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.
UVOd: Kniha pocas urgchleného starnutia podlieha degradacii, ktoré je spésobené

hlavne kyslou hydrolyzou v kombinAcii s oxidaénymi mechanizmami. Kysla hydrolyza vedie k
Stiepeniu celuldzového refazca a emisii zla¢enin, ako furfural, zatial ¢o oxidacia vedie k tvorbe
karbonylov a emisii prchavych kyselin ako kyselina octova. V sti¢asnosti cely rad analytickych

technik umoziiuje zhodnotit stav degradacie papiera. Perspektivna metdda je mikroextrakeia na

tuhej faze (SPME) v spojeni s plynovou chormatografiou a hmotnostnou spektrometriou (GC/
MS). Prave SPME bola pouzita pre charakterizaciu prchavych organickych zlaéenin (VOC)
emitovanych v priebehu prirodzeného a umelého starnutia listov papiera a knih. Doteraz sa
pouzivali destruktivne metddy, kedy bolo potrebné vzorku pred meranim rozrezat na kasky
alebo nedestruktivne, kedy bola vldknina ulozena medzi dva listy do stredu papiera a kniha sa
uzavrela.

Téato praca je zamerana na aplikdciu nedavno zavedenej odberovej techniky, mikrokolonovej
extrakeii na tuhej faze (SPMCE), na analyzu kyseliny octovej a furfuralu emitovanych z papiera.
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EXpeI'lmentalIla CaSt: Novinovy drevity papier sa nechal urychlene
starnut podl'a normy ASTM D 6819-02 (2002) vo vrstvenej f6lii pri 98 °C po dobu 15 dni.
Potom sa vzorka klimatizovala na rovnovaznu relativnu vlhkost 50 + 1%. Vzorka plynnej fazy
sa odobrala prepichnutim folie deaktivovanou kapilarou. Na druhy koniec kapilary bola
napojena mikrokol6na spojend s plynotesnou injekénou striekackou, pomocou ktorej sa cez
mikrokolénu presalo 10 ml vzorky. Na GC-MS analyzu sa pouzil pristroj 6890 GC-5972 MSD, ),
ktorého davkovaci priestor bol modifikovany pre termalnu desorpciu.

Vysledky:

Za G¢elom pouzitia novej metody sa muselo upravit zariadenie 6890 GC-5972 MSD pre
termélnu desorpciu.

Obr.1: Upraveny davkovaci priestor pristroja  Obr. 2: Mikrokoldna a sti¢iastky potrebné na
6890 GC — 5972 MSD pre termalnu desorpciu tpravu davkovacieho priestoru.
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Obr.3 Chromatogram z GC-MS analyzy plynnej fazy (10 ml) odobratej z priestoru vzorky umelo
starnuteho papiera; 1:aceton, 2:metylacetat, 3:2,3-butdndion, 4:octova kyselina, 5:metylpropionat,
6:2,3-pentandion, 7:pentanal, 8:toluén, 9:oktan, 10:hexanal, 11:furfural, 12:dekén, 13:2-
pentylfural, 14:a-terpinén, 15:1,2,3,4-tetrametylbenzén, 16:limonén, 17:undekén, 18:benzoova
kyselina,19:dodekén, 20:tridekan, 21:izo-propylmyristat.

V dalSej Casti sme sa zamerali na analyzu VOC v novinovom papieri pouzitim SPMCE .
Navrhovany postup odberu vzoriek s dynamickym headspace pristupom je alternativou pre
statickti headspace SPME metddu. Porovnanie s tym, tato metéda vyrazne skracuje dobu
odberu vzoriek a rozsiruje moznosti pre analyzu prchavych latok. Tato metdda bola Gispesne
pouZita na analyzu kyseliny octovej a furfuralu v umelo zostarnutom, novinovom paperi.

Mikrokol6nova extrakeia na tuhej faze a GC-MS je metéda vhodna na kvalitativnu analyzu
stavu papiera a slizi na porovnavacie hodnotenia deacidifikaénych ststav. Je vhodna aj
pre kvantitativnu analyzu, je nedestruktivna, rychla, jednoducha.

Vyhody metody:
-adsorpcia na mikrokoléne - krétky ¢as vzorkovania

-mikrokolonu je moZzné pouZit aj na niekol’ko sto analyz bez straty a¢innosti.

,
Zaver: Mikrokolénova extrakcia na tuhej faze bola tispe$ne pouZita na analyzu kyseliny

octovej a furfuralu v umelo zostarnutych listoch papiera ako aj starych knih. Tato
metoda vykazuje dobrt opakovatelnost a ziskané limity kvantifikacie kyseliny octovej
a furfuralu st 0,1 ng / ml a 0,04 ng / ml v plynne;j faze
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Pl'lnosy av y ZI AN Bola vyvinuté a overena nedestruktivna metéda na

stanovenie furfuralu a kyseliny octovej mikrokolonovou extrakciou na tuhej faze.

NéVl‘hy na I‘ealizﬁciu: Jedna z metédod hodnotenia

deacidifikaénych procesov knih z hl'adiska mechanickej trvanlivosti a mechanickej
odolnosti papiera proti prehybaniu .
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