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WŁÓKIENNICZE 
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l BN-67 /7501 -11 

Wyznaczanie zawartości lignin Grupa katalogowa 1109 

l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmio tem normy jest wy­
macza nie procen towej zawartości lignin we włók nic 
lnianym i konopny m metodą kla syc7ną wagową o raz 
metod<) miareczkową. 

1.2. Rodzaje metod badań 
1.2.1. Metoda klasyczna wagowa po lega na zastosowa­

niu mieszaniny stc;żoncgo kwasu sia rk owego i ortofo­
sforowego . 

1.2.2. Metoda mia reczkowa (do szybk iej oceny włók­
na) po lega na za stosowaniu roztwo ru ch lo raminy. 

1.3. Zakres s tosowania metod 
1.3.1. Metoda klasyczna wagowa słu ży do określ a nia 

ogól nej zawartości lignin we włók nie ln ianym i ko no p­
nym. 

1.3.2. Metoda miareczkowa s łuży d o szybkiego okreś­

lania zawa rtości lignin ulegających chlo rowaniu i umo­
żli\\ia uzyska nic dodatkowej in formacji co d o ich ja­
kości . Mo:ie być stosowana szczególnie do oceny ja k oś­
ci włókna lnia nego i konopnego, poddawa nego proce­
so m odk leja nia w ką pielach bi e lących przed przerobem 
przc;d za lniczym . 

2. WYTY CZNE OGÓLN E 

2. 1. Czystość odczynników. Podczas a na l i z na leży sto ­
sować odczynniki o czyst ości wg 4. 1.2 i 4 .2.2 o raz 
\\ Od<; dc~t y lowa ną lub wodę o równoważnej czyst ości. 

2.2. Dokładność ważeni a. Wszy~tkie pomia ry masy 
nalc?) wykonywać na wa dze a na li tycznej z dokład noś­

c ią d o 0 .000 l g. 

3. POBIERANI E PRÓBEK 

3.1. Pobieranie próbek do badań. Z przeznaczonego 
do bada ń włókna należy pobrać sposobem losowym 
na ślepo z różnych mi ejsc próbkę o ma sie ok oło 35 g 
i rc;cmie dok ł adnic usunąć z niej paźd zie rze. 

3.2. Pobicranie próbek do wyznaczania wilgotności 
włókna. Z pob ranej wg 3. 1 p róbk i pozbawionej paździ e­
r7y należy wydzie li ć pic;ć próbek, każda o masie 5 g. 

przeznaczonych do wyznacza nia wilgot ności włókna. 
Próbki te umieścić w oddzielnych szczeln ie zamknię­
tych naczyn iach wagowych. o znanych sta ł ych ma sach. 

4. WYZNACZANI E 

4.1. Metoda klasyczna wagowa 
4.1.1. Zasada wyznaczania. Wymaczanic polega na 

rozpu 7czcniu celulozy. hemieelulot i pektyn dtiałając 
mieszan i ną stc;żonego kwasu siark owego i kwa~u ono­
fosforo wego, odsączeniu nierozpuszcza lnych lignin o ra z 
obliczeni u ich procentowej zawartości w stosun ku do 
suchej masy włókna zgodn ie z 4. 1.5. 

4.1.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas siarkowy cz., roztwór 759< (VI V) . 
b) Kwas o n ofosforowy cz., roztwór 85o/r(VIV). 
c) Wc;glan sodowy cz., roztwór 2o/r (mlm). 
d) Feno loftaleina cz .. roztwór alkoholowy ł o/c (m/m) . 
e) Spi rytus skażony. 

f) Odczynniki d o usuwania substancji wmkowych 
tłuszc?Owych - wg BN-86/750 1- 10. 
4.1.3. Przyrządy pomiarowe i pomocnicze 
a) W aga analityczna o zak resie do 200 g umo71 i­

wiająca ważen ie z dokładności ą do 0.000 l g. 
b) Suszarka laboratoryjna z termoregulacją. 
c) Eksykato r o średnicy 240 mm z bezwodnym 

chlorkiem wapnia. 
d) Ko lba stożkowa pojemności 300 mi. 
e) Dwie zlewki pojemności 25 i 500 m i. 
f) Kolba płaskodenna ze szl ifem pojemności 500 mi. 
g) Cyli nder mia ro wy pojemnośc i 500 mi. 
h) Chłodnica zwro tna. 
i) Lejek sitowy porcela nowy o średnicy 100 mm. 
j) Sączek piankowy G -4. 
k) Pn;cik szklany z płaskim końccm długości 

300 mm . 
l) Bagie tk a. 
l) Naczynia wagowe przygotowane wg P -7 1/ 

P-0460 1 p. 2.2.1e) . 
m ) Zestaw przyrządó'" do usuwania substancji \\'OS­

kowych i tłuszczowych wg BN-86/ 750 1-10. 
n) Papicrki wskaźn i k owe uniwe rsa lne (pH l -7- 10). 

Zgłoszona przez Instytut Krajowych Włókien N aturalnych 
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Włókiennictwa dnia 20 marca 1986 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 stycznia 1987 r . 
(Dz . Norm. r Miar nr 9/ 1986 poz. 18) 
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4.1.4. Przygotowanie próbek 
4.1.4.1. Usuwanie substancji woskowych i tłuszczo­

wych. Z pobranej wg 3.1 próbki włókna należy usunąć 
substancje woskowe tłuszczowe, postępując wg 
BN-86/750 1-1 O. 

4.1.4.2. Rozdrabnianie. Włókno przeznaczone do 
analizy, po usunięciu z niego substa ncji woskowych 
i tłuszczowych, należy pociąć i przemieszać, a następn ie 

odważyć na wadze analitycznej trzy próbki , o masie 
l g każda, przeznaczone do wyznaczania zawartości 

lignin. 
4.1.5. Wykonanie wyznaczania 
4.1.5.1. Wyznaczanie wilgotności włókna. Wilgot ność 

wyznaczyć w próbkach przygotowanych wg 3.2, postę­

pując zgodnie z PN-71/P-0460 l p . 2.2. 
4.1.5.2. Wyznaczanie zawartości lignin. Każdą z pró­

bek rozdrobnionego włókna, przygotowaną wg 4 . 1.4, 
umieścić w zlewce pojemności 25 m i i za lać 15 mi 
mieszaniny kwasów (6 części objętościowych 75% roz­
tworu kwasu siarkowego i 0,5 części objętościowych 

85% roztworu kwasu onofosforowego ). Następnie 

zlewkę z zawartością przenieść do .te rmostatu o tem pe­
raturze 35 ±2°C na 40 min , przy czym w ciągu pier­
wszych 5 min zawartość należy mieszać bagietką. Po 
upływie 40 min zawa rtość zlewki przen i eść i lościowo 

do kolby płaskodennej pojemności 500 mi, dodać 400 mi 
zi mnej wody destylowanej i ogrzewać pod chłodnicą 

zwrotną. utrzymując temperaturę wrzenia przez 15 min. 
Następnie kolbę z zawi esi ną należy pozostawić na 
10 min w celu opadn ięcia osadu, po czym gorący 

roztwór przesączyć przez uprzedni o wysuszony i zważo­
ny sącnk piankowy G-4. Sączek umieścić w kolbie 
ssawkowej połączonej z pompą wodną. Po odsączeniu 
przemyć ligniny 500 mi gorącej wody destylowa nej 
do momentu zaniku reakcji kwaśnej wobec papierka 
wskaźni kowego (pH = 7). Przemyty sączek z ligninami 
na le7.y suszyć w suszarce w ciągu 2 h w temperaturze 
105°C, następnie umieścić w eksykatorze na 0.5 h i zwa­
żyć. Suszyć po nownie przez 0,5 h i czynność tę powta­
rzać aż do uzyskania stałej masy. 

Za s tałą masę lignin należy przyjąć wynik ostatniego 
ważenia pomniejszony o masę sączka. 

4.1.6. Obliczanie wyników. Zawart ość lignin (X) 
w stosunku do suchej masy włókna należy ob li czyć 

w procentach, dla każdej próbki oddzielnie, z dokład­
nością do 0 ,0 l% wg wzoru 

X = 
m t ·(JOO + W) 

mo 

w którym: 
m t - masa stała lignin, g, 
W - wilgotność badanego włókna. %. 
mo- masa początkowa. g. 

(l) 

Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wyni­
ków trzech równoległych wyznaczań, dla których różni­
ca między poszczególnymi wynikami a ich średnią aryt­
metyczną nie p rzek rac za l 0 % wartości średniej. Je żeli 
różnica między wartością średniej arytmetycznej w jed­
nym z poszC7ególnych wyników przekracza 10% , wy­
znaczanie należy powtórzyć. 

4.2. Metoda miareczkowa 
4.2.1. Zasada wyznaczania. W yznaczanie polega na 

utlenieniu ligni n a ktywnym chlorkiem zawartym w roz­
tworze chloraminy, zmiareczkowaniu p rzereagowanego 
roztworu z zastosowan iem roztworu tiosiarczanu sodu 
oraz o blicze niu procentowej zawartości ligni n na pod­
s tawie il ości aktywnego ch loru zużytego do reakcj i -
zgod nie z 4.2.6. 

4.2 .2. Odczynniki i roztwory 
a) Ch lo ramina T cz., roztwór 2%(mlm); roztwór 

powinien zawierać 5 g aktywnego chloru w l l. 
b) Tiosiarczan sodu cz.d.a .. roztwór mianowany 

( roztwór powini en zawie rać 24.820 g Na2S20 3 w l 1) . 
c) Jodek potasowy cz., roztwó r 10%(mlm). 
d) Kwas solny cz. , roztwór ( rozc ieńczony w stosunku 
cz. kwasu + 3 cz. wody destylowanej). 
c) Skrobia cz., roztwó r wodny l o/o(mlm). 

4.2.3. Przyrządy pomiarowe i pomocnicze 
a) Waga analityczna o zakresie do 100 g umożli­

wiająca ważenie z dokładnością do 0,000 l g. 
b) D wie kolby stożkowe szklane pojemności o d 70 

do 100 mi i wysokośc i 100 mm z korkami na szli f. 
c) Łaźnia wodna z termoregulacją. 

d) Suszarka laboratoryjna z termoregu l acją. 

e) Ko lby miareczkowe. 
f) Naczynia wagowe przygotowane wg PN-71 / 

P-0460 1 p. 2.2.1e). 
g) Biurety. 
h) Pipety. 
4.2.4. Przygotowanie próbek. Włó k no z próbk i po­

branej wg 3.1 należy porozcinać na kawałki o długości 
l 7 1,5 cm i przemieszać, a następnie odważyć na 
wadze analitycznej trzy p róbki, o masie 2 g każda, 

przeznaczone d o wyznaczania zawartości lignin. 
4.2.5. Wykonanie wyznaczania 
4.2.5.1. Wyznaczanie wilgotności włókna. Wilgotność 

wyznaczyć w próbkach przygotowanych wg 3.2, postę­

pując zgodnie z PN-71/P-0460 l p. 2.2. 
4.2.5.2. Wyznaczanie zawartości lignin. Oddzieln ie 

każdą z trzech p róbek przygotowanych wg 4.2 .4, na leży 

przenieść do kolby z korkiem na szlif, w któ rej znaj­
duje się 40 mi roztworu chloram iny, ogrzanego uprzed­
nio do tempera tury 40°C. Następnie zam kn iętą kolbę 

z zawartością należy ogrzewać na łaźni wodnej w tem­
peraturze 80°C, w ciągu 30 min. W t rakcie ogrzewa­
nia zawartość kolby zam ieszać szklaną bagietką, powta­
rzając tę czynność co 10 min. Bagietkę należy wkła­

dać do kolby tylko na czas mieszania, poza tym kolba 
podczas ogrzewa nia powinna być zamkn ię ta. Po 30 min 
ogrzewania włókno należy wyjąć z roztworu i lek ko 
odcisnąć, przyciskając bagietkę do śc iank i kolby. Zam­
kniętą kolbę z roztworem chlorami ny ost udzić w na­
czyniu z zimną wodą i ostrożn i e nachylając ją spłukać 

kondensat. który utworzył się na jej ściance. Następnie 

pob rać pipetą po l O mi roztworu do przygotowanych 
uprzednio kolb m iareczkowych . dodać 2 mi kwa su sol­
nego rozcieńczonego w stosunku l : 3 o raz 2 mi 10% 
roztworu jodku potasu i kilka kropli 1% roztworu 
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skro b i. jako wskaźnika. Tak o t rzyman y roztwór należy 
miareczkować mia nowa nym roztworem tiosia rcza nu 
sodowego do momentu odbarwienia . 

4.2.6. Obliczanie wyników. Zawartość lignin (X) nale­
ży obliczyć w procentach dla każdej pró bki oddzie lnie, 
z dokładnością do 0,0 1% wg wzoru 

X = (0,23 a) - l , l i (2) 

w którym: 
a - obję t ość roztworu tiosiarczanu sodo wego 

zu żytego do zmiareczkowania próbki 2 g 
włókna, mi , 

0,23 - s t a ł y współczynnik . 

1. 11 - s tał y współczynnik. 

Wynik na l eży podać w przeliczeniu na suchą masę 
włó kna . 

K O 

Za wynik należy przyjąć ś red nią arytme tyczną wyn i­
ków t rzech równoległych wyznaczań, d la których róż­

nica między poszczególnymi wynikami a ich średnią 

arytmetyczną nie przek racza 3% wa rtości ś redniej. 

Jeże li różn ica między wa rtością średniej arytmetycz­
nej w jednym z poszczególn ych wyników przekracza 
3%, wyznaczanie na leży powtórzyć. 

S. PODA W ANIE WYNIKÓW 

W wyniku wyznaczania podać co najmntej: 
a) oznaczen ie i pochodzenie próbki. 
b) metodę wyznaczania, 
c) wynik końcowy wyznaczan ia. 
d) datę i miejsce wy ko nania wyznacza nia. 

l E C 

INFORMACJ E DODATKOWE 

l. Ins tytucja opracowująca normę - Instytut Krajowych Włó ki en 

Naturalnych. P01nari. 

2. Istotne zmiany w s tosunku do BN-67/ 7501- 11 
a) tmodyfikowano kla~yczną wagową metodo; oLnaczania. wpro­

\HtdLając mic"anin\ k\\a~u siarkowego i o rl ofosforowego ora7 skra­
caj:Jc ct:r' h)drolit) próbki włókna. 

h) \\prowad?ono utupelniająco szybką i prostą metod~ miarecz-
kową - tgod nie ' <':s !!00221. 

3. ormy związane 
PN-71/P-04601 Mc10dy badań surowców, pólwyrobów i wyrobów 

\dókicnnic7ych. Wyznaczanie wi lgotności 

B -X6/7501-IO Metod) badań surowców wlókiennic7ych. Włók no 
lnranc i konopne. WytnaC?anie zawartości substancji woskowych 
r t hr>~c~owych 
4. Normy zagraniczne 

CSRS Ć'St\' 800221Stanovcni obsa hu ligninu v l)•kovych vlakncch 

5. Autorzy projektu normy - doc. dr Józef Waśko. mgr Anna 
Kaspmrk. mgr in7. Danuta Ka raban - Instyt ut Krajowych Włókien 

Naturalnych. Po1nań. 
6. l'rzykład obliczeń dla metody mia reczkowej 
ilo~ć mianowanego ro?tworu tiosiarcza nu >od owego wżytego do 

7mi:rrcctko\\ania 10 mi próby ślepej - 13.3 mi. 
rlo,;ć mianowanego ronworu tiosiarczanu sodO\\cgo nr7) tego do 

7miarcctkowania roLtworu 1 badanej próbki włókna lnia nego wro­
\\cgo: 

dla próbki pierwszej - 8,9 mi. 
dla próbki drugiej - 9.0 mi. 
Srednia ilość mianowanego roztworu tiosiarc7anu sodowego 7U-

7yta do 7miarcc7kowania próbki. mi 

8.9 + 9.0 

2 
8.95 

I lość mianowanego roztworu tiosiarczanu sodowego nr7ytcgo do 
określenia zawa rtośc i lignin w próbce włókna w 10 mi roztworu 
ch lo ra miny, mi 

13,30 - 8.95 = 4.95 

Pr7eliC?enie na 40 mi ro7two ru ch loraminy (tj. ilości roztworu 
~hloraminy dodanego do odważonej próbki włókna), mi 

a = 4.35 4 = 17.40 

Zawartość lignin w próbce zgodn ie 7 4.2.6, o/c 

X= (0.23 · 17.40) - 1. 11 = 2.89 

Prleliczenie o trzymanego W) nik u na >uch<! masę włókna: 
- lll\\artość wilgotności w próbce włókna - 7.20o/t . 
- nmarto~ć lignin " prteliCtcniu na !.uchą ma;~ włókna. o/r 

X= 3.11. 


