Uloha ¢. 3: DREVO A POLYSACHARID CELULOSA

A.STANOVENI ROZPUSTNOSTI CELULOS V HYDROXIDU SODNEM
Pomiicky:
Erlenmayerova baiika 250 ml (2x), Petriho miska (2x), odmérny valec 100 ml, nalevka (3x),
vafi¢, teplomér s rozsahem do 100°C, pH papirky,
ZkuSebni vzorek:
celulosa (bavinény plast, sisalovy, jutovy ¢i konopny provaz, papirovina...)
Chemikalie:
1% vodny roztok NaOH, 10% vodny roztok CH;COOH,
Pracovni postup:
1. Na analytickych vahach navazte 2,0 g celulosy a pfendejte do Erlenmayerovy bariky.
2. Do barnky ptidejte 100 ml 1% NaOH zahtatého na 60 °C a promiche;jte.
3. Na baiiku nasad’te nalevku a zahtivejte na vrouci vodni lazni v digestofi cca 1 h. Pravidelné
obsah baiiky v desetiminutovych intervalech promichavejte.
Obsah bariky zfiltrujte na Biichnerové nalevce pies pfedem zvazeny filtracni papir.
5. Bailku promyjte 60 ml horké vody a vylijte na filtr.
6. Filtracni kola¢ promyjte 50 ml 10% CH3COOH a nésledné horkou vodou az do neutralni
reakce filtratu. Pomoci pH papirku ovéite pH filtratu.
7. Filtracni kola¢ vyjméte z Biichnerovy nélevky, vlozte do pfedem zvazené Petriho misky
svickem a suSte nejméné¢ 90 min do konstantni hmotnosti v suSarné¢ vyhifaté na
103 °C 2 °C.
Vyhodnoceni a zavér:
1. Vypocitejte obsah (v %) nerozpustné celuldézy ve vzorku dle vzorce:

m
Weop = m—1 -100
0

kde w = obsah celulosy v %; mo = hmotnost celulosy v g; m; = hmotnost rozpusténé
celulosy v g.

2. Vypocitejte obsah nerozpustné celuldozy piepoCteny na absolutné suchou celulozu ze
vzorce:

obsah suché nerozpustné celulosy = obsah nerozpustné celulosy - £
B 100
/= 100 — vihkost celulosy (%)

Obsah rozpustné celuldzy vtazeny na absolutné suchou celuldzu lze pak stanovit prepoctem:
Crozp (s) =100 - Cnerozp (s)

Jako vysledek uved’te obsah rozpustné a nerozpustné celulozy. Vzajemné porovnejte nékolik
vzorkl (filtra¢ni papir, vatu, tampdny, patronu, plast’ apod.)



B. STANOVENI VLHKOSTI DREVA
Pomuicky:
suSarna, analytické vahy, exsikator, kadinky, Petriho misky (2x), 1zicka
ZkuSebni vzorek:
dfevéné piliny
Postup prace:
1. Na analytickych vahach zvazte suchou kadinku. Navazte do ni cca 1 g pilin.
2. Kadinku ptikryjte Petriho miskou a dejte vysusit do suSarny pti 105 °C po dobu 2h.
3. Kadinku i svickem nechte v exsikatoru vychladnout a kadinku s obsahem zvazte (na
analytickych vahach).
4. Tento postup déle opakujte v intervalu po 1h, dokud se nebude hmotnost vzorku pohybovat
v rozmezi 0,2 mg.
Vyhodnoceni a zavér:

Vlhkost ve vzorku dfeva vypocitejte ze vzorce:

_B=C 0o
V= B5-4

kde v = vlhkost dieva v %, A = hmotnost prazdné kadinky v g, B = hmotnost kadinky se
vzorkem pted vysusenim v g, C = hmotnost kadinky se vzorkem po vysuSeni v g

Obsah vlhkosti dfeva vyjadiete aritmetickym pramérem ze dvou soubéznych stanoveni.



C.PRIPRAVA NITRATU CELULOSY
Pomuicky:

Erlenmayerova barika 250 ml,

ZkuSebni vzorky:

Vata, celulosa

Chemikalie:

HNO;, H,SO4, ethanol, kafr, aceton

Pracovni postup:

1.
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Zavér:

V Erlenmayerové baiice v digestofi opatrné piipravte nitraéni smeés smichanim 12 ml HNO;
s 20 ml HzSO4.

Nitra¢ni smés ochlad’te v ledové vodni 1azni na teplotu 20 °C.

Asi 1 g vaty (celulozy) vhod'te do nitracni smési, baniku uzaviete plastovou zatkou a asi 5
minut promichavejte.

Vatu opatrné vyjméte z nitraéni smési do kadinky s vodou, kde ji porddné properte (vodu
alesponi 2x vyméiite).

Vypranou nitrovanou vatu vysuste mezi filtracnimi papiry a dosusSte v mirné zapnuté susarné
(ptipadné ponechte vyschnout do dalsiho cviceni).

Nitrovanou celulozu rozd¢€lte na 4 ¢asti.

Porovnejte rozpustnost nitrocelulozy a celuldzy v acetonu.

Porovnejte rozpustnost nitrocelul6zy a celuldzy v ethanolu.

Odeberte 0,5 g nitrocelulézy. Ve zkumavce rozpustte 0,1 g kafru v 8 ml acetonu. Do
pfipraveného roztoku vhod'te 0,5 g nitrocelulozy ovlhéeného ethanolem. Zkumavku
uzaviete a dukladné promichejte.

Viskézni roztok nalijte na Petriho misku, ulozte do digestofe a nechte do dalsiho cviceni
vyschnout. Na Petriho misce vznikne prisvitny film z celuloidu.

Ctvrty (zbyly) kousek vaty jen opatrné poloZte na Zihaci sitku (odvazni na rozevienou dlaii)
a zapalte.

Porovnejte rozpustnost celuldzy a nitroceluldzy, zapiste proces nitrace celuldozy chemickou

rovnici (v€etné piipravy nitrani smési).



D. SIMULACE VYROBY PERGAMENOVEHO PAPIRU
Pomiicky:
kadinky 600 ml (2x), pinzeta, filtracni papir
Chemikalie:
96% H>SO4, NH;
Pracovni postup:
1. Ve sklenéné vané (velké kadince) opatrné¢ smichejte 30 ml 96% H,SO,4 s 15 ml ledové
destilované vody. Roztok chlad’te v ledové 14zni na cca 5 °C.
2. Z filtracniho papiru vysttihnéte nékolik stejné velkych dili.
3. Prvni dil papiru ponoite pomoci pinzety do chladného roztoku H,SO4 a ihned po vyjmuti jej
vlozte do kadinky s destilovanou vodou s 10 kapkami NHj.
4. Papir nechte alespont 5 min propirat a poté nechte ususit na hladkém povrchu.
5. Postup 3. a 4. opakujte — vzorek papiru nechte v kyseling rizn¢ dlouho
Zavér:
Srovnejte vlastnosti papiru ponofeného a neponotfen¢ho do H>SO4 (mechanickou pevnost,
pruznost, smacivost).



E. STANOVENI VLHKOSTI CELULOSY
Pomiicky:
suSarna, analytické vahy, exsikator, vazenka (2x), 1zicka
ZkuSebni vzorek:
celuldza (bavlna seprang, sisalovy, jutovy ¢i konopny provaz ...)
Pracovni postup:
1. Na analytickych vahach zvazte prazdnou vézenku a vazenku s asi 1 g celulozy.
2. Vézenku s celulozou vlozte do vyssi kadinky a kadinku umistéte do suSarny vyhiaté na
teplotu 103 °C po dobu nejméné 2 hodin.
3. Vazenku vyjméte ze suSarny a vlozte do exsikatoru, kde ji ponechte vychladnout na
laboratorni teplotu.
Viézenku se vzorkem zvazte na analytickych vahach a opét umistéte do kadinky v susarné.
5. Cely postup od bodu 2 opakujte do doby, nez bude mit vysuseny vzorek konstantni
hmotnost v rozmezi 0,2 mg.
Vyhodnoceni a zavér:
Vlhkost celulozy se vypocte podle vzorce:
B-C
V=g’ 100
kde v = vlhkost celuldzy v %
A = hmotnost prazdné vazenky v g,
B = hmotnost vaZenky se vzorkem celulozy pted vysusenim v g
C = hmotnost vazenky se vzorkem celul6zy po vysuSeni v g

Obsah vlhkosti celulozy vyjadiete aritmetickym primérem ze dvou soubéznych stanoveni.



F. STANOVENI LIGNINU VE DREVE (metoda podle Komarova)
Pomuicky:
vazenka, odmérny vélec 25 ml a 250 ml, frita (2x), varna baitkka 500 ml (2x), topné hnizdo
500 (2x), zpetny chladi¢ (2x), vafic, hodinové sklo
ZkuSebni vzorek:
drevéné piliny vysusené pii 105 °C (z predeslé ulohy)
Chemikalie:
72% vodny roztok H,SOy,
Pracovni postup:
1. Na analytickych vahach navazte 1 g suchych dfevénych pilin a kvantitativné preved'te do
kadinky
2. Ptidejte 15 ml 72% H,SOy, ptikryjte hodinovym sklem a na 2 hodiny umistéte na vodni
lazen vytemperovanou na 25 °C.
3. Vzorek pravidelné promichavejte tyCinkou
4. Poté smés opatrn¢ pielijte do 500 ml varné baiiky se 150 ml vody a vaite pod zpétnym
chladicem 1 hodinu.
5. Lignin ve form¢ tmavohnédého prasku nechte usadit na dné banky a filtrujte ptes predem
zvazenou fritu. Filtra¢ni kola¢ promyjte 50 ml horké vody.
6. Fritu s izolovanym ligninem suste v susarné pfti teploté 105 °C do konstantni hmotnosti

Vypocet:
Obsah ligninu ve dievé lze stanovit dle vzorce:
my
L=—"-100
m

kde L = obsah ligninu ve dievé v %,
my = hmotnost ligninu na filtra¢nim kelimku v g,
m = navazka vzorku dievénych pilin v g.
Zavér:
Uved’te vypocteny obsah ligninu ve vzorku. Na zékladé tabulky v teoretické ¢asti odhadnéte,
zda piliny pochézely z listnatého ¢i jehlicnatého stromu.



G.STANOVENI a CELULOSY (metodou dle Klauditze)
Princip:

C6H1()O5 + 4K2C1’207 + 16 HzSO4 — 6C02 + 6KQSO4 + 4CI‘2(SO4)3 + 21 HQO

Pomiuicky:

Erlenmayerova baiika 100 ml (4x), odmérny valec 5 ml, 10 ml (2x), 50 ml, 100 ml, 1zicka,
odmérna banka 100 ml (4x), pipeta 5 ml, 20 ml, frita S1 (2x), vafi¢, nalevka stfedni (2x).

Chemikalie:

96% H,SO4 p.a., 17,5% vodny roztok NaOH, 0,2 M vodny roztok Na,S,;0s3, 5% vodny

roztok KI, 1 M vodny roztok K,Cr,0O7 — pozor toxicka latka!!
Pracovni postup:

1. Na analytickych vahach navazte 3,0 g celulosy.

2. Celulosu pteneste do 75 ml Erlenmayerovy banky

3. Pridejte 40 ml 17,5% NaOH o teploté 20 £ 0,2 °C

4. Intensivné tiepejte v ruce az se obsah banky rozvldkni a zhomogenizuje (cca 10 minut).

5. Nechte stat 15 minut pii teploté 20 °C, poté fadné rucné protiepte (cca 1 minutu) a nechte
stat dalSich 15 minut pfi teplot¢ 20 °C. Dikladné promichejte lzickou (1 minutu) a
filtrujeme pfes filtracni kelimek za odsavani.

6. Filtra¢ni kola¢ promyjte 50 ml vody o teploté 20 °C.

7. Filtraéni roztok spromyvaci vodou nalijte do odmémé banky (100 ml) a doplite
destilovanou vodou.

8. Odpipetujte 1 ml filtratu do 50 ml Erlenmayerovy banky, pfidejte 2 ml 1 M K,Cr,O7 a 2 ml
H,SO,.

9. Povarte 1 minutu (varny kaminek!).

10. Erlenmayerovu baiiku ochlad’te pod tekouci vodou.

11. Obsah banky ptelijte do 25 ml odmémé banky, doplite destilovanou vodou po rysku,
promichejte.

12. Do titracni baniky napipetujte 25 ml roztoku, pfidejte 100 ml vody a 10 ml 5% KI. Ve tmé
nechte stat 5 min.

13. Titrujte 0,1 M Na,S,03 do zZlutého zabarveni roztoku, poté ptidejte 5 ml Skrobového mazu a
dotitrujte do modrého (az cerného) zabarveni.

Vyhodnoceni:

Obsah a—celulosy (0Ckiauaiz) V % se vypocte ze vztahu:
aCxiguaitz = 100 — RS

RS je zjisténé procento rozpusténé celulozy.

_ ¥, 0,000675 N

n,

RS z 100

kde je V; = spotiteba 0,1 M Na,S,0; pii titraci v ml, n, = navazka celul6zy na stanoveni v g,

z = ziedéni (100), M = molarita roztoku Na,S,0s;, 0,000675... ptepocitavaci faktor na celulozu

Zavér:

Obsah a—celulosy vyjadiete jako aritmeticky pramér ze tii titraci.



H.STANOVENI PODILU HOLOCELULOSY VE DREVE (metoda podle Wise)
Pomuicky:

Erlenmayerova baitka 250 ml (2x), nalevka, vodni lazen, magnetickd michacka (2x),
vazenka (2x), vodni lazen, odmérny valec 25, 50, 250 ml, vafi¢, Petriho miska (2x),

ZkuSebni material:

Dievéné piliny

Chemikalie:

ledova CH3COOH, NaClO4

Pracovni postup:

1.

A S IS

Na analytickych vahach navazte 1,5g dievénych pilin a kvantitativné pieneste do
Erlenmayerovy baiky

K pilinam ptidejte magnetické michadlo, 160 ml vrouci vody, 2,5 ml ledové kyseliny octové
a 2,5 g NaClOy

Baiiku vlozte do vrouci vodni 1azn¢ (kotlik) a za stdlého michani zahtivejte 40 minut.

. Po 40 min znovu pftidejte 2,5 ml ledové CH;COOH a 2,5 g NaClO4 a zahtivejte dalSich 40

min

Po dalSich 40 min. jesté jednou piidejte 2,5 ml ledové kyseliny octové a 2,5 g NaClO4 a
zahtivejte dalSich 40 min

Po ukonceni delignifikace banku ochlad’te proudem tekouci studené vody

Smés filtrujte pies pfedem zvazeny filtrani papir (analytické vahy) na Biichnerové nélevce.
Filtra¢ni kola¢ promyjte 2x 50 ml studené vody a pak 20 ml acetonu

Filtra¢ni kolac¢ izolované holocelulozy suste na Petriho misce v susarné vyhiaté na 105 °C

do konstantni hmotnosti.

Vyhodnoceni a zavér:

Stanovte obsah holocelulozy ve dievé dle vztahu:

14
H=—-100
n
Hy;=H - f (%)
_ 100
f= 100 — v

kde je H = obsah holocelulézy ve dievé v %
Hg = obsah holocelulozy ve dievé v % prepocteny na susinu dieva
V= hmotnost vlaknitého materidlu (holoceluldzy) na filtratnim kelimku v g
n =navazka vzorku difeva v g
f= prepocitavaci faktor na suSinu

v = vlhkost dieva v %

Jako vysledek uved'te obsah holoceluldzy ve dievé a v susiné dreva.



I. STANOVENI o CELULOSY (metodou dle Tappiho)
Pomuicky:

kadinka 250 ml (2x), odmérny valec 10 ml, 50 ml (2x), hodinové sklicko, filtracni kelimek
S1 (2x), kadinka 400 ml, nalevka stfedni (2x),

ZkuSebni vzorek:

Celulosa cista, filtrani papir

Chemikalie:

10% vodny roztok CH3;COOH, 17,5% vodny roztok NaOH,

Pracovni postup:

1.
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Do 250 ml kadinky navazte na analytickych vahach cca 3 g celulozy.

K celuldze prilijte 35 ml 17,5% NaOH o teploté 20 + 0,2 °C a nechte 3 minuty stat
Poté za pomoci sklenéné tyCinky 3 minuty michejte a rozvlaknujte.

Po 3 minutach pfilejte dalSich 10 ml 17,5% NaOH a rozvlakiiujte 2,5 minuty.
Opét pridejte 10 ml 17,5% NaOH a rozvlakiujte 3 minuty.

Dale pfilejte 10 ml 17,5 % NaOH a rozvlakiujeme jiz jen 1 minutu.

Kédinku ptikryjte hodinovym sklickem a nechte stat 25 minut.

Ptidejte 25 ml vody o teploté 20 °C a dobte promichejte 1zickou (cca 1 minutu)
Rozvléknénou celuldzu filtrujte pies pfedem zvazenou a vysuSenou fritu.

. Filtra¢ni zbytek promyjte 300 ml vody o teploté 20 + 0,2° C za stalého odsavani.
. Odséavani preruste a na filtra¢ni zbytek nalijte 40 ml 10% CH3COOH o teploté¢ 20 + 0,2 °C

a nechte 5 minut reagovat.

Kyselinu odsajte a zbytek na frité opet promyjte 300 ml vody o teploté 20 °C.
Kelimek se zbytkem suste v susarné piti teploté 103 + 2 °C do konstantni hmotnosti.
Po vychladnuti v exsikatoru zvazte.

Vyhodnoceni a zavér:

Zavér:

Stanovte obsah o—celuldzy (aCryppy) v [%0] dle vzorce:

aCTAPP] = ’:_1 100

1

kde je m; = hmotnost a celuldzy po vysuSeni v g, n; = navazka celuldzy na stanoveni v g.

Obsah a—celulosy vyjadiete jako aritmeticky pramér ze tii méteni.



