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WPROWADZENIE

Zastosowanie chromatografii bibulowej do rozdzialu mieszaniny cu-
kréow na poszczegédlne skladniki stanowi punkt zwrotny w badaniach
nad poglebieniem wiadomosci o przemianach weglowodanéw, zachodzg-
cych podczas roztwarzania drewna na mase celulozowg i jej dalszego
przerobu. Po zastosowaniu tej techniki do analizy sktadu frakcji weglo-
wodanowej surowcow i produktéow przemystu celulozowego liczba od-
no$nych publikacji w fachowej literaturze zaczela sie zwieksza¢ w spo-
s6b zywiotlowy, $wiadczac o aktualnosci i znaczeniu zagadnienia.

Jednakze po okresie fascynacji nowg technika, kiedy wraz z rozszerze-
niem i poglebieniem badan zaczely powstawaé¢ nowe problemy, chroma-
tografia bibulowa traci swag role wiodgcg. Jest to przede wszystkim me-
toda zbyt czasochlonna. I wtedy wlasnie zwraca uwage zainteresowanych
nowa rozwijajgca sie technika chromatograficzna, mnie obcigzona wadami
techniki poprzedniej, a mianowcie — chromatografia gazowa. Juz sam
fakt, ze rozdzial mieszaniny pieciu cukréw prostych (wystepujgcych za-
zwyczaj w drewnie i masie celulozowej, a wigc: glukozy, galaktozy, man-
nozy, arabinozy i ksylozy) zachodzi przy zastosowaniu chromatografii bi-
butowej w ciggu ok. 40 godz, podczas gdy przy zastosowaniu chromato-
grafii gazowej — w ciggu ok. 1 godz, nie wymaga dodatkowych komen-
tarzy.

Przystosowanie chromatografii gazowej do analizy weglowodanéw na-
streczalo duzo trudnosci. Technike te w ukladzie gaz-ciecz stosowaé mo-
zna z duzym powodzeniem do rozdzielania mieszanin lotnych polgczen
organicznych, takich jak weglowodory, alkohole, etery, estry itp. Nielotne
potgczenia organiczne mogg by¢ réwniez badane za pomocg chromatogra-
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fii gazowej, jezeli dajg sie latwo przeprowadzi¢ w pochodne odznaczajgce
si¢ odpowiednig lotnoscig.

Proby przystosowania chromatografii gazowej do analizy weglowo-
danéw rozpoczeto od rozdzielania mieszaniny czesSciowo lub catkowicie
zmetylowanych metyloglikozydéw roznych cukréow prostych [3, 6, 12, 13].
Stwierdzono, ze polgczenia te sg wystarczajgco trwate i lotne w stosowa-
nych warunkach badan chromatograficznych, poniewaz udalto sie je od-
zyska¢ po przejSciu przez kolumne chromatograficzng w stanie nie zmie-
nionym. Pozytywne wyniki tych prob wykazaly doniosto$¢ zastosowania
chromatografii gazowej w analizie weglowodanow i zachecily do dalszych
poszukiwan, ktére koncentrowaly sie przede wszystkim na znalezieniu
najodpowiedniejszych lotnych pochodnych cukréw, stosunkowo latwych
do sporzadzania i odpowiednich do przeprowadzania tego typu analiz.

W miare postgpu badan zwigkszyla sie liczba réznych pochodnych
cukréw, ktére zostaly zaproponowane jako najodpowiedniejsze. Mozli-
WoSC stosowania réznych pochodnych cukréow, charakteryzujacych sie od-
powiednig lotnoscig, spowodowata uksztaltowanie sie dwéch odmiennych
metod postepowania.

W pierwszej metodzie jako lotne polaczenia cukréw prostych wyko-
rzystuje sie pochodne tréjmetylosilylowe [1, 2, 10, 16, 18, 23, 24], w
drugiej — cukry proste redukuje sie do odpowiednich aikoholi wielowo-
dorotlenowych, ktére z kolei poddaje sie pelnej acetylacji [3-5, 7, 8, 19,
21, 22]. Metoda pierwsza, opracowana przez Sweeleya [23] i stosowana
przez wielu autoréw, nastrecza wiele trudnosci. Najistotniejszg z nich
jest fakt, ze podczas otrzymywania pochodnych silylowych cukréw two-
rzy sie kilka réznych izomerycznych form tego samego cukru. Uzyski-
wane na chromatogramach piki nie reprezentuja jednak poszczegélnych
izomer6w badanych cukréw (nie uzyskamo rozdzialu chromatograficzne-
go izomerycznych form pochodnych silylowych cukréow), ale najczesciej
stanowig mieszaning izomerow réznych cukrow. Na rysunku 1 przedsta-
wiono dla przykladu obraz takiego chromatogramu.

Biorgc pod uwage, ze miarg ilosci kazdego cukru w badanej miesza-
ninie jest powierzchnia lub wysoko$¢ uzyskiwanego ma chromatogramie
piku, iloSciowa interpretacja takiego chromatogramu jest zawodna.

Dla poréwnania ma rysunku 2 przedstawiono obraz chromatogramu
uzyskiwanego podczas rozdzialu mieszaniny cukrow, przeprowadzonych
uprzednio w pochodne acetylowe. Jak widaé¢ z tego chromatogramu, dla
kazdego cukru uzyskuje sie osobny pik, ktoéry reprezentuje calg ilosé
danego cukru zawartego w badanej mieszaninie.

Sawardeker [19] nalezy do tych autoréw, ktérzy zajmowali sie ozna-
czaniem cukrow, wychodzgc zar6wno z pochodnych trojmetylosilylowych,
jak i pochodnych acetylowych. Zdaniem tego autora, za zastosowaniem
pochodnych silylowych przemawia duza Lrostota, szybko$¢ i latwosé o-
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trzymywania tych polaczen. Przygotowanie pochodnych acetylowych jest,
w poréwnaniu z przygotowaniem pochodnych silylowych, czynnoscig zna-
cznie dluzsza i bardziej pracochlonng, jednakze w wyniku zastosowania
tych zwigzkow uzyskuje sie pelny rozdzial chromatograficzny cukrow.
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Rys. 1. Chromatogram cukréw w postaci Rys. 2. Chromatogram cukré6w w po-
pochodnych silylowych z lugu posiarczy- staci  pochodnych acetylowych: 1 —
nowego: 1 — erytryt, 2, 3 i 4 — arabi- arabinoza, 2 — ksyloza, 3 — mannoza,
noza -+ zwiazki nie zidentyfikowane, 5, 6 4 — galaktoza, 5 — glukoza

i 7 — ksyloza + zwiazki nie zidentyfiko-

wane, 8§ — a-mannoza, 9 — a-galaktoza,

10 — a-glukoza, 11 — f-mannoza + f-ga-

laktoza. 12 — zwigzki nie zidentyfikowa-

ne, 13 — f-glukoza

Sjostrom [21] i Crowell [5] jako pierwsi przystosowali metode chro-
matografii gazowej do ilo§ciowego oznaczania sktadu drewna i masy ce-
lulozowej. Obaj autorzy rozpoczeli badania od tworzenia eterow trojme-
tylosilylowych cukréw wg Sweeleya i proby rozdzialu tych pochodnych
na rozdzielczej kolumnie chromatograficznej. Ich zdaniem, kazdy cukier
daje kilka izomeréw, w zwigzku z czym w przypadku mieszaniny cukrow
otrzymuje sie ok. 14 izomeréw, ktérych rozdzialu dotychczas nie uzy-
skano. Ponadto sam proces zmiany w pochodne silylowe nie przebiega
w sposob iloéciowy, co przekresla najwazniejszg korzyse wyplywajaca ze
stosowania tych pochodnych, jaka jest krotkli czas reakcji.

Argumenty za stosowaniem w analizie pochodnych acetylowych cu-
krow prostych sg przekonywajgce i wydawaloby sie, ze wsrod autoréow
nie powinna wystepowaé¢ roznica zdan na ten temat. Jedng z przyczyn,
ze tak jednak nie jest, moze by¢ fakt, ze przygotowanie pochodnych
acetylowych cukréw zaliczy¢ nalezy do operacji pracochtonnych, zwlasz-
cza w poréwnaniu z przebiegiem samego procesu chromatograficznego
rozdzialu mieszaniny cukréw. Inng przyczyng sg zarysowujgce sig wisrod
autoréw réznice zdah na temat sposobu sporzadzania pochodnych acety-
lowych.
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Roéznice zdan, wystepujgce wilasciwie od chwili zastosowania chroma-
tografii gazowej do analizy weglowodanéw i dotyczgce dwéch zagadnien:
1 — jakiego rodzaju pochodne cukréow stosowac¢ do analizy oraz 2 — je-
zeli stosuje sie pochodne acetylowe, to jak je sporzadza¢ i przygotowywac
do analizy, nie znalazly dotgd definitywnego rozwigzania. W 1971 r. nie-
mal roéwnolegle opublikowano dwie prace poswiecone tym zagadnieniom
— Turunena i wsp. [24] oraz Sjostroma [22].

Pierwszy z wymienionych autoréw stosuje pochodne silvlowe cukrow,
ulepszajgc dotychczas opracowang metode i typujg jg zwlaszcza do ana-
lizy mas o wysokiej zawartosci a-celulozy.

Sjostrom przedstawil chromatogramy acetylowanych pochodnych cu-
krow, ktére to polgczenia stosowal do analiz weglowodanéw o bardzo
zroznicowanym skladzie, zaré6wno w réznych gatunkach drewna, jak i w
réznych masach celulozowych.

Przystepujgc do opracowania metody analizy skladu frakcji weglo-
wodanowej w surowcach i produktach przemystu celulozowego za pomo-
cg chromatografii gazowej, oparto si¢ na metodzie zalecanej przez Sawar-
dekera i wsp. [19] oraz modyfikacjach Borchardta i Pipera [4], polega-
jacych na tworzeniu pochodnych acetylowych cukréow prostych. Z przy-
czyn wczesniej omowionych stosowanie pochodnych silylowych nie wy-
dawalo sie celowe.

BADANIA WLASNE

Do badan stosowano pie¢ cukréw prostych, z ktérymi ma sie Zazwy-
czaj do czynienia w analizie drewna, mas celulozowych, czy tez cie-
czy powarzelnych, a wiec: glukoze, galaktoze, mannoze, arabinoze i ksy-
loze. W wyniku wykonanych badan opracowano nastepujacy Sposéb po-
stepowania.

OTRZYMYWANIE POCHODNYCH ACETYLOWYCH CUKROW PROSTYCH

Roztwor wodny mieszaniny glukozy, galaktozy, mannozy, arabinozy
i ksylozy o objetoSci 25 ml, zawierajacy po 0,006 g kazdego cukru, za-
dawano na 2 godz borowodorkiem sodu w ilo$ci 0,09 g. Po uplywie tego
czasu dodawano kwas octowy w celu rozlozenia nadmiaru uzytego w
reakcji borowodorku sodu i calo$¢ zatezano do konsystenciji gestego syro-
pu w laboratoryjnej wyparce obrotowej pod zmniejszonym ci$nieniem w
temp. 60°C.

Nastgpnie, w celu dokladnego usuniecia wody z prébki, dodawano
dwukrotnie po 10 ml alkoholu metylowego i calosé zatezano do sucha
w podanych wyzej warunkach. Uzyskang pozostalosé suszono dodatkowo
w temp. 105°C w ciggu 10 min, a nastepnie dodawano 7,5 ml bezwodnika



OZNACZANIE ‘WEGLOWODANOW METODA. CHROMATOGRAFII GAZOWEJ 45

Zapisy refestratora

Rys. 3. Chromatogram cukréow w
postaci pochodnych acetylowych:
1 — arabinoza, 2 — ksyloza, 3 — ‘

mannoza, 4 — galaktoza, 5 — glu- e
koza, 6 — inozyt
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octowego oraz 0,5 ml stezonego H,SO,. Calo$¢ ogrzewano na tazni wod-
nej w temp. 60°C w ciggu 1 godz. Uzyskany roztwér oziebiano przez 5
min i wylewano powoli, stale mieszajgc, do 6 - 7-krotnej objetosci wody
z lodem i, dalej mieszajgc, utrzymywano w temperaturze bliskiej 0°C
przez kilka minut, az do catkowitego uwodnienia nadmiaru nie przerea-
gowanego bezwodnika octowego. Nastepnie ekstrahowano utworzone po-
chodne acetylowe trzema porcjami (25, 15, 10 cm3) chlorku metylenu.
Ekstrakt suszono nad bezwodnym Na,SO,, zatezano prawie do sucha w
laboratoryjnej wyparce obrotowej pod zmniejszonym ci$nieniem w temp.
75°C, a nastepnie dodawano 1 ml wody destylowanej i ponownie za-
tezano do sucha. Suchg pozostalo$¢ rozpuszczano w 2 ml chlorku mety-
lenu. Do oznaczen chromatograficznych stosowano 1-4 ul takiego roz-
tworu.

ROZDZIAL CHROMATOGRAFICZNY MIESZANINY CUKROW

Do badan zastosowano chromatograf gazowy produkcji krajowej typ
ICSO-5, wyposazony w detektor plomieniowo-jonizacyjny. Do zapisu wy-
nikéw stosowano rejestrator eKN produkeji NRD. Kolumny chromatogra-
ficzne, wykonane z kwasoodpornej stali, o wymiarach ok. 180 cm X 6 mm,
wypelnione byly fazg stacjonarng ECNSS-M, uzytg w ilosci 3%/0 w stosun-
ku do noénika, ktéorym byl Gaz-Chrom Q o uziarnieniu 100 - 120 mesh.

Rozdzial mieszaniny badanych cukréw przedstawiony na rysunku 3
uzyskano w nastepujgcych warunkach: szybkos§¢ przeplywu gazu nosnego
— 30 ml/min, szybko$¢ przeptywu wodoru — 30 ml/min, szybkos$¢ prze-

plywu powietrza ok. 300 ml/min, temp. kolumn — 190°C, temp. dozow-
nika — 200°C, temp. detektora — 270°C, czuloé¢ rzedu 102X1. Szyb-
kos¢ przesuwu tasmy rejestratora — 200 mm/godz. Stezenie roztworu

poddanego analizie — 0,03 g kazdego z cukréw w 10 ml chlorku metyle-
nu. Ilo$¢ dozowanej probki 1 ul. Czas trwania analizy ok. 1 godz.
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Do opracowania metody postuzono sie zaleceniami réznych autoréw,
wybierajac sposrod kontrowersyjnych niekiedy zalecen te, ktére zdaniem
prowadzacych badania okazaly sie najbardziej przydatne do wytypowania
najprostszego sposobu postepowania.

OZNACZANIE ILOSCIOWE

Oznaczenia przeprowadzono wg Borchardta (cyt. [4]), z zastosowaniem
mezo-inozytu jako wzorca wewnetrznego. W celu kalibracji sporzadzono
kilka mieszanin wzorcowych acetylowych pochodnych cukréw o réznych
stezeniach poszczegélnych skladnikéw w roztworze chlorku metylenu. Do
kazdej mieszaniny cukréw wyjsciowych dodawano inozyt, ktéry wraz
z mieszaning cukrow prostych przeprowadzano w pochodng acetylowa.
Uzyskano liniowg zalezno$¢ pomiedzy stosunkiem wysokosci pikéw cukru
badanego i wzorca a iloscig uzytego do analizy cukru. Zalezno$é te przed-
stawiono na rysunku 4, dla wszystkich pieciu badanych cukrow, w po-
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Rys. 4. Kalibracja detektora: 1 — arabinoza, 2 — ksyloza, 3 — mannoza, 4 — galak-
toza, 5 — glukoza

staci prostych obliczonych na podstawie uzyskanych wynikéw metodg
najmniejszych kwadratow.

W przypadku analizy mieszaniny cukréw o nieznanym skladzie, do
tejze mieszaniny dodawano odpowiednig ilosé inozytu, calo$é¢ poddawano
redukceji i acetylacji wg wyzej opisanego sposobu, a nastgpnie przygo-
towang mieszaning pochodnych acetylowych cukréw poddawano analizie
chromatograficznej. Po uzyskaniu chromatograméw, wyznaczano WYyso-
kos¢ piké6w cukru badanego i wzorca, a ilo$é¢ cukruy obliczano z zaleznosci:
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s

wysoko§é piku cukru X ilo§¢ wzorca wewnetrznego
wysoko§¢ piku wzorca wewnetrznegox K

ilos¢é cukru =

Odpowiednie wartosci wspoélczynnikéw K, wyznaczone do$wiadczal-
nie dla dwoch zakreséw czutosci aparatu rzedu 102X10-102X1 i 100X10-
-109X 2, podano w tabeli 1.

Tabela 1
Warto$ci wyznaczonych doswiadczalnie wspélczynnikéw K

Zakres stosowanych stezen,
Rodzaj cukru g pojedynczego cukru w 10 ml

chlorku metylenu
0,05—0,02 0,02—0,0075

Glukoza 0,88 0,87

Galaktoza 1,07 1,02

Mannoza 1,26 1,30

Ksyloza 2,63 2,45

Arabinoza 3,31 3,35

Tabela 2
Statystyczna ocena opracowanej metodyki
Wprowadzono Oznaczono
Rodzaj cukru cukru cukru Ox Vx
pPg pg v
Glukoza 1,00 0,96 0,0472 4,81
2,50 2,50 0,0565 2,26
3,50 3.53 0,0755 2,13
4,50 4,32 0,1574 3,64
Galaktoza 1,00 0,97 0,0549 4,94
2,50 2,49 0,0500 2,01
3,50 3,40 0,0490 1,44
4,50 4,33 0,1776 4,08
Mannoza 1,00 1,01 0,0094 0,93
2,50 2,53 0,0528 2,05
3,50 3,51 0,07555 2,15
4,50 4,42 0,1180 2,44
Ksyloza 1,00 0,99 0,0197 1,98
2,50 2,53 0,0346 1,36
3,50 3,46 0,0468 1,37
4,50 4,58 0,0880 1,92
Arabinoza 1,00 0,99 0,0406 4,08
2,50 2,46 0.,0565 2,29
3,50 3,42 0,0468 1,36
4,50 4,33 0,1360 3,14
Ox — odchylenie standardowe,

Vx — wspélczynnik zmiennosci.
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W tabeli 2 przedstawiono wyniki analiz wykonanych na mieszaninach
wzorcowych w celu oceny ustalonej metodyki.

Przyjmujac, ze chromatografia gazowa jest metodg analityczng umo-
zliwiajacg uzyskiwanie wynikéw z dokladnoscig ok. 19/e [20] oraz biorgc
pod uwage, ze: a) metode te zastosowano do cukrow, tj. potaczen nielot-
nych, ktérych uzdatnienie do amalizy chromatograficznej wymagato prze-
prowadzenia tych zwigzkéw w lotne pochodne na drodze Szeregu opera-
cji takich jak redukcja i acetylacja, ekstrakcja uzyskiwanego produktu
itp. oraz b) dysponowano prototypowym aparatem produkcji krajowej
wymagajacym odpowiedniego przystosowania do tego typu analiz — u-
zyskane wyniki uznano za zadowalajace i predestynujgce opracowang
metodyke do analizy sktadu weglowodanéw w surowcach- i produktach
przemystu celulozowego.

WYKORZYSTANIE OPRACOWANEJ METODYKI

Postugujgc sie opracowang metodyks oznaczano sktad frakecji weglo-
wodanowej masy celulozowej siarczanowej drewna sosnowego oraz sklad
hemiceluloz wyodrebnionych z tejze masy, wybielonej uprzednio wg
schematu chlor—NaOH—NaClO. Celem tych badan nie bylo jednakze
wyznaczenie skiladu frakcji weglowodanowej w badanych prébkach, lecz
sprawdzenie przydatnosci opracowanej metodyki. Dlatego tez do analizy
metodg chromatografii gazowej wybrano takie produkty, w ktérych u-
przednio — w ramach innych prac badawczych prowadzonych w ICP —
oznaczono skiad frakcji weglowodanowej za pomocy opracowanej wczes-
niej i zazwyczaj do tych celow stosowanej metody chromotografii bibuto-
wej. Uwazano bowiem, ze konfrontacja wynikéw analiz tych dwoéch roz-
nych technik chromatograficznych pozwoli na pelniejszg ocene przydat-
nosci opracowanej metodyki.

Niezaleznie od stosowanej techniki chromatograficznej, przygotowanie
probek w celu oznaczania w nich sktadu frakeji weglowodanowej wymaga
hydrolizy polisacharydéw do cukréw prostych. Hydrolizaty przygotowano
wg powszecanie stosowanej metody Saemana [17]. Uzyskane wyniki
przedstawiono w tabeli 3.

Uwzgledniajac fakt, ze stosowana metoda chromatografii bibutowej
obarczona byla bledem wzglednym ok. 10%0, stwierdzono zadowalajgcg
zgodnos¢ wynikéw analiz wykonanych za pomocg tych réznych technik
chromatograficznych.

Opracowang metode wykorzystano takze w badaniach przemian we-
glowodanéw w procesie wielostopniowego bielenia mas celulozowych
siarczynowych wg schematu: chlorowanie—alkalizacja—NaOCl~ClOz

Ilustracje wycinka tych badan stanowig rysunki 9-8, na ktérych
przedstawiono zawartosci niektérych cukréw w wielkoczgsteczkowej frak-



OZNACZANIE WEGLOWODANOW METODA CHROMATOGRAFII GAZOWEJ 49

Tabela 3
Wyniki analiz chromatograficznych
Arabinoza Ksyloza Mannoza Galaktoza Glukoza
g w1 g prébki badanej
irc;dukt oznaczanie metodg chromatografii:
adan
4 gazo- bibu- gazo- bibu- gazo- bibu- gazo- bibu- gazo- bibu-
wej lowej wej lowej wej lowej wej lowej wej  lowej
Masa celulozo-
wa siarczanowa 0,008 0,008 0,080 0,080 0,060 0,050 — — 0,830 0,800
Hemicelulozy _
wyodrebnione
zmasy 0,031 0,030 0,380 0,430 0,200 0,200 — — 0,044 0,045

cji weglowodanéw i w hemicelulozach, wystepujgcych w masach ce-
lulozowych w poszczegolnych stadiach bielenia.

Na rysunkach 5, 6 przedstawiono zmiany zawartosci ksylozy i man-
nozy we frakcjach wielkoczgsteczkowych dwéch mas celulozowych, ozna-
czane po poszczegélnych stadiach bielenia. Jak widaé¢ z wykresu, zawar-
tos¢ obu cukréw wykazuje tendencje malejgca.

%
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Maso celulozowG

Rys. 5. Zmiany zawarto§ci ksylozy we frakcjach wysokoczasteczkowych mas celu-

lozowych siarczanowych podczas 4-stopniowego bielenia (%/o ogblnej zawartosci ksy-

lozy w masach): I — masa celulozowa o liczbie Kappa 24 (chrom. bib.), 2 — masa
celulozowa o liczbie Kappa 36 (chrom. gaz.)

Odwrotng teﬁdencje — wzrostu zawartosci ksylozy i mannozy w he-
micelulozach po kolejnych stadiach bielenia mas — przedstawiajg rysun-
ki 7, 8. Uwzgledniajgc budowe polisacharydéw oraz rézng odporno$¢ wig-
zan w tancuchach polioz na dzialanie $rodkéw chemicznych, zmiany
stwierdzone podczas bielenia zwigzkami chloru sg uzasadnione.

Warto zaznaczy¢, ze przedstawione na wykresach wyniki badan uzy-
skano za pomocg dwdéch metod chromatograficznych: omawianej w tym
referacie metody chromatografii gazawej oraz za pomocg chromatografii
bibulowej. Jak wida¢ z wykreséw, wyniki uzyskane za pomocg chroma-
tografii gazowej charakteryzuje taka sama tendencja zmian, jak wyniki

4 — ZPPNR z. 185
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Rys. 6. Zmiany zawarto§ci mannozy w wysokoczasteczkowych frakcjach mas ce-

lulozowych siarczanowych podczas 4-stopniowego bielenia (%/o0 ogbélnej zawartoSci

mannozy w masach): 1 — masa celulozowa o liczbie Kappa 24 (chrom. bib.), 2 —
masa celulozowa o liczbie Kappa 36 (chrom. gaz.)
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Rys. 7. Zmiany zawarto§ci ksylozy w hemicelulozach z mas celulozowych siarcza-

nowych podczas 4-stopniowego bielenia (°/o ogblnej zawarto$ci ksylozy w masach):

1 — masa celulozowa o liczbie Kappa 24 (chrom. bib.), 2 — masa celulozowa o licz-
bie Kappa 36 (chrom. gaz.)
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Rys. 8. Zmiany zawartoSci mannozy w hemicelulozach z mas celulozowych siarcza-

nowych podczas 4-stopniowego bielenia (®/o og6lnej zawarto$ci mannozy w masach):

I — masa celulozowa o liczbie Kappa 24 (chrom. bib.), 2 — masa celulozowa o licz-
bie Kappa 36 (chrom. gaz.)
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uzyskane za pomoca opracowanej wczeSniej i~dotychczas stosowanej me-
tody chromatografii bibulowej. Fakt ten przemawia za przydatnoscia mo-
wej opracowanej metody.
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B. Muwuorxka, I'. Crynunvcka

OITPEAEJIEHUE YI'JEBOJOB B CHIPBE
U IIPOAVKTAX LEJJIIOJO3HOM IIPEMBINIIEHHOCTHU
C IIPUMEHEHUEM T'A30BOV XPOMATOTPA®UNU

Pe3wmMme

Brin paspaboraH MeTOh OnpefeieHMs CaxapoB C IIPMMEHeHMeM ra30BOii XpoMa-
Torpacdvm. ViccaenoBaHMsa NPOBENM C IIOMOLIbID YCTAHOBOK OTEYECTBEHHOTO IIPOM3BOA-
cTBa — rasoBoro xpomarorpacda ICSO-5, cHaOGmKEHHOro IIJIaMeHHO-MOHMBAMOHHLIM
AereKTOpoM. MoHOcaxapuabl, ITIOCJIE MX BOCCTAHOBJICHMA IO COOTBETCTBYIOILIVX MHO-
TOATOMHBIX CIIMPOTOB, IIPOBOAMJIM B alleTMJIOBble ITPOM3BOAHBIE. OIpeaeaman XpoMa-
TorpadudecKme napamMerphbl, IMTO3BOJAIOLME IIPOBECTM pas3fie] HIATHM MOHOCAXapMAOB
C TOYKM 3PEHUA KOJMYeCcTBa IJIOKO3bl, rajiakKTO3bl, MAHHO3bI, apabMHO3LI M KCUJIOGHL
IIpoaONRKUTENBbHOCTh aHAJM3A COCTABJIANA OKOJNO 45 MuH. ITonyumau JMHENHYI0 3aBU-

-
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CHUMOCTb MEeXKJy KOJMYeCTBOM MCIIOJb3yeMOTO B MCCJENOBaHMAX caxapa u IOKa3aHMU-
AMM JeTeKTopa. ,

Ha ocHoBe pa3paGoTaHHO) METOOMKM NpPOBEAEaM aHajJAu3 CcOocTaBa YTJIEBOJHOM
dparkuuy apeBecuHBLI 6yKa M Cyab(gaTHOM LENJI0J03HOM MacChl M3 STOM APEBECHUHBI,
a TaK¥Ke JMCCJe[0Baly U3MEeHeHMA COCTaBa YIVIEBOXHOM (bpaKLmy B Npoliecce MHOro-
CTYTIEHYaTOl OTOeJNKM CyJIb(aTHO!M LIEJJIIOJO3HOM MacChl M3 JPEBECUMHBI COCHBI.

B. Pszonka, H. Stupinska

DETERMINATION OF CARBOHYDRATES IN CELLULOSIC RAW MATERIALS
AND PRODUCTS OF CELLULOSE INDUSTRY
BY MEANS OF GAS CHROMOTOGRAPHY

Summary

Method of sugars determination by the technique of gas chromotography was
developed. Tests were carried out using home-made gas chromatography ICSO-5
equipped with flame-ionization detector. Simple sugars, after reduction to proper
polyhydric alcohols, were converted into acetylic derivatives. Chromotographic pa-
rameters has been established for quantitative separation of five simple sugars:
glucose, galactose, mannose, arabinose and xylose. Time of analysis is about 45 mi-
nutes. Linear dependence between the amount of analyzed sugar and detector res-
ponse was found.

Using the fixed procedure, analysis of carbohydrate fraction composition of
beech wood and of beech sulphate pulp carried out. Changes in the composition of

carbohydrate fraction occuring during the multi-stage bleaching of sulphate pine
Pulp were also investigated.



