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I. Bevezetés

A xilit fiatal barnakészén, jol ldthaté fds szerke-
zéttel, amely fdéleg celldléz, lignin, bitumen, gyanta és
viasz, valamint humusz vegyiiletekb8l épiil fel.

Hazdnkban nagy mennyiségben taldlhaté a Mdtra vidé-
kén a Dundntilon Herend, Vdrpalota kornyékén, kiilosndsen
nagy mennyiségben fordul eld az NDK-ban a kelet elbai vi-
dékeken és a Lengyel Népkiztdrsasdgban,

Alacsony égésh8je miatt a xilit tiizelSanyagként tor-
ténd felhaszndldsra nem gazdasdigos. Jogosan meriil fel a
kérdés, hogy a xilitekben taldlhato vegyiiletek kémiai fel-
dolgozdsa milyen lehet8ségeket rejt, s milyen gazdasdgi
elényckkel jdrhat.

A barnaszenek kémiai vizsgdlata, valamint a benniik
taldlhato vegyiiletek feldolgozdsa terén az NDK kutatdi
jelentés eredményeket értek el. Hazai viszonylatban klasz-
szikus analitikai, valamint petrogrdfiai eredmények isme-
retesek. Xilitek szerkezeti vizsgdlatai, valamint xilitek-
b6l torténd celluldzkinyerési vizsgdlatok eddig nem foly-
tak.

Célul tlztem ki, eldszdr kilnbszd leldhelyekrdl
szdrmazé xilitek celluloztartalmdnak meghatdrozdsat. Mé-
sodszor a celluldéz kinyerésére alkalmazott eljdrdsok Osz-
szehasonlitdsdt a kapott celluldz mennyiségi és minbségi
vizsgdlatai alapjén. Ezért a celluldz morfologiai vizsgd-

latdn tUdl szerkezeti vizsgdlatokat végeztem. Elkészitet-
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tem a celluléz-mintdk mikroszkdépos felvételeit, valamint
az infravorss spektrogramokat. Harmadszor a kiilénbozd mdéd-
szerekkel kinyert celluldéz min8ségét vizsgdlat ald vettem
a papirgydri ipari normdk szerint, azok hasznosithatdsdgd-
nak megdllapitdsa érdekében,

Dolgozatom ezekkel a témakordkkel kapcsolatos vizs-
gdlataim eredményeit tartalmazza.

A vizsgdlt mintdk koziil magas celluloztartalmi és ked-
vez8 minéségl prdébdt is taldltam. Tovdbbi feladat megdlla-
pitani, hogy a bdnya készletében mennyire dltaldnos jelen-
ség, vagy csak lokdlis az adott minta kedvez8 celluldéztar-
talma. Figyelembe véve jelentls mennyiségd xilit telepein-
ket, valamint a hazai cellulozforrdsok ilyen szempontbdl
torténd bévitésének lehetlségeit, az ipari hasznosithatio-
sag megdllapitdsa igen kivanatos lenne.

Koszonetemet fejezem ki Dr. Széll Tamds kandiddtus-
nak munkdm sordn nyujtott segitségéért, valamint a Szege-
di Tandrképzd Fliskoldnak, amely szdmomra lehetlvé tette,
hogy hat hdénapon keresztdl Freibergben a Deutsches Brenn-
stoffinstitutndl az NDK-ban alkalmazott szénvizsgdlati

modszereket tanulmdnyozzam.
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II1. Irodalmi eldzmény

Van KREVELEN t6bb munkdjdban vizsgdlta a xilitikus
szenek forma és nagysdg szerinti osztélyozését.x

M. SUSS [2] a xiliteket petrogrdfiai szempontok sze-
rint osztdlyozta.

H. JACOB és S.WAGNER-BEEGER [3] megdllapitdsai sze-
rint a xilitek fds szerkezetének fokozatos eltlinése ta-
pasztalhaté a novekv§ széniilésfokkal. Ezeknek a xilitek-
nek kémiai Usszetétele a nem xilitikus szenek kémiai o6sz-
szetételéhez hasonlo.

A xilitek celluléztartalmdnak vizsgdlatdval szdmos
kutaté foglalkozott.

R. ROSE és M. LISSE [4] megdllapitdsai szerint a fa
korhaddsdnak mértékével ardnyosan csbkken a celluléztar-
talom, mig a metoxitartalom és az alkdli oldhatésdg emel-
kedik. A lignin dtalakuldsa viszont huminsavakat és humi-
nokat eredményez.

Tovdbb fejlesztette F. FISCHER és H. SCHRADER [5]
ezt az elképzelést, mely szerint a fa hemicelluloz és
celluloz része baktericid hatdsa kismolekuldju vegyile-
tekre bomlik.

Ezzel az elképzeléssel szemben 411 a kutatck egész

* Van KREVELEN a (1] xilit elnevezés helyett a fa-lignit
elnevezést tartja helyesebbnek, olyan szeneknél, amelynél
a fa morfoldgiai fds szerkezete még jol ldthaté. Kozép-
Eurépdban azonban elterjedtebb a xilit elnevezés, ezért
értekezésemben magam is ezt haszndlom.
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sora, akik a celluldzben 1ldtjdk a huminsavképzbdés kiin-
duldsi anyagdt. M. HILPURT [6] elképzelése igen szélsbsé-
gesnek tekinthetl, aki kétségbevonja a lignin jelenlétét
az 616 novényben és feltételezi, hogy a ligninképzlbdés

az elhalt fa szénhidrdttartalmdnak és ezek bomldsterméke-
inek reakcicdi dtjén jon létre.

A fenti elmélettel kapcsolatban J. MARCUSSON [7] va-
lamint L. DONATH, A. LISSNER és TERRES arra a kovetkezte-
tésre jutottak, hogy a huminsavak részben ligninb8l kép-
z6d tek,

Ezt a nézetet vallja ma a legtobb kutatd.

A xilitek celluloztartalmdnak kivondsdval is tdbben
foglalkoztak. Az eljdrdsok nagy része abbdl az alapgondo-
latbél indult ki, hogy ezeket a fds szerkezetd termékeket
a fdhoz hasonloan lehet feldolgozni.

Az alkalikus fafeltdrds mdr régtta ismeretes. Ennél
a folyamatndl az oldatba ment lignin résznek a szétvdlasz-
tdsdval és vizsgdlatdval t6bb mint 70 éve foglalkoznak,
hasonléan a feltdrds sordn nyert idn. feketeliigbol sav ha-
tdsdra kivdlasztott vegyliletek kémiai vizsgdlataival [8].

G. LANGE [9] t61gy és biikkfa tomény alkalikus feltd-
rdsdt végezte. A celluldz kinyerése utdn a feketeligbdl
savval dltala ,ligninsav"-nak nevezett huminsavakat vd-
lasztotta le.

E. STREB [10] feny6fa alkalikus feltdrdsdt végezte
el és vizsgdlta a feketeligbol nyethetd ,alkdlilignin"
tulajdonsdgait. P. KLASON [lil ugyanezen eljdrdssal ka-
pott termékek tisztitdsdt végezte kloroformmal.
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E. BECKMANN és munkatdrsai [12] kiillonbszd szalma és
fafajtdkndl vdltozé ligkoncentrdcié, hémérséklet és fel-
tdrdsi idé mellett vizsgdlta a kapott termékek mennyisé-
gét és mindségét. Megdllapitotta, hogy a lignin sokkal
szildrdabban kotott a fdban, vagy egy magasabb polimeri-
zdciés vagy kondenzdcidés formdban fordul elé mint a szal-
ma esetében.

M. METHA [;j] a fehérfenyd fdrgécs szisztematikus
vizsgdlatdt végezte el. Megdllapitotta, hogy 4%-os NaOH-
al 180° C-on 1 1/2 ¢r4s f£6zés sordn a teljes delignifi-
kdcié érhetd el.

C. DOREE és B. WRIGHT [14] eléextrahdlést és gyan-
tdtlanitott faliszt alkalikus feltdrdsdt végezték el a
Metha 4ltal megadott mddszer szerint.

M. STADNIKOFF [15] xilitek alkalikus feltdrdsdt vé-
gezte el és vizsgdlta a xilit metoxi csoportjainak dllan-
désdgat.

E. PREU és J. DIETZE [16] is a fa ligos feltdrdsd-
hoz hasonlé modszerrel végzett celluldzkivondst, amely-
nek sordn azt tapasztaltdik, hogy a kapott celluldéz meny-
nyisége nagymértékben fiigg a feltdrds korilményeitdl. A
mindséget illetden morfoldgiai vizsgdlatokat végeztek,
amely egyes esetekben porszeri, mds esetekben szemmel is
jol ldthaté szdlas szerkezetd cellulozt eredményezett. A
morfoldgiai vizsgdlatokon tdl azonban a celluldz szerke-
zetét nem vizsgdltdk.

B. PREU kisérleteket végzett xilitekbdl torténd cel-
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luléz kinyerésére ugyancsak a fa technoldgidjdbdl ismert
szulfitos eljdrdssal, ez azonban nem vezetett eredményre.
Hasonld eredményrél tud¢sit munkdjéban R. BEISCHLAG [17]

is.

Ebben az tsszefiiggésben jelentek meg G. KOWALSKI és
S« ROSINSKY [}8] munkdi is, akik xilitikus barnaszenek
celluloztartalmdnak fizikai vizsgdlataival foglalkoztak.

E. PREU és A. LISSNER (19| arrél tudésitottak, hogy
a hasonl¢ morfologiai szerkezettel rgndelkezé xilitek i-
gen eltérd kémiai tsszetétellel rendelkezhetnek.

A fa technologidjdbol ismeretes a celluldéztartalom—
nak klérdioxiddal vald kinyerése, amelyet vords biikkfdbol
BE. SCHMIDT [20] valdésitott meg. Xiliteknek ilyen irdnyud
feltdirdsdval eddig nem foglalkoztak.

Szdmos munka ismeretes, amely a metoxitartalmat és
a széniilésfok kapcsolatdt vizsgdlja.

B. HAGGLUND [21] vizsgdlta feny6fafélékben jelenlévs
metoxi-tartalmat, amelyet 4,6-4,7%-nak taldlt.

Szemben a fatermékekkel a xiliteknek erdsen novekvéd
metoxitartalma jol ©sszhangban 411 ¥, FISCHER és H. SCHRA-
DER-nek [22] 40 éve fenndllé szénképzbdési elmiletével,
mely szerint a celluldéz a széniilés folyamédn sokkal gyor-
sabban pusztul el, mint a fa lignin része.

E. PREU feltételezte, hogy a fiatal xiliteknél a lig-
nin rész metoxi—tartalma még viszonylag keveset kdroso-
dott és ennek alapjdn kiszdmitotta a xilitben taldlt me-
toxi értékébbl, hogy kizelitbleg mennyi fa volt sziikséges
a xilit képzddéséhez.(?}] A ligninben 1év§ metoxi csopor-
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tok 4lland¢sdgdt illetden a kiilonbszd kutatck vélemdnye
nem egységes, igy az ellbb emlitett szdmitdst kritikdval
kell fogadni.

A tovabbi vizsgdlatok sordn megdllapitdast nyert, hogy
a feny6fa metoxi-tartalmdnak egy része nem a ligninhez ko-
t8dik.

E. HAGGLUND és O. SANDELLIN [21] feny8£4bdl 1z0ldlt
holocellulézban 0,8% metoxitartalmat taldltak, amely a
vizsgdlt fa Osszes metoxitartalmdnak 12%-a.

K. PREUNDENBERG [24] W. LAUTSCH és G. PIAZOLLO [25]
megdllapitottdk, hogy a fa metoxitartalmgnak 0,l%-a nem
lignin eredeti.

A WACEK és munkatdrsai [26] a fenySfa alkalikus ke-
zelése sordn bekdvetkezett metoxi-tartalom viltozdsait
vizsgdltdak. Megdllapitottdk, hogy novekvd lugkoncentrdcio
és emelked§ hémérséklet hatdsdra a fa oldhat¢ riésze meg-
névekszik. 12 ¢rds 100° C-on 24%-os KOH-dal t5rténé keze-
1és utdn a metoxitartalom a ligninben alacsonyabb. A vesz-
teség részben mint metilalkohol, részben mint a ligninhez
kotott metiléter hatdrozhato meg.

L. BARCHMANN [27] nyomison torténd benzolos extrak-
cioval magas széniilésfoku xilitbol jelentds mennyiségi
/11,4%/ metoxi-tartalmu gyantakeverdket izoldlt.

A fizikai és kémiai kutatdsi mdédszerekkel egyideji-
leg a nagymolekuldjui vegyliletek vizsgdlatdban tért hdédi-
tottak a spektroszkdépiai vizsgdlatok. Az infraviros spekb

roszképia segitségével kozvetleniil megdllapithatdé bizonyos
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csoportok és kitések jelenléte. A karakterisztikus frek-
vencidkndl megjelend abszorpcidés vonalak nagyndga segit-
ségével meghatdrozott csoportok és kttések mennyisége is
megdllapithato.

A készenekkel kapcsolatban szdmos irodalmi adat is-
meretes, amely azoknak infravirés vizsgdlatdaval foglal-
kozik. Az els$ ilyen vizsgdlatok C.G. CANNON és G.B.B.
SUTHSRLAND-t61 [28] szdrmaznak.

A ktvetkez§ években G. BERGMANN és munkatdrsai hason-
l¢an készeneken végzett infravords spektroszkopiai vizs-
gédlatokr¢l tudositottak,

A huminsavak ilyen jellegd vizsgdlatdirol részben
ugyanezen kutatok, tovébbs R.H. ELOFSON [29] U. SCHOBIN-
Gsr [30] K. KUMADA és K. AITZAWA [31] valamint V. ZIECH-
MANN [32] kbzsltek adatokat.

A barnaszenek spektroszkopiai vizsgdlatdra igen ke-
vés irodalmi utalds taldlhati. Jelentds E. PREU [33] mun-
kdja, amely xilitek ¢és dtalakuldsi termékeinek infravoros

spektroszképiai vizsgdlataival foglalkozik.



»'G .

III. Sajdt vizsgdlatok és eredmények

A szakirodalomban megjellt médszerek €s azok ered-
ményei alapjdn kezdtem meg hazai xilitmintdkon vizsgdla-
taimat.,

Munkdm sordn el@szdr ligos feltdrdst végeztem, majd
a fa technologidjdban haszndlatos, de xilitek celluldz-
tartalmdnak kinyerésére még nem ismeretes mds médszerék
alkalmazdsi lehetdségeit vizsgdltam meg. Nevezetesen a
klér-dioxiddal és salétromsavval torténd feltdrdsi médsze-
rek kdriilményeinek hatdsdt tanulmdnyoztam, az adott hazai
mintdk esetében. Ezutdn az azonos mintdkbol kiindulva, a
kiilonb28 miédszerek dltal szolgdltatott celluldéz mennyisé-
gi és mindségi ©Usszehasonlitdsa alapjdn az alkalmazott
modszerek “sszehasonlitdsdra nyilt lehetlség.

A vizsgdlatot a kovetkezd hdirom lellhelyrll szdrmazdé
mintin végeztem el:

l, Ecséd., Felszini fejtésbll kivdlasztott szép fds
szerkezetd egyedi darab, a telep pleisztocén képzEdmény.

2., Gyongyts-Visonta. Jelenleg fejtés alatt 1év{ bd-
nyd jdbol szdrmazo, 4tlagos fds szerkezetd pleisztocén
kord minta.

3. Herend. Ugyancsak mélymivelésdi, a telep als¢ ré-

tegébbl szdrmazé dtlagos fds szerkezetd miocén minta.

1./ A mintdk vizsgdlata és elemzése

A vizsgdlando xilitmintdk jellemzésére ellszor a bar-
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naszeneknél szokdsos meghatdirozdsi mdédszereket, illetdleg
analitikai vizsgdlatokat végeztem el.

Az 1. tdbldzatban a vizsgdlt mintdk viz, hamu vala-
mint extrakttartalménak meghatdrozdsa sordn kapott ered-
ményeket tintettem fel.

1., tdbldzat

"Préba Viztartalom %=-ban Hamu Extrakt-
xilolos 8z .8zekrényes | %=-ban tart.%-ban
Ecséd 8,5 6,4 1,02 T4
Herend 9,1 T45 1,45 11,6
$yngyBe- 28,75 24,3 1,60 6,6

A tdbldzatbol ldthato, hogy a két killonbbzé midszer-
rel tsrténd viztartalom meghatdrozdsdnak eredményei ki-
z6tt lényeges kiilonbség van. A sziritoiszekrényes modszer-
nél ugyanis az oxiddcic¢ kitvetkeztében fellépd silyvdlto-
zédsok meghamisitjdk az eredményt a xilitek konnyd oxiddl-
hatosdga miatt.

A hamutartalom meglehetfsen alacsony értékeibdl k&-
vetkeztethetl, hogy a mintdk dsvdnyi anyag tartalma meg-
lehetésen kicsi.

Az extrakttartalom meghatdrozdsa GRAEFE médszerével
tortént 1l:1 ardnyd benzol-alkohol elegyével 4 ¢(réan keresz-
til. Az extrakthozam mint a tdbldzatbdl ldthatd a heren-
di xilit esetében igen magas, amely a kés8bbi cellulézzal

kapcsolatos vizsgdlatokat megnehezitette. A probléma meg-
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olddsa csak a xilit eldextrakcicdja dtjdn vdlt lehetdvé,
A 2. tdbldzat dttekintést nydjt az elemi analizis és
a metoxi-csoportok meghatdrozdsdndl kapott értékekrsl.
2. tdvblazat

Préba Elemi analizis %-ban OCH3 P

Maradék O ’
¢ L N S hamu| dife, P-dan

Ecséd 55,4 6,26 | 0,10 | 1,53 0,24(36,47 T+35

Herend 56'9 6’49 0,14 3,07 0935 33,08 8,80

Gyongyder 59,3 | 6,08| 0,22 0,45 | 0,42|33,53 | 10,40

A novekv§ széntartalom nsvekvd széniilésfokra enged
kovetkeztetni., Mint a 2. tdbldzatbdl ldthatv a metoxi-tar-
talom is ugyanilyen irdnyban novekszik. A tdbldzat egyéb
adatai koziil a herendi minta magas kéntartalma emelkedik
ki.

Az volt a célom, hogy elfszdr a probdk kozil kivd-
lasszam a celluldz kinyerésére legalkalmasabbat, figye-
lembe véve, hogy a mdr emlitett kutatdék, f6ként E. PREU
és A,LISSNER [}é] arr¢l adtak szdmot, hogy hasonld mor-
fologiai szerkezetd anyagok igen eltérd kémiai Gsszeté-
tellel rendelkezhetnek.

A kivdlasztds céljdbol E. HAGGLUND [34] szerint a
probdkon teljes hidrolizist hajtottam végre és a kapott
gliikézt SCHOORL és REGENBOGEN [}5] modszerével jodome t—
ridsan hatdroztam meg. A hidrolizis eredményei a 3. tdb-

ldzatban ldthatdk.
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3. tdbldzat

Minta Hidrolizdlt rész| A hidrolizis
gliikézként meg- maradéka
hat. %-ban #=ban

Bcsgéd 53,87 45,43
Herend e 33,50 47,10
Gyongybs-Visonta 11,14 87,00

A magas 53,87 /j-0s glilkéz rész természetesen nem te-
kinthet8 tisztdn a celluldz hidrolizisébdl kapott gliikéz
mennyiségének, miutdin mds anyagok pl. a hemicelluldzok is

gliikézra hidrolizdlnak.

2./ Celluldz kinyerésére irdinyulé kisérletek

El6szbr a legnagyobb celluloztartalommal rendelkezd
ecsédi xiliten végeztem kisérleteket,majd Gsszehasonlité
adatok nyerése céljdbdl a tobbi prdbdn is.

Az ecsédi xiliten V2A autokldvban alkalikus fel tardst
hajtottam végre kiilonbsz8 hémérsékleten, vdltozdé lidgkon-
centrdci¢ és f8zési idS mellett., A feltdrdsok sordn kapott
celluldz a korilményektdl filiggben igen vdltozo minGségd
és mennyiségd volt. A kapott eredményecket a 4., illetlleg
az 5, tdbldzat mutatja.

A 4, tdbldzat mutatja az ecsédi xilit lidgos feltdrd-
sat 2n NaOH-al 2 ¢rds fézési id6 mellett kiilénbszd hdémér-
sékleteken.
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4. tdbldzat

F8zési hé-| Maradék |Maradék cele|Kisérd (Osszanyagra
mérséklet jo=ban luléztart. |szennyezég szdmitott
o, Jo=ban %-ban |cell.menny.
%-ban
98,4
160 inho&ogén il = =
76,0
130 inhoiogén . - -
63,0
150 inho&ogén - - -
160 53,91 91,77 T7:03 . 45,52
170 40,9 93,43 5,41 37,35
180 25,87 94,51 4,42 22,5
jelenték-
190 telen meny+ - - -
nyiség

A maradék mennyisége 150° C-os hémérsékletig inhomo-
gén, igy tovdbbi vizsgdlatra nem alkalmas. 160° C feletti
feltdirds sordn homogén termékhez jutottam, amely vildgos-
barna szdlas szerkezetl. A maradék mennyisége a himérsék-
let emelésével 4llandéan cstkken, 190° C-ndl mdr jelenték-
telen mennyiségl,

Vizsgdlva a 160, 170 és 180° C-ndl kapott feltdrdsi
maradékokat, a hémérséklet emelésével a celluloztartalom
novekedése tapasztalhaté és ezzel pdrhuzamosan a kisérd
szennyezés csbkkenése., A kiinduldsi teljes anyagmennyiség-
re vonatkoztatott celluldéztartalom a feltdrds sordn torté-
né lebomlds kovetkeztédben a vdrakozdsnak megfelellen cstk-

ken,
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A feltdrds sordn a megjelolt koriulmények kozott ka-
pott celluloz termékek az 1. 2. 3. 4. mintdn ldthatdk.

l. minta 2. minta

/2n NaOH, 150° ¢, 2 ¢ra/ /2n NaoH, 160° ¢, 2 éra/
3. minta 4, minta

/2n NaOH, 170° ¢, 2 6ra/ /2n NaOH, 180° ¢, 2 6ra/

Az 5. tdbldzat mutatja az ecsédi xilit ldgos feltd-
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résa sordn kapott celluléz mennyiségeket 1ln NaOH-dal 2
oréds £6zési id8 mellett kiilonbbzd hémérsékleten.
5. tdblédzat

F6zési hé- | Maradék | Maradék cel4 Kisérd Osszanyag-
mérséklet %=-ban | luldéztart. |szennyezés|ra szdmitott
0 %~ban J=ban cell.menny.,
%=ban
67,4
160 inhomogén - - >
170 47,8 91,44 8,4 43,6
180 38,05 98,84 1,49 34,6
jelenteék-
190 telen - - -
mennyiség

Alacsonyabb liugkoncentrdcié mellett 160° C-on, vala-
mint ennél alacsonyabb hémérsékleti értékeknél a feltdrds
inhomogén termék képzddésére vezet. Lzen értékek ezért a
tdbldzatban nem szerepelnek. 170 és 180° C mellett ered-
ményes a folyamat, mig 190° C-on éppen Ugy, mint mds lidg-
koncentrdcio mellett ebben az esetben is a maradék jelen-
téktelen mennyiségli. Ennek alapjdn tehdt feltételezhetd,
hogy ezen hémérsékleten /4ltaldban 12 at. nyomds felett/
flizgetleniil a lig koncentrdciojdtol a celluloz teljesen
lebomlik. A maradék mennyisége és mindsége, valamint a
szennyezés jelenléte hasonlo lefutdst mutat a 4. tdbldzat
adataival, Kiemelhets ezen beliil 180° C mellett a maradék
igen kis cellulcoztartalma, amelyet ardnylag kismértéki
szennyezés kisér,

Az 5. és 6. mintdk a megadott kiriilmények kszitt fel-



- 16 -

tért cellulozt mutatjék.

5. minta 6. minta

/1n NaOH, 170° ¢, 2 ¢ra/ /ln NaOH, 180° ¢, 2 éra/

Alacsonyabb lidgkoncentrdciondl a feltdrds eredmény-
telen, toményebb lig esetén viszont a celluldéz erdsen ron-
csolodik,

Egy meghatdrozott ligkoncentrdcic és hémérséklet mel-
lett, novelve a f8zés idejét 2 ovrdrol 4, illetve 8 cordra
a kvvetkezdk tapasztalhatck: 4 ords flzés sorin a kapott
termék mennyisége kismértékben csvkken a 2 ¢rds feltdréds
sorén kapott termék mennyiségéhez viszonyitva, amely sdly-
csbkkenés féleg a szennyezések oldoddsdnak kdvetkezménye.
Ilyen koriilmények kozott tehdt tisztdbb celluldz nyerhetd.
8 ¢rds f8zés sordn a csdkkenés lényeges, a szennyezések
mellett mdr jelentls mennyiségld celluldz lebomldsa kivet-
kezik be.

A 7. minta ln NaOH-al 170° C-on 4 ¢rai f6zés utédn

kapott celluloz terméket mutatja.
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7.
/1n NaOH 170° C, 4 ¢ra/

minta

Usszehasonlitd adatok nyerése céljdbol a 6. tdbld-

zatban a kiillonbszd lelbhelyrdl szdrmazd mintikon a mega-

dott kbriilmények kizitt elvégzett feltdrds sordn kapott

eredményeket foglaltam Osszel

6., tdbldzat

Lel&hel Feltdrdsi|A mara- |[A maradék|A kisé- |0ssza-
Y |korilmé- |dék meny-celluléz |rd szeny- |nyagra
nyek nyisége |tartalma |nyezés szdmitoth
%-ban sh=ban /=ban |celltart
' Jo=ban
Herend |iB NaOH 20,5 82,2 15,19 | 16,85
1709 C
2 éra
2n NaOH
| GySngyos- g
Visonta %7grac 20,00 52,0 41,4 10,4
g i 1n NaOH
FybngyGs-~ 170° © 22,00 | 50,8 | 48,3 | 11,2
éra

A 8,9. és 10. mintdk a kiilonbtzd lellhelyrll szdrma-
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z6 az aldbbiakban megadott feltdrdsi kérilmények kBz5tt

kapott celluléz termékeket szemléltetik.

8. minta 9. minta
/Herend 1n NaOH, 170° C 2 ¢éra/ /Gybngyss-Visonta 2n NaOH,
170° ¢, 2 ¢ra/

10, minta

/Gybngyss-Visonta 1n NaOH, 170° ¢, 2 ¢ra/

Mint a teljes hidrolizisbdl megdllapitdst nyert a
fenti mintdk celluloztartalma lényegesen kisebb. A fel-

tdrdsi koriilmények megvdlasztdsdt a celluloz késSbb tdr-
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gyaland¢ vizsgdlatai indokolték.

Az ecsédi mintdn nyert tapasztalatokbdl kitint ezen
mintdk magas szennyezettsége, amelynek eredményeképpen a
kapott celluldéz szine siététbarna, szemben az elfzl feltd-
rdsok utjdn nyert celluldéz vildgosabb szinével.

A fa technoldgidajdbol ismeretes a celluldéztartalom-
nak klér-dioxiddal valo kinyerése, amelyet vorss bikk#d-
b6l E. SCHMIDT [20] valositott meg. Az dltala alkalmazott
eljdrds a xiliteknél természetesen nem jdrt kielégitld e-
redményel. Feladat volt éppen ezért a xiliteknél optimd-
lis koriilmények /klér-dioxid koncentricidé, fel tdrdsi idé
stb./ kivdlasztdsa.

A klér-dioxid elSallitdsa &, SCHMIDT [37) [38], va-
lamint koncentrdcic¢jdnak meghatdrozdsa [?g} gzerint tor-
tént.

A vizsgdlatokat ecsédi mintdkon végeztem el. A klér-
dioxid oldat koncentrdcic¢jdnak tdg hatdrok kozotti vdl-
toztatdsa sordn a 0,2 %-08 oldat koncentrdcio mellett
kapott cellul¢z a magas kitermelési szdzalék /40 %/ mel-
lett az eddig tapasztalt legtisztdbb /99,4/%~0s tisztasd-
gi/ hofehér terméket szolgdltatta, amelybSl a 1ll. mintdt
készitettenm.

A kivdlasztott koncentrdcid mellett a feltdrdsi idé
megdllapitdsa dlland¢é prdébakivétellel tortént és a leg-
alkalmasabb idétartam szobahémérsékleten dlland¢ keverés

mellett 5 napnak bizonyult.



- 20 -

11, minta
/Eeséd, 0,2%-0s klor-dioxid, szobahl-
mérséklet, 5 nap/

A herendi xilit 15%-o0s kitermelést 97%-os tisztasd-
gi fokd terméket, a gyosngyos-visontai 9,9%-os kitermelést
96%-08 tisztasdgi fokdi terméket eredményezett ezzel az
eljdrassal a fenti koriilmények kozbtt.

Ugyancsak a fa és édescirok technolcgidjdbdl ismere-
tes a salétromsavas feltdrds, amely hig savval atmoszfé-
rikus nyomdson néhdny ords fozést alkalmaz, majd ezt ko-
vetSen egy hig ligos fézést. Ecsédi mintdn elvégezve ezt
az eljdrdst a kapott cellulcz mennyisége az elfz8khtz vi-
szonyitva feltdnSen kevés /11 %/, min8sége szemmel ldtha-
toan sildny, torékeny, porszerd.

A herendi mintdndl 4/%-os, a gyongyos-visontaindl
mindossze 2,8 %-0s kitermelést kaptam. Ez az eljdrds te-

hit a xilitek esetében celluldéz kinyerésére nem alkalmas.,



A 12. minta az ecsédi xilitbd8l salétromsavas

- 21

rel nyert celluldézt mutatja.

12.

minta

modszer-

/Bcséd 4 %-os salétromsav, 6 6ra, 1 atmoszféra nyomds/

A T. tébldzatban a kiilonbtzd modszerek alkalmazdss-

val kapott celluldzmennyiségeket és a termékek szennye-

zettségét tiintettem fel.

7. tdbldzat
" : : Gyongyos-vison-
Ecsédi minta |Herendi minta 43t aimhs
Cell.|S5zeny-|Cell. |Szeny- |Cell. | Szeny-
éiggi?ZZOtt tart. |nyezés|tart. |nyezés |tart. | nyezés
ey /#=ban |%-ban |%-ban |h=ban [|fh-ban | %-ban
Ligos 45,57 7,03 [16,85| 14,19 |11,20 | 48,30
( elha~
| Kl¢r-dioxidos 40,00 |nyagok| 15,00 2,50 | 9,90 3,00
hato
elha- elha- elha-
Salétrom 11,00 |nyagol| 4,00 | nyagol~ 2,80 | nyagol-
savas haté haté 1 hato

A tébldzatban emlitett liugos

el jdrds adatai az elér-

hetd maximglis cellulozhozamot jelentik /V.5.4 és 6.tdbl/
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A 7. tdbldzat adataibol megdllapithato, hogy ugyan-
azon mintdbol a legmagasabb celluldézhozamot az optimdlis
kbrilmények kozott végrehajtott ligos feltdrds biztosit-
ja, ugyanakkor a termék szennyeazettsége is a legmagasabb,
szédmértékileg jelentds. Tovdbbi feladatom annak megélla-
pitdsa volt, hogy a legmagasabb cellulézhozamﬁak milyen
mechanikai, ill. szerkezeti tulajdonsdgok felelnek meg.

A klor-dioxidos eljdrds valamivel kisebb termelés-
sel jdr mzennyezettsége az elbzbekkel szemben minimdlis.
Minbsége szemmel ldthatvan elénydsebb.

A salétromsavas el jdrdsndl igen lényeges a mennyi-
ség csbkkenése. Az igy kapott termék bdr tiszta, tulaj-
donsdgai az elfzlekkel szemben szemmel ldthatdan a lege-

1lénytelenebbek.

3,/ A kinyert celluldz vizsgdlata

A lebomlds mértékdének megdllapitdsdra végeztem el a
kapott termékek polime-xizdcidés fokdnak, valamint azc£M3,$
médosulatok szdzalékos ardnydnak megdllapitdsdt.

A polimerizdcids fok megdllapitdsa viszkozimetrids
dton réz-oxid-amménids oldatban tsrtént H. STAUDINGER ([40]
szerint, Ubellode viszkoziméterben., N.I. NYIKITIN @1]
vizsgdlatal szerint a celluldéz a fenti mdédszer alkalmazd-
sa sordn konnyen oxiddldédik, még olyan enyhe oxiddloszer
hatdsdra is, mint a levegsd oxigénje. A részleges oxiddcid
bonyolult tsszetételli termékeket eredményez, amelyek vdl-

tozatlan natur cellulozbol és a feliiletiikdn elhelyezkedd
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kezdeti oxiddcids termékbél 41llnak. A kezdeti oxiddcid
a cellulézldncok végén 1lévé félacetdl csoportok oxidd-
cidjdban, valamint a gliikozid egységek CH,0H csoportjd-
nak illetfleg a 2. és 3. szénatomon 1év8 szekunder OH
csoportok oxiddcidjdban nyilvdnulhat meg.

Ezért néhdny prébdn a miveletet nitrogén atmoszféra
jelenlétében is elvégeztem, tovdbbd Osszehasonlitds cél-
javél H, DOERING [42] [43] szerint is. A két utobbi méd-
szerrel mintegy 10-15 %-kal kisebb értéket kaptam mint
Staudinger mddszerével.

Tekintettel arra, hogy csak az egyes termékek polimeri-
zdcids fokdnak Osszehasonlitdsdt kivdntam elvégezni, nem
torekedtem a polimerizdcidés fok abszolut értékének megdl-
lapitdsdra. A Staudinger modszeréb8l adode relativ hiba
az bUsszehasonlitdst nem zavarta.

Az K és (> celluléz szdzalékos ardnydnak megdllapi-
tdsdt oldiszeres elvdlasztds tjdn hatdroztam meg, a JL
celluldzt gravimetrids udton.

A polimerizdcidés fok, valamint a kiilonbtzd médosula-
tok és a mechanikai stabilitdssal osszefiiggld szakitdsi
szildrdsdg értékei a 8., tdbldzatban ldthaték, melyek az
ecsdédi xilitbdl kinyerf celiuldzra vonatkoznak.

A szakitdsi szildrdsdg vizsgdlatait E. MERCK [A{]

szerint végeztem.
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8. tdblazat
inta| Feltdrds|Polimeri-pCell. | ACell. | Cell.|Szakitd-
jelo-| kbrilmé-|zdcids Y%b=ban #~ban | %-ban |si szil.
lése |nyei fok n-ben
a |28 HaOH 13245 94,5 5,5 | 1,0 | 606
2 ¢ra
B ol 1R 90,7 7,2 | 1,2 | 190
2 ¢ra
2n NaOH nem mér-
O |imo% o (20T 80,7 | 182 | Dl Ipgtden
2 ¢ra csekély
3 (3 ae |3687 93,8 3,6 | 1,4 |1250
2 ¢ra
. | 1ln NaOH nem mér-
E 13800 ¢ |2031 82,4 14,1 246 | petSen
2 ¢ra csekély
Klér-di-
F | oxidos |2920 98,4 0,6 - 2435
médszer
Salétrom+ . nem mér-
G ABYRR 1212 71,0 22,0 4,0 hekden
mod szer csekély

A kovetkezd mintagylijteményben a szakitdsi és hajto-

gatdsi probdkhoz ellkészitett cellulozszalagok ldthatok,

A minta jelvléséhez tartozod feltdrdsi kiriilmények és e-

gyéb adatok a 8. tdbldzatban ldthatdk.

A minta

B minta
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C minta D minta

E minta F minta

G minta

Amint a 8. tdbldzatbél ldthaté a 2n liggal t5rténé
feltédrds sordn kapott termékeknél a polimerizdcidés fok
cstkkenése 160 és 170° C kiozstt jelentéktelen, 170 és
180° ¢ kozott nagymértékd, Az X celluléz véltozédsa a hé-
mérséklettel hasonl¢ lefutdst mutat. Az 1ln liggal 180° C-
on végzett feltdrds tjdn nyert minta polimerizdcids fo-
ka elég magas, azonban nem éri el a 2n NaOH-al 170° C-on

kapott termék polimerizdcics fokdt. A salétromsavas mod-
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szerrel kinyert celluldéz polimerizdcidos foka a vizsgdlt
médszerek kdzstt a legalacsonyabb. A klérdioxiddal elddl-
litott termék polimerizdeciés foka az 1ln NaOH-al 180° C-on
el841litott termék polimerizdcids fokdhoz hasonlé. o mé-
dosulatdnak %-os értéke valamennyi proba értékét feliil-
milja. A vizsgdlt hajtogatdsi prdéba csak ezen a celluldz-
mintdn vezetett eredményre, a papirgydri ipari normdik 5-6s
fokozatdinak megfelell hajtogatdsi szildrdsdggal rendelke-
zett,

A tovédbbiakban az eddigi eredmények aldtdmasztdsdra
a kinyert cellulozt mikroszkdpos vizsgdlat ald vettem. A
vizsgdlatoknil egyrészt 40-szeres szdraz, mdsrészt 60-szo-
ros olajimmerzidés objektiveket haszndltam 1l0-szeres okuld-
rokkal. A mikroszkopos felvételeknél a kisnagyitdsu felvé-
telek 400-szoros szdraz, a nagynagyitdsi 1000-szeres olaj-
immerzids objektivekkel késziiltek. Valamennyi fénykép re-
tusdlatlan.

Az 1. ébrén 1l4thaté 2n NaOH-al 150° C-on feltdrt cel-
luldéz kisnagyitdsdi mikroszképos felvétele. Lzen jol ldtha-
t6, hogy szdmos tracheida tobbé~kevésbé eredeti dllapoti-
ban helyezkedik el, vagyis a fatest tracheiddkra valoé
szétvdldsa sem teljes. Helyenként tavaszi tracheiddk is
el8fordulnak., Az 8szi fa tracheiddi dltaldban épek. /2.

dbra, ugyanezen mintircl nagynagyitdsban késziilt./
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l. 4bra

2. 4bra

A 3. é8 4. dbrdn ldthaték 2n NaOH-dal 160° C-on fel-
tdrt celluldéz kis és nagynagyitdsd felvételei. Jellemzd az
ép 6szi tracheiddk tomege, amelyek kiilon-kiilon helyezked-
tek el, Olyam bomlatlan tracheidacsomdk, mint az eldbbi

mintdndl, nem figyelhetdk meg. Az 88zi fa tracheiddinak
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jellegzetes vastagoddsai kiilosndosen jél ldtszanak a 4. ab-
rén. Az 6szi tracheiddk mellett az elébbinél jéval ron-

csoltabb tavaszi tracheiddk is elS8fordulnak.

4. 4dbra
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Az 5. és 6. gbrén 2n NaOH-dal 170° C-on feltsrt cel-
luldéz kis és nagynagyitdsd felvételei ldthatok. Tavaszi
tracheiddt itt egydltaldn nem sikeriilt megfigyelni, a vas-
tag falu 8sz2i tracheiddk is roncsoltak és a kezelés kivet-
keztében szakadozottak, ami jol ldthaté az 5. dbrdn. Az 6-
szi tracheiddk sejtes szerkezetének amorffd vdldsa is el-
kezdédbtt,'azonban még ép sejtfalu tracheiddk is ellfor-
dulnak helyenként.

5. ébra
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A 7. és 8, dbrdn 2n NaOH-dal 180° C-on feltdrt cel-
luléz kis és nagynagyitdsu felvételei ldthatdk. Itt mdr
az 6szi fa tracheiddi is rendkiviil roncsoltak, ép sejtes
szerkezetet Ugyszélvdn egydltaldn nem sikeriilt megfigyelni,
A sejtes szerkezetnélkiili toimegben eldég gyakoriak a ron-

csolt sejtfalu tracheiddk,

8., dbra
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A 9. és 10. dbrdn léthaték 1n NaOH-dal 170° C-on
feltdrt celluldéz kis és nagynagyitdsu felvételei, amelyek

hasonldéak a 3. és 4. dbrdn ldthat( szerkezethez.,

9 « adbra

a » {s,w_‘,,.m .

10, ébra
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A 11. és 12, 4brdk, amelyek 1n NaOH-dal 180° C-on
feltdrt cellulodz kis és nagynagyitdsu felvételei, szerke-
zet szempontjdbdl nagymértékd hasonlatossdgot mutatnak a

7. és 8., dbrdval.

1l. 4bra

12, dbra



-

A 13, és 14, 4brdk a klér-dioxiddal elfdllitott cel-
luléz kis és nagynagyitdsd felvételei. Ldthaté, hogy az
8szi fa tracheiddi egyenként fordulnak ell, faluk sértet-
len, a finomabb szerkezet is jél felismerhetd. Igen gyako-

riak a kevéssé bomlott tavaszi tracheiddk maradvdnyai is.

14. dbra
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A 15. és 16. dbrdk a cellul¢z salétromsavval elb4lli-
tott kis és nagynagyitdsd felvételei. A mikroszképos vizs-
gdlatok szerint a salétromsav a kovetkezd hatdst okozhatta:
a primer sejtfal oxiddcicdja kismértékd, ezt bizonyitja,
hogy a tracheiddk nem vdlnak szét, csak minimdlis mérték-
ben. A lignin molekula roncsoldsdval pdrhuzamosan a cellu-
162z nitrdldsdra utal a sejtes szerkezet megszinédse a tra-

cheiddkra valé vdlds és felszakadozds nélkiil.
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4./ Spektroszképiai vizsgdlatok

A kémiai vizsgdlatok aldtdmasztdsdra az elfzdkben
targyalt xilitmintékrél E. Preu freibergi laboratdériumdban
spektroszképial felvételeket készitettem az UR 10 tipusd

VEB Zeiss Jena gydrtmdnyd spektroszkdppal 400-3800 cm"l

hulldmhossz tartomdnyban.
A xilitmintdkrol a miszer 4ltal a fenti tartomdnyban
150 cmfl/sec sebességgel, 0,2 %-0s KBr keverék jelenlété-

ben az aldbbi felvételek késziiltek.

—
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II1, dbra

Az I, ébra az ecsédi, a II. dbra a Gybngyds-visontai,
a III, dbra a herendi xilitrdl késziilt felvételek mdsolata.

A spektrogramok alapjdn megdllapithato a xilitekben
18vé jellemzd csoportok mindsége és mennyisége. A spektro-
gram adatal k&zill azokat emeltem ki, amelyekhez tartozé
kémial vizsgdlatok az elfz8kben szerepel tek.

Az aldbbi tdbldzatokban a spektrogram értékelése so-
rdn kapott eredmények és a kémiai vizsgdlatok eredményei
egyiittesen ldthatdk.

A 9. tdbldzat adatal a kiilonbszé lelShelyrsl szdrma-
20 xilitekbSl kivont %-os celluléztartalom és az extink-
ci¢é adatait tiinteti fel.

BEER-LAMBERT t6rvényébll ismeretes, hogy az extink-
cié

E = log e

IO

amely ardnyos a koncentrdcidéval. Az extinkei¢ ismeretében
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tehdt a vizsgdlt anyagok koncentrdcidéja kiszdmithatéd. Az

extinkcié értékeit a diagramok 1060 em™t tartominydhoz
tartozé értékei alapjdn szdmitottam ki.
9, tdbldzat
Leldhely g:%%?l%fban Extinkeid
Ecséd 45,52 0,456
Gyongyos-Visonta 11,20 0,342
Herend 16,85 0,362

Amint a tdbldzatbol és a gorbék vizsgdlatdbol lat-
haté nagyobb celluloztartalomnak ardnyosan nagyobb ex-
tinkeci¢é felel meg.

A 10, tdbldzatban a kiilonbszdé lelbhelyrdl szdrmazd
xilitek hidrolizisekor kapott maradék /amely ztmében lig-
ninb8l és extraktbdl 411/ szdzalékos mennyisége és az
extinkei¢ adatai ldthatok.

Az extinkci¢ adatait a diagram 1230 és 1270 em™t
tartomdnydnak értékei alapjdn szdmitottam ki.

10. tdbldzat

Maradék Bxtrakt Maradék
Leldhely menny. tart. - Extrakt| BExtinkcid
%-~ban %=ban
Ecséd 45,43 T4 38,0 0,148
Gyodngyos-
Herend 47,10 11,6 35,5 0,122
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A lignin mennyiségének vdltozdsa tehdt az extinkecid

segitségével kisérhetd.

A 11, tdbldzat a kiilonb5z8 lellhelyekrll szdrmazd

xilitek szdzalékos metoxi~tartalmdnak és az extinkecidé ér-

tékeinek adatait tartalmazza.

i

tikus értéke: 1436 cm .

11, tébldzat

A metoxitartalom karakterisz-

OCH3

LelShely Extinkeid
tart.%-ban
Ecséd 7435 0,026
Gybngyos-Visonta 10,40 0,085
Herend 8,80 0,036

A 11.t4bldzatbdl kitinik, hogy a metoxitartalom vdl-

tozdsdt az extinkecio vdltozdsa ardnyosan koveti.

A 12, tdbldzatban a kiilonbozd xilitekbdl kivont ext-

rakttartalom szdzalékos mennyiségeinek és az extinkecid

értékeinek Ysszefiiggése ldthatd.

12. tdbldzat

Leldhely Extrakt Extinkcid
tart.%-ban
Ecséd 7,4 0,118
Gyongyos-Visonta 6,6 0,109
Herend 11,6 0,185
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tartomdinydnak vizsgdlatdbol és
a szdnitott extinkeidbdl ldthatc, hogy az extraktartalom

vdltozdsdval az extinkcidvdltozds ardnyos lefutdst mutat.
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IV, Az eredmények osszefoglald értékelése

A vizsgdlatokhoz felhaszndlt xilitmintdk kivdlasztdsdt
a lelShelyen végeztem el. Az ecsédi telep pleisztocén kép-
z8dmény, a minta felszini fejtésbll szdrmazik. Mivel célom
elsdsorban a xilitekben 1év{§ celluloztartalom kinyerési
médszereinek vizsgdlata volt, olyan egyedi darabot vdlasz-
tottam, amely a morfoldégiai tulajdonsdgok alapjdn magas
celluldéztartalommal rendelkezett, A vizsgdlt minta ép fds
szerkezete tehdt kiemelkedett a telepre dltaldnosan jellem-
28 szerkezetbll.

A gyongyos-visontai mélymivelésd bdnydbdél vett minta
dtlagos fds szerkezettel rendelkezett. A telep pleisztocén
képzbdmény.

A herendi minta a miocén telep als¢é rétegébfl szdr-
mazik, amely szintén dtlagos fds szerkezettel rendelkezett.

A vizsgdlando xilitmintdk jellemzésére elfszdr a bar-
naszeneknél szokdsos klasszikus vizsgdlatokat végeztem el.
Az eredmények az 1. és 2. tdbldzatban ldthatdk. Barnasze-
nek széniilésfokdnak megdllapitdsdra az elemi analizis ered-
ményei alapjdn szdmithato viszonyszdmokat szoktak megadni.
Burdépdban tobbnyire a mintdk C, H és N tartalmdt veszik
figyelembe. A 2. tdbldzatban ldthatv a metoxitartalom ns-
vekedése. A 7,35-10,4 %-ig terjed§ metoxitartalom Gssze-
hasonlitva HAGGLUND-nak [21] a feny6fdban taldlt 4,6%-os
értékével, a metoxitartalomnak a széniilés fokkal torténd

novekedését tdmasztja ald. Ezek az eredmények Ssszhangban
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vannak R.ROSE és M. LISSE [4) megfigyeléseivel, valamint
F. FISCHER és H. SCHRADER [ 5] széniilési teoridjaval, mely
szerint a metoxitartalom f8ként a fa lignin részébdl kép-
z8dik a széniilés sordn.

Mind az elemi analizis eredményei, mind pedig a me-
toxitartalom azt igazoljdk, hogy a széniilésfok a vizsgdlt
mintik esetén Ecséd, Herend, Gyongyds-Visonta sorrendben
novekszik. A fiatalabb eredetd gyongyos-visontai magasabb
széniilésfokot mutat mint az iddsebb herendi. Bzek az ered-
mények aldtdmasztjdk azt a megdllapitdst, amely a szénkép-
z8dési elméletekb8l ismeretes, hogy a telep kora nem &4ll
feltétleniil ardnyban a telep széniilés fokdval. A nevezett
xilitekb8l kivont celluldz mennyiségi és mindségi vizsgd-
lata sordn képott eredmények is ugyanezt a megdllapitdst
igazoltik. A fiatalabb, de magasabb széniilési foku gyon-
gyos-visontai xilitb8l kisebb mennyiségli és gyengébb mi-
n8ségli, szerkezetileg jobban lebomlott celluldéz nyerhetd,
mint ugyanolyan el jdrdssal azonos korilmények kozott az a-
lacsonyabb széniilésfokd herendi xilitbdl.

Az irodalombél[}g]ismeretes, hogy a hasonlé morfold-
giai szerkezettel rendelkezd kiindulési anyagok igen el-
térd kémiai szerkezettel rendelkezhetnek. A legmagasabb
celluléztartalommal rendelkezd minta kivdlasztdsdt gy vé-
geztem el, hogy a mintdkon teljes hidrolizist hajtottam
végre és az igy kapott gliikézt mértem.

A celluldéz és kisérd anyagai kbziil a hemicelluldzok

dsvdnyl savak hatdsdra monoszacharidokkd hidrolizdlnak. A
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celluléz poliszaccharid molekuldit vizsgdlva a folyamat
abban 411, hogy a sav katalitikus hatdsdnak kovetkezté-
ben szétszakadnak azok az oxigén hidak, amelyek a poli-
szaccharid molekuldjdban a gliikéz egységeket Gsszekdtik.
Ezzél egyidb8ben a szakaddsi pontokon vizfelvétel torté-

nik.

o

@ CH,OH

A fenti reakcidt a kovetkezd bruttd egyenlettel fejez;
hetjiik kis

CgHy105 = /CgH 005/ o - CgH 10 + n-1 Hy0 —> n CgHy 504

Az ecsédi minta a legmagasabb 53,8 % hidrolizdlhaté
résszel rendelkezett. A celluldézkinyerési mdédszerek ta-
nulminyozédsdt ezért eldszor ezen a mintdn végeztem el.

A xilitek fds szerkezete adta az alapgondolatot ah-
hoz, hogy ezeket a termékeket lényegében a fatechnoldgi-
4jdbol ismert mdédon lehet feldolgozni.

A fatechnoldgid jdban ismert és alkalmazott eljdrdso-
kat nem lehetett azonban kdzvetleniil a xilitek feltdrdsd-

ra felhaszndlni. Meg kellett vizsgdlni, hogy a reakcid-
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koriilmények vdltoztatdsa hogyan befolydsolja a feltdrdsi
maradék mennyiségét. Figyelembe kell venni, hogy milyen
befolydst gyakorol az a celluldz inkrusztdlé anyagaira.
Figyelembe kellett venni tovdbbd, hogy a xilitekben a
széniilés sordn képzbds egydéb anyagok sokfélesége van je-
len, ezért a kiilonbszd vegyiletek, pl, itt a herendi min-
ta magas bitumen, viasz és gyantatartalma a feldolgozds
folyamatdnak milyen modositdsdat kovetelik meg.

Az alkdlikus feltdrds koriilményeinek vdltoztatisa so-
rin a kbvetkezbket tapasztaltam. 2n NaOH-dal 2 érds f6zési
id8 mellett 160° C-ig inhomogén terméket kaptam, amelyben
a celluloz mellett f0leg kioldatlan lignint taldltam. A
lignin legnagyobb része lig hatdsdra oldatba megy, ugyan-
is fenoléter tipusi, nagy molekulasilyd vegyiiletek keve-
réke. A fenoléter csoportok a ligos behatdsra felhasadnak
és savas jellegli fenol tipusu vegyiiletek keletkeznek, a-
melyek a ligban sc¢képzbdés ktzben felolddédnak. Ez a folya-
mat tehdt 160° C alatt 2n lig esetében csak részlegesen
jdtszédott le, ennél magasabb hémérsékleten homogén ter-
mék keletkezett. A maradék mennyisége a hémérséklet emelé-
sével dllanddan csbkkent, 190° C-on mdr jelentéktelen
mennyiségi.

Megvizsgdlva a kiilonbszd hémérsékleten kapott cel-
luléz siennyezettségét azt tapasztaltam, hogy az a hémér-
séklet novekedésével fokozatosan csdkkent., Ezzel pdrhuza-
mosan, az emelkedd hémérséklet kivetkeztében a kiinduld-

si anyagmennyiségre vonatkoztatott celluloztartalom a fel-
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tdrds sordn bekdvetkezl lebomlds kovetkeztében csbkkent.
1n ldg alkalmazdsa esetén 170° C-ig kinyert termék
inhomogén. A celluléz lebomldsa 190° C-on éppen vgy mint
a toményebb lug esetében itt is bekbvetkezett. Ennek a-
lap jén tehdt feltételezhetl, hogy ezen a hémérsékleten
/édltaldban 12 at. nyomds felett/ fiiggetleniil a lig kon-
centrdci¢jdtél a celluldéz teljesen lebomlik.

A celluldéz bomldstermékeinek ligos oldata sdrgds
szini, amely a Fehling oldatot nem redukdlja. EbbSl az
kdvetkeztethetd, hogy az oldatban nincsenek cukrok. E-
gyes kutaték [ 36] a celluléz ldgos hidrolizisének ter—
mékei kozott oxdlsavat, ecetsavat és hangyasavat taldl-
tak, amelyek a ligos kbzegben végbement részleges oxi-
ddci¢ termékei.

ln 14g hatdsdra ntvekvS hémérsékleten a maradék meny-
nyisége és mindsége, valamint a kisér§ szennyezések mennyi-
sége ugyanolyan lefutdst mutat, mint azt az elfzlkben ta-
pasztaltam., A vizsgdlatoknak ebben a csoportjdban kiemel-
kets az 1n lugsal 180° C-on 2 ¢rds f£6zési idS mellett nyer—
het§ termék magas celluldztartalma, amelyet ardnylag kis-
mértékd szennyezés kisér.

A killonbozd ldgkoncentrdcickkal, vdltoz¢ hémérsék-
letek alkalmazdsdval kapott eredményeket osszehasonlitva
azt tapasztaltam, hogy nagyobb ligkoncentrdcidé mellett
alacsonyabb hémérsékleten nyerhetd megkdzelitSleg olyan
termék, amelyet kisebb ligkoncentrdci¢ esctén magasabbd

hémérsékleten nyerhetiink. /Pl. a 4, tdbldzat 160 és 170°
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C-os hémérsékleténél és az 5. tdbldzat 170 és 180° C-os
hémérsékletéhez tartozd eredmények/.

1n ligndl alacsonyabb koncentrdcié mellett nem volt
olyan feltdrdsi hémérséklet, amely homogén terméket szol-
gédltatott, 2n £f515tti koncentrdcidéndl viszont a rendkiviil
kis mennyiségd termék erdsen roncsolddott celluldzt tar-
talmazott., A celluldz olddddsa mint ismeretes a kidvetke-

z8k szerint jdtszddik le:

l I

-« C - OH 4 NaOH =3 ~ C = QONa + HOH
| 1

Ha a fdzés idejét 2 ordrol 4 ill., 8 ¢érdra ntveltem
azonos lugkoncentrici¢ és hémérséklet mellett, a kovetke-
zG0ket tapasztaltam. A 4 érds f6zés sordn kapott termék
mennyisége kis mértékben csdkkent a 2 érds feltdrds so-
rdn kapott termék mennyiségéhez viszonyitva, amely sily-
cabkkenés flleg a szennyezések olddddsdnak kiovetkezmiénye.,
A celluléz tehdt tisztdbb. 8 drds f6zés nagymértékd sdly-
csbkkenést eredményez, a szennyezések mellett mdr jelen-
t6s mennyiségli celluldz lebomldsa kivetkezett be.

A herendi minta ln NaOH-dal 170° C-on 2 ¢rds fézés-
sel lényegesen nagyobb szennyezettségi foki, kisebb meny-
nyiségi celluldzt szolgdltatott mint az ecsédi xilit u-
gyanazen feltdrdsi kdriilmények kozott. Az extrakecid sordn
tapasztalt magas bitumen és gyantatartalom a vizsgdlato-
kat megnehezitette és eredményes celluldzkinyerést csak
elbzetesen extrahdlt mintdn sikeriilt végrehajtani. Az

bsszanyagra szdmitott celluldztartalom /16,8%/ a magasabb
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széniilésfok kovetkeztében itt lényegesen kisebb, amire
a hidrolizisnél kapott eredményekbll mdr ellre kidvetkez-
tetni lehetett.

A gyongyos-visontai xilit esetében a vizsgdlt fel-
tdrdsi korilmények ktzott a kisérd szennyezés a maradék
40 %-a felett maradt. Iiigos médszerrel ezt a szennyezést
a kdrilmények bdrmilyen jellegl vdltoztatdsdval csdkken-
teni nem lehetett. Az Usszanyagra szdmitott celluloztar-
talom a vizsgdlt mintdk kSz6tt a legalacsonyabb.

A fa celluldéztartalmdnak klér-dioxiddal torténé ki-
nyerésére E. SCHMIDT [?Q] dltal kidolgozott reakciodkoriil-
mények a xilitek esetében médositdsra szorultak. A reak-
ciékoriilmények, a klér-dioxid oldat koncentrdciojdnak ¢és
a feltdardsi id6nek tdg hatdrok kozotti vdltoztatdsa so-
rén a kovetkezdket tapasztaltam. Mindhdrom xilitminta e-
setében a 0,2 %-0s koncentricié, 5 napos szobahlmérsékle-
ten torténd feltdrds mellett szolgdltatta a vizsgdlatok
sordn tapasztalt legtisztdbb terméket. A kapott celluldz
mindségének késbbbi vizsgdlata sordn is megdllapitdst
nyert, hogy ez a koncentrdcidé a cellulozt csak kismérték-
ben tdmadja meg, mialatt a kisérd anyagok teljes oxiddcid-
ja ment végbe., E. SCHMIDT és munkdtdrsai tapasztaltdk,
hogy a lignin és a pentozdnok, valamint a hexozdnok egy
része oldhatévd vdlik, ha a fdk szobahfmérsékleten ismé-
telten klér-dioxid oldattal kezelik. Az eljdrds igen nagy
eldénye a ligos feltirdssal szemben, hogy szobahdémérsékle-—
ten egyszerld eszkozikkel valisithatd meg.

A fa technoldégid jdbol ismert salétromsavas feltdrdst
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atmoszférikus nyomdson vdltozé koncentrdcidk és fézési
id6k mellett vizsgdltam. Mig ez az eljdrds a fa feldol-
gozisa sordn igen eredményesen alkalmazhaté, a xilitek
esetében feltinden alacsony kitermelést adott. A cellu-
16z min8sége is rendkiviil gyenge, torékeny volt. A le-
bomlds oxiddcidé, ill. nitrdlddds kovetkezménye.

i
HO - NO2

- ? - OH

A kiséré anyagok k&ziil a hemicellulézok hidrolizdl-

i
- ? - 0 - NO,

nak, a lignin nitroligninné alakul, amely részben a fel-
tdré savban olddédik, teljesen hig ligos mosdssal tdvo-
lithaté el. ;

Az alacsony celluldézhozam és annak kedvezStlen mind-
sége miatt xilitek feltdrdsdra a salétromsavas médszer
nem alkalmazhaté.

A 7. tdbldzatban az alkalmazott eljdrdsok és az 41-
taluk szolgdltatott eredmények szerepelnek a kiilonbszé
modszerek Osszehasonlitdsa céljdbdél. A legmagasabb cel-
lulézhozamot az optimdlis korilmények kozbtt végrehaj—
tott alkalikus feltdrds adta, ugyanakkor a termék szeny-
nyezettsége is a legmagasabb, szdmértékileg jelentds. A
klordioxidos eljdras valamivel alacsonyabb celluldzhoza-
mot biztosit, szennyezettsége elhanyagolhaté. A salétrom-
savas el jdrds alacsonyabb hozama és a termék kedvez{Gtlen
tulajdonsigai miatt nem johet szdmitdasba a xilitfeltdrds
szempontjdabol.

A kiils6 tulajdonsdgok alapjdn ellnyosnek tekinthetd

a klérdioxidos eljdrds. Ennek igazoldsdra a kapott termé-
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kekkel tovdbbi vizsgdlatokat végeztem.

A xilitekbél kiilonbszb médszerek vtjdn kinyerl cel-
luléz morfoldgiai vizsgdlata a tulajdonsdgok megdllapi-
tdsdra nem bizonyult elégségesnek. Sok esetben morfold-
giai vizsgdlatok utjdn azonosnak minésitett mintdk a to-
vdbbi részletes vizsgdlatok sordn igen eltér§ tulajdon-
sdgokat mutattak.

B18z8 vizsgdlataim sordn tapasztaltam, hogy a fel-
tdrdis koriilményei, az alkalmazott koncentrdcidé, feltdard-
8i id8, nyomds és hémérséklet nagymértékben befolydsolja
a kapott termék mennyiségét és mindségét. Annak a kérdés-
nek az eldontésére, hogy a silycsokkenés és a tisztasdgi
fok vdltozdsa mellett az eljdrdsok sordn kapott cellulédz
milyen mértékd lebomldst szenvedett, illetf§leg milyen
mechanikai tulajdonsdgokkal rendelkezik, az aldbbi vizs-
gdlatokat végeztem.

A lebomlds mértékének megdllapitdsdra végeztem el a
celluléz polimerimdcidés fokdédnak, valamint oiiﬂ‘X'médosu-
latok szdzalékos ardnydnak megdllapitdsat.

Mint a 8. tdbldzatbdl ldthatd 2n lidggal a feltdras
sordn kapott terméknél a polimerizdcids fok cstkkenése
160 és 170° C k6z5tt még jelentéktelen, mig 170 és 180° ¢
k6zott nagymértékli. A celluléz részleges lebomldsa tehdt
ezen hémérsékleti értékek kszdtt tortént. Az oK celluldz
vdltozédsa a hémérséklettel ugyanilyen lefutdst mutat. A-
lacsonyabb lugkoncentricié mellett még 180° C-on is elég
magas polimerisdicidés fokot tapasztaltam, amely azonban

nem éri el a 2n NaOH-dal 170° C-on kapott termék polime-
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rizdcidés fokdnak értékét. Ugyanezen héfokon vizsgdlva az
celluléz mennyiségét megdllapithatdé, hogy ez hasonlé
a 2n NaOH-dal elédllitott termék értékéhez.

E1828 vizsgdlatokbll ismeretes a megadott termékek-
nek a kiinduldsi anyagokra vonatkoztatott szdzalékos meny-
nyisége, valamint szennyezettségi foka. A szerkezetvizs-
gdlatok alapjdn eldsnthetd, hogy az igényeknek megfeleld
feltdirdsi korilményt vdlasszuk ki. Amennyiben nagy szdl-
hosszisdgli, magasabb szakitdsi szildrdsdgd termékre van
sziikség, Ugy célszerld a feltdrds 1ln NaOH-dal 170° c-on
végezni, Ennek az eljdrdsnak mennyiségi hozama is jelen-
t6s /43%,6%/, de a kisérd szennyezdés is nagymértékd /8,4%/.
Nagyobb tisztasdgi fok igénye esetén célszeri 2n NaOH-nak
170° C-on vagy ln NaOH-nak 180° C-on valé alkalmazdsa 2
ords f6zési idb mellett. Ezen koriilmények kozdtt a szdza-
lékos kitermelés még elfogadhatd /34, illetve 37 %/ a
szennyezettségi fok viszont lényegesen kisebb, /1,5 ill.
4y4%/.

A salétromsavas modszerrel elfdllitott celluléz po-
limerizdcios foka a vizsgdlt m¢dszerek kdzott a legala-
csonyabb; amelyre a morfoldégial vizsgdlatokndl tapasz-
talt porszerd mindségbll mdr kovetkeztetni lehetett.
médosulata is ennek megfeleld. Bdr a termék szennyezett-
sége elhanyagolhatdan kicsi, az el jdrds celluldzhozama
és mindsége nem kielégitd.

A klérdioxiddal elfdllitott terméket vizsgdlva po-
limerizdci¢s foka az 1ln NaOH-dal 180° C-on el84llitott

e Aey
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termék polimerizdcidés fokdhoz hasonlo. K médosulatdnak
szdzalékos mennyisége a legmagasabb, valamint szakitdsi
szildrdsdga a ligos el jdirds sordn kapott termék legell-
nyssebb értékéhez viszonyitva annak csaknem kétszerese.
Hajtogatdsi probdt végeztem valamennyi celluldzmintédn,
amely eredménytelennek bizonyult, kivéve ezen eljdrdssal
nyert celluloz esetében. Ez a cellulovz a papirgydri ipa-
ri normdk 5-6s fokozatdnak megfelell hajtogatdsi szildrd-
sdggal rendelkezett. Hozzdszdmitva ehhez az eljdrds sordn
kaphat¢ magas celluldzhozamot, ennek elhagyagolhaté szeny-
nyezettségét, a kldérdioxidos mddszer a legeldnybsebbnek
tekinthetd.

A mikroszkopos vizsgdlatok sordn megdllapithaté volt,
hogy ezen xilitek feny8f4bdl képzddtek és a bellblilkk ki-
nyert celluldz nem egyéb, mint fenylfa tracheiddk tomege.
Altaldnos jelenségként 4llapithaté meg, hogy a fa-rész
szlk lumeni 6szi pdsztd jinak tracheiddi maradtak meg tob-
bé-kevésbbé ép d4llapotban, a vékony fald tavaszi fa tra-
cheiddi a széniilés folyamdn jérészt dezorganizdlddtak. Az
6szi fa tracheiddi vastag falukr¢él és jellegzetes udvaros
godorkézettségeikrdl ismerhetdék fel.

Az 1-8. dbran a 2n NaOH-dal nvekv§ hémérséklet mel-
lett feltdrt termékek mikroszkopos felvételei ldthatdék. A
150° C-on feltdrt inhomogén termékben szdmos tracheida
eredeti dllapotdban helyezkedik el. Az 6szi fa tracheiddi
altaldban épek, helyenként tavaszi tracheiddk is eléfor-
dulnak.
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Az egyre magasabb hémérsékleten alkalmazott kezelés
kovetkeztében fellépd fokozatos roncesoldédds a képsoron
jol ldthato.

A 160° C-on feltdrt termékben mir bomldtlan trache-
idacsomék nincsenek. Az ép 6szi tracheiddk mellett az e-
16bbinél joval roncsoltabb tavaszi tracheiddk taldlhatdk.
A 170° C-on feltdrt cellulézban tavaszi tracheiddt egydl-
taldn nem sikeriilt megfigyelni, a vastag fald §szi tra-
cheiddk is ronecsoltak és szakadozottak, megkezdfdott a
sejtes szerkezet amorffd vdldsa.

A 180° C-on kezelt termékben az 8szi fa tracheiddi
is rendkiviil roncsoltak, ép sejtes szerkezetet dgyszol-
van nem sikeriilt megfigyelni.,

A 9-12. &dbrdk az 1ln NaOH-os feltdrdas sordn kapott
termékek mikroszkdpos felvételei. A 9. és 10. dbrdk, a-
melyek a 170° C-on feltdrt termékrdl késziiltek, a tra-
cheiddk dezorganizdcicjdnak mértéke a 3. és 4. dbrdk
szerkezetéhez hasonlé.

Ezek a mikroszképos felvételek aldtdmasztjdk a ké-
miai vizsgdlatok sordn nyert azon megdllapitdst, mely
szerint nagyobb ligkoncentrdci¢ mellett alacsonyabb hé-
mérsékleten nyerhetd megkdzelitSleg olyan termék, amelyet
kisebb ligkorec entrdicic¢ esetén magasabb hémérsékleten nyer-
hetiink. |

| A 11. és 12. 4brdk, amelyek a 180° C-on kezelt ter-
mékrdl késziiltek nagymértéki hasonlatossdgot mutatnak a
7. és 8, dbrdkkal, amelyek 2n NaOH-dal 180° C-on kinyert
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cellulozrdl késziiltek. Mindkét esetben a celluldéz kinye-
résére a kiilosnbozd lugkoncentricié mellett azonos hémér-
sékletet, 180° C-t alkalmaztunk. A kémiai vizsgdlatok so-
rin tapasztaltuk ezen hémérsékleti értéknél a celluldzho-
zam, valamint a polimerizdcidés fok és az K médosulat je-
lentés cstkkenését. A felvételek jol aldtdmasztjdk azt a
feltételezést, hogy ezen a hémérsékleten a celluléz anya-
ga nagymértékben kdrosodik, tovdbb emelve a héméraékle-
tet nagyrészt lebomlik. Tehdt mind a kémiai, mind a mik-
roszképos vizsgdlatok bizonyitjdk, hogy 170° ¢ felett van
az a hémérsékleti érték, emelyen fliggetleniil a lug kon-
centrdcidjdtol a celluldzrostok jelentés bomldsa megkezdb-
dik.

A ldgos f8zés sordn egyrészt a primer sejtfal pektin
anyaga oldédott fel és igy a tracheiddk szabaddd vdltsak ,
a fézési hémérséklet emelésével a lignin egyre inkdbb ki-
oldédott a tracheida falakbbl és ennek kovetkeztében a
micelldris szerkezet fellazult, a tracheiddk igy térékeny-
nyé vdltak. A lignin mellett megindult a celluldéz mole-
kuldris lebomldsa is. Tovdbwi kezelés sejtes elemek tel-
jes dezorganizdcidjdhoz vezet. Ezzel magyardzhatd, hogy
190° C-t¢1 mir a kapott termék oldatba ment.

A 13, és 14. dbra a klérdioxiddal elfdllitott cel-
luléz felvételei., Az §szi fa tracheiddi egyenként fordul-
nak eld, faluk sértetlen, igen gyakoriak a kevéssé bom-
lott tavaszi tracheiddk maradvényai is. A klér-dioxidos

kezelés ezek szerint a pektint és a lignint oxiddlta a



v N8

celluléz micelldris rendszerét érintetleniil hagyta, a-
mit a tracheiddk ép volta bizonyit. Ez aldtdmasztja az
el8bbi azon megdllapitdst, miszerint a ligos kezelésnél
a pektin és lignin kiolddsa utdn hamar elkezd{dik a
celluléz molekuldris lebomldsa is, melynek ktvetkezté-
ben a tracheiddk elszakadoztak.

A 15, és 16. dbrdk a salétromsavval elédllitott
celluléz felvételei., A tracheiddk szétvdldsa csak igen
kismértékd, amely a primer sejtfal kismértékd oxiddcid-
jéra utal. A ligninmolekula roncsolcdddsdval pdrhuzamosan
a celluldéz nitrdldsdra utal a sejtes szerkezet megsziné-
se a tracheiddkra valé vdlds és felszakadozds nélkiil.

Osszefoglaléan megdllapithatjuk tehdt, hogy a kémi-
ai vizsgdlatok sordn kapott mennyi ségi és minbségi ered-
ményeket a mikroszkdépos felvételek igazoljdk, esetleges
felhaszndlds szempontjdbél a feltdrdsi kirilmények meg-
vilasztdsa ezen vizsgdlatok alapjdn a kivdnt minéségd
celluloz kinyeréséhez vezet.

Minthogy az utols¢ évtizedben a szenek vizsgdlatai-
ndl is térthéditott az infravorts spektroszkdépiai mdéd-
szer, célszerinek ldtszott ilyen irdnyd vizsgdlatokkal
osszevetni kisérleteim eredményét. Anndl is biztatdbb
volt ez, mivel . Preu évek ¢ta eredményesen alkalmazta
az infravorts spektroszkopidt xilitek esetén.

Dolgozatomban az eldzlekben ismertetett kémiai vizs-
gédlatokkal kapcsolatos spektrogram vizsgdlati eredménye-

ket kivdnom ismertetni. A kémiai uton meghatdrozott, de
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itt nem szerepld tovdbbi funkcidés csoportoknak spektrosz-
képiai vizsgdlatdt a késbbbiek sordn kivdnom elvégezni.
Jelen esetben tehdt csak a metoxi, celluldéz, lignin és
bitumentartalom szempontjdbdél kivdnom értékelni a spekt-
rogramot,

A vizsgdlt anyagokra vonatkozd karakterisztikus ér-
tékek a kovetkezlk:

celluléz: 1060 om~t

lignin:  1230-1270 cm~t

metoxi: 1436 cm~t

bitumen: 2925 em~t

Amint a tdbldzatok adataibdl ldthatd a celluldéztar-
talom, a hidrolizis maradéka, a metoxitartalom, valamint
az extrakt-tartalom szdzalékos mennyiségei és az extink-
ci¢ értékei azonos lefutdst mutatnak, vagyis nagyobb a-
nyagmennyiségekhez ardnyosan nagyobb extinkciods értékek
tartoznak. Az infravoros spektrogram dtjdn kapott ered-
mények a kémiai vizsgdlatokhoz kozel esl értéket mutat-
tak., A vizsgdland¢ xilitminta gyors jellemzésére felhasz-
nalhato, de alkalmazdsdnak elterjedését jelenleg a miszer
k6ltséges volta gdtolja. A killonbszd mdédszerekkel kinyert
celluldz szennyezéseinek megdllapitdsdra is felhaszndlhato.
Az ezzel kapcsolatos felvételek nagymértékben aldtdmasz-
tottdk a kémiai vizsgdlatok eredményeit.

A jovében a szénvizsgdlatok sordn kapott anyagok,
celluléz, lignin, huminsav szerkezetvizsgdlataival kivd-
nok foglalkozni. Az eddig elvégzett kémiai vizsgdlati e-

redményeket tovédbbi infravirss spektroszképiai vizsgdla-
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tokkal kivdnom kiegésziteni. Németorszdgi tapasztalatai-
mat a Bdnydszati Kutatdé Intézettel egyiittmikddve arra
szeretném felhaszndlni, hogy munkdmmal a klasszikus szén-
vizsgdlati médszerek modern szerkezetvizsgdlati médszerek-

ké torténd kifejlesztését eldsegitsem.
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V. Kisérletek leirdsa

1. Xilitek teljes hidrolizise

Négy tizedes pontossdggal bemért kb. 1 g xilitet,
amelyet elfzlleg szaritészekrényben 105° C-on 4 6érén &t
szdritottam 300 ml-es fézdpohdrban 10 ml 72 %-os /fs=
=1,64/ kénsavval kezeltem. 4 érai 4llds utdn 25 ml vi-
zet adtam hozzd apr¢ részletekben d1landé hités mellett.
Ujabb 4 ¢érai szobahdémérsékleten torténd virakozds utdn
1000 ml-es gtimblombikba 320 ml viz segitségével kvanti-
tative belemostam.‘Visszafolyés hit6 alkalmazdsdval 6
6rdn 4% f8ztem, majd G3-as szlrdn leszirtem. A savmen-
tesre mosott maradékot 105° C-os szdritészekrényben 5
6rdn keresztil szdritottam és mértem.

A sziirletet 1000 ml-es mérSlombikban ellszor fenol-
ftalein indikdtor alkalmazdsa mellett semlegesitettem,
majd a lombikot jelig tsltottem. A cukor meghatdrozdsdt

SCHOORL-REGENBOGEN modszere szerint végeztem.

2. Xilitek lidgos feltdrdsa

100 g xilitet 1 l-es eldz6leg bekalibrdlt V2A auto-
kldvban 500 ml NaOH-dal /0,5n, 1ln, 2n, 4n/ kb. egy ora
alatt a kivant héfokra hevitettem. /100-200° C/. A nyo-
miés értéke a feltdrds hémérsékletétlil filiggden 1-20 at.
kozbtt vdltozott. A megfeleld feltdrdsi idé utdn /2, 4,

8 ¢ra/ az autokldvol sdritett levegl segitségével lehd-
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tottem, majd a feltdrds termékeit vizlégszivattyival sz~
vépalackba szivattam dt.

Ezutdin a celluldzt porceldn szlird segitségével le-
szirtem és forr¢ vizzel ligmentesre mostam. Mosds utdn
turmix gépben foszlattam és 40° C-on vékuum-sziritészek-
rényben 24 ¢érdn 4t szdritottam, majd mértem.

A feltdrds sordn kapott fekete-ligbdl s¢savas ke-
zeléssel levdlasztottam a huminsavakat, amelyeken szer-

kezetcsoport meghatdrozdsokat végeztem.

3. Kloér-dioxid oldat elb4llitdsa

120 g p.a. KClO3-ot és 100 g oxdlsavat kiildn-kiilon
elporitottam, majd a két anyagot egy 1 1l-es gtmblombik-
ban a lombik 6vatos forgatdsdval ©sszekvertem. A keverék-
hez 200 ml viz és 60 ml koncentrdilt kénsav leh(itott ele-
gyét adtam.,

A lombikot vizfiird6be tettem és két mosdépalack kiz-
beiktatdsdval /az elsSben hig NaHCO; oldat, a mdsodikban
viz/ Osszekotottem csiszolatos vezetékek segitségével két
darab hdrom furatd 1-1 literes gdmblombikkal, amelyekben
a fejlbddé klér-dioxid gdzt abszorbedltattam 1-1 liter viz-
ben. Az abszorbcids edényeket jeges vizbe helyeztem.

A vizfirdst 50° C-ra, kés8bb 60° C-ra melegitettem.
A klér-dioxid fejl8dése hamar megindult és kb. 5 ¢éra mul-
va befejez8dstt. /Célszeri a reakcidt elsttétitett fiilke
alatt végrehajtani a gdz exploziv tulajdonsdga miatt./

Bzutdn az abszorpcids edények tartalmdt Osszedntit-



tem és Na23203-tal megdllapitottam az oldat koncentrdciod-
jdt, majd a feltdrdshoz sziikséges koncentrdcidéra higitot-

tam,

4. Xilit feltdrdsa kldér-dioxiddal

50 g xilitet egy 10 literes barna folyaddékiivegbe
helyeztem és kb, 8 liter ismert koncentrdcidji klér-di-
oxid oldatot ontottem rd, amelyet elfzbleg 100 ml piri-
dinnel elegyitettem. Az iiveget kézépen kifdrt PVC oldat-
tal impregndlt parafadugodval dugtam be, amelyen keresz-
til egy keverdt bocsdjtottam az oldatba. 5 napi keverdés
utdn az oldatot leszirtem, a cellul¢zt mixeldben fosz-
lattam, majd klér és piridin-mentesre mostam . Ezutdn 40°

C-0s vdkuum-szdritoszekrényben 24 ¢rdn 4t szdritottam.

5. Xilit salétromsavas feltdrdsa

50 g xilitet és 400 ml 4 %-o0s salétromsavat 1 egy li-
teres csiszolatos gomblombikba helyeztem és visszacsepe-
g6 hité alkalmazdsa mellett fiilke alatt enyhe ldngon 6
ordn 4t féztem. A £6zés utdn az elegyet G2-es iivegszirdn
szirtem, savmentesre mostam majd hig liggal utdésblitést
végeztem, Ezutdn 400 ml 1 %-os NaOH-dal Wjbdl egy Ordn 4t
f6ztem. A f£f6zés utdn G2«ilvegszirdén szlirtem és ligmentes-
re mostam, majd 40Y C-on vakuum-szdritoszekrényben szdri-

tottam,
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6. Celluldéz polimerizdcids fokdnak meghatdrozdsa

4,6 g kristdlyos rézszulfdtot 100 ml desztilldlt
vizben feloldottam, majd az oldathoz annyi hig NaOl-ot
bntottem, hogy az oldat még enyhe savanyd kémhatdsui
maradjon és az tsszes réz kicsapdédjon. A csapadékot
azutin vizzel jél dtmostam, szlirtem és vikuum-szdrité-
szekrény ben ﬁegszéritottam. Porrd tsrtem, majd 30 ml
amménium-hidroxidban feloldottam,

Az igy kapott réz-oxid-amménia oldatban oldottam
a pontosan bemért cellul¢zl mdgneses keverd alkalmazdsa
mellett. Az oldatot ezutdn Gl szirdén szlirtem, majd az
oldatbdl kiilonbsz8 koncentrdcidjui L,5 %, 0,25 %, 0,125%
és 0,0625 %-o0s/ oldatokat készitettem és viszkozitdisu-
kat UBLELLODE viszkoziméterben mértem. A fajlagos visz-
kozitds adataib(l szdmitottam ki a molekulasilyt és a

polimerizdcios fokot.

7. Celluléz O(L[i J" médosulatainak meghatirozdsa

Pontosan mért mennyiségi kb, 1 g celluldzt 200 ml-
es Lrlenmayer lombikba tettem és 50 ml 18 %-os NaOH-ot
ontotvtem rd. Majd gyengén felforraltam és egy-két percig
forrdsban tartottam. Ezutdn lehdtottem és Gl-es iiveg-
szlirén szlirtem, vikuum-szdritdszekrényben szdritot vam
és mértem.,

A csapadékot jél dtmostam és a szlrletet fenolfda-
lein indikdtor alkalmazdsa mellett kénsavval kizombosi-

tettem, majd tilsavanyitottam kb. 3-as pH-ig. Vildgos-
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barna pelyhes csapadék vd4lt ki, amit G5-8s szlrdn szir-
tem. A csapadékot ezutdn vikuum-szdritdiszekrényben szd-
ritottam és mértem.

A sziirlethez ezutén alkoholt adtam, amelynek hatd-
sédra kivdlik a «b médosulat. G5-6s szlirdén szlirtem és az

el8z8khdz hasonldéan szdritottam és mértem.

8. Metoxi csoportok meghatirozdsa

A meghatdrozdshoz hasznilt késziiléket a $1l. olda-
lon 1lévé dbra mutatja. '

A meghatérozé késziilék elnyeletd edényébe (A) 10 ml
10 %=-0s ndtrium-acetdt oldatot tettem, 10-12 csepp brémot
coepegtettem hozzd, majd hozzderdsitettem rugdval a hitls
részhez . Ezutdn a reakcidedénybe @ bemértem négy ti-
zedes pontossdggal 20-30 mg-nyi vizsgdland¢ anyagot. Majd
hozzétettem kb. 0,2 g-nyi vorss foszfort és néhdny fenol
kristdlykdt, végil 0,5 cm’ ecetsav-anhidridet.

Ezutdn meginditottam a szén-dioxid gdzdramot és a
gdzvezetbfessvet rdhiztam a reakcidedény szdrdra. Az Ossze-
kapcsolds elltt kdzvetleniil hozzdadtam a reakcidedényben

1évS anyagokhoz 5 cm?

HJ-ot és gyorsan Usszekapcsoltam.
A gdzdram sebességét kb. 1 buborék/sec-ra dllitot-
tam be,
A reakecicdedényt glicerinfiird6be helyeztem és kb.
140° C-ig melegitettem. Ezen a hémérsékleten tartottam
egy Ordig. Az elnyeletl edényt azbesztlappal védtem a

hésugdrzds ellen.
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A reakci¢ befejezbdése utdn az elnyeletd edény tar-
talmét belemostam egy Erlenmayer lombikba, amelyben elf-
z8leg néhdny g ndtrium-acetdtot oldottam fel kevés viz-
ben, majd hangyasavat adtam elszintelenedésig az oldat-

hoz, a f6lds brém redukdldsdra.

Az oldatot ezutdn jodometridsan megtitrdltam.

P i Ly
R e T

o 1 1
bl vi}zor
+voros P

10%-0s CH3COONa
+ Bry lig (NaOH)

—— anyag

+ voros P+ fenol

+ ecefsavanhidrid
+HJ]

glicerinfiirdo

OCH, meghatarozo kesziilek
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