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PRZEMYSŁ 
PAPIERNICZY 

NORMA BRAN ! OWA 

Surowce dla przemysiu pa pierniczego 

Drewno, zrębki drewno 
i rośliny jednoroczne 

Pobieran ie próbek oraz metody badan 

BN-65 J 
7304-01 

Grupa katalogawa IX 09 

1 .1 . Przedmiot IlOrm::y . Przedmiotem normy je8t pobieranie, przygot owani e p'r6bu 
oraz metod;" 1:a'l.ań fizycz!l.J'ch i chemiczll;1ch drewna , zrębków drewna oraz roś lin jedno
r ocznych stosowanych w przamyllle celulozowo- papieroiczym.. 

1.2. Rodzaje badań. Norma obejmuje następujące badania : 
a) oznaczłUlie słoistości orewna , 
oJ oznaczanie ·. ilgotności , 

c} sortowanie zrębków , 

d) oznaczanie ciężaru jedllego metr a przestrzennego zrębk:6w , 

el oznaczania ciężaru .ła8ciwego drewna , 
t) oznaczanie wyciągu wodnego , 
g) oznaczanie eketralctu ze pomocą mieszaniny alkoholowo- benzallowej , 
h) ozna czanie zawartośoi lignill;1 , 
i) oznaczanie zawartości celulozy , 
j) oznaczanie zawartości pantozan6w, 
k) oznaczanie zawartości popiołu, 
l) oznaczanie krzemionki , 
1) oznaczanie holocelulozy , 
m) oznacza.o.ie ro:z.puf!zczalności holocelulczy w 10- i 18- procentowym roztworze wo

dorotlenku sodo.ego. 

1 .3. Normy z.i azana 
PN- 62/D- 95002 Dretnlo do qrobu Dlłi.sy celulozowe j i lIcieru "Papierówka" 
PN- 54/D- 95005 Odpady drzewne do wyrobu masy celuloz owej 
PN- 58/L1- 91fOO8 Sita . Wymiary oczek 
PN-57/lł-03022 Statyetyczna kontrola jakolIci. Plan;y jednostopnicwe 
PN- 62/P- 5009.5+50114 Produkt;y przellQ"słu papi erniczego . Metody badań chemiczn;,'ch 

2 . POBIE1Wl'1E PRÓBEK 

2. 1. Pobieranie drewna do badań, Z partii drewna WJ'stępującego 'N postaci kłód , 

s zczap , wałk6w , t:y czek żerdzi oraz zrz:ynów i odpadów naleiy pobrać określoną ~1czbę 
jednostek w prz:ypadku obrotu krajowego zgodnie z tab!. 1, no.tomiest w przypadku obro

tu m1ędz;ynarodowego - zgodnie z tab!. 2 . 

Zglonona przez Inslylul Celulozowo·Papiernlezy 
Us tanowiona prtez Ziednoczenie I'rzemyslu Celulozawo-Papierniczega w porozumieniu 

z Inslyłulem Celulozowo-Papierniczym ZClrzadzeniem nr 40 l dniCl 27 grudnia 1965 r. jaka norma 
obowiqzuiąca w zakresie melod badań od dnia 1 lipca 1966 ,. (Mon. Pol. nr 11/1966 paz. 78 ) 
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w części środkowej kllŻdej pobrfU1ej jednostki nalet, wyci,ć po trz, krążki , każd, 

o grubości okola 15 IIUII . 'II przypadku gdy średnica pobranej jednoetxi nie przeJcracze 

200 mlD, należy poslugiwać slę calym krążkiem drewna . N.atomiaet przy erednic,}' większej 
niż 200 mm należy korzyetać z ćwiartki :.:r,tka. 

'Ii' prllypadku pobierania próbek odpadów należy z każdej .. yloeowanej wiązld. pobrać 

na ślepo dwa kawałki , jeden z zewnętrznej etroDJ' wiązki, a jeden ze środka. Z. każd.ego 
ka .. alka. ze środka wyciąć 3 próbId, kaMa o długości 60 _ . 

Na każdy:m :.:rllżku (lub ..,cinku) należ,. w,-ltOQB.Ć napie,. podajlIce : 

- pochodzenie drewna , 
- datę pobrania próbki , 
- kolejny DUll.er próbki . 
2.2 . Pobieranie zrebków do badu. Zrębki z part ii należ,. pobrać z co najlD.niej 10 

r6żnych miejec na ślepo , tak aby pobrana próbka przeznaczona do badań ..,ooel1a okola 

5k" . 
'II prz,-padlru pobierania zrębkó .. w czasie napelniania warnika należ,. czterokrotnie 

pobraĆ próbkę w różDJch llościacb i różDJch odetępacb czasu I w przypacib napelniania 
malych warników próbkę należ,. pobrać dwukrotnie. 

2. 3 . POb1aranie roślin lednorocznych do bada:6. • ., zależooAei od wielll:ośc1 partii 
neleż,. pobrać na ślepo odpowiednią liczbę bel zll:odn1e z tab!. ,. 

z.aJa-". l1canojoi partU_ b,lach 

101 ~ 400 
401łtOOO 
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Z ka1dej W)'losowanej beli ze środka i z powierzchni naleł;y pobrać po drle próbki 
po około 100 G aurowca, tak aby jego lącz[)J' ciężar z ka1dej beli wynoaił oKoło 400 G. 

'r przypadku gdy partia jest dostarczona w postaci lutnaj, pr6bki nalety pobrać na 

Uapo nie mniej nit z 10 ró1llJ'ch Jrlejsc . Pob=ane pr6bki o.ale";)' dokladnie ~eszać 
i wydzielić z o.ich pr6bkę o cię1arza 1 ~ 4 kG. 

IV przypadku pobierania pr6bek. z bel trzcin;5' nale1y pobrać po 3 pojedyncze lod;)'gi 
trzein;5' ze środka beli z głębokości około 5 cm. 

3. PRZYGOTOWANIE PRÓBEK DO BADAŃ 

3.1. Prnfliotowante wstepne . Próbki pobrane zgodu1e z rozdz. 2·. zależo.ośei od ro
dzaju aurowca o.e.le1y wstępnie prz,gotowaó następująco: 

a) w przypadku drewna - oczyścić z kory i łyka i porąbać na zrębki, 
b) .. przypadku roAlio Jedo.oroczllJ'ch - pociąć I:.8. kawałki o dl\1gQści 30 ... 50 IIUII . 
Tak przygotowane próbki podzieliĆ na trzy części: 
501' - do oznaczań ch8lldcl!lnych , 
25." - do oznaczail fizyezn;5'ch , 
25." - do oznaczania wilgotności . 

3. 2. Przygotowanie pr6bek do oznaczail chemicznych. Wstępnie prz;)'gotowaną zgodnie 
z 3 . 1 pr6bkę należ, zemleć "II IIlQn1e dowolnej kOtl8trukcji tak, aby mielenie nie powo
dowalo przegrzania matęriału. 

W prz,padku du1ej wilgotności materiału należ, go przed :tmielen1em poosuszyć 

lir temperaturze 35 ... 450C do osiągnięcia rtlgotności 20 + 2~ Ha dręwna i zrębk6w 
i 1~ dla roślin jedoor ocznJIch. 

ZIIIielonJI material przesiać przez aita lIIete1CYKe: w przypadku obrotu krajow'ego przez 
sito o liczbie 576 oczek/cm2 , a o.e.attpnie przez sito o liczbie 3600 oczek/cm2 • 

W przypadku obrotu m.iędzynarodowago zmielonJI materiał nal et, prze siać przez s ito 
o !lrednicy oczka 0 , 5 mm, a następnie przez sito o średnicy oc zka 0 , 25 mm. 

Do oznacza.nia nalety pobrać frakcję pozostałą na sicie o liczbie 3600 oczek/em2 

lub na sicie o śrędnicy oczke: 0 , 25 m.m . Pobraną 1'rakcję dobrze wymieszać , po czym 'ITY

dzieliĆ z niej próbk, W\ Hollci 250 G i umieścić w bermetycznj e zamkni,tym naczyniu. 

3.3. Prnpjotowanie próbek do badail tizyczn:vcb i oznaczania wilgotności • .Pr6bki 
przygoto ..... ane wp; 5. 1, przeznaczone do oznaczań fizyczllJ'ch oraz wilgotności , nalety 
umieścić .. oddzielnych , hermetycznie z8.lllk:o.ięt;)'ch na.czyniach. 

Ij. . METODY BADAŃ 

4.1. Metoda oznaczania sł01stości dre"Ntl.8 

4 .1 .1. Zasada oznaczania polega na policzeniu liczby sloj6w 'II <1rewoie uprzednio 
n&C1oczollyJl: w wodzie, liczą.c od środka rdzenia. 

4.1.2 . PrzZrZ4dy. Krystalizator lub inne pl.wkie naczynie . 

4.1.3. ''Zk:onan:1e oznacza.nia. Pobraue pr6bki drewna przeznaczone do bade1l należ;)' 

umieścić w k:rystalhatorze lub i~ płaaltia nacz;)'.n1u , a następnie zalać wodą o tem
peraturze 20 ±20C na okres 12 godz . Namoczone drewno wyjąć z wod;)' i na ketdej pr6bce 
policzyó doje zaznaczając każdy sł6j począwszy od środka rdzenia. 

W pr zypadkU gdy rdzeń nie jest połotoIlj' centralnie obliczanie nalety wykonać 

II'zdłut nejdłutszego i najk:r6tezegt promienia i podać średni wynik. 
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4 . 1.4 . Obliczanie wyniku. Słoistość drewna (S) obliczyć v,g wzoru 

S = ~ 
Ił' kt6rym: 

i - liczba słoj6w , 

r _ długoM promiellia próbki , cm . 

4 . 1 . 5. R6tnica miedzy w:yni.k8JIIi oznaczań . Słoistość nalety obliczać w zaOk:r!lgle-
niu do 1 sloja na cm. 

4 . 1 . 6. Wynik ostateozn.y . za wynik nale ży przyjąć średnią wartość, otrzymaną 

wszystkich pOlIliar6w i pOdać z dokładnością do 0 . 5 sloja na cc . 

4.2 . Metoda oznaczallia wilgotności 

4.2. 1 . Zasada oznaczania polega na określaniu ubytkU c1ężaru pr6bki podczas 
szenia jej do stałego ciężaru w temperaturze 103 ±2oC. 

4 . 2 . 2. Aparatura i przyrzady 
a) Neczy6ka wagowe . 
b) Pudełko z siatki . 
cl 'Ilaga analityczna. 
d) Wega techniczna. 
el Suszarka z termoregulacją. 

4.2 . 2. Oznaczanie wilgotności dle celów handlowych 

4 . 2 . 3. 1 . Wykonanie oznaczanie. Dla obrotu mi(!dlilynarodo'lt'ego naJ.eży IQ'konać CO 
najmniej 5 rÓ'WIloleglycb oznaczafl , a dla obrotu krajowego , oznaczania. Odważ,ć 

w sietkowym pudełku próbkę : 

_ \Ii' przypadku drewna lub zrębk6w około 500 G z dokładnością do 0 , 5 G, 
- Ił' przypadku roślin jednoroczll\Ych około 200 G z dokładnośoią do 0, 2 G. 
Próbki należy umie6cić Ił' suszarce w temperaturze 103 ± 2 0C i SU8ZyĆ 40 stałego 

ciężaru. 

Czas sU8zellia powinien wynosić: 
- w przypadku drewna okolo 20 godz , 
_ w przypedku zrębków około 8 godz , 
_ w przypadku roślin jednorocznycb około 4 godz . 

Nast tpnie próbki wraz z pudelkiem bez ocbłodzenia zważyć . 

4 . 2 . 3. 2 . Obliczanie w:vniku . Wilgotnoś.ć (W) obliczyć VI procentach wg 'RZOru 

w Ictórym : 
, W = ffl, - ffl ł '100 

m, 

m, - ciężar pobranej próbki , G. 
m 2 - ci(!żar próbki po wysU8zelliu , G. 

4.2 . 2. 3. Różnica miedzy I!Ynlke.m.1 oznacza.6. Różnica między r6wnoległymi 

niami nie powinna przekraczać 1~ . 

4 .2.3 . 4 . /hnU o.!lt atecznx. Za wyn.1k należy przyjąĆ średnią arytmetyczną wynU::ów 

obliczo:lYcb zgodnie z 4 . 2 .3 . 2 i podać z dokładnością do O , ~ . 

4 . 2 . 4 . Oznaczanie wilgotności dla celów analitycznycb 

4 . 2 .4 . 1 ..... ykonanie oznac zania . Należy ..,konać 3 równolesle oZll4czani8,. OdważyĆ 

5 ±O , CXP5G surowca 1 umieścić w wytarolł'~ naczyńku wagowym. Próbkę wraz z naczyń
kiem umieścić ... suszarce 1 susz,ć w temperaturze 103 ± 20C do stalego ciężaru , t j . do 



momentu, gd, rótnica międz, dwoma kolejJl3lll.1 wa:!;eo.iam.1 me będzie przekraczała op:x:l5 Ci. 
Dla obrotu m1ędz,narodowego dopuszcza aię rólnliet oznaczanie wilgotności próbek 

przeznaczoUJch do anaUz chemiczUJch metodlł dest,lacj!J 1 

4 . 2 . 4 . 2 . ObUc zanie '!'Iniku . 'Nllgotnollć IW) nalet, oblicz,Ć VI proc6lta::h wg 4.2.}.2 . 

4 . 2.4 . 3. R6 tnica mied:n w:vn1kaJn.i oznaczań. R6tn1oa międz, dwoma rownoległym1 

oznaczaniami nio powinna przekraczać u , ~ . 

4 . 2 . 4.4 . Wynik ostateczny . Za 'qn1k oalet;y przyjąć lIredn1ą arytcetyczną ~nik6w 

obl1czollJ'ch wg 4 . 2 . 4 .3 i podaĆ z dokladnościlł do 0 , 1%. 

4.3. Metoda sortowania zrebk6w 

4 . 3.1 . Zasada sortowania polega na przesisniu próbki przez sito i rozsortowaniu 
w zal,etnośc.1 od długości poszcz eg6!UJch zrębków . 

4 . 3 . 2 . Prnrzady . Trz, s i ta 111' ramkach o .yaiarach 250X7OO)(70 mm i średn1c, oczek: 
5 ,0 , 3 , 0 i 1 , 5 1IlIIl . 

4 . 3. 3. Wykonanie sortowania . Pr6bk, nalety pobrać zgodnie z 2 . 2 i oznaczyć jej 
wilgotność. Z pobranej pr6bki wydzielić około 1 kG zrłbk6w i przesiać przez sito 1 

o średn:\.cy oczka 5 mm . Czas przesiewania - około 15 mi o . Przelot z sita 1 przesiać 
przez sito 2 o średn1cy oczka, IIUU. , przel ot zaś z sita 2 przeeiać przez sito 3 o śrec!-
nic, oczka 1 , 5 mm. 

Z pozostałości na sicie 1 oa18t,. ręcznie wysortowaĆ eęki , zrębki z sękami i zrł

bki zmurszałe . Katdy wysortow&IlJ' rodzaj zrębkÓw zwatyĆ na wadze t echn1cznej.1 ob11_ 
cz;yĆ ich procentowy udział w badanej próbce . Po zwateniu katdej ..-,eortowanej grup,. 
do zrębk6w zdrowych doliczyĆ liczbę zrłbk6w zmurszałych określając w ten spos6b 
sumaryczną 1iczbt zrębków pozostał;ych na sicie 1 . Zrębki po usunięciu sęk6w 
tO'''ać ręczni e na klasy, zgodnie z tabl. 4, mierząc długość poszczegÓln3ch zrłbk6w 

pomitdzy płaszc zyznami cięcia i odkładając osobno katdą gruPł. 

15 ~ 2S II1II 

25"JOIIIII 
powyhj JO_ 

Po rozl:lortowan1u próbki ka'tdą poszczeg6lną trakcję naloty zwatyć na wadze teoh

nicznej z dokładnością do 0 , 5 G. 

4 } I. Obl1o'tanie wyniku Udział poszczeg6l nych trakcji (1") obliczyć w · prooen-

tach wg wzoru 

F=~·100'100 = .9·n1~ 

w którym : 
a - cił :l: ar badanej trakc j i, G, 
n - odwa:l:ka drewna , G, 
S _ zawartośĆ substancji suchej , ~. 

4 . } . 5. R6tI1ica miedZ] !Jnikami oznacnń. Różnica lJIiłdzy dwoma r6l11Iloleglym1 ozna
czaniami nie powinna przeJc:raczać ~. 

'J ~na<;:zanił wilgotności metadll destrlacji wg Taólpi JT-&O . 



4 . ,.6. "'znik ostateczn:r . Za w,on1k ostateezDJ nalety przyj,ć średnią ar)'tmetyczn.ę 

wynikÓW' dwóch równoległych oznacza6 i podać:; dokładnością do 1~ . 

4 4 . Metoda oznaczania cietaru jednego met ra pr zestrz ennego zrebków 

4 .4.1. Zasada oznaczania polega na okrealeniu ciętaru luźno UBypan;ych zrębków. 

4 . 4.2. Prnrzad:y. Pudełko w ksz tał cie sześcianu O pojemności 0 , 01 m} i boJtu wew-
n,trzn;ya. 216 mm. 

4 . 4 . '. ~':ykonanie oznaczania. Należy wykonać co najmni e j dwa r61rooległe 

nia . Do uprzednio ..,slUlzonego i ..,tarollanego pudeLka nasypać do pe l.no$ci pr6bkę po
braną wg p. <!. . 2 . Nadmiar zr,bków naleźy uaunąć za pomoc, linijki . Pudelko ze zrębkami 
zwatyć na wadze techniczne j z dokładności, do 1 G. Jednocześnie pobrać 300 G zrębków , 

wysuszyć do etałego ciężaru i zwaźyć, następnie oblicz,ć zawartość SUbstancji suche j 

w procentach . 

4 . 4 4 Obliczanie w-ynikU. Ci,żar jednego metra przestrzer:mego (Cl obliczyć w ki-

logr811L8ch wg wzoru C = 1~0~X,m :::~ 

II kt6ry111 m - cię tar bezwzględnie suchych zrębk6w zawartych II pudelku , G . 

4. 4 . 5. R6żnica miedz:y w:ynikami oznaczań . R6żnica między dwoma r6wnoległymi 
czaniami nie powinna przekraczać 1 kG/mp . 

4.4.6. 'hna ostateczny Za wynik ostat eczDJ nalety przyjąć Średnią arytmetycz
ną wyn1k6\1' dwóch równoległych oznaczań z dokładnością do 1 kG/lip . 

4 . 5. !detoda oznaczani a cieżaru właściw'!go drewna 

4 . 5. 1 . Zasada oznaczania polega na okxeśleniu at os\Ullru ciężaru próbki w stanie 
suchym do objętości przy maksymalD;y1ll jej nasyceniu wOd, . 

4.5.2. Prz:yrzadz i lIIateriah 
al Płaskie nacz;rnie pojemności 2000 1111. 
bl Metalowy trzpień. 

cl Hekal1na S lub inny preparat z.mn1ejszający napięcie pOwierzchniowe. 

4 . 5. ' . 'Nykonani e oznaczania. Należy wykonać co najmniej dwa r611'l10ległe oznaczania. 
Próbkę drewna. 111' postaci krążka lub W7cinka o grubości okolo 15 mm zanurzyć li wodzie 
z dodatkiem 1 G nekal1n;Y S na 1 l wody w celu ZIIIlliejszenia napięcia powierzchniowego . 
Zanurzoną próbkę obcią:zyć cię~arki6.ll . 

Po upływie 48 godz pr6bk. wyjąć z wody. 

Płaskie naczyc1e tak napełniĆ wodą, aby po zanurzelll.U w nim badanej próbki nie 
nastąpiło przelanie się wody , a naetępnie zwa :l: ,ć z dokładnośc ią 0 , 5 G. Nie zdejmując 

z wagi nacz;rnia , umietlcić w nim uprzednio namoczoną pr 6bk. i umocować za pomocą meta_ 
lo.ego trzpienia tak, aby całkowicie była zanurzona 111' . odzie oraz nie dotykała do 
ścianek naczynia. Drug:i koniec trzpi enia umocowaĆ za POIlłOCą łapy w statywie , po czym 
zwa:t.yć. Po I!:wataniu wyj"ć krąhll: z woq,. i położyć na Iń.cie w celu usunięcia na.dm1.a...-u wody. 

Pr6bk, 'tf)'SUBZyĆ w t&lllper aturze 10' ±2°C 111' ciągu 20 godz , 

4. 5. 4. Obliczanie w:yn1.ku. Cię2;ar właściwy drewna (e,) oblicz,ć .. gramach na 
tymetr ezeŚCiaJllQ' wg wzoru 

111' którym : 

m - ci,:l:ar wysuszonej pr6bki , G, 

t.> - obj.toAć napęczniałej próbki , obliczoLI" z roialcy d'NOCa watać. przy zało:taniu , 

:te 1 cm3 wody waty 1 G (ci~:tar naczynia z wodą i unieruchomioną pr6bką mniaj 
cię:tsr naczynia z wodą) , cm • 
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4.5 . 5. Wynik . Za wynik należy przy jąć średnią arytmetyczną wyników z dwOch r Owno
ległych oznaczań i podać z dokładnością do 0 , 01 G/cm} . 

4 . 6 . Metoda oznaczania wxciągu wodnego 

4 . 6.1 . Zasada oznaczania polega na wagowym określeniu substancji rozpuszczalnych 
w wodzi e w określonych warunkach. 

4 . 6 . 2 . Aparatura i przyrząd:y 

a) Szklan;y sprzęt laboratoryjn:y . 
b) Tygiel z dnem piankowym G1 . 
c) Iatnia wodna . 
d) Suszarka z termoregulacją . 

4.6 . 2. W;ykonanie oznaczania . Nale ży wykonać co najmniej dwa równoległe oznaczania. 
Odważyć 2 ±O, 01 G przesian:ych trocin w stanie powietrzno- suchym , przenieść do kolby 
stożkowej o pojemności 200 mI, zalać 100 mI wody de stylowanej i ogrzewać na łatni wo
dnej przez } godz pod chłodnicą zwrotną, utrzymując łaźnię w stanie wrzenia . Podczas 
gotowania należy utrzylIIJwać poziom gotującej się wody w łaźni na pOziomie zawiesiny 

w kolbie . Od c zaeu do czasu należy kolbą wstrzasaĆ . Po ukończeniu gotowania zawar
tość kolby przenieść ilościowo do u,przednio wysuszonego i zważonego do stałego cięźa-

:y:y:~a s~ a~::: :~::a:.u~ ~::p::::=eW 1~~g~;o~:ad prze~yć }oo mI gorącej wody i su-

4 . 6.4 . Obliczanie wyniku. Zawartość substancj i r ozpuszczalnych w gorącej wOdz~e 

(H) w procentach obliczyć v;g wzoru 

w ktOrym : 
R "'- 100 ( b -C)~ ~~0100 -100 

b - ciężar tygla z osadem po wysuszeniu , G, 

c - ciężar tygla bez osadu po wysuszeniu , G, 

( b - c) 0 10000 
n· S 

11 _ odważka przesianej próbki w stanie powietrzno-such,ym , G, 

S - zawartość substancji suchej w badanej próbce , %. 

4 . 6 . 5. Różnica miedzy "'Jnikami oznaczaiJ. Różnica między dwoma równoległymi 
czaniami nie powinna przekraczać 0 , 05% . 

4 .6.6 . Wynik ostateCZny . Za wynik ostateczny naleioy przyjąć ~rednią arytmetyczną 

wyników dwóch równoległych oznaczaiJ. i podać z dokładnollcią do 0 , 01%. 

4.7. Metoda oznaczania ekstraktu za pomaca mies zaniny alkoholowo-benzenowej 

4 . 7.1 . Zaeada oznaczania polega na wagowym określeniu zawartości substancji 
puszczaln.ych 0/1 mieszaninie alkohol owo- benzenowej. 

4 . 7.2 . Prz:yrzadY 
a) Aparat ekstrakcyjD,J Soxhleta z nOl"'mIll.DJm szl1:f'em 45X29 , o pojemności uŻytecz-

nej 150 ml . 
b) Kolba kulista z dnem. płaskim z normalnym szlifem 29, o pojemnośc i 250 m1. 
c) Kryta płytka grzejna lub łatnia wodna albo piaskowa. 

4.7 . ? Odczynniki 
Alkohol ety lowy (C2H50H) 96-procentowy cz.d.a. i benzen (C6H6 ) cx . d . a. . mi e!lza

nina 1 -+2 . 

4 . 7.4 . Wykonanie oznaczania . Należy wykonać co najllUliej dwa r6rnolegle oznaczania. 
Odwazyć pr6bk~ o ciężarze 8 + 10 G i umieścić w porowatej gilzie ekstrakcyjnej 

aparatu Somleta . Następnie do wysuszonej kol by aparatu Somleta należy wlać 250 ml 

mieszan1.n;y alkoholowo-benzenow.j oraz wrzucić kilka kawałk6w Btłuczki porcelanowej 



i zestawić aparat . 
Kolbę aparatu ustawiĆ na krytej płytce grzej ne j lub na łaźni wodnej czy piasko'Nej 

i ogrzewać do uzyskania równomiernego wrzenia rozpuszczalnika . SzybkoŚĆ ekstrakcji 
nalety uregul:)wać tak , teby zapewnić 30 .;. 35 przelewów Ił ciągu 5 + 6 godz . Ekstrakcj~ 

można uznać za zakończoną , jeżeli ogólna objętość mieszanki ekstrahującej , kt óra pr2&

szla przez pr óbk, produktu, wyniesie 4 ... 5 l . Po skońozonej eks trakcji \lsunąĆ z apa
ratu badaną próbkę i oddestylować r ozpuszczalnik z kolby do nasadki ekstr akcy j nej 
w celu przepłukania jej . P02;ostałą w kolbie niewielE,! 110ść rozpuszczalnika z rozpusz
czonymi oubstancjami pr2;8sączyĆ ilościowo przez wy ekstrahowany sączek z bibuły do są

czenia do wysuszonego i zwa1onego naczyńka wagowego . 
W przypadku oznaczania ekstraktu w obrocie międzynarodowym pozostały w kolbie re&-

puszczalnik przesączyć przez sulan:y tygiel Scbotta nr 3 . 
Sączek lub tygiel Scbotta pri08lIIJć dwu- lub trzykrotnie , stosuj ąc po 5 mi rozpusz-

czalni.ka , który należy dołączyć do przesączu. 

Naczynie z zawartością umieścić na łaźni wodnej pod wyciągiem i odparować rorpaz

cza.lni.k . Pnzostały po odparowaniu ekstrakt przenieść do suszarki , suszyć w temperat u
rze 10j ±2oC przez 5 god z i zwa1yć z dokładncśc.ią do 0 , 001 G. 

4.7 . 5. Obliczanie Wln11ru. IloŚĆ eks traktu alkoholowo-benz enowego (E
alk

_h",,7,) cb
liczyć VI proc enta ob wg wzoru 

w którym : 

E _ (:·100· 100 
alll:-bem ---n·Y-

(! - cię 1ar WJ'suszonego ekstraktu , G, 
n - ci~tar próbki , G, 
s _ zawartość suchej substancj i w próbce , " . 

4 . 7 . 6 . R6żnica miedzy wynikami oznaczań . Różnica między dwoma równoległymi 
c2:anl~ nie powinna prZelCraCZaĆ 0 tu5)tl. . 

4 . 7. 7. Wynik ostateCZny . Za 'li'J'n1k: ostateczIlJ' należy przyjąć Brednią arytmetyczną 

wyników obliczoD.3cb zgodnie z 4 . 7. 5 1 4 . 7 . 6 i podać z dokładnością do 0 , 01%. 

4 . 8 . Metoda oznaczania zawartoŚc1.....l1znillv 
4.8 . 1 . zasada oznaczania polega otl przeprowadzeniu za pomocą mieszaniny stężon;:j'ch 

kwasów związków towarzyszących ligninie w r ozpuszczalne cUkry proste . a następnie wa
gowym określeniu zawartości 11gn1.ny w s tosunku do suchej s ubstancji . 

4 . 8 . 2 . Przyrzlło:y 

al Termostat lub łaźnia wodna z teI'!lloregulacj ą . 

bl Pompa próżniowa . 

c l Apara t Soxhleta. 
dl Szklan;y spr2:ęt laboratory jD.3 . 
el Sączki ilościowe z bibuły do sąc z enia bezpopiołowej , wolnotiltrującej . 

f) Tygle IG2 i IG3 , tygl e Goocba. 
gl Tygiel porcelanowy z dnSlll porowatym. 

4 . 8 . 3. Odczynn1k1 i r oztwory 

al .llkohol e tylowy (C;tl5OH l 96-procentowy cz . d.a . i belUen (°686) cz . d . a ., mie-
szanina 1 ... /! . 

b) Chlorek eodo'li'J' (NaCI) oz . d . a. I roztwór wodny iOawierający 0 , 5 G w 1 l. 
ol Orant metylowy c2; . d . a ., O ,~procentow;y r oztwór wodllJ. 
dl /oIieszan1na kwasów: 6 cz~ści wa gowych 7~procento"ego roztworu k'Rasu siarkowego 

(~S04l oz . d . a . i 1 czętć wagowa 8':;1- procentowego roztworu kwasu meta:foaforowego0iP0
3

l 



cz . d. a . W celu otrz;yl!l8.ll1a o9-procentowego roztworu kwaau lIIetatoaforoweJto nalet, kwas 
handlowy o etęten.1u 76 + 7B:$ odparować Ił zlewce at do uz,ak8.ll1a kwasu o gęstośai 

1 , 75 + 1,80 . 'I zag,szcz0DJID. kwasie sprawdzić zawartość kwasu lIIetafostorowego lIIetodą 

wagową · 

ej A.zbest (OCll'SZCZOn;y) . 

f) Naftalen (bez pozostałości) . 

g) Kwas cytryna....,. (C6 'da0
7 

• H20) . 
h) ortofosforan dwusodowy (N~HPO!j. • 12R20) . 
i) Roztw6r buforowy według liIek_Ilvena , składający się it 56 1111 roztworu A i 44 1111 

roztworu 11 : 
rOittwór A - 0 , 20. ortofosforan dwusodowy N8.zHP04 • 12Hz0 ( 1,163 G/l) , 
roztll'6r B - 0,10. kwas c,tryno.., 068a07 • ~O (21 , 01 GI l). 
k) Poduszka naftalenowa sporząditoD& w następujący sposÓb : 25 G naftalenu rozpuś

ciĆ w 500 1111 alkoholu etylowego ogruwaJąc na ła!;n1 wodnej w telllperaturze 4000. Roz
twór przesączyć })ritSZ bibulę clo sączenia , po czym. do przesączu dodać 50 m.l wodJ des
ty ~ owaneJ w celu wytracenia naftalenu. Następnie pobrać 20 ... 25 ml zawiefl~ i prze-
sącz,yć przez porowat, tygl el wyeU.6zollJ' do stałego cię!;aru. 

Włączyć prÓ!;nię i przemywać wodą destylowaną do momentu uzyskania prz ezroczyste-
go przesączu. 

4 . 8 . 4 . Wykonanie oznaczenia. Hale!;y wykonać co najmniej 2 r6WI101egłe oznacze.nia. 

PrÓbkO o clę tarze 8 +- 10 G UIIlieśclć w nasadce aparatu Soxhleta i ekstrahować w ciągu 
6 godz mieszaniną alkoholu et,lowego i benzenu (1-t-2) . '1yek:ltrahO\ll'lJ.ną próbkę wysuszyć 

... powietrzu , po czy:a umieścić w szklSĄYl:l słoj u z doszll.fowaDJID. korkiem.. Następnie 
odważyć 1 G ...,ekstrahowanego suroll'ca z dokładnością do 0 , 0002 G i UDlleścić VI zlewce 
o poJ8IIID.ości 600 1111 , po czym zalać 15 m1. miesz8.IUDJ kwas6w , zmywaJlłc nią ścian.ld. 

zlel,ki w celu spłukania przyczepi onych do ścianek wł6kien. 

ZleWkę z zawartością umieścić w termostacie o t8lllperaturze 35 ±20C. 
Zawartość zlewki należy prz8lllies zać c o 5 min. 

Po upływie 45 lilio. od chwili dodania mieszanin;y kwasów zawartość zlewki rOl':cietl
czyć '100 1111 'wody dest,lowaneJ i zagotować . Po upływie 1 5 !lin od chwili zagotowania 
przerwać ogrzewanie , a po upływie dalszych 10 mJ.n z!l.wartość zlewkl prze5ączyć. 

'ł przypadku oznaczania w obrocie krajowym. do sączenia na:ezy uzywać sączków 

ilościOWJ'ch, uprzednio wysuszonych i zwaton;ycb , natom.i8st • przypadku oznaczania 
'11 obrocie m.1ędzynarodowym. należy utywać : 

a) 'l'yg l1 Schotta nr j o stałym ci,żarze , 

b) 'l'ygl1 Schotta nr 2 z poduszką Iltlftalenową , 

cl 'l'ygli Goocha , o stałym. cię tarze z poduszką azbestową , 

d) 'rygli porcelanowych z dnem porowatym. , o stałym cię2arze. 

'łI przypadku oznaczania zawartości popiołu . ligninie II' obrocie lIl1ędzynarodow;ym 
zaleca si, korzystanie ze sposobów "J'szczsg6lnioIlJ'ch w poz. c) i d) . 

Pozostał, na sączku lub tyglu osad ne.lety prz8lQć gorącym. roztworem soli kuchen
neJ do zanikU realCcJi kwaśnej . obec oranżu metylowego. W przypadku li~ trudno 
odm.y'il'aJąceJ si, od kwasów należy osad zadać 2 + 3 raz, roztworem buforowym. o pK =5.4, 
po czym przBml'ć gorącym. roztworem soll kuchennej a t do pełnego usunięcia kwasów. Są

czek lub tygiel z osadem. należy wysuszyć w t8lllperaturze 103 ±20C do stałego cię 2aru, 
a następnie spopielić i wyprażyć w temperaturze ?5O ±5QoC do stałego ciętaru, tj. do 
lIIomentu gd, r 62nica między dwoma koleJnsml ważeniami nie będ zie przekraczała 0 , 001 G. 
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4.8.5 . Obliczanie wYniku. Zawartość ligniny ( L) obliczyć VI procent ach wg wzoru 

w którym : 

( a - a ) + ( b-c) 
L=~~·10000 

Ił _ ciężar sączka z osadem po spopieleniu , G, 

a, _ ciężar sączka wysuszonego, użytego do sączenia, G, 

b - ciężar wym;ytych części sączka, G, 

c - ciężar popiołu uzyskanego po wyprażeniu, G, 

n - ciężar pr6bki, G, 

s - zawartość substancji suchej w próbce, %. 

4. 8 .6. RM:nica miedZI w;yni.kaJni oznaczan. R6żnics między dwoma równoległymi 

czania.mi nie powinna przekraczać 0 , 2% . 

4.8 . 7. W:ynik ostateczny . Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną wyników 

obliczollJch zgodnie z 4.8 . 5 i 4 . 8 .6 i podać z dokładnością do 0 , 01%. 

4 . 9 . M",toda oznaczania zawartoaci celulozy 

4.9 . 1 . Zasada oznaczania polega na rozpUEzcz eniu ligniny oraz innych substancji 

to ..... arzyszących celulozie za pomocą mieszan1llJ nitrującej , a następnie wagowym określe

niu ilości uzyskanej celulozy w odniesieniu do suchej substancji. 

4.9 . 2. Przyrządy 

a) Termostat z regulacją temperatury . 

bl TJgiel do sączenia z dnem piankowym G2. 
c) Lażnia wodna. 

d) Szklany sprzęt laboratoryjny . 

4 9.3 . OdcziUll1.ki i roztwOEf 

al Mieszanina nitrująca o składzie : 5 mI kwasu azotowego (HIIO;) stę:!;onego cz.d.a. 

i 20 mI alkoholu etylowego (CzH50Hl 96-procsnt owego cz.d.a . Kolbę, w kt6rej sporządza 
się mieszaninę ni trującą , nal e:!;y silnie chłodzić . A.lkohol należy dodawać powoli do 

kwasu azo t owego. 

bl Oranż metylowy cz . d.a ., O,1-procentowy roztwór wodllJ. 

4.9.4 . \I':ykonanie oznaczania . Nale:!;;)' ~konać 00 najmniej 2 równole głe oznaczania . 

Odważyć 1 ,O±O , U01 G surowca i umieścU VI kolbie sto:!;kowej pojecnoś ci 100 mI , po czym 

próbkę zalać uprzednio przygotow~m 25 mI mieszanillJ nitrującej 1. umieścić na godzi
nę na latni wodnej pod chłodnicą zwrotną utrzymując temperaturę ~ ±20 C. 

Po upływie tego czasu badaną pr6bkę os trożnie zdekantować korzys tając z uprzednio 

Il'Yauszonego i wytarowanego tygla Schotta . Należy uwa:!;ać , aby do tygla dostała si ę 

możliwie najmniejsza ilość drowna . Pozostałość w kolbie ~tożkmvej po dekantacji za

lać nO"NI\t porcją 25 mI mi es zaniny . nitrującej i ponol'm1e umieścić na łaźni wodnej o 
temperaturze 90 ±20 C. Po upłYNie godziny ponownie Oddzielić drelffio od mieszaniny ni_ 

trującej przez dekantac ję , zalać pr6bkę 50 mI gorącej wody destylowanej i pozoĘt;;.wić 

na 30 min na łaźni wodnej utrzymując temperaturę wrzenia . 

Po ukończo~ procesie nitrowania próbkę nalety ilościowo przenieść do tygla 

z dnem piNlkowym i przemyć gorącą wodą do zaniku reakcji kwaśnej wobec oranżu metylo

wego . 
Tygiel wraz z osadem wysusz;yć w temperaturze 10; ±20C do stałego ciężaru. 
W przypadku gdy II1J'lU8.gane jest oznaczanie resztek ligniny zawartej w celulozie po 

nitrowaniu wysuszony do stałego ciężaru osad uzyskao,y z dw6ch r6wnoległ;yoh ozna.czan 
należy przenieść ostro:!;nie do nacz;yńka wagowego i wetawić na 15 min do suszarki 
o temperaturze 10; ±20C. Następnie osad przenieść do eksykatora i ostudzić . 



Z tak przygotowanej pr6bki sporządzić odważkę i oznaczyć zawart06ć ligniny zgod
nie z 4 . 8 . 

4 . 9 . 5. Obliczanie wYniku. Zawartość celulozy (Cl, obliczyć w procentach wg 

w kt ór;ym : 

C _( a-bl -100.100 d 
• -S 

a - ciężar tygla z osadem po wysuszeniu , G, 

b - ciężar t,gla be:;>; osadu po ..,suszeniu, u , 
II - odwazka pr6bki .. stanie powietrzllo-suchyDl , G, 

S - zawartość substancji s uchej w próbce , :ri . 
d - zawartość ligniDJ' , " . 

4.9.6. RÓżnica miedz, "oikami oznac zaiI. . R6żnica między dwoma równoległymi 
czani8.lll1 nie powinna przekraczać 0 , 1%. 

4 . 9 . 7 . Wynik oa tatecl"-n:y. Za wynik ostateczDJ' należy przyjąć 6redn1, arytmetyczną 

w;yn1kćw oblic zonych zgodnie z 4 . 9 . 5 i 4 . 9 . 6 1 podać z dokładnością do O .01~ . 

4 . 10 • .Metoda oznaczania zawartości pentozan6w 

4.10. 1 . Zasada oznaczania polega na bJdrolityc zDJDl rozpadzie pentozanćw pod wpły_ 
wem 1}-procentowego r oztworu kRasu solnego . Otrzymane .. ten sposób peotozaDJ' ulegają 

dalszemu odwadnianiu i dają lotny z paremi kwasu solnego fur.tur01 , kt6r;y oznacza Bię 

1106ciowo. 
Powstał, :turrurol oznaczs się rn1areczko"o , utleniając go mieszaniną bromku-bro

mianu do kwasu furaooksrboks,lowe go. Nadmiar mies zaoiIlJ utleniającej odmiareczkowuje 
się za pomocą mianO~anego roztworu tiosiarczanu sodowego. 

4 . 1U. 2 . Przyrzady 
al Łaźnia olejo"a. 
bl Kolba dest,lacyjna Irulista 500 ml. 
cl Termometr rtęciowy o zakresie skali O ~ 20000 . 

d l Wkraplacz 100 ml. 
e l Chłodn1ca Liebiga . 
fl Zbiornik pomocniezy 50 ml . 

g) Z8D1kn1ęcie bJdrauliczne . 
hl Ko lba s tożkowa 500 ml . 
il Odhi er alnik - cylinder pomiarow;y pojemności 50 m1. 

4 . 1U. 2. Odczynniki i rozt"or:y 
a) Bromek_bromian pota so", (KBr-KBrO}l cz . o .a. O, 02n, roztwór sporządzon;y z 4 G 

bromku PQtasowego i U. 5568 G bromianu potaso"ego , rozpuszczonych" 1 l wodJ destylo
wanej . 

bl Chlorek sodC!'" (NaCl) cz . o . a . krystaliczD,J". 
c) Jodek potasowy (KJ) cz . d. a . krJ'stal1czD,J" . 
d} Kwas soln;y (Hel ) cz . d . a . roztwór 1} ±O,1 5- proceotowy . 
e) Skrobia rozpuszczalna , cz . d . a • • roztwór O, 2- procento."., . 

t) 'riosiarczao sodowy- (N~S20}) cz . d . a ., r ozt"ór O, 02n. 

4 . 10 . 4 . Wykonania oznaczania 

4.10.4.1. Desblacja :furt'urolu. Nalet;y ",konać co najoniej 2 równ.oległe 
oia. Odwa~yć z dokładnoidą do 0 , 001 G taką ilość półproduktu. aby destylat zawierał 

0 , 1 +- 0 , 175 G furfurolu. Odwo.tkę przenieść do kolby desty lacy jnej po j emnoici 500 m1. 
na której dnie UIIIie azczono kapi lary szklane i około 2 G para:f'1nJ. Nast ępnie do kolby 



BN-65/1J04~t 

wlać 100 mI 1}_procentowego roztworu kwasu solnego , po czym kolbę zaIllkD.ąć korkiem 

191elit owym z wkraplaczem wewnątrz , umieścić w laźo.i olejowej i połączyć z chlodo.icą . 

Szybkość destylacji naleźy tak: wyregulować , aby w ciągu 15 min można było zebrać 

25 mI destylatu . Za każdym razem po otrzymaniu 25 mI destylatu zmienić odbieralni.k , 

uzyskany dest ;ylat przenieść do kolby pomiarowej pojemności 500 ml , a do kolby desty

lacy j nej dodać z wkraplacza 25 .111.1 13-procentowego roztworu k\lrasu sclnego. Nal eży ze
brać }VO .111.1 pierwszego deat;ylatu , po czym zawartość kolby pomiarowej uzupełnić do 

500 mI 1}-procentowym rcztworem kwasu soluego . NaatępUl.e odmierzyć pipetą 100 mI 
pierwszego destylatu i przenieść do kolby destylacyjnej pojemnoŚci 50Cl mI , dodać 

około 20 G chlorku sodowego , podłączając kolbę do zeatawu i ponownie destylować z ta

ką szybkością , b;y w ciągu 1 5 mi n przechodziło do odbieralnika 25 mI dest;ylatu. Za 

ka;1;dym razem po oddestylowaniu 25 .111.1 destylatu dodać z wkrap l acza do kolby dest yla

cyjnej 25 mI 13- procentowego roztworu kwasu solnego. Naleźy zebrać 100 ml d.rugiego 
destylatu do kolby pomiarowej pcjemności 100 m.l . 

4 . 10.4.2. Wykonanie oznaczania wstepnegc. W celu ustaleni a ilości destylatu, ja

ką należy ;Jobrać do oznaczania właściwego, naleźy pipetą odJuierz;yć 25 .111.1 pierwszego 

destylatu wg 4 . 10.4.1 i umieścić w słoiku z dosz lifowanym korkiem. Do słoika z des
tylatem w1ać 200 mI wcdy i 15 mI O, 02n roztworu bromku- bromianu potasowego, " po czym 

s łoik umieścić VI' cie~ miejscu. Po upływie 2 min dodać do ałoika około 150 mG kry

stalicznego jodkU potasowego . Po rozpuazczeniu jodku potascwego ""vydzielony j od na
tychmiast odmiareczkować za pomocą O, 02n roztwcru tiosiarczanu sodowego wobec roz

tworu skrobi jako wsk.e.:t.nika. 

Pobrana do oznaczania ilość destylatu jest wówczas .... łaściwa , jeśli na z.m!arecz
kowanie nadmiaru roztworu bromku-bromianu potaso .... ego zużywa eię 10 + 15 ml 0 , U2p, 

roztworu tiosiarc zanu scdowego. W przypadku gdy zu;1;yta objętość ticsiarczanu sodo .... e
go jest większa niż 15 mI, dc oznaczania należy pobrać 50 mI destylatu . 

"Natomiast w przypadku gdy zużyta objętość tiosiarc:>:anu sodowego jest mniejsza 

niż 10 1111 , to do oznaczania pobrać 10 m.l. dcstylatu. 

4 . 10 . 4.} . '.VJkonanie oznaczenia właściwego . Do wykonania oznacz.s.nia właściwego 

nalety pobrać drugi destylat wg 4 . 10.4. 'j w ilcści ustalone j 'ł/ oznaczaniu wstopnyIII 

wg 4 .10 .4.2. Oznaczanie .... łaściwe wykonaĆ zgodnie z opisem poda.n;ym w 4.10.4. 2 . 

4 . 10 . 4 . 4. Wykonanie ślepej próbY , Do WJkonania ślepej próby ns.1ety pobrać za 
miast dest;ylatu - 1}-procentowego roztworu k\lrasu :;olnego w takiej samej ilości, w ja _ 

kiej pobrano destylat do wykonania cznaczlUlia właściwego. Slepą próbę wykonać zgod

nie z 4 .10.4 . 2 . 

4,10.5. ObliczlUlie !Yni.ku 

410 . 5 1 . Obliczanie zawartości furfurolu. Zawartcść furfurolu (F) obliczyć 

w procent e.ch wg wzoru 

w którym : 

1-' ( a - b ) ' 5 " 950 
c· n· S 

(1 - objętość O, 02n roztworu tiosiarczanu sodowego zu:tJtego do llliareczkowania 
ślepej próby , mI , ') 

b _ objętość O, 02n rozt"ROrU tiosiarczanu sodowego zużyte go do miareczkowania 

li' oznaczrul1.u właściwym , mI , 

c _ objętość destylatu pobranego dc oznaczania , m1, 
n - ciężar próbki (odwaźka) , G, -

S _ zswartość substancji suchej w próbce , :l. 

1) 1 ml O, 02n tiOOi a,·cza..'lU sotto"~gQ ottp<l'nada 0 , 00095 G f'Urturolu. 



4 . 10 . 5. 2. Obliczanie zawart ości pentozanOw. Zawart06Ć pentozanOw (Pl obliczyć 

w procentach wg wzoru 
p = F' 1 , 375 

w którym F _ zawartoi!lć furfuro l u 'N fI 4 . 10. 5. 1 , %. 

t1 . 10. 6 . ROt.nica miedzy wynikami oznaczań . R6t.nica między dwoma r6wnol eglym1 
oznaczaniami nie POWiWl8 przekraczać 1" . 

4 .10 . 7 . " ,nik ostateczny . Za wyu1k ostateczllJ nalet, przyjąć średnią arytmetycz
ną wyników obl1czollJcb zgodni e z 4 . 10.5 i 4 . 10. 6 i podać z dokładnością do 0 , 2%. 

4 . 11 . Met oda oznaczania zawartości popiołu -4 . 11 .1 . Za8a~a oznaczanie. polega na wagowym określeniu zawartości popiołu otrzy-
manego przez spe.lenie , a następnie 'wypra:tenie prObki w okreś lonej temperaturze . 

4 . 11 . 2 . Pn,rząd, 
al Tygle lub paro.n1ce porcelanowe albo platynowe . 
b) ElektryclllllJ' piec autlo.y z termoregulacją. 

4 . 11 . , . " , konanie O:!lf18Clllan1a . Nalet.y ",kona" dwa rownoległe Olllf18CzaJlia . Wi elkość 

pobranej pr6bki w.ale tniona od zawartośoi popiołu w s urowcu powinna być zgodna 
:!I tab1.5. 

0, 2 + 0 , 5 

0, 51+ 1, 0 

1, 1 ,, 5, 0 

5, 1+1,0 

\l'iell<o~próbld 

Do wyprażonej do stałego cięt.aru , IQ'tarowanej parownicy odważyć z dokładnością 

dO 0 , 001 G surowca . Odważkę spalić 'II parownicy nad ni skim płomieniem palnika gazowe_ 
go do całkowitego :!Iwęglenia pr6bki , tak aby nie powstały straty popiołu. Następnie 

parownl.cę z zawartością UlIIieścić VI piecu muflowym i prażyć - w przypadku obrotu kra
jO'ofego w temperaturze 575 ± 25°C , 'II przypadku obrotu m1ędzyca.rodoiłego w temperaturze 

800 ± 5QoC w ciągu :; godz do stałego ciężaru. 
Po W)1lrażelliu ostudzić parownicę ił ciągu 30 min w eksykatorze i zważyć . Następnie 

tygiel nalet.y ponownie pratyć VI ciągu 30 min , po czym oetudzić III' eksykatoru i zważyć. 

Cięt.ar należy przyjąć :!la staly w6wczas, gdy r6tllica między dwoma kolejllJ'lDi wateniami 
nie będz ie większa nH 0 , 0005 G. 

4 . 11.4. Obliczanie wyniku. Zawartość popiołu (Pl obl~czyĆ w procentach wg wzoru 

w kt6rym : 
p :=~.1oo 

a - cięt.ar popiołu , G, 
n - o<!watka aurowca , G, 
S - zawar tość substancji such.ej , %. 

~ 11 . 5. ROtD.!ca miedz, wynikami oznaczań . R6t.nica m1ędz1 dwoIlla r6'11'!l01egłymi ozn.a-

czaOiam1 nie powinna przekraczać : 

_ 'II' przJPsdku roślin jednorocin;ych 0 .1" , 
_ w przypadku zrębk6. i drewna 0 , 05". 



4.11 . 6 • . Yynik oatateczD.l' , Za W1n1k ostateczDJ należy przJ'j~ć średnią arytmetJ'cz
ną wynik6w obl1czon"ch zgodnie z 4 . 11 . 4 i 4 . 11 . ~ i podać li dokładnością do 0 ,1" 
w przJ'padku roś,lin jednoroczn;rch i 0 ,01" w przJ'padku drewna . 

4 . 12 . D!etoda oznaczania krzelllionki 

4 .1 2 . 1 . Zakres zastoso<vania normy . Do oznaczania zawartości krzemiollk1 nalety 
stosować 2 metody : 

al metoda I _ zgodna z PN-62/P- 5Q105 rozdz. 5 - przeznaczona do obr"tu krajowego, 
b) metoda II _ niżej opisana _ przeznaczona do obrotu mitdzyna.rodowego. 

4 . 12 . 2 . Zasada oznaczania polega na przeprowadzeniu kwasu krzemowego wcbodzącego 
'II skład popiolu w krzemionkę (Si02 ) . a następnie wydzieleniu go przez odparowanie 
z kwesem fluoro.odorowym , 

4 .12 . 3. Apara tura i przyrządy 

al Latnia .odna , 
b) Piec elektrJ'czn,y z termoregulacją . 

cl Sus~arka z termoregulacją . 

dl SzklallJ sprzęt laboratoryjn;,o 
e j Tygiel platynowy . 

4 . 12. 4 . Odczynniki i roztwory 
a) Kwas aoluy (HCl) , cz,d.a. roztw6r 1-procentowy. 
b) Kwas solDJ (HCl) , cz . d.a. roztwór 24--procentowy . 
cl K·.as solUJ (Hel) . cz . d . a . rozt.6r }?- proc entowy. 
dl Kwaa siarkowy (~S04) cz.d.a. (1 , H4). 
e) K· .... as fluorowodorowy (H,li') cz . d . a . 

4 .1 2 . 5. ',hkonan1e oznaczania . Należy wykonać , co najmniej dwa r6wnoległe 
czania . 'Ryprażon,y osad poz ostał, z oznaczania wg 4.11 zwilżyć w tyglu 37- procentowym 
roztworem kwasu 801nego , a następnie Odparować na łatni wodnej. Odparowany osad -zwil
ż,ć ponownie 2,+- procentowym roztworem lewasu 501nego i orJparować . Czynność tę powto
rz,ć jeszcze r az. Po ostatnim odparowaniu na 1ażni wOdnsj za.a.rtol!lć tygla suszyć 

• temperaturze 110 ±5°C .. ciągu 1 godz . Po tym cza sie ....,jąć t:tSiel z suszarki , ostu
dzić. dodać 2 .111 24--procentowego roztworu kwasu solnego . Całość prz::l'kryć szkiełkiem 

zegarko'lf)'m i pozostawić na około p6ł godz1D.J . 
Następnie zawartosć t,.gla przenieść i10śc10wo do zlewki , dodac 20 1111 gorącej .... 0-

d, 1 calość umieścić na 15 min na Iatni .odnej, po cz:ym osad przesącz,.ć przez sączek 
110ściolfY . Zlewkę dokładnie wypłukać 5IX> ml 1- procentowego wrzącego roztworu kwasu 
solnego i całość takte przesącz:yć . Sączek wraz z osadem umlescić w tyglu platynO'N:)'!II 
i wylIuszyć w temperaturze 103 ±20C. Następnie sączek spalić i po zostałość wypratyć 
w temperaturze 1050 ±500C do stalego ciętaru . 

Wyprat.oną pozostałość ostudzić po czym .odą destylowaną, zwiH:yć i dodsć 2 ~ , 
kNlple r.oasu s i arkowego (1 , 84 ) i 1 -!" 2 al kwasu fluoro .... odoro.ego . 

Całość ogrze.ać do momentu , at przes taną ""dzielać si, kwas fluorowodorowy i kIr8s 

siarkowy . 

Naetępn.ie zawartość t,glo. spalić w ciągu 5 + 10 lilio. i wyprat,.ć w piecu e1ektr,.
cz~ w temperaturze 1050 ±50oC do stałego ci,taru. 

4.12.6 . Obliczanie wyniku. Zawartość krzClłioIlki (5i02 ), obliczyć 1r procentach wg 

'fi kt6rym: 
m

1 
- ci,tar pozostałości po obr6bce kwasem solnym , G, 



m: _ ei,tar pozoatalotei po obróbce kwasIlII :tluorowodoroW)"lll. , G, 

mJ - ci,żar popiołu przeznaczonego do ozuaccan.1a . G. 

" 

ZawartoeĆ kr:zoe=l onkl (Si OZ) .. odnlee1eD.1u do bazwzgl,dc.1e suchej pr6bld , obliczyć 
'" procentach wg wzoru 

( m ,- m z) · 1Q01X) 
6 1°2 = m ( 1oo W ) 

lit' którym : 

m - od •• tka produktu przeznaczona do oznecl'.ianl a , G, 

W _ zawartość 'II'11!oci. .. popiel e przezuaczoIlJll'. do oznaczania , " . 
Pozostałe G;ylllbole jak fi 4 . 12 . 6 . 

4 . 12.7 . Rożnie. miedn 'RJlllkaml oznaeu.n Ró żnica ml,dz)' dwoma równoległymi ozna

cza.niami nie powillll,J przekraczać O,5l' . 

4 . 12 . 8 . 'łyn.ik. Za ..,n1ll: należ, przl'JąĆ 6redn.1ą &l"J'teet,.czllą ..,u1.lr:ć. obl1czonych 
zgodnie II 4 . 12 . 6 1 4 . 12.7 1 podać II doklad,no6elą do O . 1~ . 

4 ,1 3 . Metoda oznaczania holocelul oz;y 

4.13.1. Zasada oznaczania polega na wyodr,bn1enlu holocelulozy zawartej w surowcu 

przez traktowanie go chlorynem BodollfYlll w obacnollc1 lodowatego kwasu octo'li'ego . 

4 . 13. 2 . Pr:/ln-za"':J 
a) Tygiel tlltrac,jJ::l,1 z dnem pianko.",. G1 . 

bJ Łaźnia wodna z teI1lloregulacją. 

c) Szkl8ll3 sprzęt laboratoryjJ::l,1 . 

4.13 . 3 . Odczynniki i roztwOry 
a) Cb.loryn eodowy (NaCI02 ) c z . d.a. 

b) Kw8.8 octowy lodowaty (OH}COOH) cz. d .a . 

c) Aceton (CH3)2~O cz . d. a . 

4 . 13 . 4 . W:Jkonan1e oznaczania. Nalety wykonać co na j lln1ej d'li'a r6wnoległe oznacza
nia . Z uprzednio wyekstrab.o'li'attego wg PN- 62/P- 5Q097 II1lrO'li'ca od'li'atyć 5 , 0 ± O, OOO1 G 
w przeliczeniu na. substanc j ę eucb.ą . Odwaton, próbkę 1llII1eacić 'Ii' kolbie kulistej z dnE!ll 
płaakim poj8lllnollci 250 mI , po czym dodać 100 mI wody dest,lo'li'a.nej o telllperatu.r:/le 

75 ~ 80°C , 1.5 G chl orynu sodowego i 10 kropli lodowatego kwaeu oct()1ll'ego. Zawartość 
kolb, uzupełnić do obj,tOści 1óO mI wodą destylowaną ° telllperaturze '/5 t 800C. Nast,
pnie kolb, umieścić na łaźni wodnej o t6lllperaturze 75 + 800e i zakryć kolbą stotkową 
oowr6coną do g6ry dnCII . Kolbę z zawartością ostrotnie 'li'strz,sać co 15 min. Po godzi 

nie ponownie dodać 10 JC."Opll l odowat ego kwasu octO'li'ego i 1 , 5 G cb.lorynu aodO'li'ego . 
Cał06ć wolno wymieszać 1 ogrzewać przez J:I ,.lazą godzin, na łaźni wodnej 'II' tempera-

turze '/5 ;. 80°0 . • 

Cz,)'nnollć dodawania cb.lorynu i kw"asu octowego powt órzyć wielokrotnie w zaletności 

od rodzaju aurowca :/lgodnie z tabl . ,6. 

DnWDO drzew iglaetyc.h 

Dnwnod.rze ... 1Uc1&l1~h 

Ron1ll;r je4norocu.e 

Liczba traktonńohl.or'JU8m 
~"",,.. 

Po ze.kofl.czeu:1u reakcj i kolbę z zawartoicią ocb.łodz1ć do temperatur;y około 10°C na 
łaźni !Jodnej 'Ii' ciągu }O min . 

Następnie zawartość kolb, przesącz,ć pr zez oprzednio 'll'J'sUJJZOJ::l,1 1 'll'J'tarowatl;J' typIl 



" 
Sehotta G1 1 prz8lIQ'c wodą d'8stylowan" o temperaturze około 8°0. 'I celu uaun1,eia 
dy holocelulozł naleŻJI prZ811lJC za pomoc" okolo 50 lIll. acetonu , po czym tygiel z zawar
tości" UJlleaelć 'Ił' Buszarce pr6tpiowej " temperaturze 50°0 1 , euszyć do u.z::rskauia ata-
lego ci,żaru. 

'II przypadku oznaczania holocelulozy \II' roślinach jadnoroczn;ych należy określić 

w nie j zawartość popiołu. 

!t . 13 . 5 . Obliczanie wyniku 

4 . 13 . 5.1 . Obliczanie holocelulozy w drewnie . Zawarto8ć holocelulozy (Hd) 'Ii drew
nie obliczyć 'Ił' procentach wg wzoru 

.. kt6rYllu 

H d= :~ .. 1~ - 100 

mi - ciężar wyekstrahowanego surowca , ' G, 

m
2 

- ciężar wysuszonej holocelulozy, G, 
S - zawartol\ć substancji Buchej 'Ił' w;yekstrahowanej próbce . ,. . 

4.'13.5 . 2 . Obliczanie holocelulozy 'Ił' roślinach Jednorocznych. Zawartość holocelu-
10zy (HI) 'Ił' ro6J.iuach jednoroczn;ycll obliczyć w procentach wg wzoru 

w ktÓrym : H, = ml. ( :~~p}100 
P _ zawartość popiołu w holocelulozie , " . 
Pozostałe symbole - jak w 4 . 1}. 5 . 1. 

4.13 . 5. RÓtnica miedzy WYnikami oznaczań. Różnica lIliędz,. dwoma równoległymi ozna
czaniami nie porlnna przekraczać 0 , 3" . 

4.13.7. 'hnik. Za wynik nalety przyjąć średnią arytmetyczną wynik6w obl1czoUJch 
zgodnie z 4.13 . 5 i 4 . 13. 6 i podać z dokladnością do 0,1" . 

4 . 14. Metoda oznaczania rozpuszczalnośoi holocelulozy Ił 10- i 18 procentowym roz
tworze wodorotlenku sodowego . Oznaczanie należy wykonaĆ zgodnie z PN-62/P- 50098 . 

K o N I E C 
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