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ZESZYTY PROBLEMOWE POSTEPOW NAUK ROLNICZYCH 1976, z. 185

STAN METOD ANALITYCZNYCH W ZAKRESIE CHEMII
I CHEMICZNEJ TECHNOLOGII DREWNA W CSRS

Rudolf Borisek

Instytut Badawczy Papieru i Celulozy w Bratystawie

Chemia analityczna stosowana w technologicznym przerobie drewna,
przy ocenie i charakteryzowaniu chemicznym drewna i przy badaniu su-
rowca drzewnego zaczela sie praktycznie rozwija¢é w CSRS dopiero po
drugiej wojnie $wiatowej, kiedy po wyzwoleniu i stopniowym upanstwa-
wianiu przemystu zaczgl rozwijaé¢ sie przemyst przerobu drewna, bazujg-
cy na wlasnej kadrze technicznej. Jednoczesnie zaczely rozwija¢ sig¢ ba-
dania w tym zakresie, zar6wno stosowane, jak i podstawowe oraz rozpo-
czeto w szerszym zakresie ksztalcenie fachowcoé6w na poziomie S$redniej
szkoly technicznej i szkoly wyzszej w zakresie chemii, ze specjalno$cig
chemii drewmna, celulozy i papieru.

Kazde badanie, kazdy proces technologiczny i jego kontrola musi opie-
ra¢ sie na dobrych i szybkich metodach analitycznych. W pierwszym ok-
resie silnego rozwoju przemystu przerobu drewna, badania naukowe w
calej szerokoéci oraz dydaktyka byly zrédiem intensywnej koncentracji
znanych i przydatnych metod analitycznych, przy czym jednoczesnie
zwrécono uwage na ich dopracowanie, modyfikacje i zunifikowanie za-
rowno w skali krajowej, jak i w skali europejskiej, a nawet swiatowej.
Ponadto rozpoczeto szukanie nowych metod. W pierwszej kolejnosci —
metod kontroli proceséw produkcyjnych, nastepnie charakterystyki ja-
ko$ci produkeji oraz zwrécono uwage na dokladniejsze badania podsta-
wowe charakterystyki drewna, jego sktadnikéw i ich reakcji chemicznych.

Okres ten, charakteryzujacy sie stosowaniem przewaznie klasycznych
metod analizy chemicznej bez skomplikowanej aparatury itp., trwat od
1950 do 1960-1965 roku. Od okolo 1960 r. coraz czesciej zaczeto, stosowaé
fizykochemiczne metody analityczne (w pierwszej kolejnosci w badaniach
naukowych, ktéore bazowaly stopniowo na bardziej zlozonych, skompli-
kowanych i kosztownych przyrzadach: rentgen, spektroskop, mikroskop
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elektronowy itp.). Tendencja ta od lat siedemdziesigtych szybko rozwijala
si¢ 1 obecnie wida¢, ze nie mozna obejs¢ sie bez skomplikowanej apara-
tury fizykochemicznej, ktéra nie tylko pracuje szybko i pewnie (glow-
nie w polgczeniu z komputerami), ale daje nowe mozliwosci odkryé¢, cha-
rakteryzowania drewna w czasie jego wzrostu i przerobu. ‘

CHARAKTERYSTYKA PRACOWNI W CSRS
ZAJMUJACYCH SIE CHEMICZNA ANALIZA DREWNA

Badania z zakresu chemii drewna oraz chemicznej technologii drew-
na, lgcznie z celulozg, prowadza w CSRS nastepujgce pracownie: Instytut
Chemii Stowackiej Akademii Nauk (SAV), Panstwowy Instytut Badawczy
Drewna (SDVU), Instytut Badawczy Papieru i Celulozy (VUPC), Wy-
dzial Chemiczno-Technologiczny — Katedra Wiokiennictwa i Chemii
Drewna, Celulozy i Papieru Politechniki w Bratystawie, Katedra Chemi-
cznej Technologii Papieru i Celulozy w Pardubicach, Wyzsza Szkola
Le$no-Drzewna w Zwoleniu (Katedra Chemii Drewna i Katedra Chemi-
cznej Technologii Drewna) oraz niektére wieksze zakladowe laboratoria
badawcze (Bukoza — Vranov n. T, Sepap — Stéti, JIPAP — Vétini,
Instytut Racjonalizacji Przemystu Papierniczego (IRAPA — Praga), ktory
oprocz badan z zakresu papiernictwa w niektérych przypadkach zajmuje
si¢ chemiczng technologia drewna (produkcja celulozy, mikroskopig ele-

ktronowg wiékien celulozowych, analizag odpadéw zanieczyszczajacych
wody i powietrze).

Instytut Chemii SAV w Bratystawie. Instytut nie ma
specjalnego wydziatu (zaktadu) chemicznej analizy drewna (celulozy i lig-
niny). Badania i zastosowanie metod analitycznych rozpatruje sie w a-
spekcie zadan z zakresu chemii oraz biochemii celulozy i hemiceluloz.

Oprocz powszechnie uzywanych urzadzen laboratoryjnych, w Instytu-
Cie stosowane sg nastepujgce unikalne przyrzagdy:
— chromatograf gazowy — do oznaczania stopnia substytucji eteréw

celulozy, do jakosciowej i iloSciowej analizy weglowodanéw i ich pochod-
nych oraz do oznaczania niektérych grup funkcyjnych;

— chromatograf zelowy i cieczowy — do badania polimblekularnxos’ci
pclisacharydow i ich pochodnych:
— spektrometr masowy — do identyfikacji potozenia podstawnikéw

W weglowodanach obojetnych i kwasnych;
— automatyczny analizator weglowodanow:

— aparat do wolnej elektroforezy — do oznaczania jednorodnosci
substancji naturalnych;
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— oczekujemy przyrzadu do kombinowanej analizy technikg chroma-
tografii gazowej i spektrometrii masowej;

— ultrawiréwka i osmometr przeplywowy — do oznaczania ciezaru
czasteczkowego,
— spektrometr rezonansowy protonowo-magnetyczny (NMR) — do

analizy konformacyjnej i strukturalnej weglowodandéw i ich pochodnych,
ewentualnie zwigzkéw aromatycznych;

— przyrzad do wyznaczania dyspersji optyczno-rotacyjnej, ewentual-
nie dichroizmu (dwubarwnosci) kolowego, w celu okreslenia struktury
pochodnych weglowodanoéw;

— spektrometry w obszarze ultrafioletu i podczerwieni — do badania
struktury naturalnych substancji — ligniny, weglowodanow;

— mikroskopy elektronowe — do badania ultrastruktury materialow
roslinnych. .

Do badania komplekséw ligninowo-weglowodanowych zmodyfikowang
metodg wyodrebniania skladnikéw masy drzewnej stosuje sie:

— spektrometrie masowg do fragmentacji weglowodanow obOJetnych
1 kwasnych przy analizach strukturalnych;

— metode frakcjonowania polisacharydéw kwasnych i obojetnych,
ewentualnie specyficzny rozklad enzymami;

— zmodyfikowang metode przygotowywania holocelulozy chlorynowej
wedlug Wise’a, w celu zachowania wodorozpuszczalnych polisacharydow;

— oznaczanie o-metyloeteréw w weglowodanach obojetnych i kwas-
nych technikg chromatografii gazowej.

Panstwowy Instytut Badawczy Drewna w Braty-
stawie. Zaklad Chemii Drewna posiada samodzielny zespél chemii
analitycznej i fizycznej, przy czym upowszechnione juz specjalistyczne
analizy wykonujg takze inne zespoly badawcze podczas rozwigzywania
wilasnych zadan.

Wazniejsza aparatura i metody stosowane przy badaniu drewna:

— chromatografy gazowe (CHROM III, 2 aparaty Carlo Erba, w tym
1 do analiz i 1 preparatywny) stosowane sg do oznaczania cukrow, mety-
lofenoléw, kwasow karboksylowych, monoterpenéw itp. Zaklad Ochrony
Drewna posiada takze wlasny chromatograf gazowy do oznaczania sub-
stancji impregnujgcych;

— NMR (Tesla) ze stabilizacjg protonowg i czujnikiem termicznym,
umozliwia prace z fazg stalg. Wykorzystuje sie go do identyfikacji 1 o-
znaczania struktury zwigzkéw izolowanych z drewna lub syntetyzowa-
nych oraz do badania reakcji poszczegélnych grup funkcyjnych drewna
w roéznych warunkach, do oznaczania wilgotnosci w drewnie itp.;

— spektrometry UV, VIS, NIR, spektrometr Beckman ACTA M-IV,
z podlgczeniem do dziurkarki tasmy perforowanej;
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— spektrometr IR — Unicam SP 200;

— spektrometr Beckman Aculab I — wykorzystuje sie podobnie jak
NMR;

— zmodyfikowane metody oznaczania weglowodanéw w drewnie, w
korze i produktach rozkladu drewna (komposty, pozostalosci po hydroli-
zie itp.);

— analiza monoterpenéw;

— analiza mieszanin wieloskladnikowych (metoda obliczeniowa).

Instytut Badawczy Papieru i Celulozy wBratysta-
wie. Instytut posiada dobrze wyposazone zaklady analizy ogdlnej oraz
analiz fizykochemicznych, ktore stopniowo podejmujg coraz wiecej te-
matow badawczych o charakterze technologicznym.

Wazniejsza aparatura i metody stosowane w pracach badawczych z
zakresu chemii drewna i celulozy: |

— chromatografy gazowe (Paye, Hewlet—Pakkard, Chrom II,
Chrom III);

— mikroskop elektronowy (Tesla);

— 8 mikroskopoéw ze szczeling $wietlng ( polaryzacyjny z kontrastem

fazowym, interferencyjny itd.) z mikrokomorg Polaroid i kamerg fil-
mowa;

-— chromatograf cieczowy;

— chromatograf zelowy (wlasna konstrukcja);

— mikrorentgen (Mikrometa z przyrzadem rejestrujagcym),

— spektrofotometr IR;

— spektrofotometr UV — CF-4R Optica (zakres 200-800 nm), Perkin
Elmer (zakres 160 do 2500 nm), z podlgczeniem do rejestratora i przez
tasme perforowang do komputera, Beckman DB-G z przystawkg refleksyj-
na, podigczony przez automatyczny perforator do komputera;

— w ramach kompleksowej oceny morfologicznej drewna i celulozy
zostala opracowana specjalna metoda obserwowania wlokien w stanie
specznialym w mikroskopie elektronowym oraz w normalnym mikrosko-
pie optycznym z uzyciem techniki filmowania:

— oznaczanie holocelulozy i celulozy w drewnie metodg izolacji ,,mo-
delowej” celulozy;

— oznaczanie zwigzkéw siarki w odpadowych lugach siarczynowych
1 kondensatach gazowych oraz chlorkéw i siarczanéw z uzyciem jonose-
lektywnych elektrod;

— Oznaczanie skladnikéw weglowodanowych technika chromatografii
gazowej;

— oznaczanie polidyspersyjnosci celulozy metodg chromatografii ze-
lowej;

— izolowanie calkowitej zawartosci ligniny z drewna na drodze en-
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zymatycznej hydrolizy celulozy i charakterystyka strukturalna wydzielo-
nej ligniny; . | '

— badanie ligniny in situ metodg spektrofotometrii w podczerwieni,

— badanie ukladéw chromoforowych w ligninie (spektrofotometria,
polarografia, NMR).

W biezgcej kontroli analitycznej stosowane sg metody objete norma-
mi obowigzujgcymi w kraju. Stosowane sg réwniez normy miedzynaro-
dowe RWPG, ISO, ewentualnie GOST, ASTM, TAPPI, SCAN, DIN. Nie
normowane metody i metodyki stosowane w Instytucie opracowuje sie
i wydaje sie jako wewnetrzne normy instytutowe (VUPC).

Katedra Wtékiennictwa, Celulozyi Papieru— Wy-
dzial Chemiczno-Technologiczny SVST w Bratysta-
wie. Pracownie wyposazone sg w aparature do nowoczesnej analizy
drewna i jego skladnikéw oraz do analiz podczas chemicznego przerobu
drewna. Wspotpracuje z Katedrami Chemii Analitycznej, Radiochemii
i Chemii Fizycznej w zakresie analiz i techniki aparaturowej.

Wyposazenie aparaturowe oraz zbiér metod nowych i zaadaptowanych
do prac badawczych z zakresu chemii drewna:

— metody spektralne (absorpcyjna UV, ale takze IR i PMR we wsp6t-
pracy z innymi katedrami);

— metody chromatograficzne (cienkowarstwowa, gazowa i cieczowa);

— metody termoanalityczne (DTA, T6, piroliza gazowa, testy palnosci),
analizy hydrolizatoréw (skladniki fenolowe) i zwigzkéw powstajagcych w
czasie pirolizy drewna, analiza struktury ligniny i pochodnych celulozy;

— analiza zwigzkéw metylosiarkowych (chromatografia cieczowa).

Katedra Chemicznej Technologii Papieru i Celu-
lulozy w Pardubicach. W zakresie badan celulozy zostalo op-
racowane urzgdzenie do przeprowadzenia termicznej destrukcji materia-
tow celulozowych, drewna, klejow i innych substancji wielkoczagsteczko-
wych. Rozklad produktéw reakcji obserwowany jest na chromatogra-
fie gazowym (Chrom III). W ramach wspétpracy z Katedrg Chemii Nie-
organicznej uzywa sie derywatografu Paulik—Paulik do nfieizotermicz-
nej termograwimetrycznej analizy celulozy, drewna itp. oraz do Sledze-
nia kinetyki ich rozkladu i obliczania energii wzbudzenia.

Katedra Chemii Drewna VSLD-Zwolen. Katedra nie
ma wydzielonej pracowni analizy chemicznej drewna, ale w ramach
dziatalno$ci naukowo-badawczej adaptuje nowoczesne metody i mody-
fikuje je.

Wazniejsze urzadzenia: Specord UV-VIS, VSV-1 spektrofotometr,
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Spectronom 2000, spektrofotometr IR, derywatograf MOM do analiz DTA
i DTG, polarograf LP-66, polarograf prawokgtny, chromatograf gazo-
wy Chrom IV.

*

Pomimo iz powyzsza charakterystyka czechostowackich pracowni nie
jest kompletna i nie obejmuje wszystkich opracowanych, zmodyfikowa-
nych i zaadoptowanych metod analitycznych, zaréwno klasycznych,
jak i fizykochemicznych, wykorzystujacych czesto scecjalne, unikalne
przyrzady i aparature, to jednak wskazuje tendencje ich rozwoju, wy-
znacza kierunek stosowania nowoczesnej, bardzo precyzyjnej aparatury
badawczej.

W tym miejscu trzeba zastanowié¢ sie nad mozliwo$ciami, jakimi dy-
Sponujg pracownie przy kupnie nowoczesnych przyrzagdéw. Przyrzady
te na ogodl sg bardzo drogie i przy braku dewiz czesto przez wiele lat
niedostepne, tym bardziej, ze wiekszo§¢ z nich w czasie kilku lat ,nor-
malnie” starzeje sie i szybko zastepowane s3 bardziej nowoczesnymi,
sprawniejszymi rozwigzaniami. W niektorych przypadkach braki uzupel-
niane s3 malymi seriami lub pojedynczymi egzemplarzami wytwarza-
nymi w Akademii Nauk lub w niektérych Katedrach i istytutach.
Na unikalne przyrzady w cenie okolo miliona koron lub wyzszej nie
moze sobie pozwoli¢ kazda z pracowni. W zwigzku z tym byloby wska-
zane powotanie dobrze zorganizowanego laboratorium wykonujacego
odplatnie specjalistyczne analizy na unikalnych przyrzadach, tym bar-
dziej, ze do obstugi wiekszosci specjalistycznych urzadzen i interpretacji
wynikow wymagane jest specjalne przygotowanie zawodowe. Dlatego
cenna jJest inicjatywa polskich Kolegow zorganizowania mniniejszego
Sympozjum, ktére oproécz wymiany fachowych do$wiadczen jest wy-
razem dgzenia do rozwoju metod analitycznych z zakresu chemii drew-
na. ,

Analityka stala sie czescig sktadowg podczas rozwigzywania proble-
mow technologicznych, co jest zjawiskiem prawidlowym. Zanikala, przy-
najmniej w Czechoslowacji, chemiczna analiza drewna jako samodzielna
dyscyplina, ktéra wstepnie przygotowuje grunt dla wlasciwych badan.

Na zakonczenie proponuje, azeby inicjatywa polskich Kolegéw nie
zostala zarzucona i zeby regularnie co rewien czas organizowano sym-
pozja. Na sympozjach tych oprocz problematyki fachowej, powinno sie
zwracac uwage na tendencje rozwoju analityki chemicznej drewna —
gléwnie na: wyposazanie pracowni w nowoczesne przyrzady, wytypowa-
nie przyrzadow, ktore nalezaloby produkowa¢ w ramach RWPG, pra-
widlowe wykorzystanie unikalnej aparatury oraz poszukiwanie nowych
metod analitycznych, ktoére Fomagatyby szybciej i efektywniej rozwia-

zywac problemy badawcze zaréwno o charakterze podstawowym, jak
1 stosowanym.
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P. Bopuwex

O COCTOAHUU AHAJUTUYECKUX METOJOB IIPMMEHAEMBIX
B OBJIACTU XVMMHUU U XVMMMUYECKOW TEXHOJIOT'MU IPEBECUHEBL
B YEXOCJIOBAKUU

PeswomMme

JaéTca CnMcoOK Hay4YHO-MCCJEAOBATENbCKMX OPraHM3alMili 3aHMMAIOLIMXCA Hccle-
JAoBaHMUAMM B 00JIaCTM XMMMM ¥ XMMUYECKOM TEXHOJIOTMM APEeBeCUHBbI B dexocjoBa-
KMy, a TaKiKe NOAPOOHble MHGOPMaLMM O OCHALLEHUM IIePeYMCIeHHbIX Opranu3aLmi
CeBPEMEHHOI M3MEePUTEJIbHO-MCIBITAaTENbHOM! aIllapaTypoilL

IToguyepKHYTO, 4YTO B OOJABIIMHCTBE XMMUWYEOKMUX JabopaTopuii KJjaccuyeckKue
aHAJIUTHMYECKME METOAbl 3aMEHEHbl COBPEMEHHBbIMM (U3IUKO-XMMMUYECKVMM MEeTOAaMM
U3MEePEeHMI: CIeKTPaJbHbBIMU (B YJAbTPachuOJEeTOBOM M MH(pPaKpacHOMi obJjacTax, Me-
TOZAaMM IIapaMarHMTHOTO M SAOEPHOr0 [IapaMarHMTHOTO pe30HaHca), XpoMaTorpadpu-
YyecKMMM (ra3oBoil Xpomarorpadpuest, MUMPOIUTUIECKN-Ta30BOM, KMIKOCTHON, TOHKO-
CaOMHOM, OyMaiKHOI), PEeHTreHorpaduyecKuMy, IoaaporpadirdeckuMy, TEePMUYECKOTo
aHaJdM3a M ISKTPOHHOM MMKpoOcKonueir. MHOrme mamepurelibHble YCTaHOBKM COe€OMU~
HeHbl ¢ OBM, obJseryasa pelleHMe CJHOXKHBIX AaHAJUTUYECKUX BOIIPOCOB.

R. Borisek

STATE OF ANALYTICAL METHODS IN THE FIELD OF CHEMISTRY
AND CHEMICAL TECHNOLOGY OF WOOD IN CZECHOSLOVAKIA

Summary

List of scientific-research laboratories dealing with chemistry and chemical
technology of wood in Czechoslovakia is presented, together with detailed informa-
tion concerning the technical equipment of these laboratories in modern scientific
and control apparatus.

It is emphasized that in most of lakoratories classic chemical analytical met-
hods were abondoned and substituded by modern physico-chemical measurment
ones such as: spectral (UV, IR, NMR, PMR), chromotographic (gas chromatography,
pyrolytic-gas chromotography, liquid chromatography, thin-layer chromatography,
papar chromatography), X-ray diffraction method, thermal analysis and electron mi-
croscopy. It is pointed out that already presently several measurment devices are
computerized facilitating solutions of complex analytical problems.



