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Analytické stancvenie suSiny
pod infraervenou ziarovkou

(Aplikacia v celulézovom priemysle.)
R. BORISEK, L. BOTTKA a L. SLAMA
Uvod

Exaktné stanovenie suSiny sa pri mnohych latkach tfazko do-
sahuje (East vody je viazand, litka sa pri 100° C &iastoéne rozkla-
da alebo dlhym suSenim sa oxyduje a pribera na vahe ap.) a preto
uchyluje sa analytika ku konvencionalnemu stanoveniu. Kazda sub-
stancia, podrobovani analyze, ma uZ vyskiSany a stanoveny &as
sufenia pri 100—105° C v beZnych elektrickych susiarfiach, ked-
Ze stanovenie suSiny suSenim do konStantnej vihy je zdihavé a pri
bezny:h metédach prevadzkovej kontroly tfazko myslitelné. 6—12
hodinové sudenie Casto predlZuje analyzu a posunuje konelny pre-
pocet vysledku na suSinu, hoci analyza trva napr, len 30 min.

Uvitali sme preto s radostou zpravu v asopisoch (1), Ze pod
infraéervenou Ziarovkou moZno stanovif sudinu celulézy (aj inej
latky) u% za 12 min., pripadne, Ze sa susi priamo na miske véh do
kon3tantnej vahy.

Vzali sme si preto za ulohu preskid3at tieto tdaje infracerve-
nymi Ziarovkami, ktoré si u nas na trhu a zistit pokial moZno
vietky detaile, hovoriace za a proti.

1. Stanovenie su$iny celulézy.

Pre skiisky pouzivali sme holandské suSiace Ziarovky: Philips
220 V, 250 W, E 27. Ziarovku sme upevnili na stojane, aby sa da-
la menit vzdialenost. Pod mernou vzdialenosfou rozumieme vzdia-
lenost od vrcholu obliku Ziarovky k podstaveu, na ktory sa kladly
skiifané vzorky. Pre stanovenie suliny celulézy uZivali sme vzdia-
lenost 11 cm, ktori sme si ako najvhodnej$iu vybrali po stanoveni
sudiny d» konStantnej vidhy na malych miskovych tarovacich va-
hach o citlivesti 5 mg. Takéto vahy so spodnymi vahadlami si vel-
mi vykodné. lebo nad miskou so spodnym vahadlem moZno pria-
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mo upevnit infralerveni Ziarovku a celé suSenie potom moZno
sledovat vazenim do konStantnej vahy.

Ked si takto vlastne ociachujeme Ziarovky, daliie suSenie
mozno prevadzat aj mimo vah pri stanovenej vzdialenosti a ziste-
nom &ase. Celulézu o navazke 2—5 g, narezani na pasiky, kladie-
me vedla seba (aby sa jednotlivé pasy nekryly) do vnitorného naj-
svetlejSiehc. kruhu svizku ladov (vonkajsi kruh ma len rozptylené
lice a preto nizSiu teplotu). Celulézu kladieme na leskly plech,
lebn tent» odraza prenikajice lace zpat tak, Ze celuléza i odspo-
du rychlejsie schne.

Po vyskisani prenesieme celulézu do zvaZenej, suchej odva-
zovadky (pripadne ju chvilu susime eSte vo vonkajSom kruhu lam-
py), tito nechiame vychladnit v exsikitore a potom vazime. Tab.
I. ukazuje vysledky stanovenia v porovnani so suSenim za obvyk-
Ifch pedmienck v suSiarni.

Tab. 1.
SuSina v %
v suSiarni pod infraervenou Ziarovkou
93,17 93,28
93,03 93.28
93,30 93,42
93,39 93,19

Cas suSenia: 14 hod. v suSiarni,
15 min. pod Ziarovkou.

SuSenie pod Ziarovkou modZeme prevadzat i priamo v odvaZzo-
vacke prv vysufene] a zviZenej (vid, tab. IL).
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Tab. II.

Suiina v %

v sufiarni pod infracerv, Ziarovkou

|
93.12 l 93,25
93.03 93.13
93,30 l 93,33
2,30 93,14

Cas sudenia: 14 hod. v suSiarni,
15 min. pod Zarovkou.
Rovnako sme sledovali vplyv presuSenia predlZenym &asom
sutenia a zistili sme, Ze aj dvojnasobny ¢as suSenia nevplyva na
slanovenie.

Tab. IIL
Susina v % N
v susiarni pod infraéerv. ziarovkou
92,69 92,67
92,79 92.80
92,82 92,79
92,77 92,70

Cas suenia: 14 hod. v suSiarni,
30 min. pod infracervenou Ziarovkou.

Stanovenia v tab. III, a v tab. IV. boly prevedené na mebiele-
nej celuléze a rovnako sa dobre shodujn.

Tab. IV.
Susina v suiarni Suiina ped infra- Cas sulenia pod
po 1+ hod. Cervenovu ziarovkou Ziarcvkou
% % min.
93,14 93,15 20
93,23 93,45 15
2,76 92,79 15
93.10 93,21 15
93.23 93,45 15

So zameranim pre dalsie praktické pouZitie sledovali sme su-
Senie celulézového koladika po stanoveni @-celulézy. SuSenie mo-
kréhn, dost hrubého -koladika trva i pod Ziarovkou dlhsie (aZ 2
hod.), ale i to je kratSie neZ v suliarni. Tab. V. zachycuje &iselne
aj sufenie pod Ziarovkou a dosuSovanie v suSiarni. V pripade, Ze
by sme kolacik %celulézy jemne potrhali a tak susili, celé su3enie
by trvalo iste kratSie, 8o zavisi od jemnosti potrhania a rozloze-
nia pod Ziarovkou. Toto stanovenie sme neprevadzali, lebo zisadne
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Tab. V.

_@-celuléza v %0
kolaé susl|  kolad sud. éﬁs sus. pod kola? sus. najprv
v sudiarni |pod Zziarovkou .znarovhkolu p?.dl lz’\n{pm:,. do-
od. stiSany v suSiarni
89,3 90,3 1,5 89,1
37,0 87,3 155 87,0
821 82,3 2 82,1
87.1 87,5 ° 87,2
83,7 83,7 2 83,3
86.7 87,0 g 86,7
80.0 86,6 2 86,4
§0.8 81,1 2 81,0
86.3 86,2 2 86,1
74,2 75,0 2 74,7

Cas dostSania v suSiarni: 8hod.
Cas sufenia v suSiarni: 14 hod.

je jasné a zaleZi len od zruénosti a vhodnosti usporiadania vzorky.

Velmi dobre sa osvedéilo su3enie infradervenym Ziarenim na
zistovanie suiin pre korekcie stuptia mletia. Odfiltrovanu celulézu
na Buchnerovom lieviku o priemere 11 e¢m sme susili pod infrader-
venon ziarovkou vo vzdialenosti 11 ¢cm a dosiahli konStantni vahu
za 20 min. pri véetkfrch celulézach, ¢ uZ o mizkom alebo vysokom
stupni mletia a rdznej bielosti. Koladik celulézy predstavuJe kru-
hovy harok o gramature asi 210 g/m?, s filtraénym paplerom spo-
lu asi 280 gim® a treba podla stupiia mletia latky a jej odsatia
v lieviku edstranit asi 240—370% vody na suSinu latky. Pre ury-
chlenie odparovania pri sufeni poloZili sme vzorku na sklené ty-
¢inky, leZiace na lesklom plechu, ale i tak sa East odparenej vody
kondenzuje zo zaciatku suSenia na plechu, Aby sme zistili priebeh
sufenia vzorieck o réznej bielosti v zavislosti na &ase, sudili sme
hirky celulézy a papiera volne zavesené. Skusané vzorky sme upev-
nili na kratSie rameno vahadla sklonnych vdh pre stanovenie gra-
matary papiera tak, aby sa vzorka pri suSeni pohybovala v sviz-
ku l48ov troch susiacich Ziaroviek vo vzdialenosti 10—11 c¢m od
tychto (obr, 1.). SuSinu sme stanovili na 3 harkoch celulézy o vihe
200 g/m®, a to 1. o bielosti 83,0%, 2. 24% a 3. o bielosti 10%, a
na dvoch papieroch 150 g/m?, a to 4. % glejeného o bielosti 33,5%
a 5. */; glejeného o bielosti 74%. Harky celulézy sme po hirko-
vani lisovali 15 kg/em®, aby sme dosiahli rovnaky povrch, a' pono-
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rili pred suSenim na 5 min. do vody. Suché vzorky papiera sme
pred siSenim macali 15 min. vo vode. Priebeh vysuienia je zna-
zorneny na obr. 2. Vietky vzorky celulézy sa vysusily do konstant-
nej vaby za 7 min, a vzorky papiera za 5 min.

1\
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¢ 1 2 3
susené mindt

2% vody na sufinu

Vplyv tmavsej farby vzoriek sa prejavuje iba na zaliatku su-
genia, kds tmavSie vzorky sa sudia rychlejsie, avSak pri mensej vlh-
kosti s postupujicim vysiSanim sa spdd vysiSania vyrovnava a
pri pribliZzne rovnakom obsahu vody sa vysuSia asi za rovnaky cas.
To plati len pre vzorky prirodzenej farby celulézy, pri farebnych
papieroch mdZeme poéitat eSte s rychlej§im vysiSanim pre odlisna
absorpciv infradervenych li€ov farbivami alebo pigmentami.

Stanovenie sufiny sulfitového vyluhu.

P:e daliie overenie vlhkosti pouZivania infracervenej Ziarov-
ky vybiali sme si sulfitovy vyluh ako pestri smes org. litok, tma-
vej farby, hygroskopickych vlastnosti s tendenciou rozkladat sa.
Preto bolo treba &as i vzdialenost presne vymedzif, ako ukazuje
tab. VL. Na stanovenie sufiny sme vzali prevadzkove vyrobeny su-
Seny vyluh.
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Tab. VI.

Sui. v su- Susina pod |Vzdixlenost Cas
,.l.’"' ‘véu Ziarovkon Aarovky sudenia | Poznamka
et o % cm mia,
po 6 hod.: 86,37 10 10 | vyluh nebol mlety :
87,44 $8.13 15 10 mal vii¢sie mensie §
po 12 hisd. 90.57 20 10 hrudky, ktoré sa
s i pod Ziarovkou
J 966 87908 15 15 s,pekaly
89,64 20 20 stredne mlety
86,65 10 10 jemne mlety .
87,64 15 15 | ind vzorka
87,50 15 20
po 6 hod.: 88,73 10 10
84,83 88,78 15 15
90,45 20 20
88,80 15 20
88,22 15 30 &ierny podklad
88,88 15 30 biely podklad
90.41 20 20
89,65 20 30

Vyluh bol navaZovany a suSeny vo vystsadkach 3550 po 2

e

. Z tab. VI. moZno vidiet, Ze najvhodnejsia je vzdialenost 15 cm
¢as 15 min. Pri menSej vzdialennsti nastava prehriatie (nizka su-

§ina), pri vic¥ej vzdialehosti ani dvojnasobny d&as nestaéi na do-
konalé vysuSenie. Ked sme si takto zistili najvyhodnejSie podmien-
ky, zistovali sme, €i tri ndhodne vybraté Ziarovky maji rovnaka

.....

aby plocha suSenia bola viéSia. Vzdialenost Ziaroviek bola u vie-

tkych 15 em

Tab. VII.
Oznadenie Susina_po §u§iqa v s
siaroviek | 15 min, 20 min. 30 min.| 3arni 12 h.
% % % i
a 87,56 — 87,41 87,45
b 90,20 89,49 87,74
c 87,75 — e
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Zatial 8o prvé dve Ziarovky maly rovnakd ucinnost, tretia
#iarovka potrebovala dvojnisobny &as na vysuSenie vyluhu. Pre
praktické pouZitie by bolo potrebné, aby Ziarovky uZ z tovarne
boly ciachované alebo aby si kaZdy chemik pred pouZitim novej Zia-
rovky vyskiiSal u nej vhodny éas a vzdialenost porovnavacou me-
tédou. Pri vybere Ziaroviek treba hlavne venovat pozornost tomu,
aby vnitorny svetlejsi kuZel svetla, dopadajiceho na vysuSanu
vzorku, bol p, celej ploche rovnomerny. Pri niektorych Ziarovkach
& chybnym stredenim vlikna ma stred vnitorného kuZela tmavsi,
So spdscbuje potom pomalSie vysiiSanie neZ u inych Ziaroviek.

Vyskisali sme aj stanovenie suSiny sulfitového vyluhu v roz-
toku, ako odpada pri vareni celulézy, Tu boly vysledky eite lep3ie
reprocdukovatelné, lebo odpadla neprijemna vlastnost suseného vy-
luhu — hygroskopicita a nisledkom toho tvorenie speéenych hru-
diek, ktoré sa vo vnitri nevysusia.

Praccvny postup: Do zvaZenej vystfatky s rovaym dnom na-
pipetujeme 5 ccm sulfitového vyluhu, znovu zviZime a dime od-
parovat a suSif pod Ziarovkou. Odparovanie trvd 25—30 min. a
€as sufenia poditame, odkedy sa prestal vyluh po odpareni vzda-
vat.

Vysledky st shrnuté v tab. VIIL a znovu sa potvrdilo, Ze tre-
lia zisrevka ma menSiu aéinnost.

Tab. VIII.
.o Susina pod Ziarovkou po
Oznadenie mﬂl?n_nn 20 m‘30———— Sudina v su-
#iaroviek g . 1. M. sarni 12 h.
P | o % % iarni 12 h
2 11,79 11,65 11,67
11,78 - 11,71 - 11,49
, 11,71
q — | 17,75 1174 11,86
e 1243 | 1242 ' — 112,19

Shodnotenie vysledkov:

1. Potvrdila sa moZnost rychleho stanovenia suiny celulézy
v réznej forme, o zavisi od vhodnosti usporiadania suSenia.

2. Dokdzala sa vhodnost pouZitia infrafervenej Ziarovky aj
pre chilestivé org. latky, ako je sulfitovy vyluh.

3. Z pokusnych stanoveni vyplyva poZiadavka ciachovanych
ziarcviek éo do tepelnej Géinnosti.
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4. SuSenie mozno previddzat aj priamo na miske vahy, z éoho
vyplyva poZiadavka vhodne konStruovanej vihy. Potom uZ nie je
potrebné ciachovanie, lebo sa susi do kon3tantnej vihy bez &aso-
vého limitu.
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Summary

In experiments to dry cellulose, paper and sulphite waste li-
quor infrared lamps have been found suitable for the analytical
determinaiion of dry weight of these substances.

Opiové alkaloidy v slovenskych

makoviciach
JOZEF TOMKO

(Prcdnesené na doskolovacom kurze ROH pre vysSic kidre technické v Banskej
Stiavnici r. 1950.)

Hlavnpym zdrojom pre ziskavanie épiovych alkaloidov je pre-
vazne Opium, dovizané z tropickych a subtropickych oblasti. Zi-
skava sa marezdvanim nezrelych makovic. Obsah a mnoZstvo v
nom pritomnych alkaloidov zavisi od druhu maku a od péd-
nych, klimatickych a mikrobiologickych pochodov. Ich ziskavanie
a delenic z 6pia je dnes dobre zname a v literatiire uvadzané. Ca-
som ich bolo izolovanych 25. Prakticky sa vS8ak z nich ziskava je-
dine morfin, kodein, papaverin, narkotin a narcein. Opium je vsak
pomerne draha surovina a za vojen a hospodarskych blokad je faz
ko pristupna, preto sa hladala nova surovinova béaza pre ziskava-
nie 6picvych alkaloidov. Takto sa prislo na navrh, € by sa alkalo-
idy nemchly izolovat aj zo suchej makovicovej slamy, pripadne
makovic, ktoré si dost pristupnou surovineu zvlait v strednej
Europe. Robily sa tiez pokusy pripravit alkaloidy synteticky, na-
priklad papaverin, ktory sa dnes takto pripravuje. U nas pricha-
dzala dc Gvahy jedine vyroba alkaloidov zo suchych mekovic, ked-

475



