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0 STANOVENI LIGNINU V BIELENEJ VISKOZOVEJ CELULOZE

I. SLAVIK, I'. KUNIAK

Oddelenie dreva, celulozy a umelych vldken Chemického uistavu Slovenskej akadémievied
v Bratislave

Kazda bielena celuléza vyrobend z dreva obsahuje eSte malé zvysky ligni-
nu, ktoré nie je mozné odstranit obvyklymi technickymi bieliacimi postupmi
pomocou chlérnanovych roztokov, resp. elementarneho chléru. Aj vo velmi
intenzivne vybielenych a zoSlachtenych celulézach mozno pri hydrolyze
silnymi kyselinami dokazat maly podiel idtok pochadzajicich z ligninovej
zlozky dreva. Obsah tohto ligninového podielu vo viskézove] celuléze sa
¢asto povazuje za ukazovatela jej kvality v tom zmysle, Ze vy$si nerozpustny
zvy$ok po hydrolyze kyselinami sa pokladd za znamenie horsej kvality.
Niektoré akostné normy pre viskézovu celuldzu, napr. sovietska (Gost 278-41),
takéto stanovenie aj predpisuju.

Zvysky ligninu vo vldknach mézu byt dvojakého pévodu. V hlbsich vrstvach
bunkovej steny moéze byt pritomny pomerne rovnomerne rozdeleny lignin,
neodstraneny z vlaken preto, lebo nebol dostatoéne pristupny chloracii
a alkalickej extrakeii, takze sa ani intenzivnym dobielovanim nemohol zoxy-
dovat na splodiny rozpustné vo vode. Drukd forma ligninu pochadza z ne-
dostatoéne odstranenej strednej lamely. Vyskytuje sa v ojedinelych vlaknach,
ktoré casto byvaju spojené vo vicsie alebo mensie zvizky. Tato formu
ligninu mozno kvalitativne zistit vyfarbovanim zasaditymi farbivami, ¢o vsak
nie je mozné pri prvej forme, ktora je v celuléze pritomna v takej nizkej
,,koncentracii”’, Zze nemoze pdsobit na prijimanie zasaditych farbiv. Pri tom
vSetkom o do celkového mnoZstva prvy druh ligninu v obvyklych viskézo-
vych celulézach ovela prevysuje druhy.

Stanovenie ligninového zvySku v bielenej celul6ze je stazené jednak tym,
ze ho byva v pomere k celuléze len velmi malé mnoistvo, jednak tym, Ze
kazd4 drevna celuléza obsahuje viac alebo menej extraktu, t. j. zivie, tukov
a voskov rozpustnych v organickych rozpustadlach. Tieto sa v3ak pri stano-
veni ligninu chovaji obdobne ako sdm lignin v tom zmysle, Ze po hydrolyze
celulézy zostavaji nerozpustené a spolu s ligninom sa prevaine odfiltruju.
Pri nizkom obsahu ligninu, aky sa méze vyskytnat v bielenej celuldze, mézu
takéto spolu stanovené zlozky extraktu velmi znacéne ovplyvnit vysledok
stanovenia, ba moézu skutoéne pritomny lignin aj niekolkonasobne prevysit.
Doteraz pouzivané metédy na stanovenie ligninu alebo nebert dostatocéne
zretel na tato okolnost a predpisuju stanovenie bez extrakcie, takze ich
vysledky zahrnuja aj uréity podiel zloZiek extraktu v najdenom lignine,
alebo tym, Ze vopred odstrania extrakt, zaroveti znizia i obsah latok ligninovej
povahy.
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Na oddelenie extraktu od ligninu pri stanoveni sa odporica celulézu najprv
extrahovat. Na to je vhodny (najméi pre nebielené celulézy) napr. acetén [1],
éter [2], etanol [3], benzén-alkoholovd zmes [4]. Vo vSeobecnosti ide tu
o viac alebo menej polarne rozpustadld, o ktorych je zndme, Ze okrem zivic,
tukov a voskov rozpustaja aj iné zlozky, najméi niektoré nizsie formy ligninu.
Mozno teda predpokladat, Ze obsah ligninu stanoveny po extrakeii tymito
rozpustadlami bude nizsi, nez je v skutoénosti. Iny sp6sob predpisuje po
hydrolyze zriedit zmes etanolom namiesto vodou [5], ¢im sa maju zlozky
extraktu previest do roztoku. Tu st mozZné obidve chyby, t. j. na jednej
strane nemusi sa extrakt uplne rozpustit v alkohole a na druhej strane moéze sa
v fiom rozpustit aj nie¢o latok ligninovej povahy. Dalsia skupina metéd za-
hrnuje spésoby kolorimetrické, napr. Bartunkov [6] alebo Giertzov [7].
Tieto spésoby st nevyhodné preto, lebo neukazuji skutoéné mnozstvo pritom-
ného ligninu, ale davaju len relativne éisla.

Pre stanovenie ligninu po extrakeii zostali by teda metédy pouzivajice
vazkové stanovenie po hydrolyze v tom pripade, Ze by sa naslo rozpustadlo,
ktoré by vopred odstranilo zlozky extraktu, nie vSak lignin. Je pravdepodobné,
Ze by to mohlo byt len rozpastadlo nepolarne, nemiesajice sa s vodou. O ta-
kychto rozpustadlach je viak zname, Ze nerozpustaji tplne vSetky zlozky
extraktu, najméi nie vietky zlozky zivie, pricom sa vSak méze v nich roz-
pustit aj uréity podiel ligninu. Nemozno tu teda oéakavat, Ze sa podari oddelit
lignin od zloziek extraktu jednoducho extrahovanim niektorym rozpustadlom
a stanovenim ligninu po takejto extrakeii. V najlepSom pripade by sa mohlo
najst také rozpastadlo, ktorym by sa kladna a zaporna chyba obidvoch
stanoveni zhruba vyrovnala, éim by sa ziskali vysledky blizke skuto¢nosti.

Aby bolo mozné vébec hladat takéto rozpastadlo, bolo treba najprv najst
sposob, ako oddelit tieto dve zlozky celulézy, a presveddéit sa o ich skuto¢nom
obsahu. Na to zasa bolo potrebné presne definovat vlastnosti tychto latok,
t. j. uvedomit si, ¢o sa pod tou ktorou ldtkou ma rozumiet. Pre nasu pracu sme
spomenuté litky definovali takto:

Lignin je litka aromatickej povahy, lahko pristupna oxydacii a prechadza-
jaca oxydédciou v latky rozpustné vo vode. KedZe lignin v bielenej celuléze
prekonal jednak sulfitova varku, jednak rozliéné bieliace stupne, bude znacne
odburany, ba eite méze byt &iastoéne sulfénovany, ako aj chlérovany. Ako
taky bude po uvolneni z celulézovych vlaken vo velkej miere rozpustny
v alkalidch.

Zivice, tuky a vosky s latky alifatické, resp. cyklické, odolnejsie vodi
oxydécii, a to tym viac, Ze polas bielenia prekonali uz energické oxydacné
pdsobenie. Kedze pri bieleni a alkalizdcii zostali nerozpustené v alkaliach,
mozno predpokladat, Ze v celuléze zostal len najtazsie rozpustny podiel,
ktory mozno z alkalického roztoku okyslenim kvantitativne ziskat spat.
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Tymto definicidm obidvoch latok sme prispdsobili na§ postup pri ich od-
delovani.

Experimentalna ¢ast

Pripravili sme beZnym spésobom z celulézy extrakt, ktory ako predpokladame, obsa-
huje lignin a Zivicu. Najprv sme sa pokusili na zoxydovanie ligninu za tiéelom jeho
oddelenia od Ziviénych zloZiek extraktu pouZit elementérny chlér, a to tak, Ze sme
extrakt po zvéZeni rozpustili v metanole a po zriedeni vodou sme pridali chlérovi vodu
s potrebnym mnoZstvom rozpusteného chléru. Po zoxydovani ligninu sme nadbytok
chléru viazali pridanim vodného roztoku kysliénika siri¢itého. Potom sme nezoxydované
zlozky vytrepavali benzénom alebo étercm.

Od tohto postupu sme museli upustit z niekolkych dévodov. Najprv sme presli na-
miesto rozpﬁéﬁénia v metanole na rozpustanie v sodnom lidhu, lebo metanol nebolo vidy
moZné pouzit v pripade izolovaného ligninu, ba vyZadoval aj znaéné zvySenie prisady
chléru. Na oxydéciu sme namiesto chléru zaviedli kysliénik chloriéity, pretoZe tento
posobi omnoho rychlejSie a okrem toho prakticky netiéinkuje na alifatické latky, ku kto-
rym treba zaradit Ziviéné zlozky extraktu. Napokon sme namiesto vytrepévania zaviedli
filtrovanie pomocou sklenych filtrov po okysleni alkalického roztoku a po zoxydovani
ligninovej zloZky, pretoZe z ligninu po oxydacii prechadzali do rozpustadla neprchavé
latky. Celkovy postup bol takyto:

Extrakt sme stanovovali z 20 g absolutne suchej celulézy a po zvaZeni sme ho roz-
varenim rozpustili v 50 ml 0,2 9, sodného lihu. Po ochladeni sme extrakt okyslili zrie-
denou kyselinou octovou na pH asi 4, naco sme pridali 0,2 g chloritanu sodného v podobe
vodného roztoku a ekvivalentné mnozZstvo chlérnanového roztoku. Nechali sme 1/2 hod.
stat v uzavretej nddobe za studena, potom sme pridali tuhy sirié¢itan sodny pre viazanie
aktivneho chléru a filtrovali cez skleny filtraény téglik G3. Tym sme na filtri zadrzali
Zivice. Po premyti a vysuSeni zvySok na filtri sme rozpustali benzén-alkoholovou
zmesou a roztok zachytili v pévodnej extrakénej banke. Po vysufeni sme znovu véZili.

Lignin sme uréovali v 5 g absolatne suchej celulézy tak, Ze sme vzorku vopred ovlhé&ili
40 ml 50 9%, kyseliny sirovej a dokladne rozvlaknili. Potom sme po malych &iastkach
pridali dovedna 35 ml 96 9, kyseliny sirovej a chladili tak, aby teplota nestuplanad 30 °C.
Nakoniec sme ochladilina 20 °C a nechali 2 hod. stat. Nato sme zriedili vodou na 700 ml,
zahriali do varu, nechali cez noc stat, filtrovali cez skleny téglik G4, premyli, vysusili
a véiili. Tym sme zistili lignin so Zivicou. Potom sme téglik s ligninom a Zivicou vloZili
do 0,2 95-ného NaOH. a varili tak dlho, aZ sa zvySok na filtri prakticky rozpustil. Nato
sme roztok ochladili a oxydovali kysliénikom chlori¢itym tak ako v pripade stanovenia
extraktov. Po oxydacii v kyslom prostredi sme zakaleny roztok filtrovali cez ten isty
filtraény téglik a po vysuSeni tak isto rozpustali v benzén-alkoholovej zmesi, nato sme
po vysuSeni véaZzili. Takto sme zistili véhu Zivice, ktorti sme odpoéitali od prv nédjdenej
véhy ligninu so Zivicou.

Aby sme sa presveddili o spravnosti nasich predpokladov o vlastnostiach obidvoch
latok, urobili sme tieto pokusy:

Smrekové drevo sme predvarili sulfitovou varnou kyselinou a dovarili sodnym lahom.
Z alkalického vyluhu sme vyzrézali alkalilignin a po vysuSeni sme z neho oddelilizloZku
rozpustna v metanole. Takyto vysuSeny ligninovy prepardt sme extrahovali chloridom
uhliéitym, potom sme ho rozpustili v malom mno%stve NaOH. a po vyzréZani kyselinou.
octovou sme oxydovalitak isto kysliénikom chloriitym, ako sme uZ uviedli. Po 1/2 hod.



Tabulka 1

Rozdelenie ligninu a %ivie ziskanych z bielenych celuloz

Lignin bez extrakcie 9 BA-extrakt %, Fterovy extrakt 9 CCly-extrakt 9,
Vzor- 7 toho 7 toho 7 toho 7 toho
. ka celkovy | . . ., celkovy | | ., celkovy | . | L celkovy | .,
Zivice lignin Ziviee | lignin Ziviee lignin Zivice lignin
A 0,76 0,50 0,26 0,62 0,48 0,14 0,44 0,42 0,02 0,42 0,41 0,01
R 0,45 0,23 0,22 0,54 0,38 0,16 0,41 0,38 0,03 0,28 0,26 0,02
C 0,34 0,16 0,18 0,40 0,30 0,10 0,31 0,26 0,05 0,25 0,23 0,02
Tabulka 2
Rozdelenie 1igi1{nu a Zivic ziskanych z extrahbvanych celuloz
Lignin po extrakeii Ba-zmesou 9, Lignin po extrakeii éterom ¢ Lignin po extrakeiichloridom uhl. 9
Vzor- z toho z toho z toho
ka celkovy . lkovy it odn elkovy o
y Zivice skptof":ny =y Zivice sl\ptolc ny pey Zivice sk}lto,cn)
lignin lignin lignin
A 0,19 0,06 0,13 0,32 0,09 0,23 0,37 0,10 0,27
B 0,13 0,05 0,08 0,20 0,04 0,16 0,29 0,13 0,16
¢ 0,08 0,02 0,0v 0,18 0,04 0,14 0,22 0,04 0,18
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Tabulka 3

RozloZenie skutoéného obsahu ligninu na zvySok v extrahovanej celuléze a na extrakt

Skutoény obsah ligninu po - il Spolu, celkovy obsah sku-
Skutoény lig- extrakeii 9, Obsah lignfnu v extrakte % toéného ligninu 9,
Vzorka nin bez
extrakcie - BA- fra BA- .
BA-zmesou| éterom CCl, | zmesou | ¢terom | CCl, zmesou | €terom CCl,
A 0,26 0,13 0,23 0,27 0,14 0,02 0,01 0,27 0,25 0,28
.:__
B 0,22 0,08 0,16 0,16 0,16 0,03 0,02 0,24 0,19 0,18
C 0,18 0,06 0,14 0,18 0,10 0,05 0,02 0,16 0,19 0,20
Tabulka 4
Rozlo¥enie Zivic na lignin izolovany z extrahovanej celulézy a na extrakt
Skutoény obsah %Zivie v lignine . g g o Spolu, celkovy obsah extraktivnych
z celulézy extrahovane] 9 Skutoény obsah Zivic v extrakte 9, 1atok 9,
Vzorka , —
BA-zmesou | éterom cely BA-zmesou| éterom CcCly . BA-zmesou| éterom CCl,
A 0,06 0,09 0,10 0,48 0,42 0,41 0,54 0,51 0,51
B 0,05 0,04 0,13 0,41 0,38 0,26 0,46 0,42 0,39
(¢} 0,02 0,04 0,04 0,30 0,26 0,23 0,32 0,30 0,27
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oxydécii presiel lignin uplne do roztoku a nezanechal na filtri nijaky zvéZiteIny zvySok.
Tymto sme dokézali, Ze zvoleny spdsob oxydécie skutoéne odstrafiuje tie formy ligninu,
ktoré sa mézu v bielenej celuléze vyskytnut.

Pripravili sme extrakt z bielenej celulézy pomocou chloridu uhliitého a benzén-
alkoholovej zmesi. Tieto extrakty sme rozpustili v malom mno#stve sodného lthu a bez
oxydéacie sme ich vyzrdzali kyselinou octovou. Filtrovanim, sufenim a rozpustanim
v benzén-alkoholovej zmesi sme v obidvoch pripadoch ziskali celé mnozstvo kvantita-
tivne spit, ¢o je dokazom, %e nas predpoklad o nerozpustnosti tychto latok v kyslom
prostredi bol spravny.

Extrakt v chloride uhii¢itom sme podrobilioxydécii opisanym spésobom, pri¢om strata
na vahe bola velmi nizka. Potom sme na extrakt znovu pdsobili 1/2 hod. kysliénikom
chloriéitym a po zisteni vdhy sme oxydéciu opakovali eSte tretikrat, avSak s predizenim
doby na 2 hod. Po druhej a tretej oxydacii neprejavila sa uZ nijaké strata na véhe,
¢o znamend, Ze po odstréneni ligninovych latok je zvySok dostatoéne odolny voéi oxy-
décii kysliénikom chloriéitym.

Uvedenym spésobom sme preskusali tri vzorky celulézy, a to jednu tuzemsku s obsa-
hom «-celulézy asi 89 %, a dve cudzie s obsahom x-celulézy 91 a 93 %, (vzorky A, B, C).
Extrahovali sme benzén-alkoholovou zmesou, éterom a chloridom uhliéitym a lignin
sme stanovili jednak v celuléze neextrahovanej, jednak po extrakeii tymito troma roz-
pustadlami.

Oxydéciou extraktov a ,,ligninov‘‘ opisanym spdésobom rozdelili sme ich na podiel
extraktivnych latok a na podielligninu (tab. 1 a 2). Spoéitanim tychto podielov v extrakte
a v, lignine* stanovenom po extrakeii tym istym rozpuStadlom ziskali sme hodnoty,
ktoré by mali udavat skutoény obsah ligninu, ako aj extraktivnych latok (zivic) v sku-
Sanych celulézach. Keby to tak bolo, mali by takéto hodnoty navzajom suhlasit po po-
uziti ktoréhokolvek rozpustadla, prirodzene v rdmei experimentédlnych chyb (tab. 3 a 4).
Ligninovy podiel ,,ligninu‘‘ stanoveného bez extrakcie mal by ukazovat skutoény obsah
ligninu a mal by sa vyskove zhodovat s uvedenymi siétami pre lignin po extrakeii.

Z vysledkov vidiet, Ze s klesajucou polarnostou rozptstadla v poradi benzén-alkcho-
lovéd zmes—éter—chlorid uhlié¢ity klesé ligninovy podiel v extrakte a naopak stipa
obsah skutoéného ligninu v ,,lignine’*. Ani jedno rozpustadlo nerozpusti Zivitné latky
tplne, a to tym menej, éim je menej polarne, a naopak rozpusti tym viac ligninovych
latok, éim je poldrnejsie.

Vysledky dalej potvrdzuju, Ze lignin zisteny v ,,lignine‘* bez extrakcie sa vySkove
zhruba zhoduje s ligninom vypogitanym z ligninového podielu extraktu a ,,ligninu‘‘
ureného po extrakeii. Cim vys$i je skutoény obsah ligninu, tym lep$ia je tato zhoda.
Naproti tomu s klesajucim obsahom ligninu sa viac prejavuji experimentélne chyby,
ktoré vSak pri naSich pokusoch neprekrogili 4-10 %,. Podobne aj celkovy obsah Zivic
vypotitany zo Ziviénych podielov extraktu a,,ligninu‘ sihlasi pre tri pouZzité rozpustadla
tym lepsie, ¢im vySsi je ich obsah.

Z vysledkov dalej vyplyva, Ze nie je moZné navrhnut uréité rozpustadlo, ktorym
by sa obsah ligninu v extrakte a obsah Zivic v ,,lignine‘‘ v kazdom pripade vykompenzo-
val, lebo vyska tychto podielov zévisi zrejme aj od povahy skuSanej celulézy. NajlepSie
takejto poZiadavke vyhovuje éter, kedZe pri jeho pouziti sa v niektorych pripadoch
zistila vyska extraktu velmi blizka skutoénému obsahu Zivic a na druhej strane po
extrakeii éterom sa zistil obsah ligninu blizky skutoénému obsahu ligninu v skuSanej
celuléze. Eter by sa teda mohol pouzivat ako rozpustadlo, ktoré by umoznilo ziskat
vysledky najbliZsie skutoénému obsahu Zivic a ligninu. '
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Pre zistenie skutoéného obsahu extraktivnych latok a ligninu v bielene]j
viskézovej celuléze navrhujeme oddelovanie tychto dvoch skupin za pouZitia
oxydécie kysliénikom chlori¢itym opisanym spésobom. Pre bezné uréovanie
extraktivnych latok a lignfnu navrhujeme extrahovat éterom a lignin urcovat
po takejto extrakcii. Takto ziskame vysledky stojace najblizsie skuto¢nosti
a dopustime sa najmensej chyby ¢o do skutodného obsahu stanovovanych
latok.

Stihrn

BeZné metédy na stanovenie ligninu v bielenej celuléze nedavaji spravne
vysledky, lebo po hydrolyze silnymi kyselinami prejde do zrazeniny vidy
aj Cast ziviénych litok. Ani bezné extrakéné metddy neudavaju spravny
obsah Ziviénych latok, lebo kazdé rozpustadlo rozpusti aj nie¢o ligninovych
latok a na druhej strane zaneché ¢ast Zivic nerozpustend.

Na oddelenie ligninu od Zivic sa pouzil postup zaloZeny na rozpustani
v slabom lidhu, oxydécii kysliénikom chloriéitym po okysleni, odfiltrovani
vylugenych zivic, nado sa po vysuseni vykonalo rozptstanie v benzén-alkohole.
Takto sa spracovali jednak extrakty, jednak izolované ligniny, pricom sa
ziskali ¢isla pre skutoény obsah ligninu a Zivie.

K takymto skutoénym obsahom uvedenych zloZiek najbliziie st vysledky
ziskané pouzitim éteru ako rozpustadld, takze extrakt zhruba odpovedé
skutotnému obsahu Zivic a lignin urdeny po extrakeii éterom je blizky skutoc-
nému obsahu ligninu. Pre bezné skusanie bielenych viskézovych celul6z
sa preto odporuda pouZitie éteru ako extrahovadla a stanovenie ligninu
po takejto extrakeii.

OB OIIPEJEJIEHUU JIMTHHUHA
B OTBEJIEHHOM BHMCKO3HOM LEJIJIIOJIO3E

H. CJIABHK, JI. KYHHUAK

Otnenenne nepeBa, LeJIIONO3bI H HCKYCCTBEHHBIX BOJIOKOH XHMMHYECKOrOo HHCTHTYTA
Cnosauxkoii Akagemun Hayx B Bpatuciase

BriBogsl

OG6rbluHble METOABI HJIsi ONpene/eHHs JIHTHHIA B OTGENEHHOH LeMII0J03€e He JaloT NpaBHib-
HBIX pe3yJbTaTOB, TaK KakK MNocje THAPOJH3a CHJIbHBEIMH KHCJIOTAMH NEepPexoAHT B OCaloK
BCerja M 4YacTb CMOJIHCTBIX BeiecTB. Toe M OObIYHBIE SKCTPAKUHOHHBIE METOIBl HE AAIOT
NpaBH/IbHOe COAepPXKKaHHe CMOJIB, NIOTOMY YTO KaXKAblii PacTBOPHTE/]b [epeBOJUT B PacTBOP
YacTb JIMTHHHOBBIX BeWIeCTB a C KPYroil CTOPOHBI YacTb CMOJIbI OCTaeTCss HepacTBOPEHHOIl.

K otaenennio JMrHuHa OT CMOJbl Gbl NPHMEHEH Cnoco6 PacTBOpEHHS B CaGOM LUEJIOKe,
OKCHAHMPOBaHHEM JABYOKHCLIO XJIOpA MO OKHCJEHHH, GHJIbTpauHed BbLAENEHHOIl CMOJIBIL H NO
BRICYLIHBAHHH pacTBOpeHHeM B Gen3osoBoM cnupte. Takum o6pasoM Gbuin ofpaGoTaubl
OTYACTH 3KCTPAKTBI, OTYACTH H30JIMPOBAHHBIE JIMTHHHBI M ObIM NOJYYEHRl Pe3yJbTAThl, yKa-
3bIBalOLIMe HA JEHCTBHTENbHOE COHEpXKaHHe JIMTHHHA M CMOJIBL.
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K TaknuM j(efiCTBHTe/IbHBIM COAEPXAHHUSAM 3THX COCTABHBIX 4acTell NPuGIHMKAIOTCA De3yJib-
TaTel, MOJyyeHHble NMPH NPUMEHeHHH 3PHPa KaK PacCTBOPHTENs, TaK UTO IKCTPAKT B IPYGBIX
yepTax OTBeyaeT MAeHCTBHTEJNbHOMY COLEPXKAaHHIO CMOJBl a JIMFHHH, OmpejeseHHblii nocse
IKCTpaKuHu 3HpOM, NMPHOMHIKAETCH K HeHCTBHTENLHOMY COAEPXKAHHIO JIHTHHHA. Js o0biu-
HOro HCCJIefloBaHHs OTOeJIeHHBIX BHCKO3HBIX LEJLII0JIO03 I03TOMY PeKOMEeHAYeTCsl NMpHMeHeHHe
3¢Hpa, KaKk 3KCTparupylouero BeLlecTsa a omnpeaesielide JUTHUHA MPOBOAUTH loCJe TaKOBOil
IKCTPAKLHH,
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an der Slowakischen Akademie der Wissenschaften in Bratislava

Zusammenfasstng

Die iiblichen Methoden der Ligninbestimmung in gebleichtem Zellstoff fithren zu
unrichtigen Ergebnissen, denn nach der Hydrolyse mit starken S&uren geht stets auch
ein Teil der harzigen Stoffe in den Niederschlagiiber. Ebenso geben die iiblichen Extrak-
tionsmethoden nicht den richtigen Geehalt an harzigen Stoffen an,nachdem jedes Losungs-
mittel auch etwas von den Ligninstoffen auflést und andererseits cin Teil des Harzes
ungel6st bleibt.

Zur Trennung des Lignins von den Harzen verwendet man das Verfahren des Losens
in schwacher Lauge, der Oxydation mit Chlordioxyd nach dem Ansiuern, des Abfil-
trierens der ausgeschiedenen Harzeund, nach dem Trocknen, des Lésens in Benzol-
Alkohol. In dieser Weise wurden einerseits Extrakte und andererseits isolierte Lignine
behandelt, wodurch Zahlen fur den tatsidchlichen Gehalt an Lignin und Harzen erhalten
wurden.

Dem tatséchlichen Gehalt dieser Bestandteile liegen am nichsten jene Ergebnisse,
die bei Verwendung von Ather als Losungsmittel erhalten wurden, so dass man sagen
kann, dass der Extrakt ungefdhr dem tatséichlichen Harzgehalt entspricht und dass
das Lignin nach der Atherextraktion sehr nahe dem tatsichlichen Ligningehalt liegt.
Fiir die laufende Prufung gebleichter Viscosezellstoffen wird deshalb die Verwendung
von Ather als Extraktionsmittel und die Bestimmung des Lignins nach einer solchen
Extraktion empfohlen.

In die Redaktion eingelangt den 27. 4. 1956
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