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(57) Giai phép hitu ich dé xuat quy trinh x4c dinh ham luong lignin trong s¢i thuc

vat ¢c6 ham luong lignin cao, cu thé 12 xac dinh ham lugng lignin trong soi xo

dira, dya vao tiéu chudn Tappi T236. Piém khdc biét clia clia quy trinh 1a sir

dung dung dich axit sulfuric (H,SO,) 72% dé xir 1y bot xo dira, sau d6 pha lodng

dung dich H,SO, 72% biéng nudc cat dé thu dugc dung dich axit ndng do 3%.

Tié€p theo chuin d6 dung dich nay bing dung dich Na,S,0, 0,2N theo tiéu chudn

Tappi T236. Sir dung axit H,SO, 72% hoa tan xenluloza lam lignin dugc phan

tdn vao dung dich & kich thudc nho hon, thuan 1oi cho phan dng oxy héa lignin

ctia kali permanganat (KMnO,) trong giai doan chuin do. Két qua thu dugc phan

anh chinh xac ham lugng lignin trong sgi ban dau.




1928

Linh vuc ky thuit cia gidi phap hitu ich

Giai phap hitu ich lién quan dén quy trinh va k¥ thut x4c dinh ham lugng lignin
trong bot gd va céc loai s¢i thuc vat, cu thé 1a quy trinh chun d6 ham luong lignin trong
soi xo dura.

Tinh trang k¥ thuit cia gidi phap hiru ich

Mic di lignin déng vai trd quan trong trong g8 va céc soi thuc vat nhung nhiéu tinh
chit lién quan dén lignin vin con 14 bi 4n. Lignin 12 mot polyme phtic tap ¢ chitc ning nhu
mdt chit d6n hodc chét gia cuong lam ting d6 cimg trong soi thuc vat. Cu tric chinh xé4c
cta lignin rit khé xdc dinh. Didu niy c6 thé dugc giai thich boi sy phire tap ciia céc polyme,
ma khong thé dugc chuyén ddi sang phin monome ctia n6 ¢6 ciing don vi cdu trac. Khi bi
phé v&, ¢6 nhidu don vi cdu tric khac nhau va lién két theo nhitng cach khac nhau. R4t khé
dé phén lap lignin tir cic thanh phan khac cta soi thyc vat.

Ham lugng lignin ctia bt soi thuc vat dugc x4c dinh béi tri sb Kappa. Kappa 1a khéi
lugng tinh béng ml cuia dung dich kali permanganat 0,1N ti€u thy bdi mot gam bot sgi thue
vét (46 4m 0%) theo didu kién quy dinh trong quy trinh ctia Hi€p hoi k§ thuét bot giéy va
Cong nghiép gidy (TAPPI). C4c tiéu chudn TAPPI c¢6 s6 T236 om-99 va céc phién ban méi
nhit duge ban hanh vao nim 2002 hoic ISO-302. Quy trinh chudn d6 bao gém cac budc:
Can lugng mau nhét dinh ma khi chudn do sé& tiéu thy tir 30 dén 70% kali permanganat,
phén tén miu trong 500 ml nudce cit, chuyén qua cbc phan tmg loai 2 lit, duy tri & 25 °+
0,2°C, khuéy lién tyc. Str dung mdt cbe thiy tinh 250 ml, bd sung 100 ml dung dich kali
permanganat va 100 ml dung dich axit sulfuric 4N vao, duy tri & nhiét 46 25°C. P hdn hop
trong c6c thity tinh 250 ml vao cée thily tinh 2L chita mAu, ngay 14p tirc bAm ddng hd bim
gidr va bd sung thém nudc cit vao cbe thiy tinh 2L dat thé tich 1000 + 5 mL. Sau 10 phut
cho thém 20 ml dung dich kali iot (KI) 1N. Sau khi khudy déu, chudn d6 véi dung dich
sodium thiosulphat (Na2S203) 0,2N. X4c dinh diém két thiic bdng cach st dung mot vai giot
chi thi tinh bdt. Viéc xdc dinh mAu tréng (chi chita dung dich kali permanganat, khong c6
bot soi thuc vat) cling st dung quy trinh twong tw. Tir trong lugng miu va luong hoa chét
tidu thy, tri s Kappa dugc xédc dinh boi cac cong thirc duge dua ra bdi cac quy trinh ti€u
chuén TAPPI. Quy trinh ndy thyc hién kha don gian va nhanh (mét khoang 30 phit). Quy

trinh nay doi hdi soi thuc vat hojc bot gd phai duoc nghién that min dé kali permanganat ¢



1928

thé phan tmg hét lugng lingnin trong miu. Tuy nhién quy trinh nay s& khong chinh xéc véi
nhitng loai sgi thuc vat c6 ham lugng lignin cao, cAu tric soi dan xen chit ché, véi 10 phit
kali permanganat khong phan tmg hét lugng lignin c6 trong mau 1am cho tri sé Kappa xéc
dinh dugc nho hon tri s thyuc chét cia miu, 1am sai biét két qua.

Do d6, d6i v6i nhitng mAu c¢6 ham lugng lignin cao thudng 4p dung quy trinh TAPPI
T222 dung axit sulfuric 72% 24N dé& hydro héa va hoa tan céc cacbohydrat trong s¢i thyc
vat, lignin khéng hoa tan trong axit dugc loc va can. Quy trinh nay gdm céc bude: diu tién
trich ly nhya trong mau, léy 2g bot soi thuc vat, cho 25ml hdn hop etanol-benzen (ty 1& thé
tich 1-1) vao, d& &n dinh trong 30 phut, gan bd hdn hop trén, cho thém 25ml etanol dé trong
15 phit, gan bo etanol, rira lai bing nude néng, loc dé loai nudce. Bot sau trich ly duge sy
kho trong ta siy & 60°C. Cén 1g miu d3 loai bo resin cho vao céc thity tinh 250 ml, cho tir
tir 15 ml HaSO4 72% vao, khudy that k§ va duy tri nhiét d6 c6c thity tinh & 2°C cho dén khi
mAu tan, sau d6 ning nhiét d6 cbc thily tinh v& nhiét d6 phong trong 2 gid, duy tri khudy.
Cho khoang 300-400 ml nudc vao cde thiy tinh 1000 ml va chuyén miu tir cdc thity tinh
250 ml véo, rira va pha lodng t6i thé tich 575 ml (ndng 46 H>SO4 khoang 3%). Lip sinh han
hdi luu va dun s6i hdn hop trong 4 gid (k& tir luc s6i). P& yén cho léng tia, hiit bé phin
dung dich phia trén. Rira axit 13n trong lingnin véi nude néng. Sdy kho lignin & 105°C dén
trong lugng khong ddi. Lam ngudi trong binh hiit &m va c4n. Ham luong lignin 14 ti s giita
khdi lwong lignin thu duoc va khéi lugng miu kho. Quy trinh nay c¢é nhiéu nhwoc diém nhu
mét nhidu thoi gian, trai qua nhidu céng doan tach loc rira nén sai s6 16n. Quy trinh nay chi
x4c dinh dugc ham luong lignin khdng tan trong axit, khong phan anh dung ham lugng
lignin ciia mAu (gdm lignin tan va khong tan trong axit).

Gan day mot b cam bién Kappa truc tiép dua trén sy hip thu c6 chon loc céc tia cuc
tim cta lignin d& dugc phét trién bai Vién nghién ctru Gidy Thuy Dién va sin c¢6 trén thi
truong mang tén STFI OPTI-Kappa. N6 14 rt tbn kém.

Do d6, can c6 mdt quy trinh x4c dinh ham luong lignin don gin, d& thao tac véi cac
thong s6 cu thé nhim muc dich 13 x4dc dinh nhanh va chinh x4c ham lugng lignin trong soi
thue vét c6 ham luong lignin cao cu thé 1a ham luong lignin trong soi xo dira.

Giéi phép hitu ich d& xut giai phap nhim dap g nhu cau néu trén.

Ban chit ky thuit ciia giai phéap hitu ich
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Muc dich ctia giai phap hiru ich 12 d& xuét quy trinh x4c dinh ham lugng lignin trong
soi x0 dira mdt cach nhanh va chinh xéc véi thiét bi, dung cu don gian, d& thao tic va it ton
kém thoi gian va chi phi.

Giai phap hitu ich dat dwoc muc dich trén bing quy trinh xac dinh ham lugng lignin
bao gdm cac giai doan sau:

Giai doan 1: chuén bj m3u tréng (theo quy trinh Hinh 2) bing c4ch cho khoang 530
ml nudc cit vao cde 1000 ml. Ding 6ng chia vach hat 10-20 ml axit H2SO4 72% cho vao
cbe trén. Thém nuge ct vao sao cho ndng do cla axit con 3%.

Dung 8ng chia vach hit 50 ml KMnOs 0,1N (sai s6 cho phép 0,0005N) cho vao dung
dich axit trén. H8n hop bao gdm dung dich axit H2SO4 3% va dung dich KMnOs 0,1N, mau
ctia hdn hop: mau tim ctia KMnO4. Khudy hdn hop trong 10 phit = 15 gidy. Ding éng chia
vach htit 10 m1 KT IN cho vao hén hop trén. Hon hop chuyén sang méau dé trong sudt. Bit
diu qué trinh chuén v6i dung dich NaxS,03 0,2N (sai s6 cho phép 0,0005N).

Trong qué trinh chudn bing dung dich NaS203 0,2N, mau séc cta hén hop thay dbi
lién tuc va dén khi hdn hop c6 mau vang nhat (mau vang chanh), ta thém vai giot chét chi
thi tinh bt vao. Ngay 14p tirc hdn hgp chuyén sang mau xanh den trong subt. Tiép tuc qua
trinh chuin cho dén khi hdn hop trd nén trong sudt. Ghi nhan gié tri thé tich Na;S;05 0,2N
da chuln. Lip lai thi nghiém 3 14n, 14y gié tri trung binh. Ta dugc gia tri V1.

Giai doan 2: 'chuén bi mAu ¢6 s¢i (theo quy trinh Hinh 1) bing c4ch can khoang 0,1g
bot soi xo dira cho vao binh cdu thiy tinh. Ding 6ng chia vach hut 10-20 ml axit H2SO4
72% cho vao binh cdu thiy tinh, ding c4 tir d& khudy mAu trong 1-2 gio tai nhiét d < 20°C.

Sau thoi gian trén cho hdn hop bt — axit 72% ra cbc 1000 ml, ding nude néng dé
trang sach va 1iy hét mau bot trong binh ciu nhé ra. Ding nudc cAt pha lo@ing dung dich
axit trong coc 1000 ml sao cho ndng d6 ciia axit con 3%. Ding bng chia vach hat 50 ml
KMnOy 0,IN (sai s6 cho phép 0,0005N) cho vao dung dich axit trén. Hn hop bao gdm
dung dich axit HaSO4 3% va dung dich KMnO4 0,1N, mau ctia hdn hop: mau tim cia
KMnOs.

Khudy hdn hop trén véi tc d6 40-50 vong/phut trong thoi gian 10 phut + 15 gidy.
Chi trong vai phut sau khi khudy, hdn hop dan dén chuyén sang mau ndu tim. Ding 6ng
chia vach hit 10ml KI 1N cho vao hén hop trén. Hon hgp chuyén sang mau do trong subt.
Biét ddu qud trinh chuén véi dung dich Na»$203 0,2N (sai s6 cho phép 0,0005N).
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Trong qua trinh chuédn bing dung dich Na;S203 0,2N, mau sic ctia hdn hop thay dbi
lién tuc va dén khi hn hop c6 mau vang nhat (mau vang chanh), ta thém vai giot chét chi
thi tinh bdt vao. Ngay 1ap tirc hdn hop chuyén sang mau xanh den trong sudt. Tiép tuc qué
trinh chudn cho dén khi hdn hop trd nén trong sudt. Ghi nhén gia tri thé tich NaxS203 0,2N
d3 chuén. Lip lai thi nghiém 3 14n, 14y gié tri trung binh. Ta duoc gia tri Va.

Giai doan 3: x4c dinh ham lugng lignin trong s¢i xo dura.
M5 ti viin tit cic hinh vé

Hinh 1 14 so db khdi minh hoa quy trinh chuln d6 xé4c dinh thé tich NayS203 st dung
d6i v6i qué trinh chudn méu ¢6 soi xo dira.

Hinh 2 13 so d6 khéi minh hoa quy trinh chudn d6 x4c dinh thé tich Na»S,0s str dung
d6i v6i qua trinh chudn mau tring (khong c¢6 soi xo dira).

Hinh 3a 13 hinh anh xo dira sau khi két thac qué trinh chuén d theo tidu chudn Tappi
T236.

Hinh 3b 1a hinh anh xo dira sau khi két thiic qué trinh chuén d6 theo quy trinh cta
giai phép hitu ich d& xuét.

Hinh 4 1 d6 thi thé hién két qua do kich thudc hat bing quy trinh tan xa lase trong
moi trudng etanol clia bt nghién xo dira sau khi qua sang 40 mesh.

Hinh 5 13 d6 thi thé hién két qua do kich thude hat bang quy trinh t4n xa lase trong
mdi trudng etanol ciia bot nghién xo dira sau khi qua sang 60 mesh.

M5 té chi tiét cdc phwong 4n thwe hién gidi phap hitu ich

Nhu dugc thé hién trén Hinh 1 va Hinh 2, quy trinh x4c dinh ham luong lignin trong
si xo dira bao gdm céc giai doan sau:

Giai doan 1: chudn bi mAu tréng (theo quy trinh Hinh 2) bang cach cho khoang 530
ml nuée cdt vao cbe 1000 ml. Ding éng chia vach hit 10-20 ml axit H2SO4 72% cho vao
cbc trén. Thém nudce cit vao sao cho ndng d6 cia axit con 3%. Dung bng chia vach hut 50
ml KMnO; 0,1N (sai s6 cho phép 0,0005N) cho véo dung dich axit trén. Hn hop bao gdm
dung dich axit H2SO4 3% va dung dich KMnO4 0,1N, mau ctia hdn hop: mau tim cla
KMnOs. Khudy h8n hop trong 10 phit £ 15 gidy. Ding éng chia vach hut 10 ml KI IN cho
vao hén hop trén. Hn hop chuyén sang mau do trong sudt. B4t diu qué trinh chudn véi
dung dich Na>8203 0,2N (sai s6 cho phép 0,0005N).

Trong qué trinh chudn bing dung dich Na2S203 0,2N, mau séc ctia hdn hop thay dbi

lién tyc va dén khi h8n hop c6 mau vang nhat (mau vang chanh), ta thém vai giot chét chi
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thi tinh bot vao. Ngay 14p tirc hdn hop chuyén sang mau xanh den trong subt. Tiép tuc qua
trinh chudn cho dén khi hén hop trd nén trong sudt. Ghi nhan gié tri thé tich NayS,03 0,2N
da chudn. Lap lai thi nghiém 3 1an, 14y gia tri trung binh, thu dugc gia tri V1.

Giai doan 2: chuén bi miu ¢6 s¢i (theo quy trinh Hinh 1) bing céch can khoang 0,1g
bot soi xo dira cho vao binh ciu thiy tinh. Dung 6ng chia vach hat 10-20 ml axit HSO4
72% cho véo binh ciu thiy tinh, diing cé tir && khudy mAu trong 1-2 gid tai nhiét d6 < 20°C.

Sau thoi gian trén cho hdn hop bdt — axit 72% ra cée 1000 ml, ding nuée néng dé
trang sach va 1y hét mAu bot trong binh cAu nhé ra. Ding nude cit pha lodng dung dich
axit trong cbc 1000 ml sao cho ndng d¢ ctia axit con 3%. Ding 6ng chia vach hut 50 ml
KMnOs 0,1N (sai s6 cho phép 0,0005N) cho vao dung dich axit trén. H3n hop bao gdm
dung dich axit H2SO4 3% va dung dich KMnOs 0,1N, mau ctia hdn hop: mau tim cla
KMnOs.

Khudy hdn hop trén véi tde do 40-50 vong/phit trong thoi gian 10 phat + 15 gidy.
Chi trong vai phut sau khi khudy, hén hop dén din chuyén sang mau nau tim. Dung 6ng
chia vach hut 10 ml KI IN cho vao hdn hop trén. Hon hop chuyén sang mau dé trong subt.
Bét dau qué trinh chuén v6i dung dich NayS203 0,2N (sai s6 cho phép 0,0005N).

Trong qua trinh chun bing dung dich Na»S;03 0,2N, mau sic cta hén hop thay ddi
lién tyc va dén khi hdn hop c6 mau vang nhat (mau vang chanh), ta thém vai giot chit chi
thi tinh bot vao. Ngay 18p tirc hdn hop chuyén sang mau xanh den trong subt. Tiép tuc quéa
trinh chudn cho dén khi hdn hop trd nén trong subt. Ghi nhan gia tri thé tich NazS203 0,2N
d4 chuén. Lip lai thi nghiém 3 14n, 14y gi4 tri trung binh. Ta dugc gia tri Va.

Giai doan 3: x4c dinh ham lugng lignin trong s¢i xo dira bing céch sir dung cong thirc:
- Tinh Vatheo cong thirc (i):
_(,-¥)x0,191

v :
‘ 0,1 @
- Tinh chi s6 Kappa (X) theo cong thuc (ii):
x=raxd G
m

- Tinh %lignin theo cdng thic (iii):
Ylignin = % (i)
trong d6: Va: thé tich NaxS203 dung d& chudn (ml); d: phu thudc vao V,, thira s6 hiéu chinh
50% (khdi lugng/khdi lugng) KMnOs tidu thu (Bang 1); m: khdi lugng soi ding dé chudn
(g) (d6 chinh xéc: 0,001g).
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Bang 1: Gia tri d theo Va

Va d

ml 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
10 0,983 | 0,942 | 0,946 | 0,950 | 0,954 | 0,958 | 0,962 | 0,966 | 0,970 | 0,975
20 0,979 | 0,983 | 0,987 | 0,991 | 0,996 | 1,000 | 1,004 | 1,009 | 1,013 | 1,017
30 1,022

Vi du thye hién gidi phdp hiru ich

Vi du 1: Xo dira dugc nghién nhd bing méay nghién chuyén dung trong 10 phit. Bot
sau khi nghién duoc sang qua rdy 40 mesh thu duge miu 1, sing qua rdy 60 mesh thu dugc
méu 2. X4c dinh kich thudc hat cia miu 1 va miu 2 bang méy tin xa lase LA-920 trong
mdi trudong etanol. Két qua thé hién & Hinh 5 (miu 1) va Hinh 5 (mAu 2). Can 0,1g (d6
chinh x4c 0,1mg) miu 1 chuén d6 theo tiéu chudn Tappi T236 tinh dugc ham lwong lignin
ctia mAu 1 12 28,4%. Cén 0,1g (46 chinh xac 0,1mg) miu 2 chudn d6 theo tidu chudn Tappi
T236 tinh dugc ham luong lignin ctia miu 2 14 35,2%.

Nhan xét: Khi s¢i xo dira duge nghién cang min thi him lugng lignin xac dinh duoc
clia mAu cang ting. Tuy nhién so véi gid tri ham lugng lignin clia xo dira trong céc tai liéu
da cong bd (khoang 45-47% ) thi gia tri x4c dinh dugc c6 sy chénh 18ch khé 16n. Pidu d6
cho théy dbi véi soi c6 ham luong lignin cao nhu sgi xo dira, viéc x4c dinh ham lugng
lignin theo tiéu chun Tappi T236 cho két qua khong chinh x4c. Ngoai ra viéc nghién soi xo
dira dat kich thudc nho doi hoi thiét bi va thoi gian ciing nhw tiéu tén ning lwong.

Vi dy 2: Ly 2 g bt soi xo dira, cho 25 ml hdn hop etanol-benzen (ty 18 thé tich 1-1)
vao, @& 6n dinh trong 30 phut, gan bé hdn hop dung méi trén, cho thém 25ml etanol dé
trong 15 phut, gan bo etanol, rira lai béng nudc nong, loc dé loai nude. Bot sau trich ly dugc
sdy kho trong tli sdy & 60°C. Can 1g mAu d3 loai bo nhya cho vao cbe thuy tinh 250 ml, cho
tir tir 15 ml H>SO4 72% vao, khudy that k§ va duy tri nhiét ¢ cdc thily tinh & 2°C cho dén
khi miu tan, sau d6 ning nhiét d6 cbc thiy tinh vé nhiét d6 phong trong 2 gid, duy tri
khudy. Cho khoang 300-400 ml nudc vao ce thity tinh 1000 ml va chuyén méu tir cdc thay
tinh 250 ml vao, rira va pha lodng t6i thé tich 575 ml (ndng d6 H2SO4 khoang 3%). Lip sinh
han hdi Iy va dun s6i hdn hop trong 4h (ké tir lac s6i). Pé yén cho léng tia, hut bd phin

dung dich phia trén. Rira axit 14n trong lingnin véi nudc néng. Sdy khd lignin ¢ 105°C dén
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trong lugng khong dbi. Lam ngudi trong binh hut 4m va can. Ham luong lignin tinh theo
quy trinh nay 13 45%, gia tri ndy gin v6i gid tri ham lugng lignin ctia xo dira trong céc tai
lidu d& cong bd (khoang 45-47%). Quy trinh ndy cé nhiéu nhugc diém nhu mét nhidu thoi
gian, trai qua nhiéu céng doan tach loc rira nén d& din t6i sai s6. Quy trinh nay chi xac dinh
dugc ham lugng lignin khéng tan trong axit, khong phan énh ding ham lugng lignin cta
mau (gdm lignin tan va khdng tan trong axit).

Vi du 3: Cén khoéng 0,1g b6t soi xo dira cho vio binh cdu thily tinh. Ding éng chia
vach hat 15 ml axit H2SO4 72% cho vao binh cu thily tinh, ding cé tir & khudy miu trong
1 gio tai nhiét d6 < 20°C. Sau thoi gian trén cho hdn hop bot — axit 72% ra cbe 1000 ml,
ding nwéc néng dé trang sach va 14y hét mau bot trong binh ciu nhé ra. Dung nude cit pha
loging dung dich axit trong cdc 1000 ml sao cho ndng d6 clia axit con 3%. Ding bng chia
vach hat 50 ml KMnO4 0,1N cho vao dung dich axit trén. Hon hop bao gdm dung dich axit
H,S04 3% va dung dich KMnO40,1N, mau ctia hdn hop: mau tim ddm cia KMnOsa. Khqu
hén hop trén véi tde dd 40-50 vong/phit trong thoi gian 10 phat + 15 gidy. Chi trong vai
phiit sau khi khudy, hdn hop dén dén chuyén sang mau niu tim. Dung ng chia vach hut
10ml KI IN cho vao hdn hop trén. Hdn hop chuyén sang mau do trong subt. B4t ddu qua
trinh chudn véi dung dich Na»S203 0,2N. Trong qué trinh chudn bing dung dich Nax$,03
0,2N, mau séc ctia hdn hop thay dbi lién tuc va dén khi hdn hop c6 mau vang nhat (mau
vang chanh), ta thém vai giot chét chi thi tinh bdt vio. Ngay 1ap tirc hdn hop chuyén sang
mau xanh den trong subt. Tiép tuc qu4 trinh chudn cho dén khi hdn hop tré nén trong sudt.
Két qua tinh toan ham luong lignin ciia mAu nay ndy 1 46,6% , gia tri nay gin voi gid tri
ham lugng lignin clia xo dira trong cac tai liéu d& cong bd (khoang 45-47%)).

Nhitng hi¢u qua cé thé dat dwee

Uu diém vuot trdi ctia quy trinh x4c dinh ham luong lignin soi xo dira theo gidi phap
hitu ich 13 ¢6 thé thyc hién dugc mdt cach d& dang ma khong tiéu phi nang lugng v6 ich cho
qué trinh nghién soi thanh bot min theo yéu ciu nhu trong tiéu chudn Tappi T236.

Soi xo dira duge xem nhu mot loai vat liéu hdn hop gitta hai thanh phén chinh Ia
lignin va xenluloza dan xen vao nhau. S dung axit HoSOs 72% hoa tan xenluloza lam
lignin dugc phéin tan vao dung dich & kich thudc nhé hon, thuén lgi cho phan mg oxy héa
lignin ctia KMnOs trong giai doan chudn d6. Nén két qua thu dwoc phan 4nh chinh x4c ham

lwong lignin trong soi ban dau.
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Mot vu diém vuot troi cla quy trinh 13 xdc dinh ham lugng lignin trong sgi xo dira
mdt cach nhanh va chinh x4c véi thiét bi, dung cu don gian, d& thao tac va it ton kém thoi

gian va chi phi.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh x4c dinh ham luong lignin trong soi xo dira bao gdm céc giai doan sau:

giai doan 1: chudn bi mAu tréng bing cach cho khoang 530 ml nudc cét vao cbe 1000
ml, ding 8ng chia vach hit 10-20 ml axit H2SO4 72% cho vao cbc trén, thém nude cit vao
sa0 cho ndng d¢ cia axit con 3%, ding dng chia vach hat 50 ml KMnOs 0,1N cho vao dung
dich axit trén, hdn hop bao gém dung dich H2SO4 3% va dung dich KMnO4 0,1N, mau cua
hén hop: mau tim cia KMnOsq, khudy hdn hop niy trong 10 phut + 15 gidy, ding 6ng chia
vach hit 10 ml KI IN cho vao hdn hop trén, hdn hop chuyén sang mau dé trong subt, bt
dAu qua trinh chudn véi dung dich Na»S>03 0,2N; trong qué trinh chudn bing dung dich
Na28203 0,2N, mau séc ctia hdn hop thay doi lién tuc va dén khi hdn hop c6 mau vang nhat
(mau vang chanh), thém vai giot chét chi thi tinh bdt vao; ngay 1ap tirc hdn hop chuyén sang
mau xanh den trong sudt; tiép tuc qué trinh chun cho dén khi hdn hop tré nén trong sudt,
ghi nhén gi4 tri th tich NazS203 0,2N d3 chudn, lap lai thi nghiém 3 14n, 1iy gi4 tri trung
binh, dugc gia tri Vi,

giai doan 2: chuén bi miu c6 soi béng cach cén 0,1 g bdt sgi xo dira cho vao binh
cu thiy tinh, ding 6ng chia vach hat 10-20 ml axit HoSO4 72% cho véo binh cu thiy tinh,
dung c4 tir dé khudy mAu trong 1-2 gid tai nhiét d6 < 20°C, sau thoi gian trén cho hdn hop
bot — axit 72% ra céc 1000 ml, ding nuéc néng d trang sach va 1y hét miu bot trong binh
cau nho ra, ding nudc cét pha lofing dung dich axit trong cd¢ 1000 ml sao cho ndng do clia
axit con 3%, ding dng chia vach hit 50 ml KMnOs 0,1N cho véo dung dich axit trén; hdn
hop bao gdm dung dich axit HaSO4 3% va dung dich KMnO4 0,1N, mau ctia hdn hop: mau
tim dam ctia KMnOs, khudy hdn hop trén voi tde d6 40-50 vong/phit trong thdi gian 10
phtt + 15 gidy, chi trong vai phtt sau khi khudy, hdn hop dén din chuyén sang mau niu
tim, diing éng chia vach hit 10 ml KI 1N cho vao hén hop trén, hdn hop chuyén sang mau
d6 trong sudt, bat du qué trinh chudn véi dung dich Na2S203 0,2N;; trong qué trinh chuén
bing dung dich Na,$,03 0,2N, mau séc ctia hdn hop thay dbi lién tuc va dén khi hdn hop c6
mau vang nhat (mau vang chanh), thém vai giot chat chi thi tinh bot vao, ngay lap tic hdn
hop chuyén sang mau xanh den trong sudt; tiép tuc qua trinh chuén cho dén khi hdn hop tré
nén trong sudt; ghi nhan gia tri thé tich Na2S203 0,2N da chun; 13p lai thi nghiém 3 lan, léy
gid tri trung binh, dugc gié tri Va;

giai doan 3: x4c dinh ham lugng lignin trong soi xo dira bing cach sir dung cong
thure:
- tinh Vatheo cong thic (i):

-10-
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14

_(V,-V,)x0,191

a

- tinh chi s6 Kappa (X) theo cong thirc (ii):

tinh % lignin theo cdng thirc (iii):

X =

Ylignin = 6)%

0,1

V,xd

2

@

(i)

(iif)

trong d6: Va: thé tich NayS203 0,2N ding dé chudn (ml); d: phu thudc vao Va, thira s§ hiéu

chinh 50% (khéi lwong/khdi lvong) KMnOs 0,1N tiéu thu (Bang 1);

Bang 1: gia tri d theo Va

Va D

ml 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
10 0,983 | 0,942 | 0,946 | 0,950 | 0,954 | 0,958 | 0,962 | 0,966 | 0,970 | 0,975
20 0,979 | 0,983 | 0,987 | 0,991 | 0,996 | 1,000 | 1,004 | 1,009 | 1,013 | 1,017
30 1,022

m: khéi luong soi ding dé chudn (g) (d6 chinh xac: 0,001g).
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Soi xo dlra

X ly soi xo dlra v6i dung dich HxSO472%

v

Pha lofing hdn hop bing nude cit dé
dugc dung dich H2S043%

v

Thém 50 ml KMnO4 0,1N khudy 10 pht

‘ !

a —)

o

Thém 10 ml KI IN

v

Chuén lignin bing dung dich Na,S,05 0,2N

mau xanh den nhat.

tré nén trong suot.

k

[

chuan

Ghi nhan gié tri thé tich Na2S,05 0,2N da ]

Hinh 1

-12-

-Thém vai giot chét chi thi tinh bdt véo.
-H6n hop chuyén tir mang vang nhat sang

-Tiép tuc qua trinh chudn dén khi hdn hop
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530 ml nudGce cét
vao cbe 1000 ml

Thém 10-20 m! dung dich H2SO4 72% vao cbc

v

Thém 50 ml KMnO, 0,1N khudy trong 10 phut

v

Thém 10 ml KI IN

v

Chuén lignin bang dung dich Na;S,03 0,2N

- Thém vai giot chit chi thi tinh bot vao.

- Hon hop chuyén tir mang vang nhat sang
mau xanh den nhat,

- Tiép tuc qua trinh chuén dén khi hén hop
trd nén trong sudt.

L
Ghi nhan gi4 trj thé tich Na,S,05 0,2N da chudn
(V1, ml) Két thic qua trinh chuén

Hinh 2
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