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Zaradi okoljevarstvenih zahtev potekajo razlicne raziskave v smeri iskanja
in priprave okolju prijaznejSih premazov za les, ki bi bili alternativa
klasi¢nim pripravkom za povrSinsko obdelavo lesa. Tako bi za premaze
lahko uporabljali tudi utekocinjen les, ki ga pridobivamo s termokemi¢nim
postopkom (s solvolizo). Vendar je pomanjkljivost filmov iz utekocinjenega
lesa v tem, da so temno rjave oz. ¢rne barve, kar mo¢no omejuje njihovo
uporabnost. V diplomskem projektu smo skuSali pripraviti svetlejsi
utekocinjen les s postopkom ultrafiltracije. Z ze uveljavljenim postopkom
utekoc¢injanja smo utekoCinili lipov les in ga nato ultrafiltrirali. Ugotovili
smo, da je barva ultrafiltriranega utekoCinjenega lesa precej bolj svetla od
izhodis¢ne utekocinjene zmesi. Nasi rezultati tudi nakazujejo, da bi bilo
mozno svetlejsi ultrafiltriran utekocinjen les, kljub njegovi razli¢ni sestavi
od nefiltriranega lesa, utrditi. Za iskanje najprimernejSih pogojev utrditve
ultrafiltrirnega utekocinjenega lesa so potrebne nadaljnje raziskave, da bi
lahko pripravili svetle filme s sprejemljivimi fizikalno kemijskimi in
odpornostnimi lastnostmi.
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Because of environmental demands, various investigations are carried out in
order to find and prepare environmentally friendly wood coatings, as an
alternative to conventional formulations for surface treatment of wood. So,
wood coatings could be prepared also from liquefied wood, obtained by a
thermochemical process (solvolysis). However, the drawback of liquefied
wood based coatings is in their dark brown to black colour, importantly
limiting their applicability. In this thesis, attempts to prepare light liquefied
wood by means of ultrafiltration are described. Lime-tree wood was
liquefied by the established procedure and the liquefaction product was
ultrafiltered. We stated that the colour of ultrafiltered wood was quite lighter
that that of the starting liquefaction mixture. Our results also indicated that
the light coloured ultrafiltered liquefied wood could be cured. Additional
investigations are needed to find the most appropriate curing conditions to
be able to prepare light coloured films with acceptable physical, chemical

and resistance properties.
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1 UVOD

Pri predelavi in mehanski obdelavi lesa nastajajo Stevilni lesni ostanki v obliki Zagovine,
krajnikov, ocelkov, Zamanja (ostanki primarne predelave lesa), lesnega prahu in
skobljancev (ostanki sekundarne obdelave lesa) ter lubje, ki jih lahko nadalje obdelamo,
predelamo in uporabimo za razlicl Ine namene.

Lesne ostanke lahko uporabimo za kurjavo, za proizvodnjo celuloze, papirja, plosc,
embalaznih materialov ali jih kemi¢no predelamo v viskozo, $pirit, sladkor in drugo. Ena
izmed moznosti kemi¢ne predelave lesnih ostankov je tudi utekocinjenje lesa.
Utekocinjanje lesa s termokemi¢nim postopkom (s solvolizo) najveckrat uporabljamo,
kadar zelimo spremeniti lesne polimere v uporabne tekoce produkte in jih nato uporabiti
kot surovino za sintezo novih veCkomponentnih biopolimernih materialov (Kurimoto in
sod., 1999, 2001 a; Rezzoug in Capart, 2002; Lee in sod., 2005). To je ireverzibilna
reakcija biomase — lesa (lesnih polimerov) z organskim ali anorganskim topilom in
katalizatorjem pri zmerni temperaturi (od 120 °C do 250 °C) in ob atmosferskem tlaku. Pri

tem porusimo in spremenimo molekularno strukturo lesa.

1.1  OPREDELITEV PROBLEMA

Utekocinjen les, ki ga pridobivamo z Ze uveljavljenim termokemi¢nim postopkom (s
solvolizo), bi lahko uporabljali tudi za povrSinsko obdelavo lesa. Vendar je pomanjkljivost
filmov iz utekocinjenega lesa v tem, da so temno rjave oz. ¢rne barve, kar mo¢no omejuje
njihovo uporabnost.

1.2 CILJ RAZISKOVANJA

Preliminarni preizkusi so pokazali, da so nekatere frakcije, ki jih dobimo z ultrafiltracijo
utekoCinjenega lesa svetlejSe barve. Vendar pa imajo posamezne frakcije verjetno
drugacno kemijsko sestavo, kot jo ima osnovna uteko€injena zmes. Cilj naloge je preveriti,

ali lahko s frakcijami, ki jih dobimo pri ultrafiltraciji, tvorimo utrjene filme.
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2 PREGLED LITERATURE (SPLOSNI DEL)

2.1 DEFINICIJA LESA

Botanic¢no je les sekundarni ksilem, ki ga kambij v procesu sekundarne (debelitvene) rasti
producira navznoter, t.j. v smeri strzena. Tehni¢no ga je mogoce definirati kot trdo
vlakneno snov pod skorjo debel in vej dreves in grmov. Les je torej bioloski material. Je
tkivo, sestavljeno iz celic, ki opravljajo skupno funkcijo. Nastaja v lesnih ali lesnatih
rastlinah, drevesih in grmih. Opravlja prevajanje vode, mehansko funkcijo, ter prevajanje
in skladiS¢enje hrane. Vecina celic v lesu je mrtvih, z izjemo parenhimskih celic v beljavi.
Prevajanje vode in mehansko funkcijo tako opravljajo mrtve celice, prevajanje in
skladi§¢enje hrane pa Zive celice (Cuk, 2008).

Lesni tkivi iglavcev in listavcev se med seboj bistveno razlikujeta. Lesno tkivo iglavcev je
sestavljeno pretezno iz aksialnih traheid, ki predstavljajo do 95 % celotnega tkiva. Aksialni
parenhim v lesu vecine iglavcev manjka. V kolikor je prisoten, navadno ne presega 6 %.
Na trakovno tkivo odpade najvecl] 10 %. Pri nekaterih vrstah (npr. pri navadni smreki) se
pojavljajo smolni kanali (Cuk, 2008).

Najznacilnejsi elementi lesa listavcev so traheje, specializirane za aksialni transport vode.
Osnovno tkivo je zgrajeno iz vlaken, ki jih glede na stopnjo redukcije obokanih pikenj oz.
glede na stopnjo specializacije za mehansko funkcijo uvr§¢amo med traheide, vlaknaste
traheide in libriformska vlakna. Na trakovno tkivo pri listavcih odpade od 7 % do 29 %
celotnega tkiva. Aksialni parenhim pri listavcih le redko manjka. V sploSnem je mnogo
bolj obilen kot pri iglavcih in lahko v ekstremnem primeru (balza) obsega tudi do 74 %
lesnega tkiva, pri c[Jemer prevzame vlogo osnovnega tkiva (Cufar, 2002).

2.2 KEMICNA ZGRADBA LESA

Kemic¢no v lesu razlikujemo med visokomolekularnimi substancami, to so celuloza,
polioze (hemiceluloze) in lignin, ki so prisotne v vseh vrstah lesa, ter nizkomolekularnimi
substancami (slika 1), to so ekstraktivi in mineralne substance, ki se pojavljajo v manjsih
koli¢inah in katerih vrsta in koli¢ina sta odvisni od drevesne vrste (Fengel in Wegener,
1984).
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LES
Nizkomolekularne substance Visokomolekularne substance
Organske snovi Anorganske snovi Polisaharidi Lignin
Ekstraktivi Celuloza Polioze

Pepel

Slika 1 Kemijska sestava lesa (Fengel in Wegener, 1984)

Les je sestavljen iz priblizno 50 % ogljika, 44 % kisika, 6 % vodika in majhne koli€ine
anorganskih sestavin. Kemijsko se pojavljajo razlike med iglavci in listavci. V sploSnem
imajo iglavci vi§ji delez lignina in nizji delez pentozanov v primerjavi z listavci, medtem
ko je delez celuloze pri iglavcih in listavcih priblizno enak (Rowell, 2005; Fengel in
Wegener, 1984).

2.2.1 Celuloza

Celuloza je osnova strukture rastlinskih celic in iz tega sledi, da je najbolj pomembna
naravna substanca, ki jo proizvajajo zivi organizmi. Celulozo najdemo v vseh rastlinah, od
visoko razvitih dreves do primitivnih organizmov kot so morske trave in tudi v bakterijah.
Celuloza je osnova Stevilnim industrijskim produktom (Fengel in Wegener, 1984; Cuk,
2008).

Kemicno je celuloza linearni polimer glukan, v katerem so D-glukopiranozne enote
povezane z B-(1—4)-glikozidnimi vezmi. V osnovi je celuloza sestavljena iz ponavljajocih
se enot celobioze dolzine 1,03 nm (Fengel in Wegener, 1984; Cuk, 2008).
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H,COH H,COH

FEPORERG RN,

H,COH H,C OH

Slika 2 Strukturna formule celuloze (Fengel in Wegener, 1984)

Celuloza v lesu je visoko kristalini¢na, s 65 % obmocij, ki imajo kristalini¢no obliko,
ostala podrocja so amorfna, z nizjo gostoto. Ima obliko vlaken in je netopna v vec€ini topil.
Raztaplja se v mo¢nih kislinah, kot so 72 % Zveplova(VI) kislina, 41 % klorovodikova
kislina in 85 % fosforjeva(V) kislina (Rowell, 2005; Fengel in Wegener, 1984; Tisler,
2004).

2.2.2 Polioze (hemiceluloze)

Polioze so sestavljene iz razli¢nih sladkornih enot, molekulske verige pa so v primerjavi s
celulozo dosti krajSe in razvejane. Sladkorne enote, ki gradijo polioze, lahko razdelimo v
Stiri skupine: pentoze, heksoze, heksuronske kisline in deoksi-heksoze. Med pentoze se
uvrs¢ajo D-ksiloza, L-arabinopiranoza in L-arabinofuranoza, med heksoze D-glukoza, D-
manoza in D-galaktoza, med heksuronske kisline D-glukuronska kislina, D-metil-
glukuronska kislina in D-galakturonska kislina ter med deoksi heksoze L-ramnoza in L-
fruktoza. Verigo polioz lahko sestavlja ena glavna enota (homopolimer) ali pa dve in vec
enot (heteropolimer). Les iglavcev in listavcev se razlikujeta tako v kolicllini kot tudi v
sestavi polioz. Tako imajo iglavci ve¢ manoznih in galaktoznih enot, listavci pa vec
ksiloznih enot in acetilnih skupin (Fengel in Wegener, 1984).

2.2.3 Lignin

Poleg celuloze je lignin drugi najbolj razSirjen in pomemben organski polimer v
rastlinskem svetu. Je komponenta tkiva visjih rastlin, ki je specializirana za transport
tekoCin in mehansko oporo. Je amorfen in v glavnem aromatski polimer, sestavljen iz
fenilpropanskih enot (slika 3), ki se na razline nacine povezujejo med seboj. Glavne

gradbene enote lignina so p-kumaril alkohol, koniferil alkohol in sinapil alkohol (Cuk,
2008).
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Slika 3 Glavne gradbene enote lignina: (a) p-kumaril alkohol, (b) koniferil alkohol in (c) sinapil alkohol
(Rowell, 2005)

Koli¢ina lignina v lesu listavcev znaSa 18 % - 25 %, v lesu iglavcev pa 25 % - 35 %.
Lignin iglavcev je pretezno produkt polimerizacije koniferil alkohola in ga imenujemo
gvajacilni lignin, lignin listavcev pa imenujemo gvajacilno-siringilni lignin in je pretezno
kopolimer koniferil in sinapil alkohola. Slednji vsebuje ve¢ metoksilnih oz. -OCHj3 skupin,
sicer pa je med obema tudi precej$na razlika v kemijski reaktivnosti (Fengel in Wegener,
1984; Rowell, 2005; Zule, 2004).

Vse tri glavne lesne visokomolekularne komponente se med sabo v lesu tesno prepletajo.
Med njimi obstajajo tako fizikalne povezave kakor tudi prave kemijske vezi. Lignin je
kemijsko vezan v glavnem na polioze. Za povezavo rabijo predvsem stranske skupine
polioz, in sicer arabinoza in galaktoza. V vecini primerov gre za etrske, estrske in
glikozidne vezi (Zule, 2004).

2.2.4 Ekstraktivi

Ekstraktivi so skupina velikega Stevila razlicnih organskih snovi, ki jih lahko iz lesa
pridobimo z ekstrakcijo z razlicnimi topili. Lahko so monomeri, dimeri ali polimeri. V
splosnem velja, da imajo iglavci vi§jo vsebnost ekstraktivov kot listavci. Koncentracija
ekstraktivov je vecja v jedrovini, lahko tudi v vejah in koreninah, vecje koli¢ine
ekstraktivov so znacilne predvsem za tropske in subtropske lesove. Nekateri ekstraktivi so
lahko odgovorni za barvo, vonj ali trdnost lesa. Koli€ina in sestava ekstraktivov je razlicna
med posameznimi drevesnimi vrstami. Glede na topnost v polarnih oz. nepolarnih topilih
jih razdelimo v dve skupini: prva skupina zajema terpene, lignane, stilbene in druge
aromatske spojine, v drugo skupino spadajo mascobe, voski, mascobne kisline in alkoholi,
steroidi ter visji ogljikovodiki (Fengel in Wegener, 1984; Cuk, 2008).

Med ekstraktivi najdemo tudi anorganske snovi. Ceprav je njihova vsebnost zelo nizka, so
mnoge pomembne za rast drevesa. Glavni elementi v pepelu lesa so predvsem kalcij, kalij

in magnezij (Rowell, 2005; Fengel in Wegener, 1984).
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2.3 UTEKOCINJEN LES

Utekocinjenje lesa je postopek, pri katerem zaradi reakcij z dolofenimi kemijskimi
spojinami pride do razgradnje lesnih komponent. Utekocinjenje lahko dosezemo pod
vplivom visoke temperature in visokega tlaka. TakSen tekoCi les vsebuje poleg plinov
tezka olja, velik delez ogljikovodikov in fenolov. Ugotovili so, da se les lahko utekocini ob
prisotnosti razli¢nih organskih topil, na primer pri temperaturi okoli 250 °C so se v 15 do
180 minutah lesni sekanci in lesna moka utekoCinili z uporabo fenolov, bisfenolov,
alkoholov, polihidricl /nih alkoholov in hidroksi etrov. Uteko€injenje lesa lahko doseZemo
tudi pri nizji temperaturi okoli 150 °C in pri normalnem tlaku ob prisotnosti organskih
topil in kislinskih katalizatorjev (Tisler, 2002).

Prevladujoca nacina utekocinjenja lesa sta utekoc¢injenje s fenoli in utekocinjenje s polioli.
Utekocinjenje lesa s fenoli uspesno poteka v alkalnem mediju, kjer kot katalizator
uporabimo NaOH. Pri tem je pomembno razmerje med koli¢inami lesa, fenola in NaOH.
Najboljse lastnosti so dosegli z razmerjem med koli¢ino lesa in koli¢ino fenola 3:7 pri 5 %
delezu NaOH. Druga metoda uteko€injenja s fenoli je z uporabo kislinskih katalizatorjev
kot sta H;PO4 in H,SO,4 (Maldas in Shiraishi, 1996).

Utekocinjenje lesa s polioli poteka ob prisotnosti kislinskih katalizatorjev kot sta H;PO4 in
H,SO4. Uporabimo lahko razlicne polihidricne alkohole kot so glikoli (etilen glikol,
dietilen glikol, propilen glikol) in kislinske anhidride (anhidrid ftalne kisline, anhidrid
maleinske kisline) v kombinaciji z glikoli (Krzan in sod., 2005).

Negativen pojav pri utekocinjenju lesa je ponovna kondenzacija ze razgrajenih komponent
lesa, ki poteka predvsem ob uporabi kislinskih katalizatorjev. Izkazalo se je, da je reakcija
rekondenzacije znaCilna za utekoCinjenje meSanice celuloze in lignina, ki hkrati
predstavljata glavni komponenti lesa, medtem ko pri utekoCinjenju same celuloze ali
lignina do rekondenzacije ne pride. Domnevno do rekondenzacije pride zaradi medsebojne
reakcije med depolimerizirano celulozo in aromatskimi derivati lignina (Kobayashi in sod.,
2004). Rekondenzacija se odraza v veCanju deleza ostanka lesa, na podlagi katerega
dolocamo ucinkovitost utekocCinjenja. Ne glede na to, kaks$na je nadaljnja uporaba
utekocinjenega lesa, Zelimo doseci ¢im vecji izkoristek utekoCinjenja in s tem ¢im manjsi
ostanek. Le-ta je predvsem pomemben, kadar Zelimo utekoCinjen les uporabiti za
proizvodnjo poliuretanskih pen, saj je pri tem potrebno morebitni ostanek odstraniti, kar pa
vpliva na visoke dodatne stroSke. Pri uporabi utekocinjenega lesa za proizvodnjo
adhezivov so manjSe koliCine ostanka lesa dovoljene (Tohmura in sod., 2005).

Poleg utekocCinjenja lesa s polioli in fenoli so obravnavali tudi moznost utekocinjenja lesa z
ionskimi tekocinami, ki jih lahko dokaj enostavno pridobimo iz Stevilnih anorganskih,
organskih in polimernih snovi. Po koncani reakciji utekocinjenja jih lahko odstranimo iz

utekocinjene meSanice in ponovno uporabimo. Na takSen nacin so utekocinjali les z
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ionskimi teko¢inami na osnovi imidazola in pri temperaturi 120 °C ter casu reakcije 25
minut dosegli popolno utekocinjenje lesa (Honglu in Tiejun, 2006).

Ena izmed moznosti pri utekocinjenju lesa je tudi segrevanje z uporabo mikrovalovnega
sevanja. Na takSen nacin lahko pri uporabi enostavnih glikolov (propilen glikol, etilen
glikol, dietilen glikol) in organskih kislinskih anhidridov (andihrid maleinske kisline,
anhidrid ftalne kisline) z dodatkom fosforjeve(V) kisline kot katalizatorja, ze v ¢asu 20
minut dosezemo popolno utekocinjenje lesa. Z vecanjem moci in ¢asa mikrovalovnega
sevanja ter z veCanjem dodatka fosforjeve(V) kisline se ucinkovitost uteko€injenja lesa
povecuje (Krzan in Kunaver, 2005).

Poleg utekoCinjenja lesa v te namene lahko uporabimo tudi drevesno skorjo. Drevesno
skorjo so utekocinjali s fenolom ob uporabi kislinskih katalizatorjev (H,SO4, HCI) ter iz
nje izdelali rezol smolo, katero so uporabili za izdelavo vlaknene plosce. Vlaknena plosca,
izdelana iz utekocCinjene skorje z uporabo H,SOy je imela zelo dobre mehanske lastnosti in
sicer visoko upogibno trdnost ter majhen debelinski nabrek (Lee in Liu, 2003).

2.3.1 Uporaba utekocinjenega lesa

2.3.1.1 Fenol formaldehidne smole

Ce les utekocinimo s fenolom v kislem mediju in mu dodamo formaldehid, dobimo odliéno
novolak smolo. Prednost te sinteze je, da formaldehid deluje tako, da v smoli nimamo
nezreagiranega fenola. ObnaSanje teh smol je v tekocem stanju podobno obnaSanju
komercialne novolak smole. Mehanske lastnosti utrjenih produktov iz utekocinjenega lesa
fenol-formaldehidnih smol celo prekasajo komercialne fenolne smole (Tisler, 2002).

Ce les uteko¢inimo s fenolom v alkalnem mediju in mu dodamo formaldehid, dobimo rezol
smole, ki so dokaj viskozne. Pene, ki so jih izdelali iz takSne smole, so imele ve¢jo gostoto
v primerjavi s penami, izdelanimi iz komercialnih rezol smol. Prav tako so imele tudi
boljse mehanske lastnosti. Da bi zmanjsali gostoto pene, so smolo iz uteko¢injenega lesa
mesali s komercialno rezol smolo, vendar so se ob tem poslabSale mehanske lastnosti (Lee
in sod., 2002a).

2.3.1.2 Epoksidne smole

Kadar utekocCinjen les reagira z epoksidnimi spojinami, dobimo nove vrste smol. Preucili
so pogoje utrjevanja in lastnosti dobljenih produktov. Les so utekocCinjali z meSanico
polietilen glikola in glicerola ter dodatkom katalizatorja H,SO4. Epoksidne komponente, ki
so jih izbrali, so bile tetracten glikol diglicidil eter (TEGDGE), dieten glikol diglicidil eter
(DEGDGE), eten glikol diglicidil eter (EGDGE) in diglicidil eter bisfenola A (DGEBA).
Utrjevalec je bil trieten tetramin (TETA). Pod pogoji, ki so jih spreminjali, so dobili smole,
za katere so ugotovili, da se njihove lastnosti izboljSajo s povisSanjem deleza
utekocinjenega lesa (Kobayashi in sod., 2000).
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Za izdelavo epoksidnih smol so les utekocinjali tudi z rezorcinolom in sicer s
katalizatorjem (H,SO4) in brez njega. Utekocinjenemu lesu so dodali epiklorohidrin in
smolo sintetizirali po Ze znanem postopku izdelave epoksidnih smol. Tako izdelane smole
so izkazale dobre mehanske in adhezivne lastnosti (Kishi in sod., 2006).

2.3.1.3 Poliuretanske pene

Uspeli so izdelati biorazgradljive poliuretanske pene iz utekocinjenega lesa, kot tudi iz
utekocinjenega odpadnega papirja in Skroba. Lastnosti izdelanih pen so bile podobne. Pri
utekocinjenju so kot reagent uporabili meSanico polietilen glikola in glicerola ter kot
katalizator zveplovo(VI) kislino in dodali diizocianat (MDI). Izdelane pene so imele
primerno gostoto in dobre mehanske lastnosti (Lee in sod., 2002b).

2.3.1.4 Lepila

Izdelali so izocianatna lepila na osnovi utekocinjenega lesa, ki zagotavljajo varno uporabo,
trajnost ter reciklazo in tako lahko ucinkovito nadomestijo lepila na osnovi formaldehida.
Les so utekocinili z meSanico polietilen glikola in glicerola ob dodatku katalizatorja
(H2S04) in dodali diizocianat (pMDI). Pridobljeno lepilo so uporabili za izdelavo vezane
plosce. Testi suhih vzorcev so pokazali dobro strizno trdnost ter majhne emisije
formaldehida in acetaldehida (Tohmura in sod., 2005).
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3 MATERIALI IN METODE

3.1 MATERIALI

3.1.1 Les

Uporabili smo les lipe (Tilia platyphillos Scop.), ki smo ga zmleli v Zagovino in susili 24
ur pri 103 °C.

3.1.2 Topila

3.1.2.1 Glicerol (glicerin) (slika 4, preglednica 1)

HO™ >y oH

OH

Slika 4 Strukturna formula glicerola

Preglednica 1 Lastnosti uporabljenega glicerola

Proizvajalec: Merck

CAS stevilo: 56-81-5

Kemijska formula: (HOCH,),CHOH

Molska masa: 92,1 g/mol

Sinonimi: Glicerin, 1,2,3-propantriol
Izgled: Brezbarvna viskozna tekocina
Talisce: 18 °C

Vrelisce: 290 °C (1013 hPa) (razpad)
Gostota: 1,26 g/em® (20 °C)

Vsebnost (GC, povrsina %): 99,5 %

Glicerol je gosta, brezbarvna in nehlapna tekoCina, brez vonja in sladkega okusa. Ima
vrelis¢e pri temperaturi 290 °C in talis¢e pri temperaturi 18 °C. Z vodo se meSa v
poljubnem razmerju. Pridobivajo ga iz rastlinskih in Zivalskih mascob ali z razgradnjo
glukoze. Uporabljajo ga v papirni, kozmeti¢ni in farmacevtski industriji, v proizvodnji
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tiskarskih barv, v antifrizih in kot zavorno tekocino ter v proizvodnji nitroglicerina, lakov
in epoksi smol (Schréter in sod., 1993; Leksikon kemije, 2001; Kemija, 1976).

3.1.2.2 1,4-dioksan (slika 5, preglednica 2)

O

O

Slika 5 1,4-dioksan

Preglednica 2 Lastnosti uporabljenega 1,4-dioksan

Proizvajalec: Merck

CAS stevilo: 123-91-1

Kemijska formula: C,H50,

Molska masa: 88,11g/mol

Sinonimi: Glikoletileter, 1,4-Dietilen dioksid
Izgled: Brezbarvna tekocina

Talisce: 12 °C

Vrelisce: 101, 5 °C (1013hPa)

Gostota: 1,03 g/cm3

Vsebnost (GC, povrsina %): >99,9%

Komercialno dostopen reagent, ki se uporablja kot topilo, obicajno vsebuje skoraj
izkljuéno 1,4-dioksan, zato ga pogosto imenujejo "dioksan" v poenostavljeni uporabi, kar
pomeni le eno izomero.

Ta snov je brezbarvna, rahlo oljnata tekoCina z vrelis¢em od 101 °C. Mesa se z vodo, in
prakticno z vsemi organskimi topili. 1,4-dioksan je pridobljen iz etilenglikola ali etilen
oksida (1,4-dioxane, 2012).
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3.1.3 Katalizatorji

3.1.3.1 Zveplova(VI) kislina, (H,SOj4 (slika 6, preglednica 3))

O\ //O

7
H

e ‘*‘xof

S<__H

Slika 6 Zveplova(VI) kislina (H,SO,)

Preglednica 3 Lastnosti uporabljene zveplove(VI) kisline (H2SO4)

Proizvajalec: Merck

CAS stevilo: 7664-93-9

Kemijska formula: H,SO,

Molska masa: 98,08 g/mol

Sinonimi: Zveplova(VI) kislina
Izgled: Brezbarvna oljnata tekoc¢ina
Talisce: 3°C

Vrelisce: 335°C

Gostota: 1,836 g/cm’ (20 °C)

Vsebnost (GC, povrSina %):

95,0 % - 98,0 %

Zveplova(VI) kislina je brezbarvna, oljnata teko¢ina brez vonja in z gostoto 1,84 g/m3 pri

20 °C. Vrelis¢e ima pri temperaturi 338 °C, talisce pri temperaturi 10,4 °C. Je zelo

higroskopna, odteguje vodo lesu, tekstilu, papirju, sladkorju, ki zato pooglenijo, mo¢no

razjeda tudi kozo. Z vodo se pri razred¢enju mesa v vseh razmerjih in se pri tem mocno

segreje. Je zelo mocna kislina in sodi med najpomembnejse kemijske surovine.

Uporabljajo jo za izdelovanje umetnih mas, gnojil, eksplozivov, pralnih sredstev,

emulgatorjev, nekaterih barvil, zdravil, sulfatov, etrov, estrov, za luzenje kovin, galvanske

elektrolite, svin¢ene akumulatorje in Se marsikje. Uporabili smo 95 % - 97 % raztopino
(Schroter in sod., 1993; Leksikon kemije, 2001; Kemija, 1976).
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3.2 METODE

3.2.1 Postopek mletja lesa
Lipov les smo predhodno narezali na koS¢ke pribliznih dimenzij 5 cm x 2 cm x 2 cm in ga
nato zmleli v drobilniku RETSCH SM 2000

slika 7) v zagovino. To Zagovino smo nato

susili v laboratorijs " zagovino vstavili v

vrecko, da se ne bine

Slika 7 Drobilnik

3.2.2 Postopek optimiziranja utekocinjenega lesa

V reaktorsko posodo smo natehtali 300 g glicerola, 3 % ali 9 g zveplove kisline in 100 g
zagovine lipovega lesa. To zmes smo dobro premesali. Reaktorsko posodo smo vpeli s
posebnimi drzali in vstavili v grelec IKA WERKE HB4 basic v katerem je bilo silikonsko
olje segreto na temperaturo 180 °C. Za kontrolo temperature smo vstavili tudi termometer.
Priblizno 15 minut smo mesali rocno, da je zmes postala tekoca, nato pa smo v reaktorsko
posodo vstavili mehansko mesalo in ga skozi odprtino v pokrovu reaktorja vpeli v meSalno
napravo IKA RW 20 digital. Pokrov, z dodatnimi odprtinami za dovajanje kemikalij,
odvzemanje vzorcev in odvajanje reakcijske vode, smo pritrditi na reaktor (slika 8). Ko je
bila reaktorska posoda sestavljena, smo vkljucili mesalno napravo na priblizno 250 obratov
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na minuto. Pri tem smo stehtali in oStevil¢ili 11 filtrirnih papirckov (Sartorius Filter Discs
(Quant.) grade 388,84 g/m”), ki smo jih predhodno posusili pri 103 °C (priblizno lura
suSenja). Po ¢asu 30 minut smo odvzeli iz reaktorske posode vzorec (priblizno 3 g), ga dali
v CaSo in stehtali. Vzorec v ¢aSi smo nato prefiltrirali preko filtrirnega papirCka. Za
izpiranje vzorca smo uporabili dioksan, zmeSan z vodo v razmerju 5 : 1. Ostanek na
filtrirnem papir¢ku smo potem postavili v suSilnik pri 103 °C za 24 ur. To smo ponavljali
vsakih 15 min do preteka ¢asa 180 min, oz. dokler nismo porabili vseh 11 filtrirnih
papirckov. Po suSenju smo filtrirne papircke z ostankom ponovno stehtali in izracunali
delez odvzetega utekocinjenega lesa/produkta (DUP).

Slika 8 Utekocinjanje lesa v reaktorski posodi

DUP{I_(MBMO%
W4

W, - masa suhega ostanka s filtrirnim papirjem, po reakciji (g)

W, - masa suhega filtrirnega papirja (g)
W, - masa odvzetega produkta (g)
DUP - delez utekocinjenega odvzetega produkta (%)

Postopek utekocinjanja lesa smo nato ponovili, le, da smo vzorec segrevali samo 135
minut, kjer je bil izkoristek (DUP) najboljsi, in nismo vsakih 15 min — 30 min odvzemali
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vzorca, ampak smo po 135 min celoten vzorec prelili v posodo in ga prefiltrirali preko
predhodno osuSenih in stehtanih filtrirnih papirc¢kov. Filtrirne papircke z vzorcem smo
vstavili v susilnik pri 103 °C za 24 ur. Po susenju smo filtrirne papir¢ke ponovno stehtali in
izraCunali maso lesa, ki je ostal na papirckih. Vzorec, ki se je pri filtriranju raztopil, smo
prelili v bucko in z rotavaporjem R-210 odstranili topila. Rotavapor smo prikljucili na
vakumsko ¢rpalko CVC 3000 vacuumbrand, program avto mode. Temperaturo vodne
kopeli smo vzdrzevali na priblizno 55 °C — 60 °C. Ko pri izbranih pogojih nismo ve¢
opazili izparevanja snovi iz bucke, smo dvignili temperaturo na 80 °C in na vakumski
¢rpalki nastavili program »pump down«. Ko smo vsa topila odstranili, je v bucki ostal le Se
utekocinjen les, ki smo ga ohladili in prelili v ¢aso.

3.2.3 Dolocanje deleza nehlapnih snovi

DeleZz nehlapnih snovi v utekoc¢injenem lesu smo doloc¢ali po standardu SIST EN ISO
3251:2003. Najprej smo stehtali stekleno petrijevko premera 75 mm in viSine 7 mm in nato
v njo natehtali (1+0,1) g utekocinjenega lesa ter ga enakomerno porazdelili po dnu
petrijevke. Standard navaja, da je v primeru, ko premazna formulacija vsebuje topila z
vrelis¢em med 160 °C in 200 °C, priporo¢ljiva temperatura suSenja 160 °C. Ker
utekocinjen les vsebuje glicerol (vrelis¢e 290 °C), smo se odloéili, da suho snov dolo¢imo
pri 160 °C in ¢asu 60 min. Po kon¢anem suSenju smo petrijevko z ostankom prestavili v
eksikator, da se je ohladila in jo nato ponovno stehtali. Delez nehlapnih snovi smo
izraCunali po naslednji enacbi (SIST EN ISO 3251:2003):

m, —m,
m, —m,

NV = x100

NV — delez nehlapnih snovi (%)
my — masa petrijevke (g)
m; — masa petrijevke in nanesenega premaza (g)

m, — masa petrijevke in suhega ostanka premaza (g)
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Slika 9 Ultrafiltriranje

3.2.4 Ultrafiltracija

Uporabljali smo membrane Amicon Diaflo Ultrafiltration Membrane, tipa YM 10 — ki
zadrzijo molekule z minimalno molekulsko maso 10000. Najprej smo jih vstavili v vodo,
da so se namocili. V ¢aSo smo natehtali 1 g utekoCinjenega lesa in razredc¢ili s 100 ml
dioksana. V napravo za ultrafiltracijo (slika 9) smo vstavili filtrirni papir in mesalo, v
katerem je bil magnet in vlili utekoCinjen les, razreden z dioksanom. Sistem za

ultrafiltracijo smo potem sestavili in filtrirali pod tlakom 8 bar.

3.2.5 Preliminarni poskusi utrjevanja utekolinjenga lesa in utekoCinjenega
ultrafiltriranega lesa

Filtrirne papircke smo po ultrafiltraciji, skupaj s tistim kar je ostalo na njih (retentat) dali

susiti. En filtrirni papircek smo dali suSiti v suSilnik na 103 °C za 24 ur, drugega smo

pustili na zraku pri sobni temperaturi priblizno 20 °C za 24 ur in tretjega smo vstavili v

tesno zaprto polietilensko vrecko, ter ga pustili tudi 24 ur. Prav tako smo dali susiti filtrat

po ultrafiltraciji v susilnik na 103 °C, za 24 ur.
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3.2.6 Snemanje nihajnih FT-IR spektrov
Posneli smo naslednje infrardece (FT-IR) spektre:

¢ Glicerol pred reakcijo

e Utekocinjen les (UL) pred ultrafiltracijo (UF)

e UL po UF, na filtrirnem papirju - retentat (FP)

e UL po UF, filtrat, ki je priSel ez filtrirni papir - permeat FP

Meritve smo izvedli s spektrometrom Spectrum one (Perkin Elmer Instruments) v obmocju
od 4000 cm™ do 650 cm™. Glicerol pred reakcijo, utekodinjen les pred ultrafiltracijo in
filtrat oz. permeat - utekocinjen les po ultrafiltraciji (ki je priSel skozi filtrirni papir), smo
za snemanje spektrov FT-IR uporabili v tekoci obliki, utekoCinjen les, ki je ostal po
ultrafiltraciji na filtrirnem papirju (retentat) pa v utrjeni obliki. Za vsak spekter je bilo
opravljenih po 16 snemanj. Vse meritve so potekale v tehniki ATR (Attenuated Total
Reflectance) na kristalu iz cinkovega selenida (ZnSe), ki se poleg kristala iz diamanta

najveckrat uporablja za karakterizacijo polimerov.
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4 REZULTATI IN RAZPRAVA

4.1

Optimizacija postopka utekocinjenja

Z izraCunavanjem deleza utekoCinjenega odvzetega produkta (DUP) smo dolocili

optimalni Cas reakcije pri izbranih razmerah, tako, da smo raCunali le za alikvot

utekocinjene zmesi, ki jo po izbranem ¢asu odvzamemo iz reakcijske posode. Preglednica

4 prikazuje DUP lipovine pri konstantni temperaturi 180 °C. Vidimo lahko, da je bil

najboljsi izkoristek DUP 99,93% pri ¢asu 135 min. Razvidno je tudi naras¢anje DUP do

¢asa 135 min, s podaljSanjem casa reakcije do 180 min pa DUP ostaja prakticno

nespremenjen.

Preglednica 4 Optimalni ¢as in najboljsi izkoristek deleza utekocinjenega odvzetega produkta (DUP)

_ masa masa filtrirnega papirc¢ka L.
Casi . . masa odvezetga masa suhega ostanka s filtrirnim DUP
. filtrirnega in odvzetega produkta .
(min) . produkta (g) papirjem po reakciji (g) (%)
papircka (g) (®

30 0,328 35,905 35,577 0,868 98,48
45 0,333 34,146 33,813 0,453 99,65
60 0,323 34,447 34,124 0,413 99,74
75 0,314 34,37 34,056 0,379 99,81
90 0,322 34,101 33,779 0,37 99,86
105 0,331 34,417 34,086 0,386 99,84
120 0,32 34,273 33,953 0,359 99,89
135 0,322 33,75 33,428 0,344 99,93
150 0,316 34,351 34,035 0,385 99,80
165 0,325 33,935 33,61 0,364 99,88
180 0,316 33,879 33,563 0,366 99,85
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4.2 Delez nehlapnih snovi

Izracunali smo, da je bila vrednost deleza nehlapnih snovi NV v vzorcu, s katerim smo
izvedli poskuse ultrafiltracije, v uteko€injenem lesu 65,68 %.

4.3  Ultrafiltracija

Slika 10Filtrirni papiréek po ultrafiltraciji, posusen v
susilniku

Slika 11 Filtrirni papircek po ultrafiltraciji, posuSen na zraku

BT T TT TR T L

#a e ae s

e

Slika 12 Filtrirni papircek po ultrafiltraciji, posusen v tesno zaprti vrecki
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Na posusenih filtrirnih papirckih, ki smo jih dobili po ultrafiltraciji, smo opazili, da je na
filtrirnih papirckih, ki smo ju posusili v suSilniku in na zraku, nastala plast, ki je bila
mocno razpokana (sliki 10 in 11). Na filtrirnem papircku, ki smo ga posusili v tesno zaprti
vrecki, pa nastali film ni bil razpokan (slika 12). Menimo, da so razpoke na plasteh na
filtrirnih papirckih, ki so bili posuseni na zraku in v suSilniku, verjetno nastale zaradi
prehitrega susSenja, film na filtrirnem papircku, ki se je posusil v tesno zaprti vrecki, pa se

je posusil pocasneje in morda prav zato niso nastale razpoke.

4.4 Nihajni spektri

4.4.1 Primerjava nihajnih spektrov reakcijskega topila glicerol in utekocinjene
lipovine

Na sliki 13 je prikazan spekter glicerola (spekter modra) in spekter utekocinjene lipovine
(spekter ¢rna). Prisoje trakov nihanjem v funkcionalnih skupinah smo izvedli po navedbah
v preglednici 5. Sirok trak pri priblizno 3320 cm™', prisojamo valenénim nihanjem skupin -
OH. Trakova v obmo&ju okrog priblizno ~2900 cm™ prisojamo valenénim nihanjem -CH,.
Zelo intenziven trak v obmo&ju od 1710 cm™ do 1740 cm™ prisojamo valenénim nihanjem
skupin C=0O pri nekonjugiranih aldehidih, ketonih ali karboksilnih skupinah. Videti je, da
je na trak z najve&jo intenziteto pri pribl. 1720 cm™ superponiran trak v obmo&ju 1600 cm’™
do 1650 cm™, ki ga prisojamo valenénemu nihanju aromatskega obro¢a pri ligninu. V
obmog&ju med 1450 cm™ in 1200 cm™ je vegje Stevilo med seboj prekrivajo¢ih se trakov.
Glede na literaturne podatke so v tem obmoc¢ju med drugimi tudi trakovi, ki jih prisojamo
deformacijskim nihanjem skupin CHj pri ligninu (1460 cm™) in valenénemu nihanju
aromatskega obro¢a in nihanja skupin CH, pri celulozi (pribl. 1450 cm™) ter druga razli¢na
nihanja v skupinah lignina, celuloze in hemiceluloz (1420 cm™ do 1230 cm™). Izrazita
trakova pri pribl. 1110 cm™ ter pri 1030 cm™ verjetno lahko prisodimo O-H skupinam ter
valen¢nemu nihanju vezi C-O.
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Slika 13 Nihanja (FT-IR) spektra glicerola (modra) in utekocinjene lipovine (¢rna).
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Preglednica 1
Preglednica 5 Karakteristi¢ni trakovi v nihajnih (FT-IR) spektrih lesa
Valovno  stevilo . ,
1 Prisoja Vir*
[cm™]
680 Upogibno nihanje C—OH skupine pri celulozi 3
775 Nihanja v galaktanu pri hemicelulozi 4
809 Nihanja v mananu pri hemicelulozi 2
810 Upogibno nihanje v 1,3,4 substituiranih benzenovih obroc¢ih 2
lignina
870 Upogibno nihanje v 1,3,4 substituiranih benzenovih obro¢ih 2
lignina
895 Nihanje vezi C—H na atomih Clv celulozi in hemicelulozi 2,3,5
1050 Valencno nihanje vezi C-O pri celulozi in hemicelulozi 2,3,5
1110 Trak O-H skupin pri celulozi in hemicelulozi 2,5
1160 Asimetricno valen¢no nihanje C-O-C pri celulozi in 2,5
hemicelulozi
1230 Nihanje v siringilnih enotah lignina ali nihanje skupin C=0O 5,6
ksilana
1263 Valen¢no nihanje vezi C—O pri ligninu in hemicelulozi 4
1275 Nihanje v gvajacilnih enotah lignina 6
1315 Kolebno nihanje skupin CH, pri celulozi 2
1325 Kolebno nihanje skupin CH, pri celulozi 3,5
1330 Deformacijsko nihanje skupin OH pri celulozi in hemicelulozi 2
1370 Upogibno nihanje skupin CH, pri celulozi in hemicelulozi 2,3,5
Strizno nihanje skupin CH, pri celulozi, nihanje vezi C=C pri
1425 : S 2,3,4,5
aromatskih skupinah lignina
1453 Valencno nihanje aromatskega obroca in nihanja skupin CH2 2
pri celulozi
1460 Deformacijsko nihanje skupin CHj pri ligninu in upogibno 2,3,5
nihanje skupin CH, pri ksilanu
1505 Valenc¢no nihanje aromatskega obroca pri ligninu 1,2,3,5
1600 Valen¢no nihanje aromatskega obroca pri ligninu 1,2,3,5
1643 Deformacijsko nihanje vezi H-O-H v absorbirani vodi 2
1660 Nihanje keto-karbonilne skupine, konjugirane z benzenovim 1
obrocem
1730 Valencno nihanje skupin C=0O pri nekonjugiranih aldehidih, 3,5
ketonih ali karboksilnih skupinah
2900 Valen¢no nihanje vezi C-H 2,3,5
3300 Valencno nihanje vezi O-H 2,3,5
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* 1- Harrington in sod., 1964; 2- Michell, 1989; 3- Bolker in Somerville, 1963; 4- Liang in sod.,
1960; 5- Michell in sod., 1965; 6- Sarkanen in sod., 1967

4.4.2 Primerjava nihajnih spektrov utekocinjene lipovine in filtrata po ultrafiltraciji

Na sliki 14 sta prikazana spektra utekocinjenega lesa pred ultrafiltracijo (¢rna) in filtrata
oz. permeata utekocinjenega lesa po ultrafiltraciji (modra). Spekter utekocinjene lipovine
smo podrobno Ze opisali v prejSnjem poglavju. Vidimo lahko, da se spektra utekocinjenega
lesa in filtrata med seboj prakticno ne razlikujeta. To ne pomeni, da sta njuni sestavi
identi¢ni. Pri interpretaciji infrardeCih spektrov utekocinjenega lesa je namre¢ potrebno
upostevati, da je utekoCinjen les zelo kompleksna zmes velikega Stevila spojin, ki
najverjetneje vsebujejo vse najbolj pogoste funkcionalne skupine, ki jih sreCamo v
sestavinah lesa (npr. —-CH3, -CH,, -OH, -C=C-, -C-O-C, -C=0, aromatski obro¢, -COOH,
itd.). Morda je vsebnost posameznih komponent v uteko¢injenem lesu pred ultrafiltracijo
drugacna kot v zmesi po ultrafiltraciji, vendar tega zaradi velikega Stevila intenzivnih

trakov, ki se med seboj velikokrat prekrivajo, ni bilo mogoce zaznati.

108259
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Slika 14 Nihanja (FT-IR) spektra utekocinjenega lesa pred ultrafiltracijo (¢rna) in filtrata utekocinjenega lesa
po ultrafiltraciji (modra).

4.4.3 Primerjava nihajnih spektrov utekocinjenega lesa po ultrafiltraciji na filter
papircku (utrjena oblika) in filtrata utekocinjenega lesa po ultrafiltraciji
(neutrjena oblika).

Na sliki 15 je prikazan spekter (utrjenega) retentata utekocinjenega lesa, ki je nastal po
ultrafiltraciji in ostal na filter papircku (modra). Zraven je prikazan nihajni spekter
permeata utekocCinjenega lesa po ultrafiltraciji (¢rna). Trakove, opaZene na obeh spektrih,
pripisujemo enakim nihanjem, kot je bilo Ze podrobno opisano v prejSnem poglavju. Na
spektru utrjenega retentata s filtrirnega papircka se je pojavil nov trak pri valovnem Stevilu
~1640 cm™ (Michell, 1989), kar bi lahko prisodili deformacijskemu nihanju vezi H-O-H v
absorbirani vodi. Razlika med obema spektroma se pojavi pri priblizno 1500 cm™, v
obmo&ju med 1500 cm™ in 1150 cm™ je v obeh primerih vedje $tevilo med seboj
prekrivajocih se trakov, obliki spektrov sta podobni. Velike razlike med obema spektroma
lahko vidimo v obmo&ju pod priblizno 1100 cm™. Za analizo vzrokov za nastanek razlik
med spektrom utrjenega retentata in tekoCega permeata bi bilo potrebno obseznejSe
raziskovalno delo, ki ga v okviru priprave diplomskega projekta nismo mogli izvesti. Tako
lahko zelo na splo$no le predpostavimo, da bi bile razlike lahko posledica razlicne sestave
obeh zmesi zaradi izvedene ultrafiltracije ter reakcij in s tem zvezanega nastanka novih
vezi/skupin v procesu utrditve zmesi, ki je ostala na filtrirnem papirju.
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Slika 15Nihanja (FT-IR) spektra utekocinjenega lesa po ultrafiltraciji na filter papircku (utrjena oblika)
(modra) in filtrata uteko¢injenega lesa po ultrafiltraciji (neutrjena oblika) (¢rna).
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4.5 Barva utekocCinjenega lesa

4.5.1 Barva utekoCinjenega lesa in utekoCinjenega lesa po ultrafiltraciji v neutrjeni
obliki

Slika 17Barva utekocinjenega lesa po ultrafiltraciji (neutrjen)

Kot lahko vidimo iz slik 16 in 17 je barva ultrafiltriranega utekocinjenega lesa bistveno
bolj svetla od utekoCinjenega lesa pred ultrafiltracijo. To pomeni, da so na membrani za
ultrafiltracijo ostale molekule in delci, ki uteko¢injenemu lesu dajejo, temno rjavo barvo. S
tem preliminarnim poskusom smo pokazali, da je z ultrafiltracijo mozno pridobiti svetlejsi
utekocCinjen les, kar je obetajoCe izhodiS¢e za nadaljnje raziskave v smeri priprave
premazov iz utekoCinjenega lesa svetlejSih barvnih tonov in ne le estetsko motece temno
rjave do ¢rne barve. Barvo smo ocenili le po videzu, zato bi bilo mogoce smiselno v
nadaljni raziskavi izmeriti barvo s spektrofotometrom.
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4.5.2 Barva utekolinjenega lesa in utekoCinjenega lesa po ultrafiltraciji v utrjeni
obliki

Slika 19 Barva utekocinjenega lesa po ultrafiltraciji (utrjen)

Kot lahko vidimo s slik 18 in 19, je tudi barva utrjenega utekocinjenega lesa dokaj svetla,
iz istega razloga kot je bilo Ze opisano v primeru neutrjenega ultrafiltriranega
utekoCinjenega lesa. Na filtrirnem papirju so ostale velike molekule komponent
utekocinjene zmesi, ki vsebujejo kromoforje in deloma prispevajo k temno rjavi do ¢rni
barvi utekoCinjene zmesi. Prav tako so verjetno na filtrirnem papirju ostali delci saj oz.
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ogljika, ki zelo verjetno tudi nastajajo v procesu kislinsko katalizirane solvolize
utekocinjenega lesa. Permeat, ki je nastal pri ultrafiltraciji, smo torej uspeli utrditi, tako na
zraku kot v suSilniku. Vendar pa je na foliji pri susenju nastala nezvezna plast (slika 19), ki
ni omogocala izvedbe nadaljnjih poskusov. Pred izdelavo naloge smo namre¢ nacrtovali,
da bi pripravili utrjene filme iz ultrafiltranega utekocinjenega lesa ter dolocili njihovo
trdoto. To bi lahko storili tako, da bi filme iz ultrafiltriranega utekocinjenega lesa pripravili
na stekleni podlagi ali celo na steklu, poiskali najprimernejSe pogoje utrditve (temperatura,
¢as) in nato na najbolj obetavnih vzorcih izmerili nekatere lastnosti nastalih filmov. Vendar
so bile ze raziskave utekocinjenja, ultrafiltracije ter priprava in analiza nihajnih spektrov za
izdelavo diplomskega projekta casovno preobsezne, tako da ostajajo zgoraj omenjeni nacrti
1zziv za nadaljnje raziskave.
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5 SKLEPI

- ultrafiltracijo utekocinjenega lesa je bilo mozno izvesti,

- ultrafiltriran les je bil svetlejsi od nefiltriranega, kar je obetaven rezultat v smeri priprave
svetlih (in ne ¢rnih ali temno rjavih) premazov iz utekoCinjenega lesa,

- svetlejsi ultrafiltriran les je mozno utrditi, kljub njegovi drugacni sestavi od nefiltriranega
lesa,

- za iskanje najprimernejSih pogojev utrditve ultrafiltriranega utekoCinjenega lesa so
potrebne nadaljnje raziskave, da bi lahko pripravili svetle filme s sprejemljivimi

fizikalno-kemijskimi in odpornostnimi lastnostmi.
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6 POVZETEK

Utekocinjen les, ki ga pridobivamo s termokemic¢nim postopkom (s solvolizo), bi lahko
uporabljali tudi za povrSinsko obdelavo lesa. Vendar je pomanjkljivost filmov iz
utekocCinjenega lesa v tem, da so temno rjave oz. ¢rne barve, kar mo¢no omejuje njihovo
uporabnost. Zato smo se s tega vidika odlocili, da utekocinjen les ultrafiltriramo, da bi
videli ali je mozno pripraviti produkt svetlejSe barve. Za utekocinjenje lesa smo uporabili
300 g glicerola, 3 % ali 9 g zveplove kisline in 100 g Zagovine lipovega lesa. Po filtraciji
smo izracunali delez utekoCinjenega odvzetega utekocinjenega produkta (DUP). Nato smo
po standardu SIST EN ISO 3251:2003 dolocili delez nehlapnih snovi. Sledil je postopek
ultrafiltracije, pri katerem smo uporabili memrane tipa YM 10 — ki zadrzijo molekule z
minimalno molekulsko maso 10000. Na koncu smo Se poseli FT-IR spektre glicerola pred
reakcijo, utekocinjenega lesa pred ultrafiltracijo in filtrata utekoCinjenega lesa po
ultrafiltraciji (ki je priSel skozi filtrirni papir) ter utrjenega retentata na membrani za
ultrafiltracijo. Ugotovili, smo, da najboljsi izkoristek izkoristek utekoCinjenja pri izbrani
temperaturi dosezemo pri ¢asu 135 min (99,93 %). Vrednost deleza nehlapnih snovi v
utekocinjenem lesu je znaSala 65,68 %. Prav tako smo ugotovili, da sta tvorjena filma na
membranah, ki smo ju susSili na zraku in v suSilniku razpokala, film na membrani, ki smo
ga suSili v neprodu$ni vrecki, pa ni razpokal. Glede barve smo dognali, da se barva
utekocinjenega lesa pred filtracijo in po njej med seboj ni razlikovala, torej je ostala temno
rjava. Barvi utekocinjenega lesa pred ultrafiltracijo in po njej pa sta se med seboj precej
razlikovali, barva permeata po ultrafitraciji je postala svetlejSa. V sploSnem lahko re¢emo,
da utekocinjen les z ultrafiltracijo posvetli in ga je tudi mozno utrditi, vendar so za iskanje
najprimernejSih pogojev utrditve potrebne nadaljnje raziskave.
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