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NORMA

Masa celulozowa

Laboratoryjne badanie przerobu

CELULOZA

BRANZOWA

BN-70
7516-02

wiskozowego mas celulozowych
Test X

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Jest
okreslanie jakosci mas celulozowych laboratoryjna
metoda przerobu wiskozowego.

Norma obejmuje sposéb oceny masy celulozowej na
podstawie jakosci roztworéw wiskozowych sporzgdzo-

nych w ustalonych warunkach.

1.2. Normy zwigzane
PN-62/C-84038 Wodorotlenek sodowy techniczny
PN-63/C-88006 Dwusiarczek wegla techniczny
PN-62/P-50075

Badania techniczne. Pobieranie prébek pé4pro-

duktéw w postaci arkuszy
PN-65/P-50150 Produkty przemysdu papierniczego.

Metody badan fizycznych. Oznaczanie

Produkty przemysdu papierniczego.

zawartos-

ci wody. Oznaczanie wilgotnosci, suchosci i
stezenia wkdékna w zawiesinie wodnej

BN-70/7516-03 WH6kna wiskozowe. Oznaczanie

rygowanego wskaznika filtracyjnosci wiskozy k*

sko-

2, OZNACZANIE WARTOSCI TESTU X

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
sporzadzeniu roztworéw wiskozowych, oznaczeniu sko-
rygowanego wskaznika filtracyjnosci k* tych roz-
tworéw oraz wyznaczeniu wartosci testu X na pod-
stawie graficznie przedstawionej zaleznosci Ig k»,

od procentowego dodatku dwusiarczku wegla.

2.2. Aparatura

a) Prasa merceryzacyjna na wsad nie mniejszy niz
0,5 kg masy celulozowej, o docisku 5 t 15 kG na
i cm0 powierzchni arkusza, zaopatrzona w 5 pdyt
perforowanych dla rozdzielania zbioru alkallzowa-
nych arkuszy na 4 czesci. Koryto prasy powinno po-
siada¢ ptaszcz wodny. Prasa powinna by¢ wyposazo-
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na w zbiornik na 4ug pojemnosci odpowiadajacej po-
jemnosci koryta prasy, umieszczony okodo
wyzej koryta i zaopatrzony w plaszcz z

cieptej

1m po-
doptywem
i zimnej wody oraz mieszaddfo i1 termometr.

b) Szarpacz szczekowy pojemnosci odpowiadajacej
wielkosci prasy, zaopatrzony w ptaszcz z doptywem
cieptej i1 zimnej wody oraz termometr do
temperatury alkalicelulozy.

c) Stoje gruboscienne pojemnosci okoto 11 i
Srednicy 95 105 mm, z szeroka szyja, ze szlifem
znormalizowanym, zamykane nasadkami do siarczko-

pomiaru

wania zaopatrzonymi w kran prézniowy (rys. 1) lub
korkami z gumy odpornej na dziatanie dwusiarczku
wegla. Nalezy oznaczy¢ pojemnos¢ catkowita kazde-
go stoja, tJ. pojemnos¢ do samej nasadki, np.przez
réznice ciezardow stoja napednionego woda destylo-
wang o temperaturze pokojowej i stoja pustego. Wa-
zy¢ z dokdtadnoscig do i g i przyja¢ 1 g wody roéw-
ny i ml. Réznice pojemnosci stojéw nie powinny
przekracza¢ 5%.

d) Termostaty:

- do termostatowania prasy merceryzacyjnej - tem-
peratura 20 *1°C,

- do termostatowania stojéw w czasie siarczkowa-
nia - temperatura 25 #1°C,

- do termostatowania wody i roztworu NaOH sd4u-
zacych do rozpuszczania ksantatu, stojow w
sie rozpuszczania ksantatu, odpowietrzania wisko-
zy 1 oznaczania lepkosci - temperatura 19,5 #0,5°C,

- do termostatowania Ffiltréw - temperatura 20+A.

Ccza-

e) Mieszadta wg rys. 2 mocowane w uchwytach, o-
bracajace sie z szybkosciag 365 + 380 obr/min.

) Manometr rteciowy roéznicowy.

Wszystkie czesSci aparatury stykajace sie z 4u-
giem roboczym, alkallcelulozg lub wiskoza
wykona¢ ze stali nierdzewnej

nalezy
lub kwasoodpornej.

Rys. 1. Shoik pojemnosci 1 1 do przygotowania wiskozy

Zjednoczenie Przemystu Whokien Sztucznych
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu WAokien Sztucznych dnia 24 kwietnia 1970 r.
jako norma obowigzujaca w zakresie metod badan od dnia 1 stycznia 1971 r.
(Mon. Pol. nr 30/1970 poz. 252)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE

Druk. Wyd. Norm. W-wo Ark. wyd. 0,60 Noki. 1500 +61

Zom, 2363/70 Cena zt 2,40
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Rys. 2. Mieszadto do rozpuszczania ksantatu

2.3. Odczynniki i roztwory

aj Dwusiarczek wegla tochn., odpowiadajgcy wy-
maganiom PN-63./C-88006. Jezeli dwusiarczek wegla
zz6tknie w czasie przechowywania, nalezy go prze-
destylowac.

bj Kwas octowy cz., roztwdr okoto 1o-procentowy.
oj Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér mianowany oO-
koto 0,25n.

dj Wodorotlenek sodowy teohn., roztwér o
zeniu 229,5 +0,5 g NaOH/1 (4ug roboczyj, przygo-

towany z 4ugu elektrolitycznego gatunku IRER wg

ste-

PN—-62/C—84038 przez rozcienczenie woda jonitowg
lub destylowang.

ej Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér miano-
wany okodto 0,25n.

fj Blekit bromotymolowy - wskaznik.

2.4. Pobieranie proébek jednostkowych. Z partii
masy celulozowej dostarczonej przez producenta na-

lezy wylosowa¢ 2 bele. Z obu bel odrzuci¢ pierwszy
i ostatni arkusz i pobra¢ po 20 arkuszy, stosujac
wszystkie piec¢ skal PN-62/
P-50075. Do kazdych trzech arkuszy pobranych wg
jednej skali dobra¢ czwarty arkusz - pierwszy lub

linii probierczej wg

ostatni z pozostatych w beli, zawsze bardziej od-
dalony od skrajnych punktéw skali.

Prébki Jednostkowe traktowa¢ Jako odrebne proéb-
ki do badan.

2.0. Przygotowanie proébek uo badan. Z kazdego
arkusza proébki jednostkowej wykroi¢ 2 prostokaty o
wymiarach odpowiadajgoyoh wymiarom koryta prasy
merceryzaoyjnej. Kierunek krotszego boku prostoka-
ta powinien by¢ zgodny z kierunkiem utozenia who-
kien. Wykrojone arkusze (40 sztukj stanowiag proéb-
ke laboratoryjng. Nalezy wykona¢ oznaczanie dla
prébek laboratoryjnych uzyskanych z dwéch prébek
Jednostkowych. Pozostate czesci probek Jednostko-
wych nalezy zachowa¢ do ewentualnych powtdérzen o-
znaczania oraz jako proébki do badan rozjemczych.

Proébki

znaczania roztozy¢ na poszczeg6lne arkusze i kli-

laboratoryjne przed przystgpieniem do o-

matyzowaé¢ przez co najmniej 24 h w warunkach nor-
malnych (20°C,
padku, gdy wilgotnos¢ partii Jest zgodna z warun-

65% wilgotnosci wzglednedd w przy-

kami dostawy lub co najmniej 48 h w przypadku wie-
kszych odchylen wllgotnosol. Wilgotnos¢ sprawdzac
wg PN-65/P-50150.

2.6. Przygotowanie wiskozy

2.6.1. Alkallzacja. Wykona¢ odrebnie alkalizae-
Je obu prébek jednostkowych.

Préobke laboratoryjna masy po zwazeniu z doktad-
noscig do 1 g podzieli¢ na 4 czesci po 10 arku-
szy 1 kazde 10 arkuszy umiesci¢ miedzy piytami per-
forowanymi prasy merceryzacyjnej , dduzszag krawe-
dzig na dnie prasy, uktadajac
sktadkach.

Prase napedni¢ +ugiem roboczym uprzednio dopro-

réwno arkusze w

wadzonym do temperatury 19,0 * 19,5°C, dostosowu-
jac predkosc
masy celulozowej (strefa pecznienia nie
znalez¢ sie pod powierzchnig cieczy, a powinna ja
wyprzedza¢, nie wiecej Jednak niz o 5 mmj. Prase
napedni¢ do zupednego pokrycia arkuszy 4ugiem. Po

napedniania do predkosci peoznienia
powinna

uptywie 60 min od napednienia otworzy¢ zawdr spu-
stowy prasy. Po opréznianiu prasy z dugu przysta-
pi¢ do odprasowywania alkalicelulozy.

Cisnienie w arkuszach, liczone bez uwzglednie-
nia zmiany wymiaréw arkuszy na skutek alkalizacji,
powinno wzrasta¢ az do 7,5 kG/cm powierzchni ar-
kusza 1 utrzymywa¢ sie na tym poziomie przez 15min.
Ustalone wg tego kryterium cisnienie oleju w pra-
sie p kG/cm powinno sie w granicach p
+0,025 p.

Po odprasowaniu zwazy¢ alkaliceluloze z doktad-
tj . stosunek

zawierac

noscig do 1 g. Stopien odprasowania,
ciezaru odprasowanej alkalicelulozy do ciezaru skli-
matyzowanej masy celulozowej, powinien przy pra-
widdowo przeprowadzonej alkalizacji wynosi¢ 2,65+
2,75.

2.6.2. Szarpanie alkalicelulozy. Przed szarpa-
niem obcigé¢ brzegi arkusza za pomocg noza ze sta-
i nierdzewnej na szeroko$¢ okodo i cm. Nastepnie
wrzuca¢ arkusze pojedynczo do uruchomionego szar-
paoza. Szarpanie trwa i h. W tym czasie przerwac
szarpanie dwukrotnie, obrotu

szarpaeza (na przemian 15 min szarpania, 5min mie-

zmieniajac kierunek

szaniaj -
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Temperature wody doprowadzonej do ptaszcza szni»-
i JoJ przeptyw nalezy regulowa¢ tak, aby tao-
szarpanej alkalloelulozy stale

paoza
peratura wzras-
tata i1 wynosita po zakonhczeniu szarpania 25 4 2flPc,

Bezposrednio po zakonczeniu szarpania pobran préb-
ke alkalloelulozy do oznaczania zawartosci celulo-
zy wg 2.6.3 1 przystgpi¢ do siarczkowania otrzyma-

nej alkalloelulozy wg 2.6.4.

2.6.3, Oznaczanie zawartosci alkali-
celulozie. Odwazy¢ na wadze analitycznej,
okoto 3 g alkalloelulozy do
250 ml, doda¢ 100 ml

10-procentowego roztworu kwasu octowego

celulozy w
przez
kolby
okoto

réznice wazen,
stozkowej pojemnosci
i mieszac
do zupednego rozbicia grudek alkalloelulozy, nie
krécej Jednak niz 10 min.

Zregenerowang probke celulozy przesaczy¢ jrzy u-
zyciu podcisnienia przez tygiel z filtrem ze spie-
kanego szk#a G3 uprzednio wysuszony do statego cie-
zaru w temperaturze 103 + 105°C. Osad przemy¢ oko-
40 1 1 wody destylowanej. Po dobrym odciagnieciu
wody proébke wraz
zaru w suszarce w temperaturze 103 + 105°C najpierw

az kolej-

z tyglem suszy¢ do statego cie-

przez okoto 4 h,
ne wazenia po kazdorazowym jednogodzinnym suszeniu

a nastepnie tak dtugo,

wykazag ubytek ciezaru mniejszy niz 0,01 g.
Dopuszcza sie roéwniez inny sposéb suszenia pod
warunkiem zgodnosci wynikéw z suszeniem w tempe-
raturze 105°C.
Zawartos¢ celulozy w alkalicelulozie (X@ obli-

czy¢ w procentach wg wzoru

\% a = 100
Al - m1l
w ktorym:
a - masa wysuszonej celulozy, g,
m, - odwazka alkalloelulozy, g.

Nalezy wykona¢ co najmniej dwa roéwnolegte ozna-

czania. Ré6znica miedzy wynikami roéwnolegtych ozna-
cza¢ nie powinna przekracza¢ 0,3% bezwzglednego.

Jako wynik ostateczny przyja¢ Srednig arytmetycz-

na wynikéw rownolegtych oznacza¢ i podaé z do-
k#adnoscig do 0,1%.
W przypadku oznaczania alkalicznosci (NaOH i

Na2C03; w alkalicelulozie zawartos¢ celulozy moz-

na oznacza¢ z tych samych prébek, traktujac Je

Jako rozwkdknione 1 zregenerowane. .
2,6,4, Siarczkowanie alkalloelulozy. Z alkall-
celulozy otrzymanej z jednej probki laboratoryjna!

przygotowa¢ oo najmniej cztery roztwory wiskozowe.

Do stojow wg 2.2 o} od,-ty¢ porcje alkalloelu-
lozy z dok#adnoscig do 0,5 g, obliczajac
tak, aby na 1000 ml

padato 125 g alkalloelulozy.

odwazke
catkowitej pojemnosci stojawy-
Nastepnie kazdy st6j
zakry¢ szklang nasadka do siarczkowania i potaczyc
wezem prézniowym z pompa proézniowg 1 manometrem.
Wytworzy¢ w stoju podcisnienie réwne 420 +20 ram stu-
pa Hg, zamknac¢ kran
czynia nad kranem wprowadzi¢ dwusiarczek wegla od-

i zdja¢ waz z nasadki. Do na-

mierzony z doktadnoscig do 0,05 ml.

Dodatek dwusiarczku wegla, inny dla kazdej por-
alkalloelulozy, obllozy6é przyjmujac Jego ges-

1,285 g/ml oraz zawartos¢ celulozy w al-

oji
tos¢ d
kalicelulozie charakterystyczng dla alkallcelulo-
zy otrzymywanej z badanej masy oelulozowej w opi-
sanych warunkach. Jesli charakterystyczna zawar-
tos¢ celulozy w alkalicelulozie nie Jest znana,wo-
siarczkowanych

laboratoryjnej}

wczas dla pierwszej serii odwazek
alkalloelulozy (z pierwszej probki
ilos¢ dodawanego dwusiarczku wegla obliczy¢ zakka-
dajac do-
datki dwusiarczku wegla do siarczkowania odwazek
alkalloelulozy z drugiej probki laboratoryjnej o-
bliczy¢ wg wynikéw analizy alkalloelulozy otrzy-

(nie mozna w takim przy-

32,5% celulozy w alkalicelulozie, zas

manej z pierwszej probki
padku alkalizowa¢ obu prébek na tej zmia-
nie} .
Dodatki
alkalloelulozy nalezy tak dobrac,
dodatki
i aby objety przedziat od o-
CS2 w stosunku do celulozy

samej

dwusiarczku wegla do poszczegélnych por-
aby sasied-
do réznych

cji
nie co do wielkosci
prébek jednostkowych
koto 25 do okoto 46%
zawartej w alkalicelulozie (np. dla pierwszej prob-
ki jednostkowej 25 - 31 - 37 - 43% CS,,, dla dru-
giej 28 - 34 - 40 - 46% CS2J.

Natyohmiast po odmierzeniu calej iloSci dwusiarcz-

nalezaty

ku wegla do naczynia nad kranem zanikngé¢ Je szczel-
nie naktadajac gumke od pipety wkraplajgoej Tub
kawatek weza gumowego zamknietego z drugiej stro-
ny precikiem szklanym. Kran otworzy¢ w celu wpro-
wadzenia dwusiarozku wegla do stoja. Nastepnie zam-
kna¢ kran 1 zawartos¢ stoja wymieszac przez wstrzg-
w termostacie o temperatu-
2,5 h. W tym
czasie nalezy co najmniej trzykrotnie wyja¢ s#oje
z termostatu 1 wymieszac¢ ioh zawartos¢ przez ener-
giczne wstrzasanie.

sanie, Stoje umiescic

rze 25°C 1 pozostawi¢ w nim przez

Po zakonczeniu siarczkowania sprawdzié
w stojach przez +aczenie
rteciowym.
mniejsze niz 250 mm Hg.

podcis-
nienie ioh z manometrem

Podcisnienie w stojach nie moze by¢

2.6.5, Rozpuszczanie ksantatu. Po zlikwidowaniu
podcisnienia w stoju z ksantatem otrzymanym wg
2.6.3, zdja¢ nasadke i doda¢ 75,0 £0,5 ml 4ugu ro-
boczego, a nastepnie 600 +5 ml wody destylowanej .

tug
19,5 +1°C w termostacie.
dy obliczone sag przy zatozeniu, ze
nia odwazono 125 g alkalloelulozy,
Jej sk#adu. Dla Innej odwazkl, gdy
tos¢ stoja nie roéwna sie 1000 +50
1 wody zmienia sie proporcjonalnie.

Po dodaniu 4ugu
mocy mieszadta (recznie},

i wode doprowadzi¢ uprzednio do temperatury
Podane l1losci +4ugu
do siarczkowa-

i wo-

niezaleznie od
oatkowlta obje-
ml, 11os¢ +ugu

i wody ksantat rozbi¢ przy po-
umiesci¢ stoje w ter-

mostacie o temperaturze 20 +0,5°C, mieszadta za-

mocowa¢ w uohwytaoh napedu 1 rozpoczaé mieszanie.
W czasie mieszania odlegtos¢ goérnej krawedzi mie-
szadta od powierzchni oleozy powinna by¢ dwa razy

wieksza niz odlegtos¢ Jego dolnej krawedzi od dna



Po 10 +0,5 b mieszania mieszadta wyjac ze
zakry¢ stoje korkami gumowymi 1 pozostawic

stoja.
stojow,
w termostacie na okofo 12 h,
W tym czasie zachodzi

na og6t+ do nastepne-
go dnia. odpowietrzenie roz-
tworu.
Alkalicznos¢ otrzymanej wiskozy w przeliczeniu
na NaOH powinna wynosi¢ 4,50 +0,15%.
Zawartos¢ oelulozy w tak przygotowanych wisko-
zaoh wynosi

alkalizacji,

okoto 5% i zalezy od strat w procesie
charakterystycznych dla badanej masy
celulozowej .

oatkowite.l wi
250 ml zawie-

2.6.6. Oznaczanie alkalicznosci
kozy . Do kolby pomiarowej pojemnosci
rajacej okoto 50 ml wody destylowanej odwazy¢ na
wadze analitycznej,
wiskozy z dokdadnoscig do 0,0005 g. Zawartosc¢ kol-

by wstrzasa¢ do catkowitego rozpuszczenia wiskozy,

przez réznice wazen, okolo20 ¢

a nastepnie kolbe odstawi¢ w oelu odpowietrzenia
Gdy wszystkie pecherzyki

kolbe dopedni¢ wodg destylowang do

roztworu. powietrza unio-
sa sie do gory,
Po dok*adnym wymieszaniu pobrac pipeta 50 ml
300 ml, do-

wymiesza-
50 ml okoto

Za-
powi-

kreski .
roztworu do kolby stozkowej pojemnosci
da¢ 50 + 100 ml wody destylowanej 1 po
niu dodawa¢ pipeta, ciagle mieszajac,

0,25n mianowanego roztworu kwasu siarkowego.
Roztwér

nien wrze¢ spokojnie w ciagu 5 + 10 min. Nastepnie
roztwér ochtodzié¢ do temperatury pokojowej i1 od-
mlareczkowa¢ nadmiar kwasu siarkowego okoto 0,25n

wartos¢ kolby ogrzewa¢ do wrzenia.

mianowanym roztworem wodorotlenku sodowego wobec
biekitu bromotymolowego.
Alkaliczno$¢ wiskozy w przeliczeniu na wodoro-

tlenek sodowy (X2J obliczy¢ w prooentach wg wzoru

VA ~\Wn:> " 20
az2- m2
w ktérym:
W - objetos¢ roztworu kwasu siarkowego dodana

do probki, ml,

Uj- normalnos¢ roztworu kwasu siarkowego,

\V2- objetos¢ roztworu wodorotlenku sodowego zu-
zyta na zmlareczkowanle nadmiaru kwasu siar-
kowego, ml,

n2 - normalnos¢ roztworu wodorotlenku sodowego,

m2- odwazka wiskozy, g.

Nalezy wykona¢ co najmniej dwa roéwnolegte ozna-
czania dla prébek roztworu przygotowanego =z jed-
row-
nolegtych oznaczaé¢ nie powinna przekracza¢ 0,25%
Jako wynik przyja¢ Srednia arytme-

nej odwazki wiskozy. Réznica miedzy wynikami

bezwzglednego.

BN-70/7516-02

tyczng wynikoéw réwnolegtych oznaczaé¢ 1 podac¢ z do-
k+adnoscig do 0,05%.

2.7.
cyjnosol k2,
tracyjnosoi

Oznaczanie skorygowanego wskaznika filtra-

Oznaczy¢ skorygowany wskaznik fil-
kj, wg BN-70/7516-03 dla kazdego z o-
trzymanych roztworéw wiskozy. Wiskozy przed Fil-
tracjg nie mieszac.

R6znice miedzy wartosciami k oznaczonymi dla
tej samej wiskozy nie powinny przekraczac:

dla k~n <75 - 1/6 wiekszego wyniku,

dla 75< fcr <150 -1/5 wiekszego wyniku,

dla 150 <k£, <450 -1/4 wiekszego wyniku,

dla fc~ > 450 - 1/3 wiekszego wyniku.

Jednoczes$nie z oznaczaniem k” oznaczy¢ lepkosé
wiskozy metodg kulkowa uwazajac, zeby oba ozna-

czania przeprowadzane byty w tej samej temperatu-

rze .
2.8. Wykonanie obliczen wartosci testu X
2.8.1. Sporzadzanie wykresu. W uktadzie wspot-
rzednych Ig k», = f(% CSnanies$¢ punkty wg uzys-

kanej dla kazdej z przygotowanych wiskoz wartosci
k*, oraz wg dodatku dwusiarczku wegla, obliczone-
go w procentach w stosunku do zawartosci celulozy
w odwazce alkallcelulozy pobranej do siarczkowania.
Przeprowadzi¢ krzywa zgodnie z potozeniem punk-
tow na wykresie.
Jesli

na sporzadzonym wykresie % CS2 - Ig o~

punkty odpowiadajace wartosciom kjj, dla wiskoz o-
trzymanych z obu prébek jednostkowyoh nie uktada-
ja sie na jednej krzywej, nalezy wykreslic
krzywe 1 wyniki obliczy¢ wg 2.8.2, odrebnie
kazdej probki jednostkowej .

dwie
dla

2.8.2. Obliczanie wartosci testu X.
(lub krzywych} wykreslonej wg 2.8.1 odczytac
rzednych wartosci Ig kj, odpowiadajace dodat-

34% CS2 (1gk*34J i 43% CS2 (lg k»43).

Z krzywej
na
osi
kowi

Odpowiadajace odczytanym logarytmom wartosci k*
podstawi¢ do wzoru
kw43n -

X = 10

kw43 (kw34 .

2.9. Wynik.
wg 2.8.2 lub
Jesli wyniki
nos¢ badanej

Za wynik przyja¢ wartos¢ obliczong
Sredniag arytmetyoznag dwéch wartosci,
nie wskazuja na znaczna nieréwnomien-
masy celulozowej, Jesli

partii tzn.

réznica miedzy wynikami nie przekracza 1/3 wiek-

szego wyniku.

W przeciwnym przypadku podaje sie obie obliczo-

ne wartosci testu X.

KONITEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-70/7516-02

Orientacyjna wartos¢ testu X dla mas celulozowych

SOSsu,

na wkokna ciete wynosi okoto 50, dla mas jedwabniczych do 25,



