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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest wy-
znaczanie procentowej zawartosci lignin we wioknic
Inianym i konopnym metods klasyczng wagows oraz
metodg miareczkowy.

1.2. Rodzaje metod badan

1.2.1. Metoda klasyczna wagowa polega na zastosowa-
niu mieszaniny stgzonego kwasu siarkowego i ortofo-
sforowego.

1.2.2. Metoda miareczkowa (do szybkiej oceny wtok-
na) polega na zastosowaniu roztworu chloraminy.

1.3. Zakres stosowania metod

1.3.1. Metoda klasyczna wagowa shuzy do okre$lania
ogolnej zawartosci lignin we widknie Inianym i konop-
nym.

1.3.2. Metoda miareczkowa stuzy do szybkiego okres-
lania zawartosci lignin ulegajgcych chlorowaniu i umo-
zliwia uzyskanie dodatkowej informacji co do ich ja-
kosci. Moze by¢ stosowana szezegdlnie do oceny jakos-
¢l widkna Inianego i1 konopnego, poddawanego proce-
som odklejania w kapielach bielgcych przed przerobem
przedzalniczym,

2. WYTYCZNE OGOLNE

2.1. Czystos¢ odezynnikéw. Podczas analiz nalezy sto-
sowac odczynniki o czysto$ci wg 4.1.2 i 4.2.2 oraz
wodg destylowang lub wodg o réwnowaznej czystodci.

2.2. Doktadno$¢ wazenia. Wszystkic pomiary masy
nalezy wykonywac na wadze analitycznej z doktadnos-
cig do 0,0001 g,

3. POBIERANIE PROBEK

3.1. Pobieranie prébek do badah. Z przeznaczonego
do badan widkna nalezy pobraé sposobem losowym
na slepo z réznych miejsc probke o masie okoto 35 g
i rgcznie dokladnic usunaé z niej pazdzierze,

3.2. Pobieranie probek do wyznaczania wilgotnosci
wiokna. Z pobranej wg 3.1 probki pozbawionej pazdzie-
rzy nalezy wydzieli¢ pigé probek, kazda o masie 5 g,

przeznaczonych do wyznaczania wilgotnosci wlokna.
Probki te umiesci¢é w oddzielnych szczelnie zamknie-
tych naczyniach wagowych, o znanych stalych masach.

4. WYZNACZANIE

4.1. Metoda klasyczna wagowa

4.1.1. Zasada wyznaczania. Wyznaczanie polega na
rozpuszczeniu celulozy, hemiceluloz i pektyn dziatajac
mieszaning stgzonego kwasu siarkowego i kwasu orto-
fosforowego, odsaczeniu nierozpuszczalnych lignin oraz
obliczeniu ich procentowej zawartosci w stosunku do
suchej masy widkna zgodnie z 4.1.5.

4.1.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz., roztwor 75%(V/V).

b) Kwas ortofosforowy c¢z., roztwor 85%(V/V).

¢) Weglan sodowy cz., roztwor 2%(m/m).

d) Fenoloftaleina cz., roztwor alkoholowy 1% (m/m).

e) Spirytus skazony.

f) Odczynniki do usuwania substancji woskowych
i tluszczowych — wg BN-86/7501-10.

4.1.3. Przyrzady pomiarowe i pomocnicze

a) Waga analityczna o zakresie do 200 g umozli-
wiajaca wazenie z doktadnoscia do 0,0001 g.

b) Suszarka laboratoryjna z termoregulacjy.

¢) Eksykator o $rednicy 240 mm 7z bezwodnym
chlorkiem wapnia.

d) Kolba stozkowa pojemnosci 300 ml.

e) Dwie zlewki pojemnosci 25 1 500 ml.

) Kolba ptaskodenna ze szlifem pojemnosci 500 ml.

g) Cylinder miarowy pojemnosci 500 ml.

h) Chlodnica zwrotna.
1) Lejek sitowy porcelanowy o $rednicy 100 mm.
J) Saczek piankowy G-4.
k)

Precik  szklany =z plaskim koncem dlugosci
300 mm.
1) Bagietka.
b) Naczynia wagowe przygotowane wg PN-71/

P-04601 p. 2.2.1e).

m) Zestaw przyrzadow do usuwania substancji wos-
kowych 1 tluszczowych wg BN-86/7501-10.

n) Papierki wskaznikowe uniwersalne (pH 1 =+ 10).
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4.1.4. Przygotowanie prébek
4.1.4.1. Usuwanie substancji woskowych i tluszczo-
wych. Z pobranej wg 3.1 probki wtokna nalezy usunad

substancje woskowe i tluszczowe, postgpujac wg
BN-86/7501-10.
4.1.4.2. Rozdrabnianie. W!okno przeznaczone do

analizy, po usunigciu z niego substancji woskowych
i thuszczowych, nalezy pociac i przemieszac, a nast¢pnie
odwazy¢ na wadze analitycznej trzy probki, o masie
| g kazda, przeznaczone do wyznaczania zawartos$ci
lignin.

4.1.5. Wykonanie wyznaczania

4.1.5.1. Wyznaczanie wilgotnosci witokna. Wilgotnosc
wyznaczy¢ w probkach przygotowanych wg 3.2, postg-
pujgc zgodnie z PN-71/P-04601 p. 2.2.

4.1.5.2. Wyznaczanie zawartoSci lignin. Kazda z pro-
bek rozdrobnionego widkna, przygotowang wg 4.1.4,
umiesci¢ w zlewce pojemnosci 25 ml 1 zala¢ 15 ml
mieszaniny kwasow (6 czg¢sci objetosciowych 75% roz-
tworu kwasu siarkowego i 0.5 cze$ci objetosciowych
85% roztworu kwasu ortofosforowego). Nast¢pnie
zlewkg 7 zawartoscia przeniesé¢ do termostatu o tempe-
raturze 35 £2°C na 40 min, przy czym w ciggu pier-
wszych 5 min zawarto$¢ nalezy miesza¢ bagietka. Po
uptywic 40 min zawarto$¢ zlewki przenies¢ iloSciowo
do kolby ptaskodennej pojemnodci 500 ml, dodac¢ 400 ml
zimne] wody destylowanej i ogrzewa¢ pod chtodnicg
zwrotng. utrzymujac temperatur¢ wrzenia przez 15 min.
Nastepnie kolbe 7z zawiesing nalezy pozostawi¢ na
10 min w celu opadnigcia osadu, po czym goracy
roztwOr przesgczy¢ przez uprzednio wysuszony 1 zwazo-
ny saczek pilankowy G-4. Sgczek umiescié w kolbie
ssawkowej polaczone) z pompa wodna. Po odsaczeniu
przemy¢ ligniny 500 ml goracej wody destylowane]
do momentu zaniku reakcji kwasne) wobec papierka
wskaznikowego (pH = 7). Przemyty saczek z ligninami
nalezy suszyv¢ w suszarce w ciagu 2 h w temperaturze
105°C. nast¢pnie umiesci¢ w eksykatorze na 0,5 h i zwa-
zyC. Suszy¢ ponownie przez 0.5 h 1 czynno$é t¢ powta-
rza¢ a7 do uzyskania stalej] masy.

Za staly mase hgnin nalezy przyja¢ wynik ostatniego
wazenia pomniejszony o mase¢ sgczka.

4.1.6. Obliczanie wynikow. Zawarto$¢ lignin (X)
w stosunku do suchej masy widkna nalezy obliczyé
w procentach, dla kazdej probki oddzielnie, z doklad-
noscig do 0,01% wg wrzoru

my - (100 + W)

X = (1
Mo
w ktorym:
m; — masa stala lignin, g,
W — wilgotno$¢ badanego wldkna, %,
mo — masa poczatkowa, g.

Za wynik nalezy przyjac¢ sSrednig aryimetyczng wyni-
kow trzech rownolegtych wyznaczan, dla ktorych rozni-
ca migdzy poszczegdlnymi wynikami a ich $rednig aryt-
metyczng nie przekracza 109 wartosci sredniej. Jezeli
roznica migdzy wartoscig Sredniej arytmetyczne] w jed-
nym z poszczegdlnych wynikdéw przekracza 10%, wy-
znaczanie nalezy powtdrzyd.

4.2. Metoda miareczkowa

4.2.1. Zasada wyznaczania. Wyznaczanie polega na
utlenieniu lignin aktywnym chlorkiem zawartym w roz-
tworze chloraminy, zmiareczkowaniu przereagowanego
roztworu z zastosowaniem roztworu tiosiarczanu sodu
oraz obliczeniu procentowej zawartosci lignin na pod-
stawie ilo$ci aktywnego chloru zuzytego do reakcji —
zgodnie z 4.2.6.

4.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Chloramina T cz., roztwor 2%(m/m). roztwor
powinien zawieraé 5 g aktywnego chloru w 1 L

b) Tiosiarczan sodu cz.d.a., roztwdr mianowany
(roztwor powinien zawiera¢ 24,820 g Na,S:0: w 1 ).

¢) Jodek potasowy cz., roztwor 109%(m/m).

d) Kwas solny cz., roztwor (rozcienczony w stosunku
I cz. kwasu + 3 cz. wody destylowanej).

e) Skrobia cz., roztwor wodny 1%(m/m).

4.2.3. Przyrzady pomiarowe i pomocnicze

a) Waga analitvczna o zakresie do 100 g umozli-
wiajaca wazenie z dokladnoscig do 0,0001 g.

b) Dwie kolby stozkowe szklane pojemnosci od 70
do 100 ml i wysokosci 100 mm z korkami na szlif.

¢) Laznia wodna z termoregulacjg.

d) Suszarka laboratoryjna z termoregulacjg.

¢) Kolby miareczkowe.

f) Naczynia wagowe
P-04601 p. 2.2.1e).

g) Biurety.

h) Pipety.

4.2.4. Przygotowanie probek. Wldkno z probki po-
branej wg 3.1 nalezy porozcinaé na kawatki o dtugosci
1 = 1.5 ¢m 1 przemieszaé, a nastgpnie odwazy¢ na
wadze analitycznej trzy probki, o masie 2 g kazda,
przeznaczone do wyznaczania zawartosci lignin.

4.2.5. Wykonanie wyznaczania

4.2.5.1. Wyznaczanie wilgotno$ci whokna. Wilgotnosc
wyznaczy¢ w probkach przygotowanych wg 3.2, postg-
pujac zgodnie z PN-71/P-04601 p. 2.2.

4.2.5.2. Wyznaczanie zawarto$ci lignin. Oddzielnie
kazda 7 trzech probek przygotowanych wg 4.2.4, nalezy
przenies¢ do kolby z korkiem na szlif, w ktorej znaj-
duje si¢ 40 ml roztworu chloraminy, ogrzanego uprzed-
nio do temperatury 40°C. Nast¢pnie zamkni¢ta kolbg
z zawartoscig nalezy ogrzewaé na tazni wodnej w tem-
peraturze 80°C, w ciggu 30 min. W trakcie ogrzewa-
nia zawartoé¢ kolby zamieszac szklana bagietka, powta-
rzajac t¢ czynno$¢ co 10 min. Bagietke nalezy wkia-
dac¢ do kolby tylko na czas mieszania, poza tym kolba
podczas ogrzewania powinna byé zamknigta. Po 30 min
ogrzewania wldkno nalezy wyja¢ z roztworu 1 lekko
odcisngé, przyciskajac bagietke do Scianki kolby. Zam-
kni¢ta kolbe z roztworem chloraminy ostudzi¢é w na-
czyniu z zimng wodg 1 ostroznie nachylajac ja sptukac
kondensat, ktéry utworzyl si¢ na jej Sciance. Nast¢pnie
pobra¢ pipetg po 10 ml roztworu do przygotowanych
uprzednio kolb miareczkowych, doda¢ 2 ml kwasu sol-
nego rozcienczonego w stosunku 1 : 3 oraz 2 ml 10%
roztworu jodku potasu 1 kilka kropli 1% roztworu

przygotowane wg PN-71/
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skrobi, jako wskaZnika. Tak otrzymany roztwor nalezy
miareczkowa¢ mianowanym roztworem tiosiarczanu
sodowego do momentu odbarwienia.

4.2.6. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ lignin (X) nale-
zy obliczy¢ w procentach dla kazdej probki oddzielnie,
z doktadnoscia do 0,01% wg wzoru

X = (023 a) - 1,11 (2)

w ktorym:

a — objetos¢é roztworu tiosiarczanu sodowego

zuzytego do zmiareczkowania probki 2 g
wldkna, ml,

0,23 — staty wspotczynnik,

1,11 — staty wspolczynnik.

Wynik nalezy poda¢ w przeliczeniu na sucha mase
widkna.

Za wynik nalezy przyjaé $rednig arytmetyczna wyni-
koéw trzech rownoleglych wyznaczan, dla ktérych roz-
nica mig¢dzy poszczegdlnymi wynikami a ich Srednia
arytmetyczna nie przekracza 3% wartosci $redniej.

Jezeli roznica miedzy wartoscig sredniej arytmetycz-
nej w jednym z poszczegdlnych wynikOw przekracza
3%, wyznaczanie nalezy powtorzyc.

5. PODAWANIE WYNIKOW

W wyniku wyznaczania poda¢ co najmniej:
a) oznaczenie 1 pochodzenie prébki,

b) metod¢ wyznaczania,

¢) wynik koncowy wyznaczania,

d) dat¢ 1 miejsce wykonania wyznaczania.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Instytut Krajowych Widkien
Naturalnych, Poznan.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-67/7501-11

a) zmodyfikowano klasyczng wagowa metode oznaczania, wpro-
wadzajgc mieszaning kwasu siarkowego i ortofosforowego oraz skra-
cajge czas hydrolizy probki wldkna,

b) wprowadzono uzupelniajaco szybka i prosta metod¢ miarecz-
kowa — zgodnie z SN 800221,

3. Normy zwigzane
PN-71/P-04601 Metody badan surowcow, polwyrobow i wyrobow
whokienniczych. Wyznaczanie wilgotnosci
BN-86/7501-10 Metody badan surowedw wiokienniczych. Widkno
Iniane i konopne, Wyznaczanie zawartosci substancji woskowych
1 ttuszczowych
4. Normy zagraniczne
CSRS (SN 800221Stanoveni obsahu ligninu v Ivkovych vlaknech
5. Autorzy projektu normy — doc. dr Jozef Wasko, mgr Anna
Kasprzak, mgr inz. Danuta Karaban — Instytut Krajowych Widkien
Naturalnych, Poznan.
6. Przyklad obliczen dla metody miareczkowej
110$¢ mianowanego roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do
7zmiareczkowania 10 ml proby $lepej — 13,3 ml,
ilos¢ mianowanego roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do
zmiareczkowania roztworu z badanej probki widokna Inianego suro-
wego:

dla probki pierwszey — 8.9 ml.

dla probki drugiej — 9.0 ml.

Srednia ilos¢ mianowanego roztworu tiosiarczanu sodowego 7u-
zyta do zmiarcczkowania prébki, ml

8.9 +9.0

2

= 895

Ilos¢ mianowanego roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do
okreslenia zawartosci lignin w probee wiokna w 10 ml roztworu
chloraminy, ml

13,30 - 8,95 = 495

Przeliczenie na 40 ml roztworu chloraminy (tj. tlosci roztworu
chloraminy dodanego do odwazonej probki wiokna), ml
4 =

a = 435 17,40

Zawarto$é lignin w probee zgodnie z 4.2.6, %

X = (0,23 - 1740) - 1,11 = 289

Przeliczenie otrzymanego wyniku na sucha mas¢ wiokna:

— zawartos¢ wilgotnosci w probee widkna — 7,20%,

— zawartosé lignin w przeliczeniu na sucha mas¢ wiokna, % —
X = 311,



