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(54) siaaob stanovenia a rozliSenia usadenin vo vodnych predhydrolyzétoch pri vyrobe

bunidiny

Vynélez spadé do oboru analytic-
kych metod pouZivanych pri vyrobe buniéi-
ny. Rie&i sposob stanovenia a rozliSenia
usadenin vo vodngch predhydrolyzéatoch pri
vyrobe bunidiny. Postupuje sa tak, Ze
usadeniny kalového alebo Zivi&ného typu
po sedimentécii a filtrécii sa podla vy-
nédlezu izolované rozpustia za izbovej
teploty v 0,01 N aZ 1,0 N vodnom roztoku
hydroxidov alkalickych'kovov a aalej sa

" stanovuji spektrofotometricky meranim
absorbancie tychto roztokov pri 280 nm.
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Vyndlez sa tyka sp8sobu stanovenia a rozlf{Senia usadenin
vo vodnych predhydrolyzétoch pri vyrobe buni¥iny.

Vodnd predhydrolyza, ako prvy stupen vyroby chemickej bu-
niéiny, je zloZity extrakény a deétrukény proces, v priebehu ktp-
rého prechddza do roztoku pri 170 % 20 a% 25 % drevnej hmoty.
Chemické odburanie nepostihuje iba sacharidickud ¥ast dreva, ale
do roztoku prechddzajui aj ostatné zlo¥ky dreva ako su triesloviny,
farbivi, pektiny a &ast nizkomolekulového ligninu. Predhydroly-
zét obsahuje okrem létok primérne vzniknutych hydrolyzou dreva
1 ldtky sekunddrne vzniknuté rekombindcou a repolymerizéciou
tychto zlidenin.

Tieto létky maju snahu vytvérat koloidné a% pevné usadeni-
ny, ktoré su pri&inou mnohych prevédzkovjch ﬁaékosti, zanééagu ‘
technologické zariadenia, zniZuje sa kvalita sulfétovej buni&iny
a staZuje sa chemické alebo biochemické spracovanie predhydroly-
~z&tu. Z predhydrolyzdtu vypaddve ji dva typy usadenin a to usade-
nina kalového zemitého vzhladu, ktord sa po sedimentécii opit
Tahko rozviri tzv. sediment. Tento typ usadeniny nespdsobuje va&-
8ie prevédzkové tarkosti. Druhy typ je smolovité, ¥erveno-hnedd
a% &ierna hmota, ktord mé lepivé vlastnosti, je termoplastické
a povychladnut{ je krehké a lémavd. Této usadenina #ividného ty-
pu tzv. inkrust spdsobuje préve uvedené prevédzkové talkosti.

Na stanovenie usadenin sa vyuZivala metodika stanovenia

v Imhoffovych kuZeloch popisand Hoffmanom a kolektivom v Jednot-
nich metodikdch rozboru vod, SNTL, Praha, 1965. Nevyhodou tejto
metodiky je okolnost, %e rychlost sedimentécie usadenin kalového
typu z predhydrolyzétov pripravenych'za rdznych podmienck tej.
rdznej teploty a doby predhydrolyzy nie je rovnakd, &im sa ziskajd
skreslené vysledky. PresnejSie vysledky stanovenia usadenin kalo-
vého typu sa dosishnu zo stanovenia rozdielu sudin pred a po cen-
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trifugécii predhydrolyzétu za kon¥tantnych podmienok popisanej
Brabcom J., Radéjom Z. v Papir a cel., 22, 51, 1967. Usadenina
3ividného typu po vysedimentovani a zliat{ predhydrolyzdatu sa
zahriatim prevedie do termoplastického stavu, v kiorom sa dé su-
chou cestou odstrénit z chemického skla a po suSeni na vzduchu
sa. zvé¥i. Tento postup je popisany Bokovanskym O. v Papir a cel.,
24, 317, 1969.

Nedostatky tychto spdsobov stanoveni sui odstrénené u spd-
sobu stanovenia a rozliSenia usadenin vo vodngch predhydrolyzé-
toch pri vjrobe”buniéiny pod¥a vynélezu po sedimentdcii a filtré-
ci, podstatou ktorého je, Ze usadeniny kalového a Zivi&ného typu
sa rozpustia za izbovej teploty v 0,0l N a¥ 1,0 N vodnom rozto-
ku- hydroxydov alkalickych kovov a dalej sa stanovujui spektrofo-
tometricky zmeranim absorbancie tychto roztokov pri 280 nm,

Vyhodou sp8sobu podla vyndlezu je variabilita pouZitia me=-
tédy pre oba typy usadenin, ich dobré rozpustnost vo vodnych roz-
tokoch hydroxidov alkalickych kovov, skrétend doba stanovenia a
97 % névratnost stanovenia. “

- Predmet vynadlezu je demon¥trovany na priklade stanovenia
usadeniny kalového a Zivi&ného typu.

Priklad 1

Vzorka éredhydrolyzétu pri vyrobe buni¥in objemu 500 ml sa nechd
sedimentovat 24 hodfin pri izbovej teplote, potom sa intenzivnym
trepanim premieSa, aby sa usadenina kalového typu rozptylila v
roztoku a predhydrolyzét sa prefiltruje cez riedku sklenend fri-
tu. Alikvotnd &ast filtrétu, v ktorom sa nachédza usadenina ka-
lového typu sa viacnésobne centrifuguje & premyje vodou. Premy-
té usadenina sa kvantitativne rozpusti v 25 ml 0,1 N vodnom roz-
toku hydroiidu sodného, riedi sa 0,1 N roztokom hydroxidu sodné~-
ho na takd koncentréciu, aby jeho absorbancia bola v rozsahu
0,1 - 1,0 pri 280 nm. Po zmerani absorbancie sa 2 kalibradnej
priamky zist{ koncentrécia meraného roztoku. MnoZstvo usadeniny
kglového typu v predhydrolyzate sa vypoéita podYa vzorca:

‘ -1 Cm. riedenie + Vv
Usadenina kalového typu v g.1 = = —=

\')
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€, — namerané koncentrécia odéftand z grafu 233 879
v - ml NaOH po3itého na rozpustenie usadeniny
V = ml predhydrolyzétu pouZitého na centrifugédciu

Priklad 2

Vzorka predhydrolyzdtu sa nechd sedimentovat ako v priklade 1.

Po prefiltroveni vzorky sa usadenina Ziviéného typu v sedimentad-
nej nddobe a na frite rozpustl v 0,1 N vodnom roztoku hydroxidu
sodného a prene81e sa kvantitativane do 100 ml odmerky. Recztok usa-
deniny sa riedi O 1 N hydroxidom sodnym na takﬁ koncentréciu, aby
Jeho absorbancia bola v pozsahu O y1 - 1,0 a zmeria sa jeho absor-
bancia pri 280 nm. Z kalibraénej priamky sa zistf namerand kon-
centrdcia roztoku. Mno¥stvo usadeniny v predhydrolvzate sa vypo-
&ita podYTa vzorca:

_ o , -1 Cpe riedenie . v

Usadenina #ivi&ného typu v g.1”+ = —B&_ m
'Cm - namerand koncentrsécia odditand sz grafu

v - ml NaCH pouZitého na rozpustenie usadeniny

V - ml predhydrolyzétu pou?itého na analyzu

Priklad 3

Pripravi sa Standarny roztok usadenln 0 koncentrdcii 1 g.ﬁ -1 roz-
pustenfm usadenly o gnémej suSine v O »1 N roztoku hydroxidu sod-
ného. Z takto pripraveného roztoku sa riedenim 0,1 N roztokom
hydroxidu sodného pripravia roztoky o stuipajuicej koncentrécii
usadeniny v rozsahu 0,01 - 0,05 g‘i . Po zmerani absorbancii
tychto roztokov oproti 0,1 N vodnému roztoku hydroxidu sodného
pri 280 nm sa ziska kalibradnd priamka.

Priklad 4

Obsah usadenin kalového a élVléného typu v predhydrolyzétoch

z vyroby bhunigd iny podTa vyndlezu bol porovnany s me tod ou ich
stanovenia z rozdielu sudin a gravimetrickym stanovenim. Vysledky
8U uvedené v tabulke &.1.
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Tabulka &.1 Porovnanie mnoZstva usadenin stanovenych réznyni
spbésobmi v g.i’l predhydrolyzétu

Spdsob stanovenia
Vzorka - v
z rozdielu gravimet- | spektrofo~
sulin ricky tometricky
. 1l 2,61 3,39 - 3,20
% 2 3,34 3,68 3,98
g 4 5,17 5,35 5,20
"3 5 - ' 2,33 2,32
b 6 —— 3,01 2,88
g . 1 o~ 2,85 2,55
=¥ 2 - 0,89 0,96
3 = 3 —— | 1,13 1,05

Pri stanoveni usadenin sa premerali spektré rdéznych vzo-
riek usadenin z predhydrolyzdtov. Z nameranych hodndét absorban=-
gnjch kriviek sa vypo&itali hodnoty hmotnostnych absorptivitnych
koeficientov jednotlivych usadenin kalového a 2dviéného typu.
pri 280 nm podla vzorca

A

a, -
&y -‘hmotnostny absorptivitny‘koeficieht
¢ - namerané koncentrécia v g.b
A - nbsorbancia ‘

Vysledky sd uvedené v tabulke &.2.
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Tabulka &.2 Hmotnostné absorptivitné koeficienty usadenin pri
| A= 280 nm v 0,1 N NaOH

Vzorka a,
“ . 1 22,73
38 | 2 22,34
g3 13 22,42
g P 1 22,13
= 3 2 22,59
a0 3 22,27

Pri poéte 10 stanoveni u priemerného obsahu usadeniny
"2,37 g.ﬁfl Jje smerodajné odchylka 0,134 a varialny koeficient
5,65 %q ' .



-6 =
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Spdsob stanovenia a rozliSenia usadenin vo vodnych pred-
hydrolyzétoch pri vyrobe bunidiny,pri ktorog;ggwgggdhydrolyzét
sedimentuje a filtruje, vyznadeny tym, zethSadéniny kalového
alebo Zivi&ného typu ‘ sa rozpustia za izbovej teploty
v 0,01 N a% 1,0 N vodnom roztoku hydroxidov alkalickych kovov
a dalej sa stanovujui spektrofotometricky meranim absorbancie
tyechto roztokov pri 280 nm. ‘

Vytiskly Moravské tiskatské zavody, Cena: 2,40 Kés
provoz 12, tf.Lidovych milici 3, Olomouc ‘
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