / o c t o w y / , ło two zobo ję tn ia ją się t lenk iem wapnia i węglanem sodu 
tworząc n ie lo tne sole pozostające w pogon ie . Woda do pewnej gran icy zawartości 
/ o k . 0 , 5 % / jest bardzo ła two usuwalnym zanieczyszczeniem ace tonu . Zawartość 
0,3^0 wody w aceton ie uzyskuje się już po jednokrotnej des ty lac j i przy orosieniu 5 : 1 . 
Po podwójne j des t y l ac j i , przy orosieniu 5 : 1 , zawartość wody spada do 0 ,4% . Wyn ika 
to z korzystnej równowagi c i ecz - para d la acetonu i wody / p r z y dużych zawartościach 
wody w acetonie krzywe c ieczy i pary leżą da leko od s i e b i e / . O b l i c z e n i a pokazu ją , 
że ot rzymanie acetonu o zawartości wody 0 ,5% jest możl iwe w jednokrotnej des ty lac j i 
przy orosieniu 3 : 1 , w ko lumnie o 20 pó łkach. Przy zawartości wody poniże j 0,5% od -
dz ie len ie ace tonuodwody jesttrudne, ponieważ k rzywe równowagi c iecz-para leżą 
bl isko siebie / k r z y w ą równowagi aceton - wodo podano na rys . 7 / . Strippery i t r ó j -
ch loroety len nie są techno log icznymi zanieczyszczeniami ace tonu, są jednak stoso-
wane powszechnie w techno log i i pó łp rzewodn ikowe j , Z tego wzg lędu wykonano próby 
oczyszczania acetonu zanieczyszczonego tymi substancjami. N i e uzyskano pozy ty -
wnego w y n i k u w w a r u n k o c h r e g e n e r o c j i uznanych za op łaca lne . N a rysunkach 11, 12, 
13, przedstawiono przyk ładowe widma absorpcj i w UV acetonu zanieczyszczonego 
emulsją fo to l i t og ra f i czną i to luenem, wykonane po oczyszczen iu go metodą des ty lac j i 
podaną w t a b i . 8 . D la porównania na rys . 14 i 15 przedstawiono widma acetonu za-
nieczyszczonego znanymi i lośc iami to luenu i emuls j i f o t o l i t o g r a f i c z n e j . 

O 20 40 60 80 WO%mol 

20 40 60 80 100%ivag 

Rys. 10. Izobara uk ładu aceton - benzen 120j 
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Przykład powyższy i lustruje zastosowaną przez autorów metodę kon t ro l i skuteczności 
des ty lac j i zanieczyszczonych rozpuszcza ln ików. Przykłady to luenu i emuls j i f o t o l i t o -
g ra f i czne j pokazu ją , że ot rzymuje się w y n i k i bardz ie j jednoznaczne gdy zan ieczysz -
czeniem jest indywiduum chemiczne, a nie mieszanina. N iemn ie j jednak ta metoda 
kon t ro l i jako bardzo szybka zasługuje zdaniem autorów na uwagę. 

Oprócz badania próbek acetonu cefowo zanieczyszczonych w labora to r ium zbada-
no możl iwość uś-ednionej próbki acetonu pobranego z różnych stanowisk r o b o c z y c h . 
Ace ton oczyszczony wg opracowanej w O N P M P techno log i i odpowiada ł wymaganiom 
techn icznym na aceton s p . c z . do p p . Dodatkowe badania widma w UV oraz badania 
chromatograf iczne w y k a z a ł y , że aceton zawiera n i ew ie l k i e / r z ę d u 0 , 2 % / i lości 
innych rozpuszczaln ików o rgan i cznych . Badania m'^todą ATR nie w y k a z a ł y sorpc j i 
na powie rzchn i p ły tek k rzemowych. Przydatność acetonu do celów t e c h n i k i pó łp rze -
wodn ikowe j po tw ie rdz i ła próba techno log iczna . 

2 . 3 . Regeneracja a lkoho lu izopropylowego 

Zan ieczyszczen ia a lkoho lu izopropy lowego, przeznaczonego do regenerac j i podano 
w t a b i . 9 , G łównym problemem technolog icznym przy regenerac j i al '<oholu i zopro -
py lowego jest usunięcie z niego wody do zawartości 0 , 2 % . A l koho l i zpropy lowy tworzy 
z wodą niekorzystny azeotrop o zawartości wody 12,1% wagowych i temperaturze 
wrzen ia 8 0 , 1 ° C . Odwodn ien ie a lkoho lu izopropylowego na skalę przemysłową p rowa-
d z i się metodą des ty lac j i azeotropowej. 

T a b l i c a 9 

Zan ieczyszczen ia występujące w a lkoho lu izopropylowym i w y n i k i oczyszczan ia 

Lp . 
Zanieczyszczenia 

wprowadzone 
Ilość zan ie -
czyszczenia 

Sposób oczyszczania 
Uzyskany 

wynik 

1 2 3 4 5 

1 k l e j z taśmy k l e j ą -
ce j 

0 ,5% desty lac ja p r zy " 
orosieniu 5 : 1 

pozytywny 

2 p ice ina 1% desty lac ja przy 
orosieniu 5 : 1 

pozytywny 

3 wosk pszczel i 0 ,5% desty lac ja przy 
0 ros ieniu 2 0 : 1 

pozytywny 

4 t ró jch lo roe ty len 5^0 desty lac ja przy 
orosieniu 2 0 : 1 

pozytywny 

5 wosk Rodotiv 1% podwójna desty lac ja 
przy orosieniu 
pierwsza 5 : 1 
druga 1 5 : 1 

pozytywny 
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cd. tablicy 4 

1 2 3 4 5 

6 aceton ICP/o desty lac ja przy 
orosieniu 2 0 : 1 

negatywny 

7 str ipper 2% zobojętn ien ie i desty-
lac ja przy oros isniu 
2 0 : 1 

negatywny 

8 kwas azotowy 0,5%. zobojętn ian ie C o O pozy tywny 

9 kwas f luorowodorowy 0,5'/o zobojętn ian ie C o O pozy tywny 

10 kwas siarkowy 0 ,5 /0 zoboję tn ian ie N a 2 C 0 2 pozy tywny 

11 wodo skład 
o zeo tropowy 

ozeotropowa desty lac ja 
z cykloheksanem lub 
eterem izopropylowym 

pozytywny 
zawartość 
wody 0 , 2 % 

Jako czynn i k i ozeotropujące wg Hatcho [ 2 6 ] sq stosowane następujące substancje: 
eter i zop ropy lowy , [ 2 7 ] - [ 3 2 ] , eter e ty lowy [ 3 3 ] , e te r e ty lo l l l - r z . bu ty lowy 

[ 3 4 ] , furon ( 3 5 J , a l i f a t yczne węglowodory C g - C ^ 2 ' kumen, e ty lobenzen , 

dwuety lobenzen 3 7 ] , a lkohol omylowy [ 3 8 ] , dwuizobuty len [ 3 9 ] i cykloheksan 
[ 4 0 j . Do na jczęśc ie j stosowanych czynników ozeotropujących na leżą eter i zopro-

py lowy i cyk loheksan. Eter izopropy lowy tworzy z a lkoholem izopropylov/ym i wodą 
potró jny ozeotrop o sk ładz ie 88% eteru izopropylowego, 7 ,2% a lkoho lu i 4,7^o wody. 
Azeo t rop ten desty lu je w temperaturze 61 ,1 C , przy czym desty lat rozwarstwia się 
w temperaturze poko jowej no dwie f a z y , z k tó rych górna zawiera 91 ,7% eteru i z o -
propy lowego, 7 , 2 % a lkoho lu izopropylowego i 1 ,1% wody , a dolna - ślady eteru 
izopropylowego, 9 , 8 % a lkoho lu izopropylowego i 90 ,2% w o d y . Skład ten jest bardzo 
korzystny, gdyż straty eteru izopropylowego w warstwie wodne jsq minimalne . Warstwę 
górną, bogatą w eter i zopropy lowy, zawraca s i gz powrotem do kolumny jako orosienie, 

0 warstwę do lną , bogatą w wodę , odrzuca się. Po oddesty lowaniu ca łe j zawartości 
wody eter izopropy lowy oddestylowuje się od a lkoho lu w postaci podwójnego azeo t ro -
pu o sk ładzie 14,2% a lkoho lu izopropylowego i 75,8P/o eteru i zopropy lowego o tem-
peraturze wrzen ia 6 5 , 6 C . Azeot rop ten stosuje się do odwodniania następnej pa r t i i 
a lkoho lu i zopropy lowego. Stosowanie eteru izopropylowego stwarza pewne zagroże-
n ie ze wzg lędu na możl iwość powstania nadt lenków i wywo łan ie wybuchu . 

Stosowanie cykloheksanu jako S-odka azeotropującego jest korzystn ie jsze, gdyż nie 
powstaje zagrożenie wybuchem w t rakc ie d e s t y l a c j i . Ponadto cykloheksan jest ton i 
1 dostępny no rynku k ra j owym. Cykloheksan tworzy potrójny azeotrop o sk ładz ie 74% 
cykloheksonu, 7 , 5 % wody i 18,3% a lkoho lu izopropy lowego, który rozdz ie la się 
w temperaturze poko jowej no dwie warstwy o sk ładz ie : 
- warstwa górno - 78% cykloheksanu, 2 0 , 2 % a l koho lu , 1 ,8% wody, 
- warstwo dolna - 0 , 9 % cyk loheksanu, 27 ,6% a lkoho lu , 71,5^0 w o d y . 
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Rys. 16. Izobara układu a lkoho l izopropy lowy - aceton 59 
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Podobnie ¡ok przy des ty lac j i z eterem izopropylowym warstwo górno jest zawracano 
jako oros ien ie , a warstwo dolno odrzucono. Po oddesty lowaniu wody cykloheksan jest 
oddesty lowywony jako podwójny azeotrop o sk ładzie: 67 ,3% cykloheksanu i 32 ,7% 
a l koho lu o temperaturze wrzen ia 

Inne metody odwadniania a lkoho lu izopropy lowego, jak usuwanie wody przy użyc iu 
N a O H 41 lub przez saturację a lkoho lu mieszaniną C O 2 i N H ^ [ 4 2 ] , prowadzą 
do częściowego rozk ładu a l koho lu . Metody suszenia przy użyc iu taśmy magnezowej , 
świeżo palonego wapno, t lenku boru lub siarczanu miedzi [ 4 3 ] , izopropylanu a l u -
minium [ 4 4 ] czy sit molekularnych 5A [ 4 5 ] są stosowane ty l ko w labora tor iach. 

Metodę otrzymywania izoproponolu o wysokie j czystości /99-,8r99,9%/ na skalę 
techn iczą podoła Somsonowo [ 4 6 ] . Metoda polegało na w ie lok ro tne j des ty lac j i 
handlowego a lkoho lu izopropylowego w kolumnie o 30-45 półkach teore tycznych, w y -
pe łn ione j spiralami z n ierdzewnej s t o l i . Po des ty lac j i a lkohol zawiera ł 0,0170,05^0 

wody , 
5x1 o " V o części n ie lo tnych i l x wszystkich k a t i o n ó w . 

Uznano za celowe przeprowadzenie badań nad skutecznością oczyszczania i zopro-
ponolu z typowych zanieczyszczeń techno log icznych . Wykaz substancji zan ieczysz-
cza jących , ich i l ośc i , sposób oczyszczania izoproponolu i uzyskane w y n i k i podoje 
t o b l . 9 . Skuteczność oczyszczania izoproponolu z wprowadzonych do niego zan ieczy -
szczeń organicznych sprawdzono metodą spektrofotometr i i w U V . 

Jak w idać z t a b l . 9 większość zanieczyszczeń organicznych zna jdu jących się w i z o -
proponolu po jego zastosowaniu w przemyśle e lek t ron icznym jest trudno do oddz ie l e -
n i a . Ty lko k l e j z tośmy k l e j ą c e j i p ice ino doje się usunąć z izoproponolu podczas 
jednokrotnej des ty lac j i już przy orosieniu 5 : 1 i jako substancje trudnolotne pozosta-
ją w pogon ie . Inne organiczne zanieczyszczenia a lkoho lu izopropy lowego, jak wosk 
pszczel i rod i t i v i t ró j ch lo roe ty len , oddz ie la ją się od izoproponolu dopiero podczas 
des ty lac j i przy orosieniu 15:1 do 2 0 : 1 . N i e w i e l k i e i lości lo tnych składników wosków 
przechodzą do przedgonu, o n ie lo tne pozostają w pogon ie . Tró jch loroety len przecho-
dz i cały do przedgonu, gdyż tworzy on z a lkoholem izopropylowym i wodą potrójny 
azeotrop o składzie / w a g o w o / : / % wody , 20% t ró jch loroety lenu i 73% izoproponolu 
o temperaturze wrzenia 69,4°C, oraz podwójny azeotrop o składzie/Cvagowq/: 70% t ró jch lo -
roe ty lenu , 3CP/o izoproponolu i temperaturze wrzenia 7 5 , 5 " C . Ace ton nie tworzy 
z izopropanolem azeot ropu, ale wykres równowagi c iecz -pora d la mieszaniny ocetonu 
z a lkoholem izopropylowym jest bardzo niekorzystny [ 5 9 ] . Skład pary jest bardzo 
zb l iżony do składu c i e c z y . W związku z tym nawet przy orosieniu 2 0 : 1 nie uzyskuje 
się dostatecznego rozdz ia łu tych c i e c z y . W czasie ich des ty lac j i temperatura podnosi 
się w sposób c i ą g ł y , d io tego izoproponolu zonieczyszczonego acetonem nie możno 
regenerować w op łaca lny sposób. Drugim zanieczyszczeniem, którego nie możno od -
d z i e l i ć w op łaca lny sposób, jest s t r ipper . Jak zaznaczono już w rozdz ia łach o ace -
tonie i t ró jch loroety len ie stripper nie jest zanieczyszczeniem technologicznym / c z t e -
rech podstawowych rozpuszcza ln i ków / , jest jednak stosowany powszechnie w przemy-
śle e lek t ron i cznym, toteż należy zachować szczególną staranność, oby nie zanieczyś-
c i ć nim rozpuszczaln ików przeznaczonych do regenerac j i . Kwasy n ieorgan iczne, jak 
s iarkowy, azotowy i f luorowodorowy, znajdujące się w izoproponolu w n i ew ie l k i ch 
i lościach ło two zobo ję tn ia ją się t lenk iem wapnia i sodą tworząc n ie lo tne sole, k tóre 
pozostaja w pogon ie . 

Próby odwodniania izoproponolu metodą azeotropowej des t y l ac j i , zarówno z eterem 
izopropylowym, jak i cykloheksanem przyniosły pozytywne w y n i k i . Zawartość wody 
w odwodnionym izoproponolu kszta ł tu je się na poziomie 0 ,2% . 
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Próby oczyszczania odpadowego izopropanolu pochodzącego z przemysłu e l ek t r on i cz -
nego wypadły pomyśln ie. Izopropanol zobojętn iano C a C i odwadniano stosując jako 
czynnik ozeotropujący cyk loheksan. Odwodniony izopropanol oczyszczany wg op<raco-
wanej przez nas technolog i i odpowiadał wymaganiom na sp . cz do pó łp rzewodn ików. 
Widmo w UV Izopropanolu regenerowanego nie r ó ż n i ł y się od izopropanolu s p . c z . 
do pp . Refleksyjne widma ATR nie wykaza ły absorpcj i zanieczyszczeń Izopropanolu 
no powierzchni k rzemu. Przeprowadzone próby techno log iczne w Fabryce Półprze-
wodników TEWA dały w y n i k i pozy tywne . 

2 . 4 . Regeneracja t ró jch lo roety lenu 

Wykaz zanieczyszczeń występujących w t ró jch lo roe ty len ie przeznaczonym do rege-
ne rac j i podano w t a b l . 10 . G łówne zanieczyszczenia t ró jch lo roe ty lenu to wosk i , 
o l e j e , k l e j e , a lkohol e f y l o w y , woda oraz produkty jego rozpadu. G łównym problemem 
przy regeneracj i t ró jch lo roety lenu jest właściwy dobór s tab i l i za to rów, zabezp iecza ją -
cych go przed rozkładem do kwasu solnego, ch loru i fosgenu. N a j k o r z y s t n i e i s T f ^ o teo^ 
ce lu okazały się mieszaniny amin z nadt lenkami o rgan i cznymi , T a b I I c a 1 O 

Zanieczyszczenia występujące w t ró jch lo roe ty len ie I w y n i k i oczyszczania 

Lp . 
Zan ieczyszczen le 

wprowadzone 
Ilość zan ie -

czyszczenia Sposób oczyszczania 
Uzyskany 

wyn ik 

1 kwasy 0 ,2% zobo ję tn ian ie s tab i l i za -
torem / t r ó j e t y l o o m l n ę / 

pozy tywny 
t r i obojętne 

2 wodo rozdz ie len ie warstw sta-
b i l i z a c j o i desty lac ja 

przy orosieniu 5 : 1 

« 

pozytywny 
zawartość w o -
dy we f r a k c j i 
w łaśc iwe j -
0 ,002% 

3 a lkohol e ty lowy desty lac ja przy orosieniu i 
5 : 1 

pozytywny 

4 mieszanina wosków: 
aplzon + paraf ina 
+ smar s i l i konowy 

po 1% każdegc ) desty lac ja przy oros isnlu 
5 : 1 

1 pozytywny 

5 mieszanina wosków: 
wosk Rodotiv + k l e j 
Cemko + k l e j M a k o -
lon 

po 1% każdego desty lac ja przy orosieniu 
5 : 1 

pozytywny 

6 o l e j maszynowy 2% s tab i l i zac ja I desty lac ja 
przy orosieniu 5 : 1 

pozytywny 

7 stripper 2% s tab i l i zac jo I desty lac ja 
przy oros ieniu 5 : 1 

negatywny « 
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Poniżej podajemy skład k i l k u mieszanin s tab i l i zu jących t ró jch lo roe ty len , opraco-
wanych przez różnych autorów: 
- N a g a i Elzo [ 4 7 ] opracował s tab i l izator składający się z a lkoholu izobuty Iowego, 

ep ich lo rohydryny , izopropyloaminy i tymolu w i lości 0 ,1% wagowych każdego ze 
sk ładn i ków. 
- Ukihashi Hiroshi [ 4 8 ] , [ 4 9 ] opracował k i l k a różnych mieszanin s tab i l i zu jących : 

a / mieszanina p - t o l u i d y n y , a lk i loaminy o 4 - ^ 0 węg lach , fenolu lub jego homolo-
gów oraz epich lorohydryny lub innych nad t lenków. Przykładowy skład: 0 ,01% wago-
wych p - t o l u i d y n y , a l l i l oam iny i tymolu oraz 0 ,5% wagowych epichlorohydryny w sto-
sunku do t ró jch lo roe ty lenu; 

b / m i e s z a n i n a 0 ,01% wagowych izopropyloaminy oraz 0 , ^ o wagowych t lenku c y -
k loheksanu. 
- N ish ihora Akeo [ S l ] zastosował do s tab i l i zac j i t ró jch loroety lenu zw iązk i typu 
e p i t i o - n p . 1 ,2 -ep i t i op ropan , 1 ,2 -ep i t i o -3 -hydroksypropan lub 3-mety lo t ioe tan . 
- Chr izman [ 5 2 ] zastosował urotropinę do s tab i l i zac j i t ró jch lo roe ty lenu w procesie 
jego regene rac j i . 
- Babin [ 5 3 ] stosował do tego ce lu zw iązk i he te rocyk l i czne , zawiera jące azo t , t len 
i s ia rkę . 

Odnośnie do metod oczyszczania i regenerac j i t ró jch lo roe ty lenu znaleziono za led-
w ie k i l ka wzmianek : Young [ 5 4 ] regenerował t ró jch loroety len używany w praln iach 
w ipec ja lmie do tego ce lu skonstruowanym aparac ie , pozwala jącym na łatwe usuwa-
nie zanieczyszczeń pozostających w zb iorn iku po odparowaniu t ró j ch lo roe ty lenu . 
Pashoff i inn i [ 5 5 ] regenerowal i brudny t ró jch loroety len zawiera jący py ł meta l i czny , 
ut lenione smary, t łuszcze oraz si lne u t len iacze / n p . nadsiarczan a m o n u / d r o g ą o d w i -
rowania zanieczyszczeń mechanicznych na wi rówce z f i l t rem celu lozowo-azbestowym 
oraz des ty lac j i w dwóch ko le jnych aparatach desty lacy jnych przy zastosowaniu wysoko 
wrzącego rozpuszczaln ika typu estru jako c ieczy p las t y f i ku jące j . K i l k u autorów sto-
sowało wymien iacze jonowe do usuwania z t ró jch loroety lenu substancji pochodzących 
z jego rozk ładu . Dahiberg zastosował Amber i t lR-45 do usuwania z t r i jonów Cl [ 5 6 ] . 
Mor i jama Itsuro [ 5 7 ] oczyszczał t ró jch loroety len zawiera jący 400 ppm HC l , 300ppm 
CL i 100 ppm H2C przepuszczając go przez zestaw kolumn wypełn ionym Amber l i tem 

A - 2 1 , sitami molekularnymi 4A i wapnem sodowanym, ot rzymując t ró jch loroety len o czys-
tości pó łp rzewodn ikowe j . 

N i e znaleziono danych na temat regenerac j i brudnego t ró jch loroety lenu pochodzą-
cego z przemysłu e lek t ron icznego . Przeprowadzono więc próby oczyszczania go z za-
wartych w nim zanieczyszczeń metodami podanymi w p , 2 . 1 . Zan ieczyszczen ia , ich 
i lość , sposób oczyszczania i uzyskany wyn ik podano w t a b l . 10 . W y n i k a z n i e j , że 
oczyszczanie t ró jch lo roe ty lenu z większości zan ieczyszcza jących go substancji za 
chodz i już podczas jednokrotnej des ty lac j i przy orosieniu 5 : 1 . Zan ieczyszczen ia , 
tak ie jak wosk i , k l e j e , para f ina , smar s i l i konowy , p i ce ina , o l e j maszynowy - jako 
substancje t rudnolotne pozostają po des ty lac j i w kubie kolumny jako pogoń. Badania 
na UV nie wykauz ją śladów tych zanieczyszczeń w t ró j ch lo roe ty len ie . A l koho l e t y l o -
wy i woda tworzą z t ró jch loroety lenem azeotropy o temperaturze wrzenia niższej od 
temperatury wrzen ia t ró jch lo roe ty lenu i oddesty lowują w przedgon ie . A lkoho l e ty lowy 
oddestylowuje bądź w postaci potrójnego azeotropu: a lkohol e t y l o w y - w o d a - t r ó j c h b r o -
e ty len /gdy w t ró jch lo roe ty len ie lub w a lkoho lu znajduje się wodq /o temperaturze wrze -
nia 67°C i o sk ładzie procentowym odpowiednio 16,1; 5 , ^ 78 ,4% wagowych, bądź w po-
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s tac i j j odwó jnego azeotropu a lkohol e t y lowy- t ró j ch lo roe ty len o temperaturze wrzen ia 
7 0 , 9 C i o składzie odpowiednio 2 7 , 5 i 7 2 , 5 % wagowych / gdy t ró jch loroety len i a l -
kohol nie zawiera ją wody lub po oddesty lowaniu potrójnego azeo t ropu / . Wodę n ie roz -
puszczoną w t ró jch loroety len ie oddz ie la się od niego przed wprowadzeniem na k o l u m -
nę . Wodo rozpuszczona w t ró jch lo roe ty len ie oddestyIowuje w przedgonie w postaci 
wymienionego potrójnego azeotropu z a lkoholem e ty lowym lub w postaci podwójnego 
azeotropu o temperaturze wrzenia 7 3 , 6 ° C i zawartości wocly 2 6 , f r ^ wagowych . Z a -
wartość wody we f r akc j i w łaśc iwe j jest n iew ie l ka i kszta ł tu je się no poziomie 0 ,002% . 

Próby zobojętn ian ia t lenk iem wapnia lub roztworem węglanu sodu kwasów zawartych 
w t ró jch lo roe ty len ie nie przyniosły pozy tywnych w y n i k ó w , mimo intensywnego m i e -
szania i ogrzewania zobojętn ianych próbek. Dobre w y n i k i uzyskano stosując do zobo-
ję tn ian ia t ró jch lo roe ty lenu ziwiązkf organiczne typu a m i n . Z w i ą z k i te są zarazem s ta-
b i l i za to rami i zapobiegają rozk ładowi t ró jch lo roe ty lenu w czasie jego des ty lac j i i ma-
gazynowan ia . Do s tab i l i zac j i t ró jch lo roety lenu stosuje się oprócz amin związk i typu 
nadt lenków organ icznych , n p . t lenek buty lenu lub epich lorohydrynę - zapobiegające 
rozk ładowi t ró jch lo roe ty lenu z wydz ie len iem fosgenu. Regenerowany t ró jch lo roe ty len 
s tab i l izowany odpowiednimi i lościami amin i nadt lenków organ icznych , a następnie 
destylowany posiada lekko a l ka l i c zny odczyn / 5 x l 0 " ' ' % w p rze l i czen iu no N a O H / 
i nie zawiera c h l o r u , ch lorków i fosgenu. Przeprowadzone badania t rwałości tok rege-
nerowanego t ró jch lo roety lenu w y k a z a ł y , że jest on stabi lny w okresie 2 miesięcy 
magazynowania / t a b l . 1 1 / w temperaturze pokojowej w opakowaniach z ciemnego 
szk ła . Po tym okresie t ró jch loroety len mia ł odczyn lekko a l ka l i c zny i n ie zawiera ł 
ch lo ru , chlorków i fosgenu. Oprócz badania skuteczności oczyszczania t r ó j c h l o r o e t y -
lenu domieszkowanego w laborator ium znanymi i lościami substancj i zan ieczyszcza ją-
cych przeprowadzono również badania skuteczności oczyszczania t ró jch loroety lenu 
odpadowego, pochodzącego z różnych procesów techno log icznych przemysłu pó łp rze -
wodn ikowego. Próby regenerac j i obejmujące oddz ie len ie warstwy wodne j , zobo ję tn ia -
n i e , s tab i l i zac ję i desty lac ję przy orosieniu 5 : 1 prowadz i ły do uzyskania t ró j ch lo ro -
e t y lenu , odpowiadającego wymaganiom normy no t ró jch lo roe ty len c z . d . a . T ró jch lo ro-
e ty len o czystości specja lne j do półprzewodników uzyskiwano poddając otrzymane w y -
żej próbki t ró jch lo roety lenu ponownej des ty lac j i przy orosieniu 5:1 . 

Widmo regenerowanego t ró jch lo roe ty lenu - wykonane na spektrofotometrze w pod - ' 
czerwien i i u l t ra f io lec ie - są identyczne z widmami t ró jch lo roety lenu s p . c z . do pp . 
Badania p ły tek krzemowych mytych w regenerowanym t ró jch loroety len ie /metodą 
A T R / n i e wykaza ły obsorbcj i zanieczyszczeń na ich pow ie rzchn i . P^óby techno log i -
czne mycia p ły tek krzemowych w regenerowanym t ró jch lo roe ty len ie wykaza ły jego 
przydatność do tego c e l u . 
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T a b l i c a 11 

Wyn i k i badania stabi lności regenerowanego t ró jch lo roety lenu 

I lość dn i 
po des ty lac j i 

Partio I 

zasadowo ść chlor 
wg normy 

fosgen 
wg normy 

Partio II 
x x / 

zasadowość 
% 

chlor 
wg normy 

fosgen 
wg normy 

O 
7 

14 
30 
60 

0,0016 
0,0012 
0,0011 
0,0011 
0,001 

brak brak 0 ,0007 
0,0006 
0,0006 
0,00045 
0 ,0003 

brak brak 

^ I par t ię t ró jch lo roe ty lenu regenerowano przez desty lac ję no aparaturze do desty la -
c j i proste j , o następnie no kolumnie przy orosieniu 5 : 1 . Do obu des ty lac j i doda-
no s tab i l i za tory / 0 , 1 % epichloroHydryny i 0 ,01% t r ó j e t y l o o m i n y / . 

^ ^ ^ II par t ię t ró jch loroety lenu regenerowano j . w . , lecz z mniejszą i l ośc iąs tob i l i zo to -
rów , t j . 0 , 0 5 % epich lorohydryny i 0 , 0 0 5 % tró jety laminy do obu d e s t y l a c j i . 

2 . 5 . Regeneracja a lkoho lu ety lowego 

A l k o h o l e ty lowy jest używany w przemyśle półprzewodnikowym g łównie do mycia 
p ły tek krzemowych i elementów pó łp rzewodn ikowych , po ich uprzednim umyciu w t r ó j -
ch l o roe t y l en i e . W zw iązku z tym ilość zanieczyszczeń występujących w a lkoho lu 
e ty lowym jest n iew ie l ka . Jest on zanieczyszczony g łównie t ró jch loroety lenem, wodą , 
kwosomi oraz n i e w i e l k ą i lośc ią wosków, k l e j ó w , p ice iny i sol i m inera lnych . 

N i e znolez iono p u b l i k a c j i no temat oczyszczania a lkoho lu e ty lowego z przemysłu 
e lek t ron i cznego . Publ ikowane są metody regenerac j i a lkoho lu ety lowego z innych 
przemys łów. Chr izmon [ 5 2 ] podaje n p . metodę regenerac j i a lkoho lu e ty lowego 
zonieczyszczonego smorami, o le jami oraz drobnoziarnistymi proszkami me ta l i , po l e -
ga jącą no adsorpcj i zanieczyszczeń no świeżo palonym wapnie /1C% wagowych w sto-
sunku do o l k o h o l u / oraz późnie jszej des ty lac j i a lkoho lu w specja ln ie do tego ce lu 
opracowanym aparac ie . 

Ar tynkuow 58 podaje metodę regenerac j i a l koho lu ety lowego zanieczyszczonego 
estromi, kwasami i zw iązkami s ia rk i , po legającą no zoboję tn ian iu kwasów a l k a l i a m i , 
u t len ian iu n iek tórych zanieczyszczeń organ icznych nodmongonionem potasu oraz 
późnie jszej des ty lac j i a l koho lu w kolumnie des ty lacy jne j o 40 pó łkach teore tycznych . 

W zw iązku z brokiem gotowych opracowań no temat regenerac j i a lkoho lu e ty lowego 
pochodzącego z przemysłu e lek t ron icznego , przeprowadzono badania nad oczyszcza-
niem a lkoho lu domieszkowonego substancjami zan ieczyszcza jącymi go w procesoch 
techno log i cznych . Wykaz zonieczyszczeń, ich i lość , sposób oczyszczonio a lkoho lu 
oraz uzyskane w y n i k i podano w t a b l . 12 . 
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T a b l i c a 12 

Zanieczyszczenia występujące w a lkoho lu e ty lowym i w y n i k i oczyszczania 

Lp . 
Zanieczyszczenie 

wprowadzone 

Ilość za -
n ieczysz-
czenia 

Sposób oczyszczania 
Uzyskany 

wyn ik 

1 t ró jch loroety len ICP/o desty lac ja przy 
orosieniu 5 : 1 

pozy tywny 

2 o le j maszynowy 1% desty lac ja przy 
orosieniu 5 : 1 

pozy tywny 

3 kwas f luorowodorowy 0 , 5 % zobojętn ian ie C a O pozy tywny 

4 kwas azotowy 0 , 5 % zobojętn ian ie C a O pozy tywny 

5 kwas siarkowy 0 ,5% zobojętn ian ie CaO 
zobojętn ian ie N a 2 C 0 2 

negatywny 
pozy tywny 

ó kwas octowy 0 , 5 % zobojętn ian ie C a O pozy tywny 

Z ana l izy widma w UV w y n i k a , że t ró jch lo roe ty len oddestylowuje z a l koho lu e t y l o -
wego już w czasie jednokrotnej des ty lac j i przy orosieniu 5 : 1 , w postaci pot ró jnego 
azeotropu t ró j ch lo roe ty len -a lkoho l e t y lowy -woda o sk ładzie odpowiednio 7 8 , 4 % w a -
gowych, 16,1% wagowych , 5 ,5% wagowych i temperaturze wrzenia 67°C. O l e j e ma-
szynowenisko krzepnące nie desty lu ją razem z etanolem i pozostają w pogonie już przy 
orosieniu 5 : 1 . Kwasy n ieorganiczne zobo ję tn ia ją się t lenk iem wapnia i sodą, dając 
sole n ieorganiczne pozostające w pogon ie . Woda występująca w próbkach p rzeznaczo-
nych do regenerac j i , zwyk le w i lościach 10-25% powinna być oddzie lona od a lkoho lu 
do zawartości maks. 4% ob ję tośc iowych . Z przeprowadzonych prób w y n i k a , że zarówno 
przy orosieniu 5 : 1 , jak i 1 0 : 1 zawartość wody w a lkoho lu utrzymuje się na poziomie 
6 -7% ob ję tośc iowych . Oddz ie len ie wody od a lkoho lu ety lowego do składu azeotropo-
wego , t j . do 96%, wymaga kolumn desty lacy jnych o k i l kudz ies ięc iu pó łkach [ 3 9 j . 
Stąd regenerację a lkoho lu ety lowego prowadzą wyspec ja l izowane zakłady Państwowego 
Monopolu Spirytusowego. 

3 . PODSUMOWANIE 
/ 

Autorzy przedstawi l i w pracy zawarte w l i tera turze metody badań nad określaniem 
zanieczyszczeń jonowych na p ły tkach k rzemowych. Przedstawiono metodę ATR w za -
stosowaniu do określania stopnia zanieczyszczania p ły tek krzemu przez substancje 
o rgan iczne . Metoda ta może służyć jako dokładna metoda określająca minimalne czasy 
i skuteczność mycia p ł y t e k . 

Przeanal izowano mechanizmy powstawania zanieczyszczeń j ^ n o w y ^ na p ły tkach 
i uzasadniono konieczność normowania meta l i na poziomie 10 r 10 /o wagowych . 
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Przedstawiono także teoretyczne próby "programowania" rozpuszczaln ików no pod-
stawie metody ana l i zy t e rm iczne j . Zdaniem autorów is tn ie ją możl iwości zna lez ien io 
e fek tywnych rozpuszczaln ików mieszanych z si lnym efektem synerg icznym. 

Przedstawiono w y n i k i badań nad usuwaniem dozowanych zanieczyszczeń z rozpusz-
cza ln ików i ana l i zę izobar wrzen ia zon ieczyszczen ie - rozpuszcza ln ik . Wyn ik iem tych 
badań są opracowane w O N P M P technologie regenerac j i . Uzyskane tą drogą rozpusz-
cza ln i k i przeszły pomyślne próby techno log iczne . 
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