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Vliv vyrobnich parametri na vyrobu a vlastnosti pelet
z ligninu
Abstrakt

Diplomova prace se zabyvala problematikou tvorby pelet z ligninu, vyrabéného
z ¢erného louhu pfi procesu vyroby sulfatové buniciny, a jeho néslednou precipitaci za pouziti

H2SO04. Reseny byly jak parametry vyroby, tak nasledné testovani vyrobenych pelet.

V teoretické casti prace byly zkoumany vyrobni procesy peletizace, sloZeni

a vlastnosti vstupni suroviny a jeji ziskavani v ramci papirenského priamyslu.

V ramci metodického postupu byly nejprve stanoveny vyrobni parametry pro vyrobu
pelet. Toho bylo dosazeno za pomoci literarnich zdroji a provedenim predbéZznych
experimetli pro eliminaci faktort, které na vyrobu nemély zasadné&jsi vliv. Pro vyrobu bylo
pouzito tlaku 100 MPa, rychlosti lisovani 20 mm/min, teploty matrice 22 °C a 100 °C.
Absolutni vlhkost ligninu byla 4% a 8 %. U vytvofenych pelet byla nasledné testovana

mechanicka odolnost pii dopraveé, rozpustnost v H,O a NaOH a byla zjisténa jejich hustota.

Z vysledkl prace vyplyva, ze je mozné vytvoreni pelet za pouziti téchto parametri.
Pelety disponovaly ruznou mirou plastifikace a pomérné zna¢nou variabilitou v ramci jejich
délky. Mechanicka odolnost pelet se pohybovala v rozmezi 52-70 %. Rozpustnost pelet
v H20 byla v rozmezi 8-15 %, v NaOH kolem 99,9 %. Hustota byla naméfena v rozmezi 957
az 1248 kg/m®.

Vysledky byly diskutovany a byly navrhnuty postupy pro zlepSeni vyroby pelet.

Zaroven vznikl metodicky list, ktery je k dispozici v ptiloze této prace.

Kli¢ova slova: biomasa, dievo, materidlové vyuziti, vyroba papiru



Influence of Production Parameters on Production and

Properties of Lignin Pellets

Abstract

This diploma thesis dealt with the issue of creating pellets out of lignin powder obtained
from black liquor which has been acquired during kraft pulping process and afterwards
precipitated using H>SOs. Both production parametres and subsequent pellet testing were

examined.

In theoretical part of the thesis, pelletization processes, structure and propertites of raw

materials and its acquisition during papermaking processes were examined.

In methodical procedure, pellet production parametres were established. This has been
achieved using theoretical knowledge followed by preliminary experiments. This method
eliminated pelleting factors that did not have essential influence on pellet performance.
Pressure of 100 MPa, pelleting speed of 20 mm/min and matrice temperature of 22 and
100 °C was used as pelletization parametres. As material parameter moisture content of 4 and
8 % was set. Pellets produced by using this method were tested for mechanical durability

during trasport, solubility in NaOH and H20. Also, their density was measured.

Results of the work show that pellets from lignin powder can be produced by using
those parameters. The variability of lignin glass transition degree within pellet and variability
in pellets lenght was observed. Pellet durability was measeured in range of 52 to 70 %.
Solubility of pellets in H.O was ranging between 8 to 15 %, and in NaOH it was measured

around 99,9 %. Density of pellets was ranging between 957 to 1248 kg/m?®.

Results were discussed and possible procedures for enhancement of pellet production
were proposed. Also, methodical sheet was created and it is available as an appendix to this

thesis.

Keywords: biomass, wood, material utilization, paper production
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1 Uvod

Lignin je hned po celul6ze nejrozsitenéj$im piirodnim polymerem, tvoricim pfiblizné
30 % organického uhliku v biosféfe. V cévnatych rostlindch pisobi lignin jako dilezita slozka
bunécné stény zajistujici jeji pevnost a hydrofobni vlastnosti. Ve dievé je pak obsazen
v rozmezi 15-40 % v zavislosti na jeho druhu (Abhilash a Thomas 2017; Whittaker a Shield
2017; Boyce et al. 2004).

V ramci vyrobniho sektoru hraje lignin zna¢nou tlohu v papirenském pramyslu. Zvlasté

vyroby vystupuje coby soucast cerného louhu.

Globaln¢ se za rok vyprodukuje 1,3 bilionu tun slabého ¢erného vyluhu, z toho 200 tun
cerného louhu je spaleno v regenera¢nim kotli, aby bylo regenerovano 50 milioni tun
chemikalii a vyprodukovéano 700 miliont tun vysokotlaké pary k dodatecné vyrobé elektiiny.
V rdmci papirenského primyslu se jedna o znacnou pomoc. Diky témto procesiim je mozné
zasadné snizovat naklady na vyrobu buniCiny, ale v dobé 21. stoleti, kdy je na trhu kladen
duraz na udrzitelnou ekonomiku, je tieba nachazet nové zpusoby vyuziti materiald (Tran a
Vakkilainen 2007).

Kombinace zmény ve smysleni lidi s velkym potencidlem vyuziti ligninu vede k tomu,
7e se touto problematikou zabyvaji uz i velké nadnarodni firmy jako Mondi ¢i StoraEnso.
Krom vyuziti pro energetické ucely je ligninu uzivano pro tvorbu uhlikovych vlaken
a uhlikovych baterii, jako ptidavku do fenolformaldehydovych lepidel ¢i jako pojiva v radmci

krmnych pelet.

Jeho ziskavéani z ¢erného louhu je mozné provadét procesem precipitace za pouziti
ruznych kyselin. Nejcastéjsi a nejlépe dostupnou je kyselina sirova. Vysledkem je produkt

ve form¢ zlutého az tmaveé hnédého prasku.

Problém s jeho praktickym vyuzitim pak muize nastat v jeho piepravé, coz ma za
nasledek znacnou Skélu negativnich dopadil jako ztrata materidlu, nizka efektivita dopravy,

problém s manipulaci ¢i zdravotni rizika pii vdechovani (Laukkanen 2022; Stelte et al. 2012).

Vzhledem ke specifickym vlastnostem ligninu by tento problém mohl byt eliminovan
pomoci jeho zhu$téni do formy pelet. V primyslu se jednd o rychly a efektivni proces
zhustovani zna¢né $kaly biomateriald. Vzhledem k tomu, ze lignin v tomto procesu hraje roli

spojovaciho faktoru, mélo by byt mozné do jisté miry této transformace dosahnout.
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2 Cil prace

Cilem prace je stanoveni vlivu vyrobnich parametrii peletovani ligninu na vlastnosti
pelet z ligninu. Hodnocenymi faktory budou jak parametry procesu peletovani, tak

materidlové parametry ligninu.
Diplomové préce se v praxi zabyva tiemi otdzkami:

1. Jakym vhodnym zpisobem by bylo mozné vytvofit peletu pouze za pouziti ligninu

coby vstupni suroviny?

2. Pokud je zpisob nalezen, je mozné lignin umét efektivné piepravovat ve formé pelet

bez rozpadu na ptivodni frakci?

3. Je mozné ligninovou peletu znovu rozpustit, aby bylo mozné lignin znovu pouzit jako

vstupni surovinu do dalSich vyrobnich procest?

11



3 Literarni reSerse

3.1 Technologie vyroby pelet

Moderni prumyslové tovarny pro vyrobu pelet jsou schopny vyprodukovat mezi 30 000
az 500 000 tunami ro¢né. Tyto tovarny obvykle sestavaji z jednotlivych vyrobnich linek
0 ptibliznych kapacitach 100 000 - 200 000 tun/rok. Jednotliva zafizeni linky ve vyrobnim
procesu pak spolu funguji paralelné¢. Mohou byt rozdéleny do dvou skupin: Bud’ se jedna
0 tzv. centralni zafizeni, kterd jsou vyuZita spolecné prisluSnymi linkami, nebo
0 decentralizovand zatizeni, ktera jsou dostupna nezavisle na ptislusnych linkach (Thrén et al.
2017; Doring a Renouard 2013).

Zékladni procesy linek na vyrobu pelet jsou popsany na nasledujicim schématu.

- : Skladovani el T
Odkornéni Mleti dtpky Suseni Stépky

Skladovani pelet

Peletizace a davkovant

Baleni a export

Obrazek 1 Zakladni faze procesu vyroby pelet (Laloon et al 2022), upraveno autorem

Vzhledem k faktu, ze cile této prace neuvazuji celkovou komplexnost vyrobnich

tovaren, bude nasledujici kapitola zamétena pouze na proces peletizace.
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3.1.1 Peletizace

Peletizace je proces majici kofeny v potravinaiském primyslu, ktery je vSak hojné vyuzivany
v oblastech biopaliv a v dfevozpracujicim ¢i kovozpracujicim pramyslu. V principu se jedna
0 proces zhuStovani termoplastickych materialu, vétSinou do podoby malych cylindrickych
valecki (Drobny 2014; Krizan a Mata§ 2012). Tento proces je ovliviiovan tadou faktoru,

které jsou popsany v nasledujici tabulce:

Tabulka 1 Faktory oviiviwjici proces lisovani (Krizan a Matis 2012)

druh

velikost frakce

vihkost

teplota

zpusob lisovani

teplota lisovaci komory

2. | Parametry lisovani tlak v lisovaci komote

rychlost lisovani

doba vydrze

priamér, délka a tvar lisovaci komory
typ, prumér a tvar lisovaciho nastroje
material, opracovani (drsnost plochy)
a povrchova uprava lisovaci komory a nastroje
protiklad plisobici na slisovanou zatku
délka chladici komory

1. | Lisovany material

3. | Kostruk¢ni parametry

Peletizace je ve vyrobé zatazena po Upravé vstupniho materialu, kterym je v tomto
piipadé dievni St€pka (Mobini et al. 2013). Nasledujici obrazek ukazuje posloupnost procesu

zhustovani materialu.

Kontrola Uprava frakce a

y: 8 Vg o Zhust'ovani Chlazeni
materialu pridani aditiv

Prosévani, baleni
a skladovani

Obrdzek 2 Faze procesu zhustovani materialu (Ochodek a Koloni 2006), upraveno autorem
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Kontrola materialu

Vysusend S$tépka o absolutni vlhkosti ptiblizné 8-12 % urcena pro peletovani je
dopravovana pomoci hieblovych dopravnikli a koreckovych elevatori do separatorti kovi,
které oddeli kovové castice od nekovovych. Tento proces je provadén z divodu prevence
poskozeni kladivového mlynu, zamezeni mozného jiskfeni a je zafizovan zejména pomoci

magnetickych separatorti (Thek a Obernberger 2010).

Material je dale ptrevezen do davkovaci nasypky. Tato nasypka je dilezitd pro zajisténi
konstantniho davkovani materialu do mlyna a pro prevenci kolisdni pfisunu materialu
Z dopravniku. Na vyusti této nasypky, nachéazi se pneumaticky filtr, ktery oddéli dievni
materidl od mineralnich materialti napt. kamenti, a opét tak zamezi moznému jiskieni. Dale je

zde vyustni Sroub, ktery davkuje materidl do kladivového mlyna (Doring a Renouard 2013).

Uprava frakce a piidani aditiv

V mlynu je materidl drcen na pfislusnou frakci pomoci sérii kladiv upevnénych na
rotujici hitideli. Pro vyrobu 6 mm pelet je vyuzivano 4 mm frakce. Pti dosazeni pozadovaného
stupné mleti, drt’ propadava sity. Tim je uddvana velikost frakce. Pro urychleni mleciho
procesu je mozné vyuziti sacich ventilatori s indukovanym tahem a filtrem, umisténych na
vystupu z mlynu. Hobliny jsou nasavany ventiladtorem a dopraveny do zlabu se Snekovym

dopravnikem (Masche et al. 2019).

Hobliny jsou dopraveny do smésné stanice, kde je mozné pridat aditiva pro dosazeni
optimalnich vyrobnich parametrii a vlastnosti pelet. Stanici pfedstavuje horizontalné polozeny
uzavieny dopravnik kruhového prifezu obsahujici sttedovou htidel s piidruzenymi michacimi
lopatkami. Pied i za smésnou stanici jsou umisténa ¢idla pro méfeni obsahu vlhkosti. Pokud
vlhkost neni dostatecnad, je mozné piridani vody, které je zajisténo pomoci trysek, které maji za

ukol davkovat vodu idedlné v podobé aerosolu (Ddring a Renouard 2013).

Po tomto kroku je smés prepravena do dozravaci nadrze, kde jsou ponechany ptibliznou
dobu deseti minut, aby méla smés moznost se aklimatizovat a stat se co nejvice homogenni.
Pomoci $nekovych dopravnikl je pak materidl davkovan do sméSovace, kde je v ptipadé
potieby jesté mozné piidani vody ve form¢ pary, piipadné dalsich aditiv, kterymi mohou byt
napiiklad melasa, Skrob, rostlinny olej. Vyhodou pfidani pary je, ze materidl je timto
zpusobem predehian a zmekéen bez vétsiho ovlivnéni vlhkosti smési. Pfidanim téchto aditiv
je mozno docilit lepsiho promazani smési za G¢elem zrychleni produkce a snizeni energetické
narocnosti, prodlouzeni Zivotnosti strojnich soucasti a zvySeni kvality pelet (Doring a

Renouard 2013; Tarasov et al. 2013).

14



Zhustovani

Ze smeéSovace je materidl jiz piimo davkovan do peletovaciho lisu. Ten sestava
Z rotujici ¢i statické matrice a dvojici rolen. Material je pomoci rotace hnan mezi uzkou
mezeru mezi matrici a rolnou, vysledkem ¢ehoz je, ze materidl musi opustit lis skrze otvory
v matrici. Tim dochazi k jeho zhutnéni a diky kombinaci vznikajicich teplot, tlaka

a materialovych vlastnosti dochazi k jeho spojeni (Stelte et al. 2012).

Vysledkem tohoto procesu je peleta, kterd je nozi umisténymi na konci matrice kracena
na délku v rozmezi 5-40 mm dle normy CSN EN ISO 17225-2. V tuto chvili se teplota pelet
pohybuje v rozmezi 70-95 °C, je stale lehce tvarna a je potieba ji zchladit. Pro prubéznou
kontrolu kvality je za lisem umisténo odbérové misto. Vice o peletovacich lisech bude

popsano v kapitole nize (Macko a Mrozinski 2018).

Chlazeni

Pelety jsou Snekovym dopravnikem davkovany do protiproudového chladice, kde je
jejich teplota snizena na hodnotu v rozmezi 30 az 40 °C. Peletam se tak zvysi pevnost
a stalost. Pro chlazeni je vyuZivano vzduchu z okoli o teploté piiblizn€ 20 °C, ktery proudi
Vv chladi¢i proti sméru toku pelet. Tento vzduch také pelety Cisti od prachové frakce, ktera je
zachycena filtry jest¢ pted tim, nez vzduch opusti chladi¢. Tato frakce je poté vracena zpét

do procesu vyroby (Zurovec et al. 2021).

Prosévani, baleni a skladovani

Jednou z finélnich ¢ésti vyrobniho procesu je prosévani pelet. To je realizovano sity,
ktera mohou byt umisténymi piimo pod chladicem. Vystupem by pak m¢li byt tii frakce.
Nadmérné dlouhé, standartni a malé frakce. Nadmérné dlouhé jsou lamany na mensi frakce,
pokud mozno tak, aby spliovaly pozadavky standardnich pelet a bylo dosazeno co
nejmensiho podilu pod rozmérnych casti. Malé frakce jsou vraceny zpét do procesu

vyroby (Dafnomilis et al. 2018).

Standardni pelety jsou v ramci hodnoceni objemu vyroby véaZeny a piepraveny do sil,
ve kterych jsou uskladnény. Nasledné mohou byt pelety davkovany do pytld, obvykle v
rozmezi hmotnosti 15 kg az 1000 kg. Je mozné pelety piepravovat pomoci lodi, vlaka,
nakladnich aut nebo Vv cisternach, které mohou davkovat pelety ptimo do domu zakaznika

(Doring a Renouard 2013).
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3.1.2 Peletovaci lisy

Zakladni funkci peletovaciho lisu je formovani pelet. Toho je docileno piisobenim rolny
a lisovaci matrice predevsim v oblasti na pomezi téchto dvou strojovych soucésti. Hlub§im
prozkoumanim jevi, které se déji pii vyrobé v této zoné, je mozné piesnéji urcit potiebnou
upravu materialu pomoci pary a lépe sefidit rolny a matrici.

Z hlediska pramyslového vyuziti je mozno na zaklad¢ principu fungovani rozdélit
peletovaci lisy dle tvaru matrice (prstencova, talitova) a osy otaceni (horizontalni, vertikalni).
V zavislosti na typu lisu vykonava otacivy pohyb bud samotna matrice, nebo rolny. Pro
laboratorni ucely je mozné vyuziti specidlné¢ upravenych jednopeletovacich zatizeni pro

snazsi regulovani lisovacich parametru (Stelte et al. 2012; Holm et al. 2007).

Bézny vykon peletovacich listi je udavan v rozmezi 3-5 t.h. Zivotnost talifovych list
mize byt vrozmezi 1000-1500 hodin. To v praméru odpovida 5 000 tun pelet (Ochodek
a Koloni 2006).

Zékladnimi soucastmi lisu jsou:
e Rolny
e Matrice

e Davkovac

e Motor
e Nz
Vstupni material
Motor | Bezpecnostni kryt l Ram Motor 2

Rolna

— Extraktor
Rolny —— Matrice

Matrice Niz

l ! Hlavni osa

Obrazek 3 Peletovact lis s talifovou matrict (vpravo) a prstencovou matrici (vlevo) (Alakangas a Paju 2022),
prelozeno autorem
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Matrice

Jednoduse lze matrici popsat coby kovovou soucast peletovaciho lisu valcového tvaru,
obsahujici série dér riiznych pocti, velikosti a tvarti, skrze které je protlaCovan material pro
vyrobu pelet. Matrice pak muze byt prstencovitého ¢i talifovitého tvaru (Stelte et al. 2012).

Pro vyrobu matric je mozné vyuziti legované oceli, nerezové oceli, pfipadné nerezové

oceli s vy$sim obsahem chromu (Perez 2007).

Nezavisle na tvaru matrice je vzdy material protlaovan skrze ni otvory, které mohou
svym tvarem ovlivilovat produkci a vlastnosti pelet. Zakladni pojmy jsou zobrazeny na

nasledujicim schématu:

INSIDE DIAMETER

\V’_D H\/ o e

—t

d = primér pelety

{3 T = celkova tloustka

d— 5 Jedna se o celkovou tloustku matrice. Muze se

5 pohybovat mezi 70-127 mm. Cim je matrice silngjsi, tim

vice odolava pruhybu, zplisobenému lisovacimi silami

/ plisobicimi mezi matrici a rolnou.
e
B
Obrdazek 4 Schéma otvoru matrice
(Perez 2007)

L = efektivni tloustka
Efektivni tloustkou je mysSlena celkova tloustka zkracena o délku relié¢fu, ze kterého
hotova peleta vychdzi. Tato tloustka uruje mnozstvi prace, kterou matrice vykona

na material, a tim ovliviiuje kvalitu vysledné pelety.

X = hloubka reli¢fu

Jedné se o rozsifeni otvoru v matrici za efektivni zonou. Jejim tcelem je zjednoduSeni
prichodu materidlu matrici a moznost zvySeni celkové tlouStky matrice pifi zachovani
pozadované efektivni tlouStky. Tim je docileno celkové lepSich pevnostnich vlastnosti

matrice.

D = primér véalcového zahloubeni
U nékterych matric je pfed vstupnim otvorem o priméru d vytvoreno vétsi, avsSak
zuzujici se valcové zahloubeni. To zapfiCini, Ze materidl ve vE&t§im mnoZstvi vstoupi do

otvoru a je nasledné stlacen.
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@ = uhel valcového zahloubeni

VétSinou se pohybuje mezi 30-40 © (Turner et al. 2019; Perez 2007).

Druhy reliéfu

Piimy: Vhodny pro S§ir§i okruh granulovanych materiali. Pokud
ma materidl pfi lisovani vlhkost vétsi nez 15 %. mize dojit
K ucpani kanalku.

Hluboky: Navrzen pro specifické aplikace, pii kterych dochazi

K lisovani za vysokych tlakd.

KuzZelovy: Pro zpracovani abrazivnéjSich materiali nebo materialt

- S vysokym obsahem vlakniny.

Valcovy: Reliéf pouzitelny pro vétSinu materialti, dokonce 1 pii

vihkosti nad 20 % (Jansa 2011).

Obrazek 5 Ukazka druhu reliéfit matrice.
Shora primy, hluboky, kuzelovy, valcovy (Jansa 2011)

Moznosti dérovani matrice

Zésadni vliv na efektivitu vyroby a zivotnost matrice ma i samotny zptisob postaveni
dér v matrici. Je mozné rozlisit téi zpusoby uspofadani: Standardni, trvanlivé, tésné u sebe
(Amin a Sobhi 2022).

Standardni zpisob se vyznacuje dobrym pomérem vykonu a vydrze. Jedna se vSak
0 prumér, ktery nemusi byt vyhovujici pro nékteré materialy. Pii nevhodném pouziti
vstupniho materidlu miiZe mit negativni vliv na vydrZ matrice. Otvory jsou vSak umistény od

sebe tak, aby vyhovovaly vétsing peletovacich procesti.

o 24

24

dopad je vSak na vyrobni kapacitu a zivotnost, kterd je timto zpiisobem uspoiadéni sniZena.

Cena pelet vyrobenych timto zplisobem je také znané nad primérem.

Matrice s otvory tésné u sebe maji naopak vétsi mnozstvi otvort oproti standardu. Je

uvadéno 1 pres 25 %. Pii tomto uspofadani je docileno vétsich vyrobnich kapacit a Zivotnosti
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matrice. Vyhodou je také lepsi energeticka efektivita, a tedy i nizsi cena vyrobku. Vzhledem
k tomu, ze mezi jednotlivymi dirami je méné materialu, je tfeba zvysit celkovou tloustku

matrice jako prevenci jejiho selhani (Amin a Sobhi 2022; Turner et al. 2019).

Rolny

Stejné jako matrice jsou také rolny kovové soucésti kruhovitého tvaru. Jejich ticelem je
vtlaCovani materialu pfes matrici a zajisténi tak zhuStovani materidlu. Vybaveny jsou
horizontalnimi nebo diagonalnimi drazkami pro sniZeni tfecich charakteristik materidlu. Krom
drazek mohou obsahovat série dolickli, které diky ptidané plose zafidi rolné dobré
charakteristiky opotfebeni. Rolny musi byt sefizeny totozné€, aby dochazelo k jejich
stejnomérnému opotiebeni a zachovala se tak stejna vzdalenost mezi rolnou a matrici. Design
musi byt vybran tak, aby vyhovoval konkrétni aplikaci a dosdhlo se tak maximalni

efektivnosti (Turner et al. 2019; Perez 2007).

Vyrobeny mohou byt zlegované nebo loziskové oceli, kalené na tvrdost 60 Rc dle
Rockwellovy Skaly s povrchem opatfenym karbidy wolframu (Perez 2007; Alakangas a Paju
2002). Nazornou ukazkou dulezitosti vztahu matrice a rolny je mozno doloZit obrazkem ¢. 6.

Zobrazen je proces zhutiiovani mezi rolnou a matrici.

Press roll Roller shells

Raw material

y c \ Raw material
oy A
s @ o~ A >
v
N—A _| Die
Helical Closed End Open End
Closed End Corrugated Corrugated
Corrugated
R=p- P ul <K R= friction [n]
& 1 = friction coeffient )
P_= pressure of walls [N/m’]
u = diameter of hole [m]
| = length of hole [m] - Shar 4
K = propolsion [N] Dimpled Corrugated Tungsten
carbide
Obrdzek 6 Proces tvorby pelety piisobenim rolny a matrice Obrazek T Rolny a moznosti jejich povrchové upravy
(Alakangas a Paju 2002) (Turner et al. 2019)

Material je pfivadén do pracovni zony, Stérbiny, ve které je postupné zhustovan
a naslednym posunem protlacen skrze matrici. Pisobi zde sily od rolny na material do bodu,
kde se rolna téméf dotykd matrice. Zpusobuji zhustovani materialu, ze kterého se nasledné
stava peleta. Proti této sile plsobi radialni sila od matrice a kolmo na ni tangencialni sila

zabranujici prokluzu materidlu v pracovni zéné. Jeji velikost souvisi S tlakem vytvarenym
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rolnou a tfecimi charakteristikami vstupniho materidlu. Zajimavym faktem pozorovatelnym

na obrazku ¢. 6 je také to, Ze peleta je utvafena ve vrstvach.

S pfibyvajicim mnozstvim materidlu ma rolna tendenci jej tlacit vice pred sebou, a ne
pod sebe smérem skrze matrici. Sila prokluzu se zvétSuje a material ma vétsi tendenci se po
matrici klouzat spise nez se nechat protlacit skrze matrici. To mize vyustit v ¢asteéné ¢i uplné
ucpani matrice. Proto je také dulezité udrzet stabilni pfisun materidlu do peletovaciho lisu.
Ideadlni mnozstvi podavaného materidlu je mozné pfizplisobit zvétSenim thlu sevieni mezi

matrici a rolnou.

Nip angle (%)

Obrizek 8 Uhel sevieni mezi rolnou a matrici (Turner et al. 2019)

Jde o thel mezi tangencialou na vnitini stranu matrice a tangencialou na rolnu métenou
v bod¢, kde se material na vnitini strané matrice stietdva s rolnou. Vzhledem K tomu, Ze se
zvetSujici se matrici a rolnou je mozné operovat s vétsi vrstvou vstupniho materidlu bez
vétsich rizik ucpani, jednd se kapacitné a energeticky 0 efektivnéjSi zplsob vyroby nez

s menSimi variantami peletovacich list (Turner et al. 2019).
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3.1.3 Pelety

Dle normy CSN EN ISO 17225-2 je pod pojmem dievni peleta predstavovano zhutnéné
palivo vyrobené z dfevni biomasy, a to s pfisadami ¢i bez ptisad. Byva valcovitého tvaru

S prumérnymi rozméry 5 mm az 40 mm na délku a prumérem do 25 mm. Konce ma uldmané.

Dievéna peleta je tedy valeCek o urCitych definovanych rozmérech s potencidlem
energetického vyuziti, produkovany pomoci zhutnéni difevnich hmot (Ochodek a Koloni
2006).

Normy definuji jak jejich rozméry, tak urcité vlastnosti, kterymi jsou: vlhkost, obsah
popela, mechanickd odolnost, obsah jemnych ¢&astic, vyhfevnost, ptisady, sypnd hmotnost.

V zavislosti na téchto vlastnostech rozliSujeme pelety do tfid A1, A2 a B.

Momentalni nejvetsi vyuziti pelet je pii vyrobé elektiiny, kde jsou pelety spalovany
spolu s uhlim, ¢i samostatné paleny v konvertovanych uhelnych elektrarnach za tGcéelem
snizeni emisi sklenikovych plyna. Pfipadné jsou vyuZzivany coby snadno uzivatelné biopalivo
do automatickych kamen a kotli za Ucelem vytapéni obytnych domi. Tyto pelety maji
obvykle oznaceni EN plus a spliuji podminky tiid Al. Pelety je dale mozné vyuzit napiiklad
ve stfedné velkych systémech zasobovani teplem, napf. V zafizeni na kombinovanou vyrobu

tepla a elektfiny. Toto pouziti vSak neni na trhu ve velkém zastoupeni (Thrén et al. 2017).
Vstupni surovinou pro vyrobu pelet mohou byt rtizné ligninocelul6zové materialy.
Biopelety

Pro vyrobu je vyuzito stabilizovanych kali z Cistiren odpadnich vod coby pojiva
k vyrobé pelet. Palivo je vyrobeno fermentaci, suSenim a naslednym lisovanim. Doporuc¢eny
obsah suSiny je stanoven na 20-30 %. Tuto suSinu tvoii dfevni odpad, sldma, pfipadné jiné
tuhé bioodpady. Vyhodou je jejich nizkd popelnatost oproti fosilnim, piipadné
lignocelulozovym materialim (0,3-1 %) pii ziskani obdobné vyhievnosti (15-19 MJ/kQg)
(Grycmanova et al. 2007; Ochodek a Koloni 2006).
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Agropelety

Spadajici do kategorie alternativnich pelet, agropelety se vyrabi lisovanim riznych
povétsinou zbytkovych zemédélskych komodit. Je mozné vyuziti energetickych rostlin,

fepkové a obilné slamy, odpadu pfi €iSténi obilnin a olejnin, sena atp.

Vyhtevnosti se prakticky vyrovnaji dfevnim peletdm 15-18 MJ/Kg, avsak maji vyssi
obsah popela, a to az 9 % (Verner 2007).

Obrdazek 9 Riizné druhy agropelet (Verner 2007)
Nejedna se o standardné vyrabéné pelety, ale pro ucely této prace je tieba zminit, zda
bylo jiz s peletami vyrabénymi z ligninu experimentovano.

Pelety z ligninu

Takovéto pelety jsou spiSe vyzkumnou zélezitosti a pro jejich vyrobu bylo vyuzito

jednopeletovacich lisii uréenych pro védeckou €innost.

Na Karsladské univerzité ve Svédsku byly testovany mechanické vlastnosti a spojovaci
mechanismy pelet vytvorenych z Cisté biomasy. K tomuto experimentu byla vyuzita celul6za,

hemicelul6za, lignin, protein, extraktiva a rizné druhy dieva.

V ramci ligninu byly testovany dva druhy. Lignoboost lignin ziskany pii alkalickém
procesu vyroby buni¢iny LignoBoost procesem. Vstupni surovinou byly jehli¢naté dieviny.
Tento typ ligninu je odliSny strukturou od pfirodniho ligninu. Oproti ostatnim postrada

kovalentni vazby s polysacharidy.
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C1 Cotton linters C2 Cotton C3 Avicel

HC4 Locust bean gum mannan  HC5 Konjak mannan

{x.
B

HC7 Rice xylan OP8 Larch arbinogalactan
OP10 Wheat starch L11 Lignoboost lignin L12 CleanFlow lignin
: w ’ ‘ . “ ”
P13 Wheat gluten ’ P14 Soy E15 Wood resin
‘ (i R
E16 Tannin SW17 Pine SW18 Spruce
SW19 Larch HW20 Birch HW21 Beech

Obrazek 10 Pelety vyrdabéné za pouziti riiznyCh materidlii (Frodeson et al. 2017)

Druhym typem byl CleanFlow lignin. Ten byl ziskan od spole¢nosti CleanFlow. Je
podobny Lignoboost ligninu s mensi molekuldrni hmotnosti a vétsi homogenitou, coz

ovliviiuje jeho fyzikalni vlastnosti.

Pelety byly produkovéany pouZzitim jednopeletovaciho lisu. Lis sestdval z jednoduché
matrice s odnimatelnym dnem a pistu, zasazenych na testovaci stroj zn. Seidner. Primér
pelety byl 8 mm. Teplota lisovani byla stanovena na 100 °C, rychlost stadovani na
30 mm/min, sila na 15 kN. Po dosazeni pozadované sily byl staly tlak na peletu vyvijen

po dobu 10 s. Poté bylo dno odejmuto a peleta vytlacena pomoci pistu.

Byt ve vétsiné pripadli byly vyprodukovany testovatelné pelety, v pfipad€ ligninu se
vyroba pelet nezdatila a nemohly tak byt zhodnoceny jejich vlastnosti.

Popisovany zde byly problémy tykajici se peletizaéniho procesu, kdy pfi stlaceni lignin
plastifikoval a pfilepil se k matrici. Test musel byt pferusen a vysledku se nedosahlo

(Frodeson et al. 2017).
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Dalsi vyzkum byl proveden pod zastitou Institutu Teknologi v Bandungu. Vyrabény zde
byly brikety z ¢istého ligninu.

Pouzit byl lignin ziskany precipitaci ¢erného louhu za pomoci kyseliny citronové,
octové a sirové, ktery byl dodan z vyrobny buniciny z Indonésie.

Princip lisovani byl prakticky stejny jako u predchoziho ptikladu s tim rozdilem, ze
pramér vyrobku byl stanoven na 30 mm. Proto je udavano, ze se jednalo o briketu. Pracovni

tlak byl stanoven na 50 MPa, coz je pfiblizn¢ pétkrat vice, nez je vyuzivano u klasickych
briketovacich lisi (Mardiyati et al. 2021).

*—

Obrdazek 11 Experimentalné vyrobené brikety z ligninu (Mardiyati et al. 2021)

Peletovaci proces je velice efektivni pfi zpracovani biomasy. AvSak vzhledem
k malému priméru pelet byva problém s jejich strukturalni stabilitou. Pelety se mohou
Vv disledku manipulace, transportu a skladovani rozpadat. Tato problematika byla zkoumana
vramci vyzkumu kvality smrkovych pelet s pfidavkem sulfatového ligninu a obilného
¢1 kukufi¢ného Skrobu.

Pelety byly vyprodukovany pomoci laboratorniho peletovaciho lisu od Amandus Kahl.
Teplota pti peletovani byla 100 °C a peletovaci matrice byla nahtata v oleji s teplotou 200 °C
po dobu 30 min.

24



Pridavky ligninu byly Vrozmezi mezi 1-5% stim, Ze nejlepSich vysledki bylo
dosazeno pii pfidani 4 %. V pelet¢ pak lignin uc¢inkoval jako efektivni pojidlo vlaken
zajiStujici zvySeni tvrdosti pelety o 22 % oproti ostatnim aditiviim. Pfitomnost ligninu jesté
zvysila hustotu pelety. To mohlo byt dle studie zptsobeno vys$im obsahem ligninu ve smési,
jelikoz lignin byl jiz obsazen ve dievé. Plastifikace pak byla o to efektivnéjsi, jelikoz doslo
Kk tvorbé hladsi a jednotngjsi struktury pelety, a tim zvySeni jeji hustoty (Surdi de Castro et al.

2021).
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3.2 Vstupni suroviny
3.2.1 Dfrevo

Dievo je biopolymer rostlinného pivodu vytvofeny ve stromech. Vznika
prostiednictvim geneticky zakddovaného systému fotosyntetickych a nasledné biochemickych
reakci probihajicich v kambidlni zéné stromu. Samotné dievo pak tvoii 70-93 % objemu

stromu (Reinprecht 2008).

Tento material disponuje velkou Skalou vlastnosti. Ty jsou ovlivnény fadou faktord,
jako jsou klimatické podminky, typ stanovisté ¢i druh dfeviny. Nékteré vlastnosti dieva jsou
povazovany za negativni, napf. hygroskopicita, anizotropnost, hotflavost, nehomogennost

a také nachylnost na degradaci ptisobenim biotickych a abiotickych ¢initelti (Horacek et al.
2008).

Tento material se také vyznacuje znanym mnozstvim vyhod. Jedna se napiiklad o jeho
dobry pomér pevnosti k nizké hmotnosti a tepelné a elektroizola¢ni vlastnosti s malou teplotni
roztaznosti. Je hojné€ vyuzivan ve velké fad¢ vyrobkt pro svoji jednoduchou opracovatelnost a

vysokou esteti¢nost (Horacek et al. 2008).

Vzhledem knovym moZnostem zpracovani dieva poskytovanym modernimi
technologiemi je do jisté miry mozné eliminovat nevyhodné vlastnosti dieva a ziskavat nové
materidly disponujici pozadovanymi vlastnostmi. Piikladem by mohly byt dnes stile vice

vyuzivané kompozitni materialy na bazi dreva (Moore a Cown 2015).

Je mozné dfevni hmotu dezintegrovat na jeji zdkladni stavebni jednotky a z nich
vytvaret nové materidly. Tomu se vénuji napiiklad spolecnosti zabyvajici se zpracovanim

dfevni $tépky na vyrobu buniciny (Davidsdottir 2013).

Pro pochopeni tohoto procesu je tieba zndt chemické slozeni dieva. To je mozné

rozdélit na:
e Celulozu
e Lignin
e Hemicelulozy

e Pektiny a dalsi slozky
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3.2.2 Celuloza

Celuléza je ptirodni polymer sestavajici z dlouhych fetézovych molekul vytvotfenych
ze stejnych  jednotek  tadicich se za sebou. Tyto jednotky se  skladaji
ze dvou B-D-glukopyranozovych jednotek spojenych glykosidickou vazbou mezi prvnim
a ¢tvrtym uhlikem. Z hlediska cetnosti vyskytu se jednd o nejvice zastoupeny polymer
na ptirodni bazi. Je odhadovano, ze v prirod¢ jej vznika 1,5 biliond tun ro¢né. To z néj Cini
prakticky nevycerpatelny zdroj surovin pro vyrobu produktd. Jeji vyskyt je mozno sledovat
vV primarnich buné&nych sténach rostlin nebo v kombinaci sligninem, hemicelulézami,
rostlinnymi gumami a pektiny v sekundarnich bunécnych sténach (Holtzapple 2003;

Liptakova a Sedliacik 1989; Nikitin 1956).

1.038nm

Hl H Hicon ot _HCOH o
H " H N
HO o]
N H2COH HO N OH "l HaCoH HO v OH T OH
Nonreducing Anhydrocellobiose n Reducing
end end

DP =21+ 2 (500-15000)
Obrazek 12 Strukturdlni vzorec celulézy (Holtzapple 2003)

Dalsi nové aplikace celuldzy vyuzivaji jeji biokompatibility a chirality pro imobilizaci
proteini a protilatek, ptipadné pro tvorbu celulézovych kompozit se syntetickymi polymery
a biopolymery. Zajimavym zpracovanim je pak vyroba nanoceluldzy, ktera ma diky
pozoruhodnym fyzikalnim, mechanickym, chemickym 1 biologickym vlastnostem teoretickou

moznost nahradit n¢které plasty a sklo (Bai et al. 2021).

Derivaty celuldzy, vznikajici chemickou modifikaci celuldzy, jsou vyuzivany pro
vyrobu textilii, potravin, starSich filmt, natérovych hmot, vybusnin nebo 1é¢iv. Mezi zakladni
vyhody materidli na bazi derivati celulozy lze zaradit velkou houZevnatost, snadnou
barvitelnost, dobrou soudrznost s kovy ¢i maly elektrostaticky naboj. Velkou kapitolou
vV ramci vyuziti celulézy je vyroba buniciny pro uGcely papirenského primyslu. Potencidlni
moznosti celulozy jsou znacné obsédhle, a i pfes Cetné vyzkumy a poznani je stale mozné

nachazet nové zpusoby jejiho vyuziti (Kim et al. 2006).
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3.2.3 Lignin

Lignin je hned po celuldéze nejrozsifenéjSim piirodnim polymerem. Tvoii pfiblizné
30 % organického uhliku v biosféte. Je pfitomen ve vSech cévnatych rostlinach, vétSinou
mezi bunéénymi strukturami, ale také uvnitf bunék v bunéénych sténach. Jeho komplexni
aromatické heteropolymery ztuzuji a upeviiuji sekundarni bunécné stény v xylémovych
tkanich a vytvareji tak hustou matrici, ktera vaze celul6zové mikrofibrily (Abhilash a Thomas
2017; Boyce et al. 2004).

Z hlediska evoluce lignin hraje diky svym vlastnostem klicovou roli ve vyvoji
suchozemskych cévnatych rostlin, zeyména diky strukturdlni podpote a funkcim zajiStujicim

transport vody Vv rostliné (Boyce et al. 2004; Whetten a Sederoff 1995).

Samotny vznik ligninu v rostlindich je pak vysledkem procesu lignifikace. Jde
0 nevratny proces probihajici v rostlindch pfirozenég, ptipadné miiZze byt indukovan. Proces
zaCind dehydrogenativni nebo kiizovou dimerizaci dvou molekul monolignolu a pokracuje
dalSim kfizovym spojenim piedem vytvofenych dimerti nebo oligomerti a ptichozich
monolignoli tak, Ze vznikaji makromolekuly ligninu. Z hlediska umisténi v buiice jde
nejcastéji o sekundarni bunécnou sténu, ndsledovanou primarni bunécnou sténou ¢i stredni
lamelou (Lu a Ralph 2010).
Vyskyt a funkce ve dievinach

Z hlediska umisténi ve dievé je lignin dialezitou slozkou bunécné stény, zajistujici jeji
pevnost a hydrofobni vlastnosti, coz vede k moznosti pienosu vody a rozpusténych latek
cévnim systémem a také hraje roli pti ochran¢ dieva pred patogeny. Vyskytuje se zejména ve
stfedni lamele, obvykle v zastoupeni mezi 60-90 %. Celkové pak se jeho mnozstvi ve dieve
pohybuje mezi 20-30 %, ¢imz se stava po celuldze druhou nejvice zastoupenou slozkou. Jeho
mnozstvi zavisi na dieving a obecné lze Fici, Ze podil ligninu je vétsi v jehli¢natych dievinach.
Krom umisténi ve stfedni lamele, kterd spojuje jednotlivé buiiky, je lignin kovalentnimi

vazbami spojen s hemicelul6zovymi vlakny a tGcinkuje tak jako zpevnujici faktor (Vanholme
et al. 2008; Prochazka 1998).
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Struktura ligninu

Lignin lze popsat jako komplexni racemicky aromaticky heteropolymer. Nema tedy

pevnou strukturu a nelze u néj najit pravidelné se opakujici tiseky (Abhilash a Thomas 2017).

Zakladnimi latkami pro jeho vznik jsou monolignoly. Jde o relativné toxické, nestabilni
slouCeniny sestavajici ze tfi monomert hydroskoficového alkoholu. Ty se od sebe lisi

stupném metoxylace. Jedna se o:
e Koniferylalkohol
e Sinapylalkohol

e Kumarylalkohol (Whetten a Sederoff 1995)

Lignin monomers

OH y OH OH
= o P —
1
6 2
5 3
4 OCH;, H3CO OCHj4
OH OH OH
p-coumaryl alcohol coniferyl alcohol sinapyl alcohol

Corresponding structural units in lignin

; ; “OCH;  HsCO”~ : “OCH,4
e 0 .0

p-hydroxyphenol unit guaiacyl unit syringyl alcohol
(H) @ )

Obrazek 13 Struktura monolignolii a jejich produkované jednotky
(Margarida Martins et al. 2022)

Ty produkuji jednotky jako p-hydroxifenyl (H), guaiacyl (G) a syringyl (S), které jsou

zaclenéné do polymeru ligninu.

Samotné slozeni ligninu je pak rozdilné dle poctu jeho monolignoli a zastoupeni
jednotlivych alkoholii. Kromé zakladnich latek H, G a C mohou byt soucasti ligninu napiiklad
hydroxyskoticové aldehydy, hydroxyskoficové kyseliny, dihydrokoniferyl alkohol, feruldtové
monolignoly a dal§i. Ve vzniklém polymeru je diky témto riznym latkdm pozorovatelna
zna¢na rozmanitost a je tak velice t€zké pfedem odhadovat piesné slozeni ligninu (Zhao 2016;

Boerjan et al. 2003).
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Lignin se tedy skladéa principelné ze tfi zdkladnich slozek, H, G a C, jejich pomér je
vSak rozdilny a n¢kdy je mozné pozorovat jen stopové mnozstvi nékteré ze slozek. Naptiklad
jehli¢naté dieviny jsou tvofeny piedevsim guaiacylem, coz je prekurzor ke konyferylalkoholu,
zatimco listnaté dfeviny jsou sestaveny jak =z guaiacylu, tak syringylu derivovanych
koniferylalkoholu a sinapylalkoholu. Faktem vSak zlstava, Zze navzdory Cetnym zkoumanim
struktury ligninu jesté nebylo mozno izolovat a presné definovat vSechny jeho Casti pfi

zachovani pivodni struktury (Boerjan et al. 2003; Hon a Shiraishi 2000).

LIGNIN-O OMe

Obrazek 14 Strukturni vzorec makromolekuly sulfatového ligninu (Lange et al. 2013)
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Vlastnosti a potencialni vyuziti ligninu

Lignin lze v jeho témé&f Cisté formé popsat jako prasek Zluté, svétle hnédé az tmave
hnédé barvy. Je bez chuti, nerozpustny ve vodé ¢i alkoholech, avsak je mozné jej rozpustit ve
slabsich zasaditych roztocich (Wypych 2018; Abhilash a Thomas 2017).

Obrazek 15 Vzorek ligninu (Web StoraEnso 2023)

Hodnota skelného pifechodu materialu se pohybuje mezi 97-162 °C. Jedna se
0 vlastnost, kterou doprovézi jev, pii kterém lignin vykazuje nahlé¢ zmény skupenstvi.
V tomto pifipadé u ligninu dochazi k plastické deformaci. Pasobi tedy vice ¢i méné jako
kapalna latka, ktera se po zchlazeni nenavrati do svého piivodniho tvaru. Bez této vlastnosti
by naptiklad nebylo mozno efektivné vyrabét pelety (Wypych 2018; Zhang a Cresswell
2016).

Hustota materialu p¥i 20 °C se pohybuje v rozmezi 1350-1500 kg/m?.

Hodnota rozpustnosti dle Hildebrandovych parametrti rozpustnosti se pohybuje

v rozmezi 22,7-33,1 MPa%? (Wypych 2018).

V dnesni dobé¢ je lignin stale nejvice vyuZzivan pro spalovani v rdmci regeneracnich
kotld pro ucely ziskani dodatecné energie. Pro jiné vyuziti je tfeba brat v ivahu dalsi faktory,
napiiklad samotné sloZeni ligninu, které je zavislé na své plvodni surovin€ ¢i zplsobu
ziskavani. de také o potencidl objemu samotné produkce a predpovédi, zda a jak produkt

uplatnit na trhu (Balakshin et al. 2021).
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Naésledujici graf tuto problematiku zachycuje z pohledu produkce a potencionalniho

vyuziti na trhu.
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Obrazek 16 Graf porovnani objemu produkce ligninu a jeho potencionalniho vyuziti s ohledem na potencionalni
ekonomickou efektivitu (Balakshin et al. 2021)

Vyuziti ligninu mize byt napi. v odvétvich tykajicich se vyroby ochrannych vrstev
materiali, vytvareni uhlikovych vlaken z ligninu, pfidavani ligninu jako plnidla fenol-
formaldehydovych lepidel nebo vyroby biopaliv a energie, jak znazornuji Sedé plochy v grafu.
Cervené plochy znazoriuji druhy ligninu v zavislosti na jejich zptsobu vyroby. Osa X
znazoriiuje mnozstvi ligninu, které je mozno za rok vyrobit, a zaroven mnozstvi, které by bylo
mozno v ramci produktu zpracovat v kt/rok. Potencialni vynosy z produktii je mozno pak

spojit s osou Y vlevo a cenu vyroby ligninu s 0sou Y vpravo (Balakshin et al. 2021).

Vysledkem tedy muze byt zjisténi, ze byt nejvétsim vynosem by mohlo byt vyuziti
VvV tvorbé ochrannych UV filma ¢i stabilizatori emulzi, objem produkovaného ligninu by
znacn¢ prevysSoval potfebné mnozstvi k uskutenéni téchto cili. Na druhou stranu vyuziti

ligninu pro energetické tcely by z hlediska potfebného objemu ligninu nebylo dostatecné.

Bylo by tedy vhodné nalezeni jist¢ rovnovdhy mezi objemem vyroby a spotifebou
materidlu na produkt, se zajiSténim ekonomické efektivity. Zaméfeni na stifed grafu by mohlo

byt dobrou predikci k tomu, jakym smérem by se vétSina trhu s ligninem mohla ubirat.

Vzhledem Kk rozsahlému potencidlu dal§iho vyuziti ligninu je tato problematika
pfedmétem dalSich zkoumani. Spole¢nost Mondi podporuje vyzkum s nazvem Flippr2,
zabyvajici se novodobymi zplsoby a technologiemi v papirenském primyslu, zejména pak

dal$im vyuzitim ¢erného louhu a vyuzitim jemnych vlaken (TUGRAZ 2021).
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Dalsi firmou zabyvajici se vyuzitim ligninu je Stora Enso, kterd postupné uvadi
a predstavuje trhu produkty v ramci projektu Lineo, kde je lignin pfidavan do lepidel na bazi
fenolu v pieklizovanych deskach ¢i do asfaltu coby soucast jeho pojiv. Znam je také projekt
Lignode, kde jsou na zaklad¢ procesu pyrolyzy ligninu vyrabény uhlikové baterie na piirodni
bazi (StoraEnso 2022).

Vzhledem k tomu, ze firma Mondi pocita s ligninem jako s jednim z hnacich prvku
budouciho vyzkumu, je i tato prace soucasti téchto krokid. Pravé jednou z nevyhod tohoto
300 um, jde o rizika spojena s jeho jednoduchou vznosnosti. Vzhledem k ni mize dochazet
K usazovani prasku na povr$ich vyrobny ¢i K jeho vdechovani. Navic takto mala frakce
S sebou nese znacna rizika vzniceni. Proto by bylo vhodné nalézt zplisoby zpracovani

a eliminace té€chto faktord.

Zpusoby ziskavani

Lignin je pfirozenou soucasti vSech cévnatych rostlin. Jeho sloZeni zavisi na fadé
faktori a jeho samotné vlastnosti jsou ovliviiovdny procesy ziskavani. NejveétSim
a potencidln¢ hlavnim zdrojem ligninu jsou bio rafinérie a provozy zaméfené na zpracovani
dfevniho materidlu na buni¢inu. Obvykle se vyskytuji v rdmci papirenskych provozi, kde je
lignin povazovan za vedlejsi, ptipadné dokonce odpadni produkt, a vychazi z néj coby soucast
¢erného louhu. V roce 2018 byla uvadéna produkce lignosulfatt, tedy latek obsazenych

v ¢erném louhu, v hodnotach pfiblizn¢ 1 000 000 tun/rok (Bajpai et al. 2018).

Potencialni zisk ligninu vyrabéného sulfatovym zpiisobem cinil v roce 2018 265000 t.
Jedna se o material, jehoz nejvétSim vyuzitim je spalovani v regeneracnich kotlich pro

regeneraci chemikalii, vyuZitych pti vafeni buni¢iny (Dessbesell et al. 2020).

Statistika pak uvadi, Ze celkova produkce buni¢iny se vroce 2021 pohybovala
vV hodnotach 190 milionti metrickych tun. Z toho 150 mil. metrickych tun bylo vyrobeno

pravé chemickou cestou (Statista 2022).

Z hlediska velkokapacitni vyroby lze vyrobu buni¢iny rozdé¢lit dle principu vyroby na
dva typy: sulfatovy a sulfitovy zpisob.

Sulfatovy proces je v dneSni dobé nejvice zastoupenym principem této vyroby. Zaroven
se jedna o zplsob, Vramci kterého byl ziskdm cerny louh pro precipitaci ligninu, poZitého

V ramci této prace. Proto bude v nasledujici Casti tento zptisob rozebran podrobnéji (Bajpai
2015).
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3.3 Sulfatovy proces vyroby
3.3.1 Vyroba buniciny

Produktem tohoto procesu je kvalitni bunicina, jejiz vlakna disponuji témef neporusSenou
strukturou a tim zajistuji dobré mechanické vlastnosti papiru, ktery se z ni vyrabi. Velkou
vyhodou tohoto procesu je moznost regenerace chemikalii pouzitych na varku. Diky tomu i
pres to, ze v porovnani s ostatnimi zplisoby vyroby ma sulfatovy proces mensi vytéznost, je

ekonomicky vyhodny (Shrotri et al. 2017).

Postup vyroby je shrnut na nasledujicim obrazku:

Zpracovani
suroviny
s odkorneni Varka Odluzovani Prani hnédé latky
*Stépkovani
Ttidéni buniCiny Delignifikace Béleni Dalsi zpracovani

Obrazek 17 Fadze procesu vyroby sulfatové buniciny (Cheremisinoff a Rosenfeld 2010), upraveno autorem

Hlavni surovinou pro vyrobu sulfatové buniciny je dievni hmota. Mozné je také vyuziti
sekundarnich vlaken, napf. recyklovanych vlaken nebo nedievnych vlaken (baviny, Ine,

konopi aj.).

Zpracovani suroviny

Pokud se jednd o zpracovani dfevni suroviny, jsou nejprve kmeny odkornény (Casto
bubnovymi odkornovaci), jelikoz kira neobsahuje tak kvalitni vlakna jako bél ¢i jadro. Po
odkornéni je dfevo roztfiskovano na Stépky o priblizn¢ stejnych velikostech pro dosazeni

konzistentni kvality (Cheremisinoff a Rosenfeld 2010).

Viarka

Pti sulfatovém procesu je Stépka nasledné za zvySenych teplot na 170 °C a tlaku vafena
v bilém louhu po dobu pfiblizn¢ 2 hodin. Jedna se o zasadity roztok obsahujici sulfid sodny
a hydroxid sodny. Varka miZze probihat bud’ v diskontinudlnich varéacich nebo
Vv kontinudlnich vatécich. Provozy vyuZivajici ke zpracovani jehli¢naté dfeviny pouZzivaji také

systém znovuziskani terpentynu pro dalsi syntézy. Bily louh v kombinaci se zvySenymi
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teplotami zptsobi rozpojeni vazeb v ligninovych slouceninach. V zévislosti na podminkéch je
uvadéno odstranéni ligninu ze §tépky v mnozstvi 90-95 % (Mathew et al. 2018; Bajpai 2015).
Takto prvotné ziskana buniCina stale obsahuje Castice, které jsou v kraftovém procesu

pred bélenim odstranovany pomoci nasledujicich krok:

Odluzovani

Jedna se o odstranéni vétsich zbytkli nerozlozeného dieva z bunic¢inové hmoty. To je
uskute¢novano pomoci zafizeni fungujiciho na principu propustnosti sit a odstfedivé sily.
Zbytky jsou bud’to nasledné paleny a vyuzity pro znovuziskani ¢asti energie pro dal$i procesy
nebo vylouceny jako odpad, ptipadné znovu vraceny do procesu varky (Zaidi a Kumar Goyal
2014).

Prani hnédé latky

Velkou vyhodou sulfatového procesu je moznost regenerace chemikalii potfebnych pro
proces varky. Efektivni prani je tedy velice dilezitym faktorem pro maximalizaci navratnosti
téchto chemikalii, které jsou v tomto kroku soucasti tzv. hnédé latky. Castou technologii
pouzivanou pro prani buniCiny jsou série dvou az Ctyf rota¢nich vakuovych pracek. V kazdé
Z nich je pozito proudu vody k vytésnéni varné tekutiny z buni€iny. Protiproudé myti je
vyuzito pro snizeni spotieby vody. To znamend, ze pohyb buniCiny jde proti proudu vody.
Cim niz§i spotiebované mnozstvi, tim nizsi naklady jsou potieba ke zpracovani. Poéitan je
zde rozpustny faktor. Jedna se o miru, ve které je porovnan objem mnozstvi vody pouzité pfi
prani s teoreticky potiebnym mnozstvim vody potiebnym K oddéleni louhu od buniciny.
Vztazen je pak k hmotnosti vody na hmotnost suché buni¢iny. Obvykle se udava hodnota 2-3
t pfidané¢ vody za tunu buniCiny k ziskdni 96 % chemikalii potfebnych k procesu vyroby
(Bajpai et al. 2018; Bajpai 2015).
Tridéni bunidiny

Bunicina je zde zfedéna vodou a propousténa soustavou sit zajiStujicich vibra¢ni pohyb,
hydraulické zametdni, zpétné proplachovani nebo pulsovani k odstranéni nadrozmérnych
castic. Nové technologie vramci tohoto procesu pak zajiStuji men$i ztraty buniCiny

a spotiebu energie za zvySeni vyrobnich kapacit (Hamelin et al. 2014).
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Delignifikace

V ramci provozi produkujicich bélenou buniinu je mozné zatazeni faze kyslikové
delignifikace. Snizovdny jsou pak naroky na mnozstvi bélicich chemikalii. Kyslikova
delignifikace ma funkci snizeni obsahu zbytkového ligninu v buni¢iné piiblizné o 35-55 %
bez poruseni pevnosti vldken ¢i vytézku buni¢iny. Degradace ligninu v zasaditém kyslikovém
médiu vychazi z reakci hydroxidu a kysliku s fenoxy hydroxylovymi skupinami v ligninu.
Dochazi tak k fragmentaci aromatickych kruht v ligninu a odlouceni ¢asti jeho fetézca (Yang
et al. 2003).

Béleni

Bélici proces zajiStuje vyhovéni poZadavkiim bélosti papiru na tkor vytéZnosti.
Sestava, v zavislosti na pozadavku vyrobce a vybavenosti daného zavodu, ze tfi az sedmi
bélicich fazi. Typicky se jedna o stfidani fazi béleni a extrakcei, s tim, ze faze extrakce neni
nutné zafadit vzdy po fazi béleni. V bélicich fazich je buni¢ina vystavéna vlivu bélicich
chemikalii. Stfidani je provadéno z toho duvodu, ze kazda z chemikalii reaguje s ligninem

rozdilng a je tedy dosahovano efektivnéjSiho odstranéni nezadoucich latek (Suess 2010).

Bélici faze se sklada typicky ze tfi krokii. Smichéni buniiny s bélicimi chemikaliemi,

reakce chemikalii s buni¢inou v retencni vézi a vymyvani chemikalii z buniCiny.

Ve fazi extrakce jsou pridany chemikalie pro neutralizaci chemické reakce a vyrovnani

PH pied dalsi bélici fazi. Casto se jedna o hydroxid sodny (Bajpai 2015).

DalSi zpracovani

Bunic¢ina mize byt bud’ vysuSena a pfipravena na export nebo, pokud se papirna nachazi
ve stejném aredlu jako vyrobna buniCiny, je mozné ji rovnou pfipravit na papirenské
zpracovani. To obnasi pfipadné vycisténi buni¢iny od nezadoucich prachovych ¢i jinych
malych pevnych ¢éstic. Nasledné prochdzi buni¢ina riznymi stupni mechanického
rozvlakinovéni, aby co nejvice vyhovovala pozadavkiim kladenym na vysledny produkt
(Bajpai 2015; Cheremisinoff a Rosenfeld 2010).

Chemické zpracovani buniCiny v porovnani s ostatnimi zpisoby, jako jsou
polochemickym, chemickomechanickym, ¢i mechanickym vyuZziva pouze chemikalii k d€leni
a CiSténi vlaken. S vétSim mnoZstvim chemikalii klesa samotnd vytéznost, jelikoZ chemické
reakce degraduji a rozpoustéji difevni komponenty. Zejména jde o lignin a hemiceluldzy. U
sulfatového procesu je uvadén vytézek v rozmezi 42-60 % v zavislosti na pouzité dieviné.

Napf. u jehli¢nanti je mozné dosdhnout vyssich vytéZzka nez u listnatych dievin. Zaroven vSak
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tento zplsob zajistuje ziskavani témét neposkozenych vlaken, které poskytuji vyrazné lepsi

mechanické vlastnosti papiru a spliluji pozadavky na jeho bélost (MacLeod 2007).

Paralelnim procesem probihajicim v rdmci zpracovani dievniho materidlu na buni¢inu je
regenerace chemikalii vyuzivanych k varce $tépky. Jde o proces, ve kterém jsou anorganické
chemikalie regenerovany pro znovuvyuziti ve varce. Dochazi zde také k produkci znacné
tepelné energie, ziskané palenim organickych zbytkii dfevniho materialu, a Kk redukci
znecisténi ovzdusi a vody diky dal§imu vyuziti téchto odpadnich materiali. Dochazi také

K razantnimu snizeni nakladii na samotnou vyrobu buni¢iny.

3.3.2 Regenerace chemikalii

Regenerace chemikalii v sulfatovém procesu vyroby je vyspélou technologii
vyuzitelnou pro recyklaci chemikalii, efektivni vyuziti parniho tepla a generaci dodatecné
elektiiny z energie dodané spalovanim koncentrovaného ¢erného louhu (Tran a Vakkilainen

2007) .

Zkréacené se proces se sklada ze tii st€zejnich casti:

Koncentrace ¢erného
louhu

*Odparovani
«Koncentrator

Procesy regeneracniho
kotle

*Spalovani

*Generace elektfiny
*Precitipace plynt

Ptiprava bilého louhu ze
zeleného louhu

*Tvorba zeleného louhu
«Kaustifikace a ¢i$téni
+Cisténi bilého louhu

Obrdazek 18 Faze procesu regenerace chemikalii (Bajpai et al. 2018), upraveno autorem

V ramci vSech téchto Casti je tieba zafidit moznost skladovani materidlu pro piipadné

moznosti kompenzovani neplynulosti provozu ¢i servisovani. Skladovaci kapacita v ramci

3-4 h by méla byt béznou (Bajpai et al. 2018).
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Obrazek 19 Schéma procesu regenerace chemikalii (Bajpai et al. 2018)

Koncentrace ¢erného louhu

Aby mohlo dojit k efektivnimu spalovani cerného vyluhu v regenera¢nim kotli, je tieba
zvysit koncentraci obsahu pevnych ¢astic v louhu. Vstupni obsah se pohybuje kolem 15 %.
Tento proces probihd v riznych typech vyparnika. Nejvétsi podil z hlediska obsahu vypairené
vody zajistuji MEE (Multiple-Effect Evaporators) (Walmsley et al. 2017).

Jedna se o sérii ¢ty az osmi vyparniki zajist'ujicich odpatovani vody z louhu. Ty jsou
usporadany takovym zptisobem, aby bylo mozné vyuziti tepla par odpaienych v piedchozich
vyparnicich k odpafovani vody v nasledujicich vyparnicich. Teplo je tedy dodavano prvnimu
v poradi a dochazi ke vzniku Zivé pary. Ta je odvadéna do druhého z vyparniki, kde diky
svému teplu zajistuje odparovani dalsi vody z louhu. Tento proces je opakovan a vSechna
odparené voda je kondenzovéana v poslednim z vyparnikli pouzitim chladiciho proudu vody.
Z tohoto procesu vychazi ¢erny louh o koncentraci pevnych ¢asti 45-55 % (Bajpai et al. 2018;
Santos 2016).

Takto koncentrovany louh je pfeveden do koncentratoru. Jedna se 0 systém parou
nahfivanych vyparniki, skrze které koncentrovany louh propadava ¢i cirkuluje a diky vysoké
kontaktni plose se vypafuje. Vysledna koncentrace se pohybuje v rozmezi 65-85 % (Santos
2016).
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Regeneracni kotel

Funkci tohoto zafizeni v ramci provozu je znovuziskani anorganickych chemikalii ve

form¢ taveniny uhli¢itanu sodného a sulfidu sodného, spaleni organickych chemikalii

zpusobem nezatézujicim Zivotni prostfedi a ziskani tepla z tohoto spalovani jakozto zdroje

dalsi energie. Tento kotel miize zpracovat az 4500 tun podilu pevnych ¢asti ¢erného louhu

denn¢ (Storm 2019).

Technologie spalovéni
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Obrdazek 20 Schéma regeneracniho kotle
(Bajpai et al. 2018), prelozeno autorem
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Vyvod k ekonomizéru
Koncentrovany ¢erny louh je do regeneracniho kotle
vstitikovan natrovni mezi primarnim a sekundarnim
piivodem vzduchu o koncentraci 65-85 % pevnych castic.
Zde je palen pii teplotdich dosahujicich 1300 °C pfi
koncentraci 65%. Tyto slozky piechazeji v plynné
skupenstvi dosahujici teplot 510 °C a je vytvafen také tlak
110 bar. Je uvadéna generace 3,5 kg plynu na kilogram
pevnych ¢asti obsazenych v cerném louhu. Tento plyn
prochézi systémem trubek, ve kterych protéké voda, kterd je

timto ohfivdna, a generuje se tak prehifatd para, ktera je

hndana pomoci trubic pifes turbinu a generuje tak elektfinu. Uvadéno je rozmezi

25-35 MW na 1500 t susiny v ¢erném louhu (Tran a Vakkilainen 2007).

Spalovany ¢erny louh prochazi fazemi suseni, pyrolyzy, zplynovani a nakonec ptimého

spalovani. Generuje se tak sulfid sodny, ktery je uloZen na dné pece ve formé& taveniny. Aby

mohl vzniknout, je potieba reakci obohatit o kyslik skrze jednotlivé ptivody vzduchu.
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Tavenina je nasledné¢ odvadéna do nadrze, kde je rozpusténa ve vod¢ a formovan je pak

zeleny louh. (Fakhrai 2002)

Samotny plyn je na zavér elektrostaticky precipitovan. Prochdzi systémem plata
a elektrod, kterymi prochézi stejnosmérny proud. Castice obsazené v plynu ziskavaji vlivem
elektrod negativni néboj a jsou tak pfitahovany na kladné nabité¢ platy. Takto je mozno
z plynu odstranit 99 % necistot o velikosti vétsi nez 0,1 um. Material, ktery je takto ziskan,
obsahuje siran sodny a uhli¢itan sodny. Tyto oba prvky jsou vyuzitelné pro tvorbu zeleného
louhu a umoziuji tak regeneraci chemikalii. Udavano je mnozstvi 5-20 kg na tunu buniciny
(Bajpai et al. 2018; Tran a Vakkilainen 2007).

Jde tedy o velice efektivni systém ziskavani suroviny i energie pro chod jak
buni¢inového, tak papirenského zavodu. Neni tak pfehnané nadneseno, ze oblast, ve které se

regeneracni kotel nachazi oznacovan jako srdce zavodu (Bajpai et al. 2018).

Zeleny louh

Zeleny louh tedy formuji Na, a Na S vychdzejici z regeneracniho kotle. Ve formé
taveniny v kombinaci se zna¢nym mnozstvim vody je Ve smésné nadrzi vytvoien zeleny louh.
Nasleduje kaustifikacni proces probihajici v sérii pracich a Cisticich nadrzi, kdy je zeleny louh
obohacen 0 Ca(OH)?, aby regeneroval zpét NaOH. Kaustifikovany louh neboli bily louh
obsahuje v této fazi predevsim NaOH, NayS, Na;COs a precipitovany CaCOs neboli vapenné
bahno. To je v ramci procesu ¢isténi a filtrace odstranéno a bily louh je opét mozné pouzit pro

varku buni¢iny (Badenkar et al. 2020).
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Kromé sulfatového procesu vyroby mize byt dosazeno ziskéani ligninu v ramci dalSich

zpracovani.
Rozdilné oznaceni ligninu podle druhu zpracovani:

e Sulfatovy lignin
e Sulfitovy lignin
e OS - Organosolv
e AH —Kysel4 hydrolyza
e SE — Parni exploze
e HTT — Hydrotermalni uprava
e SCWH — Superkriticka hydrolyza ve vodném prostiedi
e EH — Enzymaticka hydrolyza
(Balakshin et al. 2021)

Pii sulfatovém procesu pii provedeni Casteéné precipitace ligninu z ¢erného louhu je
mozné ziskat vytézek v mnozstvi 80 % z celkového mnozZstvi obsazeného ligninu (Bajpai et

al. 2018).
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4 Metodika

Metodicka Cast prace se zabyva predstavenim a popisem postuptl, které byly pouzity ve
vyzkumné casti diplomové prace. Cilem této Casti prace bylo také vytvofit a optimalizovat

postup vyroby pelet z ligninu. Vysledny metodicky list je soucasti ptiloh této prace.

4.1 Precipitace ligninu z ¢erného louhu

Materidlem pouzitym pro vyrobu pelet byl témér Cisty lignin, vysrdzeny pomoci
procesu precipitace z ¢erného louhu. Puvod ligninu je V listnatych dievinach a Cerny louh
pouzity pro jeho precipitaci byl vyjmut z procesu po projiti louhu MEE. Koncentrace tuhych

¢asti byla ur¢ena na 41 %.

Precipitace byla ucCinéna v rakouské pobofce Mondi Neusiedler niZe popsanou
metodou, ktera vychazi z laboratorniho navodu, jenz byl poskytnut vyzkumnym pracovnikem.
Jedna se o proces, kterym se Cisty lignin ziskava z ¢erného vyluhu. Timto postupem je

ziskavan lignin pro vyzkumnou ¢innost.

Cilem bylo snizit pH ¢erného louhu z 12-13 na 2, kdy se lignin v ¢erném louhu vysrazi
aje mozné jej odfiltrovat. Zakladni sestava vypadala tak, ze v dobfe vétrané komoie byly

umistény:

e magneticka michadla

e 2 malé magnetické tabletky

e 2 kadinky o objemu 2000 ml obsahujici 400-500 ml ¢erného louhu

e 2 odmérné nadoby s acidifikovanou vodou (zbytkova voda obsahujici mensi mnozstvi
H2>SO4, ziskana pravé filtraci cerného louhu, u kterého bylo dosazeno pH 2)

e [ stficka s destilovanou vodou

e 1 sklenéna lahev s nafedénou kys. Sirovou

¢ 1 odmérna naddoba s cernym vyluhem

¢ 2 nadoby na zredukovany ¢erny louh

e 1 velka keramicka nélevka s filtracni latkou a tésnénim

e 1 odsavaci barika
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Na magnetickych michadlech byly umistény kadinky s ¢ernym louhem a do nich byly
dany magnetické tabletky. Za stdlého michani a zahtivani louhu na 80 °C byla do kadinky
ptilévana acidifikovand voda s cilem snizit pH na neutralni hodnoty. To, Ze byla dosaZena tato
hodnota, bylo mozno pozorovat diky prudké reakci v podobé zvyseného tvofeni pény na
povrchu louhu v dasledku vzniku sulfanu. Jednalo se o kritickou ¢ast, nebot” kdyby byla voda
prilévana moc rychle, louh by vypénil a znecistil by znacnou ¢ast pracovni plochy, nemluvé o

zapachu, ktery unikajici sulfan tvofi.

Jakmile bylo dosazeno neutradlniho pH, byla do acidifikované vody, nebo piimo do
louhu pfidavana kyselina sirova pro urychleni dosazeni pozadované hodnoty pH 2. Kyselina

byla ziskavana v koncentrované forme a bylo nutné ji fedit.

PH bylo pribézné zjistovano pomoci lakmusovych papirkti nebo pomoci pH metru.

Jakmile bylo danych hodnot dosaZzeno, tekutina byla ptelita do ptislusné nadoby.

Proces byl mnohokrat opakovan, jelikoz k precipitaci byl urcen cely barel ¢erného
louhu. V prubéhu procest byla také zahajena filtrace vysrazeného ligninu. Na odsavaci baice
byla umisténa velkd keramicka nélevka s filtrem. Nejdfive bylo tfeba na dné nélevky vytvorit
tzv. ligninovy kola¢, ktery fungoval také jako filtrace. Po jeho vytvofeni byl vysrazeny
(precipitovany) lignin filtrovan skrze nalevku. Tento proces trval nékolik dni, stim, ze

filtrovani bézelo i pies noc.

Po filtraci vznikl v nalevce velky ligninovy kolac. Ten bylo tieba umyt. Proces myti
probihal tak, Ze ligninovy kola¢ byl z ndlevky vyjmut, rozmixovan s piidanim acidifikované
vody a znovu byl stejnym zplUsobem piefiltrovan. Takto se proces opakoval jest¢ dvakrat,

avsak tentokrat byla ptidavana pouze destilovana voda.
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Vymyty lignin byl ponechdn na vysuSeni v suSarn¢ pii 40 °C. Takto bylo celkem

ziskano cca 2 kg €istého ligninu.

Obrdazek 22 Vzorek ligninu pouzity pro experimenty
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4.2 Parametry pro vyrobu pelet

Samotna vyroba pelet neni zadnou novou technologii. Dfevni material je za pomaoci
tlaku, upravené vlhkosti a ptipadné pfidani aditiv zhutnovan, a vysledkem je novy produkt.
V ptipad¢ dfevnich materidlu slouzi lignin coby pojivo, a to predevsim diky své

termoplasticité.

Avsak v ptipad¢ lisovani samotného ligninu mohou v procesu nastat jisté komplikace,
kterym je tfeba predejit vybérem vhodnych lisovacich parametri. Ty se tykaji jak nastaveni
listovaciho stroje, tak 1 samotného materidlu. Tyto parametry byly uréeny pomoci predloh

ziskanych z jinych vyzkumu a provedenim experimentalnich testt.
Zékladnimi lisovacimi charakteristikami jsou:

e Tlak
e Rychlost lisovani
e Teplota matrice

e Vlhkost materialu

421 Tlak

Pii stanoveni tlaku je tfeba brat v potaz jak samotny tlak pusobici na material, tak i ¢as
jeho pisobeni. Dle literatury vznika pfi lisovani pelet tlak v rozmezi 100-200 MPa. Jedna se
vSak o hodnotu vychézejici pii pouziti peletovacich mlyni. V piipadé¢ testi provadénych
V ramci této prace je princip peletizace spiSe podobny briketovani, pii kterém je tlak lisovani
podstatné mensi. Uvadéno je napiiklad 10 MPa. Vzhledem k tspéchu jedné z prostudovanych
praci (Mardiyati et al. 2021), kde byl vyuzit tlak 50 MPa, a ne upln¢ optimalnim vystupim
ligninovych pelet v jiné praci (Frodeson et al. 2017), kde bylo v piepoétu vyuzito tlaku
230 MPa, v kombinaci s vysledky piedbéznych testi, kde nebyl pozorovan vétsi rozdil na
kvalité pelet pii vyuziti tlaku v rozmezi 50-150 MPa, byl vysledny tlak lisovani stanoven na
100 MPa. Pti doséhnuti této hodnoty bylo na vzorek déle pisobeno stejnym tlakem po dobu
20 s.
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4.2.2 Rychlost lisovani

Hodnota rychlosti lisovani byla stanovena na 20 mm/min. Jedna se o charakteristiku, u

které nebyl v ramci tohoto vyzkumu pozorovan vétsi vliv na vyslednou kvalitu pelet.
4.2.3 Teplota

Teplota je jednim z nejstézejnéjsich faktora pfi lisovani pelet, jak je naptiklad uvadéno
v reSerSovanych pracich (Mardiyati et al. 2021; Pasztory 2020; Frodeson et al. 2017; Stelte et

al. 2011). Pii stoupajici teploté exponencialné klesa potiebny tlak k vylisovani pelety.
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Obrazek 23 Graf zavislosti lisovaciho tlaku na teploté matrice pri lisovani
(Stelte et al. 2012)

Pfi zvazeni v navaznosti na vliv vlhkosti materialu na potfebnou teplotu k plastifikaci
ligninu byla teplota matrice stanovena na 100 °C. T¢ bylo dosaZeno ponechanim matrice
a podlozky v lisu s topnym télesem a regulaci teploty. Pii prvnim méfeni zde byla matrice
ponechana po dobu 45 minut. Pfi naslednych pokusech byla doba zkracena na 10 minut

zdavodu jiz predehiaté matrice. Teplota byla prubézné kontrolovana infraCervenym

teplomérem.
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4.2.4 Vlhkost materialu

Jedna se o dalsi ze stézejnich charakteristik pfi lisovani. Ma vliv na teplotu potiebnou
Kk lisovani, a tim padem i na vysledny tlak. Nasleduji obrazek doklada vliv vlhkosti na

potiebnou teplotu k dosazeni plastifikace ligninu.
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Obrazek 24 Graf zavislosti teploty ligninu na jeho vihkosti pro skelny prechod, prevzato od Mondi

Z toho vyplyva, ze pti 100 °C by mohla byt vlhkost vzorku v rozmezi 6-8 %. Mozné by
bylo vzorek naklimatizovat i na vyS$i vlhkost, ale to by pro Mondi nebylo tak zajimavé
vzhledem k tomu, Ze by pfi zpracovani vétsiho objemu by bylo zapotiebi vyuziti vice energie
pro naklimatizovani ligninu. Vlhkost byla po domluvé s pracovnikem Mondi stanovena na
ustalenou vlhkost prostiedi laboratore, ktera Cinila 4 %, a pfidanou vlhkost 8 %. Toho bylo
docileno klimatizovanim vzorku v komote o rel. vlhkosti 90 % pii teploté 25 °C po dobu
1,5h. Vlhkost byla nasledn¢ vzdy pied peletovanim kontrolovana pomoci vlhkostniho

analyzatoru MB23 od spolec¢nosti Ohaus.

4.25 Velikost frakce

Pted zahajenim lisovani byla také métena velikost frakce ligninovych ¢astic. K tomuto
méteni bylo pouzito analytického sitovaciho stroje AS 200 control. Vzorek byl sitovan po
dobu 20 minut s amplitudou 1,25 mm/g a pribéznym intervalem 40 s. Jedna se o dobu, po

které se stroj na 1 s zastavi, aby vzorek mohl ulehnout, a poté zase zacne se sitovanim.

Amplitudou je mySlena vyska, do které se vibrujici sito dostava, a tim vyhazuje Castice

vzorku mirn€é do vzduchu. Pii nastaveni nizké amplitudy by vzorek nemél dostate¢ny prostor
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pro orientaci a pohyb po situ. Pokud by byla moc vysoké, vzorek by byl vyhazovan do vétsich
vysek, a m¢l by tak mén¢ moznosti propadnout sitem. Dle navodu samotného pfistroje je

optimalnich vysledki ¢asto dosahovano v rozmezi 1,2 mm az 1,3 mm.

Celkem bylo sitové analyze podrobeno 3400 g vzorku, pozitého jak pro predb&ézné
experimenty, tak i pro vyrobu pelet pouzitych pro testovani. Celkové rozdéleni frakce je

mozné vidét na nasledujicim grafu.

Rozdéleni ligninu dle velikosti frakce

>Imm =E<Imm =<300pum ®E<]25um =<7] pm ®<32pum

Obrazek 25 Graf rozdéleni frakce v ramci vstupniho materidalu
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4.3 Vyroba pelet

Vyroba pelet byla podstoupena ve dvou fazich procesu. Prvni byly uskutecnény
predbézné experimenty, které byly porovnany s literaturou a ptedchazely druhé fazi, kterou
byla samotna vyroba vzorkd pro vyzkum. V ramci této prvni faze byly zkouSeny metody
vyroby s matrici o priméru 20 mm. Parametry byly nasledujici:

Tabulka 2 Parametry lisovani predbéznych experimentii

Piisovani (MPa) Viisovani (MM/MIN) | tmatrice (°C) Wabs (%0)
50 10 0 22
100 20 4 100
150 30 8 120
200 40

Vysledkem bylo 25 vice ¢i méné zdatilych vzorkt pelet, jak je mozné vidét na

nasledujicim obrazku.
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Obrazek 26 Vzorky predbéznych experimentii
Obecné lze fici, Ze lepSich vysledki bylo dosaZeno pii zvySené vlhkosti a teploté, nez

tieba pti zvyseni tlaku.
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Obrazek 27 Ukazka zdarilych vzorkii v ramci predbeznych experimentii

Na konec téchto experimentli bylo vyzkouSeno zpracovani Casti vzorkd v malém
paletovacim lisu PL 150 od firmy VSe pro pelety s.r.o. se statickou talifovou matrici
0 velikosti lisovacich otvori 8 mm a se dvémi rotujicimi rolnami. Nejprve lis produkoval
rozpadavé nespojené pelety. Po prvotnim zahtéti vSak zacal produkovat mensi densifikované
tabletky, které by se za pelety mohly povazovat, ovSem po uplném zahtati doSlo k ucpani

matrice a spaleni ¢asti materialu.

Obrdzek 28 Ucpani malého peletovaciho lisu

Vzhledem k tomu, ze peletovani v jednopeletovacim lisu zabira zna¢né mnozstvi Casu,
byly tyto pfedbézné experimenty dobrym zakladem pro produkci findlnich pelet, jelikoz byly

zjistény slepé cesty.
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Findlni vyroba pelet v druhé fazi probihala v upraveném jednopeletovacim lisu

sestavajicim ze tii ¢

4

astl:

matrice, pistu a podlozky. Po ptfedbéznych experimentech, které

predchazely samotné vyrob¢, a po porovnani s literaturou byl zvolen primér otvoru matrice

10 mm a velikost pistu 9,8 mm. Jednalo se o primér dostupny v laboratornim zafizeni

a zaroven splilujici normou dané pozadavky na velikost pelet. Bliz§i rozméry matrice jsou

zobrazeny na obrazku ¢. 29.
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Obrazek 29 Rez jednopeletovacim lisem

b

Obrazek 30 Pritbeh lisovani vzorku

Souhrn vyslednych parametrui lisovani je zobrazen v tabulce ¢. 3. Vytvoteny byly 4 druhy

pelet s proménnou teplotou lisovani nebo vlhkosti ligninu.

Tabulka 3 Vybrané lisovaci parametry

Vysledné parametry lisovani
Prisovini 100 MPa
Viisovéni 20 mm/min
Imatrice 22 °C 100 °C
Wabs 4% 8 %
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Pribéh peletovani

Pfipravena matrice na podlozce byla umisténa do prostoru lisovani. Ligninovy prasek
0 stanovené vlhkosti a hmotnosti 2 g byl na slozeném filtraénim papirku vsypan do otvoru
matrice. Vzhledem Kk tomu, Ze piipravné experimenty ukazaly, ze zanechani malych frakci
ligninu po délce vnitini stény otvoru matrice mize vést ke zvySenému tfeni mezi matrici
a pistem, a v diasledku toho mit zna¢ny vliv jak na podobu vysledné pelety, tak ptipadné
dokonce vést k zalepeni pistu a obtizného vyprostovani, byl prasek po vsypani upéchovan
piipravkem sestavajicim z dievéné tycky a kousku molitanové pény. Tim doslo k ocisténi stén

a predbéznému lehkému stlaceni.

Nasledné byl do matrice vlozen pist a vSe bylo vsunuto pod rameno zkuSebniho trhaciho

stroje Tiratest 2850 S.

V nastaveni softwaru Tiratest byla pouzita zkuSebni metoda dlouhodobé tlakové
zkouSky, kterda umoZznuje po samotném stlaceni 1 dal$i udrZeni pozadovaného tlaku. Dle
nastavenych parametr byly vyrobeny celkem ¢tyfi druhy pelet po tficeti kusech. Deset od
kazdé varianty bylo vyuzito pro testovani rozpustnost a dvacet od kazdé varianty pro simulaci
dopravnich podminek. Primérny ¢as na vytvoteni jedné pelety véetné ptipravnych kroka jako
jsou ¢isténi matrice a vazeni a priprava vzorku se pohybovala vrozmezi 7-15 minut
Vv zavislosti na druhu zkuSebniho vzorku. Nejvice ¢asu zabiralo nahfivani matrice ¢i méteni

vlhkosti.lo zejména o nahfivani matrice, ¢i méfeni vlhkosti ligninu.

4.4 Hustota

Hustota byla vypocéitdna ze vztahu mezi hmotnosti a objemem pelety. Objem byl
vypocitan na zakladé méfeni rozméri pelety za pomoci posuvného meétidla. Hustota byla
vypocitana dle vzorce:

my
P=—%1000
4

P — Hustota pelety (kg/m°)
mp — hmotnost pelety (g)
V;, — objem pelety (cm®)
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4.5 Rozpustnost pelet
Metoda testovani byla ptfevzata od spole¢nosti Mondi a jeji prvotni provedeni bylo

uplatnéno na peletach vychazejicich z predbéznych experimenti.
Testovano bylo vzdy 10 pelet od kazdého druhu a vzdy bylo testovano 8 pelet najednou.
Samotny proces vyzadoval nasledujici vybaveni:

¢ 8 malych uzaviratelnych nadob

e 80 malych sklenénych kulicek

e 8 filtraCnich papirki

e 1 Biichnerovu nalevku

e 1 odséavaci banku s tésnénim

e 40 ml M NaOH

e 40mlH20

Vzorky byly navadZzeny spfesnosti Ctyf desetinnych mist, pieneseny do

polyethylénovych lahvicek o objemu 50 ml a oznaceny. Do jedné sady ampulek Citajici 5 ks
bylo pfiddno pipetou piesné odmétrenych 10 ml destilované vody a do sady druhé stejné
mnozstvi IM NaOH. Jako mleci napln bylo vzdy pouzito 10 sklenénych kulicek o priméru 5
mm. Stupen zaplnéni mleciho prostoru mlecimi télisky tak ¢inil cca 30 %. Vzorky byly

ponechany na ttepac¢ce PSU 10i po dobu 20 hodin.

Frekvenci kmiti a jejich amplitudu je tfeba nastavit tak, aby se sklenéna napli
pohybovala v celém objemu kapaliny a nedochazelo pouze k jejimu ptevalovani po dné

polyethylenové nadoby.

Rozpusténi vzorku v rozpoustédle bylo dosazeno po 20 hodinach, kdy frekvence otacek

byla nastavena na 280 ot/min.

Nésledné byly ampulky se vzorky otevieny, sklenéné kulicky vyjmuty a obsah ampulky
byl filtrovan skrze filtraéni papir o plogné hmotnosti 88 g/m? priméru 55 mm a zichytu

casticdo 11 pm.

Po filtraci byly pevné ¢asti zachycené filtrem i s papirem vysuSeny v susici komoie
na 105 °C a nakonec zvézeny a vyhodnoceny. Z hlediska znafeni vzorkli bylo provedeno
upfesnéni tim zptsobem, ze krom klasického A, B, C, D byly vzorky rozpousténé v H20

oznaceny Cislem 1 a vzorky rozpousténé v NaOH c¢islem 2.
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Obrazek 31 Priibéh zkousky rozpustnosti na orbitalni trepacce

4.6 Mechanicka odolnost pri dopravé

Dle normy CSN EN ISO 17831-1 je mozné testovani vlivu pfepravnich podminek pro
zjisténi mechanické odolnosti pelet. Principem této metody je zkouSeni pelet
v prachuvzdorném bubnu s vnitini pfepazkou pro promichavani pelet a S hnacim
mechanismem. Potfebné mnozstvi vzorku je stanoveno na 2 Kg S tim, ze v ramci jednoho
testovani je pouzito (500 +-10) g. Pelety jsou za urCitych otacek (50 +-2) ot/min protaceny
V bubnu a vystaveny mechanickému namahéani. Nakonec jsou pelety sitovany a vazeny pro
dosazeni vypoc¢tu mechanické odolnosti. Pokud je hodnota mechanické odolnosti nad 97,5 %,
je stanovena mez opakovatelnosti na hodnotu 0,3 %, pokud pod 97,5 %, je tato mez stanovena
na 2 %. Jde o hodnotu rozdilu dvou vysledkt jdoucich po sobé ve stejné laboratofi za stejnych

podminek, o kterou se méfeni nesmi lisit.

Odolnost je povazovana za vysokou pii dosazeni hodnoty nad 80 %, stiedni, kdyz je

v rozmezi 70 az 80 %, a nizkou, kdyZ je pod 70 % (Colley et al. 2006).

Vzhledem k tomu, Ze pelety byly vyrabény za laboratornich podminek, bylo pro tento

experiment vyuZzito nize uvedené metody.

Smyslem experimentu ma byt zjisténi chovani pelet pti simulovanych podminkach
dopravy, idealné pii zjisténi velikosti frakce, ktera se od pelet oddé€lila. Po domluvé byla

vybrana metoda s vyuzitim analytického sitovaciho stroje AS 200 control.

Vzorky pelet byly nejprve proudem vzduchu zbaveny prachovych castic, které by se na
né¢ mohly V pribéhu pfenosti a skladovani pfed provedenim experimentu uchytit. Takto
ocisténé pelety byly zvdzeny, stejné¢ tak i sita pfed samotnym experimentem. Vazeni

probihalo na analytickém vaZicim zatizeni AS 82/220.R2.
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Obrazek 32 Analyticky sitovaci stroj AS 200 control

Pro zjisténi mechanické odolnosti a piipadného slozeni jednotlivych frakci bylo pouzito
separacnich sit o velikostech miizky 1 mm, 300 pm, 125 pm, 71 um a 32 um. Vzhledem
k mensimu poctu pelet v zafizeni nebylo povahou zkousky testovani mechanické odolnosti pfi
narazeni do ostatnich pelet, ale pelety mély narazet pti testovani do sita. K naruSovani
struktury a rozpadu pelet by m¢lo tedy dochazet timto. Pelety byly vloZeny do vrchniho sita

a cela konstrukce byla zajisténa hornim prosklenym vikem.

Experiment probihal vzdy pro mnozstvi 10 pelet po dobu 20 minut s intervalem
30 s a amplitudou 2 mm. StéZejnim parametrem byla pravé amplituda, ktera byla nastavena
tak, aby vzorek nenardzel ptimo do sklenén¢ho vika, ale zaroven aby dopadal s co nejveEtsi

moznou rychlosti na vrchni sito. Po této zkouSce byla sita 1 se vzorky zvazena a vyhodnocena.

Mechanické odolnost byla vypocitana pomoci vzorce:
DU =22+ 100
mE

DU — mechanicka odolnost (%)
ME — hmotnost pelet pred méfenim ()
mMA — hmotnost piesitovanych pelet po méteni (Q)

Vypocet pro kazdy ze dvou zkuSebnich podilli se provadi na dvé desetinnd mista
a do protokolu se primérny vysledek ze dvou zkusebnich podilt zaokrouhli na nejblizsi
0,1 %. Samotna DU tedy reprezentuje procento Casti pelet, které zistaly vétsi nez 1 mm po

vystaveni mechanickému naméahani v situ o urcitych parametrech.
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4.7 Statistické zpracovani dat

Nameétend data hustoty a rozpustnosti byla hodnocena pomoci popisné statistiky, tedy
aritmetického praméru, minima, maxima, smérodatné odchylky a varia¢niho koeficientu. To
bylo provedeno v programu MS Excel. Pro vyhodnoceni statistické vyznamnosti pfi
porovnani variant vzorkli bylo pouzito jednosmérné analyzy rozptylu ANOVA a nésledného

Tuckeyova HSD testu na hladiné vyznamnosi 0,05 za pouziti programu Statistica.
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5 Vysledky

V této kapitole jsou prezentovany vysledky experimeti popsanych v metodické casti

prace.

5.1 Optimalizace vyroby pelet
Na zéklad¢ charakteristik lisovani byly vytvoreny Ctyfi druhy pelet. Proménné byly

obsah vlhkosti a teplota lisovani. Nasledujici tabulka popisuje zakladni oznaceni vzorkt pelet:

Tabulka 4 Shrnuti variaci vzorkii a lisovacich parametrii

Oznaceni variant | A B C D
Wabs 4 % 4 9% 8 % 8%
tmatrice 22°C [100°C [22°C [100°C

Pti pouziti danych parametrt lisovani bylo mozné vytvofit nehomogenni pelety, které je
mozné vyrabét opakované. Je vSak potieba zajistit stejné vyrobni podminky pro kazdou
Z pelet. Predbézné experimenty ukazaly, ze pokud matrice neni vyciSténa a pfipravena
na peletovani, vyslednd peleta postrada pevnou strukturu a rozpadéa se. Jednim z obtiznych
jevt béhem vyroby pelet byl fakt, Ze pfi vytlatovani pelety z matrice po lisovani nebylo
dosazeno pii postupném navySeni tlaku postupného vytlaceni pelety. Sila pouzita pro
vytlaceni se kumulovala, aZz do$lo k jejimu nahlému uvolnéni, v dasledku ¢ehoz se odlomil
kus spodni casti pelety. Tomu to by bylo mozné zabranit pfidanim aditiv s lubrikacnim
ucinkem, ale jelikoz by toto oSetfeni mohlo mit vliv na vysledky dalSich experimenti, byla

tato skutecnost brana pouze jako soucast procesu lisovani.

V zévislosti na varianté pelety bylo mozné pozorovat nedokonaly skelny ptechod
ligninu v podobé barevného piechodu, ktery dosahoval svétlejsi barvy vstupniho materialu
smérem od lisovaci podlozky. Tmava zona tedy znaéi, Ze bylo dosazeno potiebnych teplot pro

plastifikaci ligninu.

57



5.1.1 Varianta A
e Vlhkost vstupniho materialu: 4 %
e Teplota matrice: 22 °C

U pelet vyrabénych timto zplsobem byl pozorovan nejvétsi barevny piechod
a Vv porovnani s ostatnimi variantami nejmens$i zhusténi a nejmensi podil skelného prechodu
ligninu. U pelet dochazelo k Castéjsimu odlamovani mensich casti pfi vyjmuti pelety
z matrice, a u nékterych vzorki dochazelo ke zlomu v misté prechodu plastifikovaného

a neplastifikovaného ligninu. Pozorovana je take jista vyskova variabilita.
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Obrdazek 33 Pelety varianty A
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5.1.2 Varianta B
e Vlhkost vstupniho materialu: 4 %
e Teplota matrice: 100 °C

U pelet varianty B byl pozorovan vétsi podil skelného prechodu ligninu. Vyroba byla
stabilngj$i a dochdzelo k vétSimu zhu$téni materidlu. K rozpadani pii vysunuti pelety
dochézelo spiSe zfidka. Pozorovana je také jistd vySkova variabilita v rdmci jednotlivych

pelet.
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Obrazek 34 Pelety varianty B
5.1.3 VariantaC

e Vlhkost vstupniho materialu: 8 %
e Teplota matrice: 22 °C

U pelet vyrabénych timto zplisobem byl pozorovan podil skelného prechodu ligninu
piiblizné do 2/3 pelety. Vyroba byla stabiln¢j$i a dochéazelo k vétSimu zhusténi materidlu nez
u varianty A, ale k mensimu nez u variant B a D. Pfi vyjmuti pelety zlisu dochazelo
u nekterych vzorkii k menSimu droleni v ¢asti styku pelety s pistem. Pozorovana je opét jista

vyskova variabilita mezi vzorky.

N
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Obrazek 35 Pelety varianty C
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5.1.4 Varianta D
e Vlhkost vstupniho materialu: 8 %
e Teplota matrice: 100 °C

Kombinace zvySené vlhkosti a teploty vedla u téchto pelet k dokonalém, ¢i témét
dokonalému skelnému prechodu ligninu. Pelety byly vyrabény téméi bez odlupovani spodni
Casti pti vytlaCovani po lisovani. Byla zde vSak zaznamenana jista kiehkost pii manipulaci
s nimi, a to zejména v horni ¢asti pelety. Pozorovana je stale jista vyskova variabilita v ramci

jednotlivych vzorkd.
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Obrdazek 36 Pelety varianty D
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5.1.5 Porovnani v§ech variant

V ramci porovnani vSech variant dohromady je jasné patrny rozdil v podilu skelného
prechodu v rdmci pelety vuci ¢asti, ktera jej nedosahla. Teplota pii lisovani tedy nepiesahla
hranici 100 °C a vice. Kazda z variant se li$i od ostatnich v jednom nebo ve dvou parametrech
lisovani. Varianta A také vykazovala mensi miru stlaeni po dosahnuti pozadovaného tlaku

nez ostatni varianty.

A B

C D

. . %

Obrazek 37 Porovnani variant A, B, C, D

Pti porovnani vzork A se vzorky B a C, se kterymi se li§i bud’ ve vlhkosti vstupniho
materialu, nebo v teploté lisovani, je jasn¢ patrné, Ze pokud by byla hodnocena zejména
Pokud jsou vSak oba ztéchto parametri v kombinaci v ramci peletovani, je ziejmé, Ze je
mozné dosahnout jesté lepSich vysledka, jak ukazuje varianta D. Oproti ostatnim vzorkim
ovSem u varianty D byla pozorovana zminéna kiehkost vétSiny vzorkl. Nékteré z pelet vSak
i V ramci této varianty nevykazovaly znamky rozpadavosti pii bézné manipulaci a z hlediska
vnéj$itho pozorovani by se dalo fict, Ze tranformace bylo dosazeno v ramci celého objemu

pelety, a tedy se podafilo vyrobit homogenni peletu (viz obrazek ¢. 38).
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Obrazek 38 Blizsi pohled na pelety varianty D
Ke skelnému piechodu a tvorbé pelety sice dochéazi v ramci kratkého cCasového
intervalu, ale i tak se jedna o postupny proces provadény ve vrstvach. To je mozné sledovat

zejména na vzorcich varianty D, kde jsou vrstvy pozorovatelné na povrchu vzorkd.

Obrdazek 39 Zobrazeni vrstev pelet varianty D
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5.2 Mechanicka odolnost

Dle metodického postupu bylo dosazeno urcitého vysledku testovani mechanické
odolnosti pelet. Po rozpadu pelet v sitovacim stroji bylo mozno ur¢it hodnotu mechanické
odolnosti zvazenim vzorkl vétSich nez 1 mm, viz prvni fadek hodnot tabulky ¢. 5. V ramci
tohoto méfeni bylo také mozno pozorovat rozlozeni velikosti frakce, na které se pelety

rozpadaly.

Tabulka 5 Shrnuti mechanické odolnosti a velikosti frakce rozpadlych pelet

Shrnuti mechanické odolnosti a rozlozeni frakce (%)

Oznaceni vzorki |A B C D

>1 mm 66,1 61,5 68,4 52,7
<1 mm 13,9 23,9 14,3 28,6
<300 pm 11,3 6,2 8,3 10,2
<125 pum 5,5 5,3 4,8 4,0
<71 pm 2,6 2,6 2,7 3,0
<32 um 0,2 0,2 0,2 0,5

Kazda varianta byla testovana dvakrat a pro srovnani pramérnych hodnot mechanickeé

odolnosti bylo vyuzito sloupcového grafu.

Mechanické odolnost pfi transportu
100
90
80

61,5
60 52,7
50

40
30
20
10

Mechanicka odolnost (%)

Oznaceni variant

Obrdzek 40 Graf porovndni mechanické odolnosti pri transportu mezi variantami A, B, C, D
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Pelety vykazovaly mechanickou odolnost v rozmezi 50 az 70 %. Pfi srovnani vzorka
A se vzorky B a C, které se s prvni variantou lisily vzdy v jednom parametru, Ize pozorovat
negativni vliv teploty lisovani na mechanickou odolnost, a zdrovenn spiSe pozitivni vliv
zvySené vlhkosti. Tvrzeni o vlivu teploty je mozné potvrdit pii srovnani pelet A a C, u kterych
bylo vyuzito nizsich lisovacich teplot a vykazovaly celkové vyssi odolnost. Byt’ vyssi vlihkost
mohla pozitivné ovlivnit vysledky testovani pelet, v kombinaci se zvySenou teplotou

u varianty D byl pozorovan naopak zna¢ny pokles mechanické odolnosti.

Z hlediska hodnoceni v ramci norem by celkovéa odolnost takto vyrobenych pelet méla

byt povaZzovana za nizkou, jelikoZ jeji hodnoty jsou vSechny pod 70 %.

Z hlediska meze opakovatelnosti byla podminka splnéna u vSech variant krom¢ varianty

A, atoo 0,1 %, jak doklada nasledujici tabulka.

Tabulka 6 Porovndni vysledkii z hlediska meze opakovatelnosti

Mechanicka odolnost (%)
Ozn. | Al A2 Bl B2 C1 C2 D1 D2
DU 67,2 65,1 61,5 61,4 67,6 69,3 53,5 52,0
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5.3 Rozpustnost

Rozpusténi v zasaditém roztoku 1M NaOH se ukazalo byt efektivnéjsi variantou, nez
v ptipadé H20, jelikoz byl rozpustén prakticky cely objem pelety. Vzhledem k tomu, ze
NaOH je vyuzito pti samotné alkalické delignifikaci v ramci procest vareni, nejednd se o
ptekvapivy vysledek. Z porovnani vzorka €. 2 tedy nelze usuzovat, Zze by na rozpustnost

ligninu mély néjaky vliv zvolené parametry lisovani.

Rozpustnost v rozpoustédlech

99,98 99,98 99,99 99,97
100,00

90,00
80,00
70,00
60,00
50,00
40,00
30,00
20,00 10,25 15,00
10,00
0,00

Rozpustnost (%)

9,59 8,75

Al A2 B1 B2 C1 Cc2 D1 D2

Oznaceni variant pelet

Obrazek 41 Graf porovnani rozpustnosti v H,O a NaOH

v H20 byla namétena v rozmezi 8 az 11 % pro varianty A, C, D. V ramci varianty B
hodnoty dosahovaly kolem 15 %. V ramci hodnoceni byla prokazana statistickd vyznamnost
meéfeni.

Rozpustnost pelet v H,O
16,00

15,00 E

14,00

13,00
12,00

11,00

10,00 I

Rozpustnost (%)

Al B1 C1 D1

Oznaceni variant

Obrazek 42 Graf porovndni rozpustnosti pelet v H2O
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Rozpustnost v NaOH se pohybovala okolo 99,9 %. Byl tedy rozpustén prakticky cely
objem pelety. Vzhledem k velice presnému méfeni se v rdmci statistického zpracovani
vyskytla zna¢na odchylka pii porovnani vzorkd v ramci jednotlivych variant viz obrazek ¢.

43. Statistickd vyznamnost zde nebyla prokazana.

Rozpustnost v NaOH
100,00

100,00

99,99 T

99,99 q

99,98

Rozpustnost (%)

99,98

99,97 4

99,97 1

99,96
A2 B2 C2 D2

Oznaceni variant

Obrazek 43 Graf Porovnani rozpustnosti pelet v NaOH
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5.4 Hustota

Ligninové pelety dosahovaly hustot v rozmezi 957 az 1248 kg/m®. Primérné nejnizsich
hodnot dosahovaly pelety varianty A, nejvyssich pak pelety varianty D. V ramci variant B a C
se jednalo o obdobné vysledky. Do jisté miry se tedy ukazalo, Ze lisovaci parametry mély vliv
na ucinek zvysSeni hustoty pelet. Z hlediska statistického vyhodnoceni byla prokazéna

statistickd vyznamnost méfent.

Hustota pelet

1200
1180
1160
1140
1120
1100
1080
1060

Hustota (kg/m°)

1040
1020
1000
980
960

940
A B Cc D

Oznaceni variant

Obrazek 44 Graf porovnani hustot pelet jednotlivych variant

Tabulka 7 Statistické vyhodnoceni hustoty

Vyhodnoceni hustoty
Oznaceni Primér Minimum | Maximum SOV Var_ia.é ni
vzorki (kg/m?) (kg/m?) (kg/m?) odchyll3<a koeficient
(kg/m?) (%)

A 1006 957 1086 40,6 4,0
B 1096 960 1248 89,8 8,2
C 1067 1042 1113 24,9 2,3
D 1121 1085 1193 39,4 3,5
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6 Diskuse

V nésledujici €asti jsou diskutovany dosazené vysledky této prace s pracemi jinych

autoru.

6.1 Optimalizace vyroby pelet
Z divodu nedostatku odbornych praci v oblasti vyroby pelet Cist¢ z ligninu neni stale
difinovan jasny postup, jakym by bylo mozné vytvofit perfektni peletu z ligninu. Urcité

vyzkumy vS§ak existuji a je mozné ucinit porovnani.

Pti tvorbé pelet jsou dulezité zejména parametry lisovani, jak z hlediska pouzité
technologie, tak z hlediska materidlovych charakteristik. V této praci byla zaméfena pozornost
predevsim na vliv teploty matrice a vlhkosti ligninu jakozto stézejnich faktori. Obecné jsou
z hlediska peletovani za stézejni faktory povazovany, krom jiz zminénych dvou, také velikost

frakce, Sifka otvorti v matrici a lisovaci tlak (Stelte et al. 2012).

Vlhkost

Za optimalni absolutni vlhkost dfevniho materialu pii lisovani je v praci Stelte et al.
(2012) povazovana vlhkost v rozmezi 5 az 10 %. Vyzkum Nielsen et al. (2009) pak ukazuje,
ze pro buk je toto rozmezi spiSe od 6 do 10 % a v praci Stelte et al. (2011) pro borovici lesni

je to spise kolem 10 %.

Pfi porovnani pelet vyrobenych za vyuziti 4 % a 8 % vlhkosti je moZné uvést potvrzeni,
ze pelety za zvySeni tohoto parametru vykazovaly lepsi vysledky. V porovnani s ostatnimi
materidly se jedna o vcelku nizké hodnoty. Napiiklad pro peletovani slamy obecné je v praci
O’Dogherty a Wheeler (1984) stanovena optimalni vlhkost 15 %. Pro jeCmen pak tomu je
napiiklad 19-23 %. (Serrano et al. 2011)

Teplota
Teplota peletovani je faktor, ktery neni v peletovacim procesu ovlivnén piimo, ale
vznika tfenim mezi biomasou a matrici, kterou je biomasa protlacovéana. V peletovacich lisech

se tato teplota pohybuje kolem 100 °C.

V praci Serrano et al. (2011) byl pfi teploté lisovani 75-100 °C lignin plastifikovan a
bylo dosahovano nejvétsi houZevnatosti. Zaroven je vSak zminéno, ze teplota nad 100 °C
zpiisobi odpafovani vody pii lisovani a peleta se tak stava kiehkou. Jednalo se sice o
peletovani za laboratornich podminek, ale pouzitym materidlem byla slama, a je zde tedy

mozna odlisnost od dfevniho materialu.
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Vzhledem Kktomu, ze i pfi lisovani pelet v jednopeletovacim lisu dochézi k tieni
a zvyseni teploty, v kombinaci s teplotou matrice 100 °C by se mohlo jednat o divod, pro¢
jsou pelety varianty D kiehké a nevykazuji takovou mechanickou odolnost jako ostatni
varianty. Také lze konstatovat shodu vétsiho vlivu teploty lisovani na plastifikaci ligninu nez

vlivu tlaku.

Velikost frakce
Dle prace Stelte et al. (2011) je dosahovano vétsiho tfeni materidlu se zmensSujici se
velikosti frakce v disledku celkové vétsi kontaktni plochy mezi materidlem a sténou lisovaci

komory.

Nekteré prace také uvadéji vliv na vyslednou hustotu pelet. Naptiklad prace Kaliyan a
Morey (2006) uvadi, ze se snizujici se velikosti frakce stonkl kukufice roste hustota pelety.
Dle vyzkumu Mani et al. (2006) byl tento trend potvrzen i u vzorkl je¢mene ¢i prosa.
Rozdilnych vysledki vSak bylo dosaZzeno v praci Serrano et al. (2011), kde se se snizujici se
velikosti frakce vzorkd borovice hustota naopak snizovala. Dle prace Stelte et al. (2012) by
tato neshoda meéla byt zplsobena rozdilnym zptsobem lisovani, kdy bylo pouzito bud’

komer¢nich listi, nebo laboratornich jednopeletovacich list.

Vzhledem k tomu, Ze tfeni materialu s lisem je povazovano za dulezity faktor pfi tvorbé
tepla v ramci peletovani a velikost frakce ma na tuto charakteristiku vliv, mohlo by se tedy
jednat o kombinaci vysvétlujici netipny skelny ptfechod ligninu ve spodnich ¢astech pelety.
S konzultanty z Mondi jsme méli spiSe tendenci si myslet, ze plastifikace by m¢la probihat
odspodu. Castice v horni ¢asti pelety viak byly vystaveny vétsi mife pohybu, a tim padem
i tteni se sténou peletovaci komory, nez ¢astice ve spodni ¢asti, kde k pohybu tolik

nedochazelo.

Tlak

Vliv zvySeného tlaku na vstupni surovinu je ziejmy. Se zvySujicim se tlakem roste
hustota a dochézi ke zlepSeni mechanickych vlastnosti, jako naptiklad odolnosti ¢i pevnosti
v tlaku (Stelte et al. 2012; 2011; Kaliyan a Morey 2006; Mani et al. 2006; O’Dogherty a
Wheeler 1984).

Studie se vSak shoduji, Ze ke zlepSeni téchto vlastnosti dochazi se zvySujicim se tlakem
pouze do urcité miry, kde po jejim prekroceni je energie vynaloZena na tlak transformovana

povétsinou na teplo a jiz dale nedochazi ke zlepSeni vlastnosti pelet. V praci Serrano et al.
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(2011) byl tento strop dosazen pfi tlaku 5000 bar. Do této hodnoty se zvySuje hustota a

mechanicka odolnost pelet z borovice.

K porovnani v ramci této prace nemiize dojit, jelikoz bylo vyuzito jen jedné hodnoty
tlaku. Je vSak mozné fici, Ze zvolend hodnota byla s velkou pravdépodobnosti nad danym
stropem, a tudiz prezentovana mechanicka odolnost pelet bude z hlediska vyuzitého tlaku
nejvyssi.

Muze se vSak zdat zvlastni, ze pelety pfi pouziti stejnych parametr lisovani v ramci
jedné varianty dosahovaly lehce rozdilnych délek. Vzhledem k velikosti frakce vstupniho
ligninu, menSimu prostoru mezi pistem a matrici a pozorovani pii ¢iSt€ni matrice je mozné
domnivat se, Ze se lignin dostaval mezi tento dany prostor pfi lisovani a to zde pusobilo vEtsi
tteni plsobici proti sméru pohybu pistu. Vysledného tlaku tedy mohlo byt dosazeno u

nekterych vzorka diive, a timto mohl byt zptisoben rozdil ve vysce pelet.

Je vSak nutné odliSit 1 zpasob lisovani, jelikoz v jednopeletovacim lisu je snadnéji
dosazeno  konstantnich parametri lisovani nez v peletovacim mlynu. Princip

jednopeletovaciho lisu je také znacné odlisny od lisovaciho mlynu.

V praci Mardiyati et al. (2021) se jednalo o tvorbu ligninovych briket. Ty jak
z vizualniho hlediska, tak z hlediska provedenych testi dopadly velice dobfe. Jedna se tedy
0 motivaci déle rozvijet i moznosti procesu lisovani v ramci této prace. Jednou z moznosti by
bylo zlepseni designu peletovaciho lisu z hlediska kontroly a udrZeni teploty, ktera vzhledem
K vybranému postupu mohla v ramci jednotek stupnu kolisat. Do matrice by mohlo byt
zabudovano tepelné téleso s termostatem pro zajiSténi ohfevu a vnéjsi izolace by mohla
zpomalit unik tepla. V souvislosti s tim by také bylo tfeba upravit i podlozku jejim ¢aste¢nym

zapusténim do lisovaci komory pro zajisténi vétsi stability lisu.

Nakonec je mozné porovnani z hlediska pribéhu lisovani a vyslednych variant pelet.
Byt vramci varianty D bylo ¢asto dosazeno plastifikace v celém objemu pelety,
nevykazovala presvédc¢ivou strukturalni stabilitu. Varianty A a C byt’ plsobily o néco pevnéji,
byl u nich zna¢ny podil barevného piechodu. Nejlépe tedy z pohledu autora pusobily pelety
varianty B a postup jejich vyroby je uveden v metodickém listu, ktery je soucasti ptiloh této

prace.
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6.2 Mechanicka odolnost

V ramci méteni byl pozorovan urcity vliv vlhkosti vStupni suroviny a teploty lisovani na
mechanickou odolnost pelet. AZ na variantu A byla prokdzana opakovatelnost experimentu.
Zdavodnénim této skutecnosti by mohlo byt pouziti vlastnich metod testovani odlisSnych

oproti norme.

Vliv vlhkosti na mechanickou odolnost byl zkouman v riznych vyzkumech. V ramci
vyzkumu Ungureanu et al. (2018) byl tento vliv zkouman na vzorcich kukufi¢né slamy,
pSeni¢né slamy, Andropogonu gerardi a Sorghumu. Vysledky zde byly rliznorodé, jelikoz u
vzorkl slamy a Andropogonu vyssi vlhkost zpisobila pokles odolnosti, naopak u Sorghumu
byl zaznamenan narust a u kukufice bylo dosazeno konstantnich vysledkd. Pii vlhkosti 9 %
bylo dosazeno mechanické odolnosti 96,8 % u slamy, coz byla také maximalni hodnota.
Minimalni pak u Sorghumu 89,5 % pfti vlhkosti 14 az 16 %. Dalsi vysledky v praci Serrano et
al. (2011) ukazuji, ze pii vyrobé pelet zjecné slamy bylo néjlepsi mechanické odolnosti
dosazeno pti vlhkostech materialu v rozmezi 19-23 %, kdy se hodnota odolnosti pohybovala

V rozmezi 85-95 %.

Je uvadéno, Ze teplota ma pozitivni vliv na mechanické vlastnosti pelet z biomasy. To
potvrzuji prace zkoumajici pelety z norského smrku (Rhén et al. 2005), borovice (Nielsen et
al. 2009) ¢i buku (Puig-Arnavat et al. 2016).

Jedna se spiSe o hodnoceni pojiciho mechanismu pii tvorbé pelet. Mize se tak jednat
0 Vosky s teplotami pfechodu 40 az 50 °C, ¢i lignin se skelnym pifechodem kolem 75°C. Zde
vSak zalezi na typu ligninu. Diky této kombinaci je dosazeno pevnéjSich a stalejSich vazeb
v ramci pelety a mechanické vlastnosti jsou tak ovlivnény. Zaroven efekt teploty jde ruku
v ruce s vlhkosti obsazenou v materialu, jelikoz vlhkost ptisobi jako lubrikant pii vytlacovani
pelety z lisu a diky tomu nedochazi k ucpani lisu ¢i ke spaleni vzorku, coz v koneéném

disledku také vede k lepsim mechanickym vlastnostem.

Nelze vSak posuzovat pouze vliv jedné veli€iny na celkovou odolnost pelet. Vyzkum
Tumuluru (2014) porovnaval vliv teploty a vlhkosti vzorkt kukufi¢nych stonka
na mechanickou odolnost. V ramci vytvofeného modelu je mozné urcit, ze pii vlhkosti
28-34 % a teplote 70 °C bylo mozné vytvorit pelety o odolnosti 96 %. Pfi snizeni vlhkosti
materidlu a zvySeni teploty nad 70 °C byla celkové odolnost sniZena na 83 %. Nutno dodat, Ze

se jednalo o test v peletovacim mlynu.
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Pelety z ¢istého ligninu slavi na poli vyzkumu mensi Gspéchy. V praci Mardiyati et al.
(2021) byly uspésné vytvoreny takovéto brikety, v praci Frodeson et al. (2017) nebylo mozné
pelety testovat v dusledku jejich strukturalni nestabilnosti. V ramci této prace byly vytvoreny
testovatelné pelety, oznacitelné za pelety s nizkou odolnosti. Byt’ pro kontaktniho pracovnika
Mondi byl tento vysledek dostateény, bylo by mozné dale zkoumat, zda by bylo mozné

vysledné vlastnosti pelet jesté zlepsit.

Dutivodem pro jejich nizkou odolnost by mohla byt pfili§ vysoka teplota v kombinaci
s vlhkosti, velice mald frakce, kterd je v ramci peletovani biomasy az pétkrat mensi,

nedostatecny tlak lisovani ¢i pouzity material kvili svym specifickym charakteristikam.

Mozné zlepSeni by mohlo tkvét v ipravé samotnych parametrti vyroby, a to jak v téch
rozebiranych v ramci této prace, tak i v dalSich, jako je napf. primér a vyska peletovaciho
otvoru, které maji vliv na tfeni, a tim 1 vznikajici teploty pfi peletovani, velikost frakce a
pouzity lignin. Pozitivni vliv by mohlo mit také ptidani vhodnych aditiv, umoznujicich

strukturalni stabilitu pelet, a to jak mechanickou, tak chemickou.

6.3 Rozpustnost

Dle vysleki je jednoznacné, Ze nejveétsi vliv na rozpustnost mélo zvolené rozpoustédlo.
Voda spadajici do kategorie polarnich rozpoustédel ma do jisté miry schopnost rozpoustét
mastné kyseliny a pryskyficné kyseliny, vosky a pryskyfice. Do jisté miry rozpousti také tuky,

¢asti sacharidickych latek, tiisloviny ¢i lignin o nizkém polymerizacnim stupni.

Moznym zptisobem rozpousténi sulfatového ligninu je vyuziti zfedénych alkalii, jejichz
soucasti je 1 hydroxid sodny. Alkalické roztoky mohou ze dieva extrahovat rizné organické

latky, jak je tomu vidét 1 v procesu varky pfi vyrob¢ buniciny.

Vliv na rozpustnost ligninu ma bezpochyby jeho molarni hmotnost a chemické slozeni,
které je ovlivnéno zplUsobem jeho ziskani. V piipadé této prace Slo o sulfatovy proces
a naslednou precipitaci za pouziti H>SO4. Dle praci zabyvajicich se touto problematikou je
zakladnim slozenim sulfatového ligninu 56-58 % C, 6-7 % H, 0,4-1,3 % N, 30-36 % O
a3 % S (Tang a Zhou 2015; Evstigneev 2011; Cervenka 1980). Dle prace Evstigneev (2011)
ma pak nejvétsi vliv na rozpustost ligninu v zasaditych roztocich pomér fenolickych

hydroxyld na pocet fenylpropanovych jednotek v makromolekule.

Potencialni vliv vody na rozpustnost je pak ve srovnani s NaOH mensi, ale pfeci jen
néjaky je. V ramci studie Tang a Zhou (2015) probihalo hydrotermalni testovani rozpustnosti

sulfatového ligninu. Nejvice do vody prechdzely fenolycké oleje a byl snizen pocet
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B-O-4 vazeb, karboxylovych skupin, aromatickych kruhd a zvySen pocet fenolickych OH
skupin. Je zde vSak tieba brat v potaz zvySenou teplotu vody. V praci Sameni et al. (2017)
také bylo dosazeno zavéru, Ze lignin oproti ostatnim rozpoustédlim neni dobfe rozpustitelny
ve vodé. Dle prace je to dano znaénym rozdilem v Hildebrandovu parametru rozpustnosti
mezi vodou a ligninem. Také zde byla nalezena korelace mezi mezi OH skupinami
a rozpustnosti ligninu. Cim vice skupin, tim lep$i rozpustost. Ta vsak v koneéném disledku

nedosahovala ani hranice 10 %.

Diky témto vlastnostem neni pak ptekvapeni, Ze do NaOH pieslo mnohem vice latek
nez do H20. Nebylo tedy dokdzano, ze by peletovani mélo takovy vliv na chemické slozeni
ligninu, aby byla ovlivnéna rozpustnost v NaOH. V tomto ohledu panuje shoda s pracemi

ostatnich autort.

Z vysledkt u H2O vyplyva, ze bylo dosazeno urcitého ptrechodu nékterych latek
do vody. Mohlo se jednat o anorganické slouceniny, zbytkovy obsah vlhkosti v peleté,
piipadn¢ 0 piechod ¢asti fenolickych oleju obsazenych v ligninu. Péti procentni rozdil
Vv rozpustnosti mezi vzorky B a ostatnimi by mohl byt dan zménami v chemickém slozeni
ligninu po peletovani, pfipadné obsahem jeho OH vazeb. Pro ovéieni této teorie by bylo vsak

tteba znat piesné slozeni ligninu pied a po peletovani.
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6.4 Hustota

Hustota pelet vyrobenych v jednopeletovacim lisu je zavisla na pouzitém materialu
i na lisovacich parametrech. Dievné pelety pak dosahuji hustot: 1250 kg/m® modiin,
1080 kg/m® buk, 1100 kg/m*® smrk (Frodeson et al. 2017). Byly vsak také zkoumany
napiiklad pelety z celulozy, ty mély hustotu 1310 kg/m?® (Frodeson et al. 2017). V ramci
vyzkumu Tumuluru (2014) se hustota pelet z kukufi¢nych stokd pohybovala v zavislosti
na teploté lisovani a obsahu vlhkosti mezi 860 kg/m® a 1100 kg/m3. Nejrelevantngj$im
vyzkumem K vysledkiim této prace by se dala povazovat prace Mardiyati et al. (2021) ve
které byly vyrobeny brikety z ligninu, jejichz hustota ¢inila nejvice 1225 kg/m?®,

Ligninové pelety v ramci této prace dosahovaly obdobnych hodnot. Nejvyssi hustotu
mél jeden ze vzorkd varianty B, konkrétng 1248 kg/m3. Je to vysledek porovnatelny
s prechozi praci, tykajici se vyroby briket z ligninu, a co vzhledu tyce, je mozné konstatovat,
ze vysledek peletovani vypadal obdobné. V ramci vSech variant vSak panovala jistd veEtsi
variabilita po¢itina v rozmezi 957 az 1248 kg/m® Oproti ostatnim vyzkumim se jedna
0 zna¢ny rozdil. Divodem by mohlo byt nedostate¢né dosazeni peletovaciho tlaku, a tedy

nedosazeni skelné¢ho ptechodu ligninu u nékterych pelet.

Celkove vysledky vsak jsou vcelku slibné. Zajimavé by mohlo byt zjiSténi, zda hustota
pelet koreluje s jejich mechanickou odolnosti. V tomto pfipadé by bylo ticba testovat pelety
separatn¢, napi. metodou ligno testu. Tato zavislost byla v§ak zkoumana v praci Whittaker a
Shield (2017), ve které byla zjisténa pouze mala shoda v zavislosti na hustoté pelet a jejich
mechanické odolnosti. V ramci této prace pelety varianty D dosahovaly nejvyssi praimérné

cvwr

odolnosti na hustoté nelze potvrdit.
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[ Zavér
V ramci prace byly zkoumany vyrobni parametry peletizace sulfatového ligninu a doslo
K testovani takto vyrobenych pelet. Teoreticka ¢ast se zabyvala technologii a principy vyroby

pelet, materidlovymi charakteristikami vstupni suroviny a specifickym ziskdvanim

sulfatového ligninu.

Z teoretickych poznatkd, predbéznych experimentt a ve spolupraci s firmou Mondi byla
navrZzena metoda tvorby ligninovych pelet za laboratornich podminek. V disledku toho se
podatilo vyrobit pomérné strukturalné stabilni pelety. Jednalo se o varianty Ctyf druhti pelet,

lisicich se vzdy v jedné ze dvou charakteristik: vlhkosti ligninu ¢i teploté matrice.

Kazda z variant si nesla své specifické charakteristiky. Do jist¢ miry byla u pelet
pozorovana obcCasna rozpadnost pii vysunuti z lisu, barevny piechod znacici ¢ast pelety,
u které lignin neprosel skelnym piechodem, a rizna mira stlacenosti v dusledku tfeni mezi
ligninem a pistem. Nejméné negativnich jevli v rdmci vyroby pelet vykazovaly pelety varianty
B. VSechny testované pelety vSak byly strukturaln¢ stabilni a bylo mozno s nimi provést

experimenty.

Testovana byla mechanicka odolnost pelet a rozpustnost pelet v HoO a NaOH. Nasledné

byla urcena i hustota pelet.

Experimety ukazaly, ze vyrobené pelety maji mechanickou odolnost v rozmezi 52 az
70 %, coz je pokladano za pelety s nizkou odolnosti. V ramci diskusni ¢asti tedy byla
diskutovana jak mozna pficina, tak navrhy na zlepSeni. Rozpustnost v H2O se pohybovala
v rozmezi 8-15% a v NaOH témét 100 %. Jednalo o ocekédvany vysledek porovnatelny
s literaturou, a tedy bylo v ramci prace ukazano, Ze zhusténi ligninu do formy pelety a jeho
skelny piechod nemaji zasadni vliv na rozpustnost pelet. Hustota pelet se pohybovala
V rozmezi 957 az 1248 kg/m? s tim, Ze primérné nejvyssich hodnot dosahovala varianta D.

V porovnani s dal§imi materidly se jednalo o srovnatelny vysledek.

Z vysledkli prace tedy vyplyva, ze je mozné provést vyrobu pelet pouze za pouZiti
ligninu. Na toto téma byla vypracovana metodika, kterd je poskytnuta v pfiloze této préce.
Bylo by v§ak moZné provést dodate¢né modifikace, tykajici se designu peletovaciho lisu, pro
pfesnéjsi stanoveni a udrZeni teploty, pfipadné spodni podloZzky dle ptedloh autorti jinych
praci. ZvySeni mechanické odolnosti by také bylo mozZné pouZzitim aditiv, pfipadné pravé

vylepSenim designu peletovaciho lisu.
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9 Seznam pouzitych zkratek a symboli

m [ka] Hmotnost

mp [a] Hmotnost pelety

Vp [cm®] Objem pelety

Plisovani [MPa] Lisovaci tlak

Viisovani [mm/min] Rychlost lisovani

tmatrice [°C] Teplota matrice

Wabs [%] Absolutni vlhkost vzorku

c [M] Molérni koncentrace

Na - Disodium

NaxS - Sulfid sodny

Ca(OH), - Hydroxid vapenaty

NaOH - Hydroxid sodny

Na.COs - Uhli¢itan sodny

CaCOs3 - Uhli¢itan vapenaty
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Priloha 1 Metodicky list

Metodicky list vyroby pelet z ligninu

Autor Bc. Vojtéch Podzimek

Vedouci prace Ing. et Ing. Stépan Hysek, Ph.D.

Tento list ptinasi shrnuti poznatk, tykajicich se vyroby pelet
z ligninu, a nabizi nejoptimalné&jsi zptuisob vyroby pelet, které¢ho bylo

Ucel dosazeno v ramci diplomové prace na téma:
Vliv vyrobnich parametrti na vyrobu a vlastnosti pelet z ligninu
Misto a datum V Praze, 2023

Popis vybranych materialti a pomticek pouzitych k vyrobé pelet
Obsah dokumentu pIs vybrany P pouzitych k vyrobe p

Postup vyroby pelet

Vstupni material

Vstupnim materialem pro peletizaci je ligninovy prasek ziskany z ¢ernéhou louhu procesem
precitipace. V této metod¢ je vyuzito ligninu pochazejiciho z ¢erného louhu vyextrahovaného

z drevni $tépky listnatych dievin. Absolutni vlhkost materidlu je 4 %.
Seznam pomiicek a zatizeni potfebnych pro vyrobu je nasledujici:

e Matrice, pist, podlozka
e Nerezova laboratorni 1Zicka
e Piipravek urceny k upéchovani ligninu a vyc€isténi stén matrice
o Jedna se o dievénou ty¢inku zakonéenou kouskem molitanové pény
e ZkuSebni trhaci stroj Tiratest 2850 S
e Vlhkostni analyzator MB23
e Lis s topnym télesem a regulatorem teploty

e Klimatiza¢ni komora
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Postup vyroby pelet

Podlozka a matrice jsou umistény v lisu s topnym té€lesem nastavenym na teplotu 100 °C po
dobu 45 minut. Mezitim je tfeba ovétit vihkost vstupniho materialu pomoci vlhkostiho
analyzatoru. K tomu je vyuzito 1 g materialu.

Pro experiment je navazeno 2 g vzorku. Po nahfati je matrice postavena v oblasti lisovani
na podlozku a je do ni vsypan lignin. Ten je nasledné upéchovan pomoci pfipravku, a tim je
zaroven vycCisténa vnitini strana matrice.

Do lisovaci komory je zvolna vloZen pist, ktery je nasledné vystaven tlaku az do hodnoty
100 MPa. Po dosazenti je tento tlak udrzovan po dobu 20 s. Zformovana peleta je pak

vytlacena tak, Ze matrice je postavena na dvé od sebe odsunuté podlozky, a tlakem

vyvyjenym na pist je peleta vytlacena. Potfebny tlak pro vytlaceni se maze lisit.

Tvorba pelety a jeji vytlaceni je ilustrovano na nésledujicich schématech:

Smeér piisobeni
sily

150

100

20 ‘10‘ 20

50

Obr. 1 Tvorba pelety a rozméry matrice, podloZky a pistu (vlevo), priibéh vytlaceni pelety (vpravo)

Pomoci tohoto postupu je mozno doséhnout pelet zobrazenych na obrazek ¢. 2. V rdmci

zaverecné prace se jednd o variantu B.

E o eh]
e - =
= B ST - &

Obr. 2 Ukdzka vyprodukovanych pelet popisovanou metodou
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Univariate Tests of Significance for Rozpustnost v H20
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition

SS Degr. of MS F )
Effect Freedom
Intercept 2373,853 11 2373.853| 27032,11| 0,000000
OZN. 117,951 3 39,317 447.72| 0,000000
Error 1,405 16 0,088
Priloha 2 Statisticka vyznamnost rozdilit rozpustnosti H2O v brazku ¢. 42
Univariate Tests of Significance for Rozpustnost v NaOH
(statistika)
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition
SS Degr. of MS F p
Effect Freedom
Intercept 199918,8 1| 199918,8| 2,316991E+09| 0,000000
OZN. 0.0 3 0,0| 1,452384E+00| 0,264889
Error 0,0 16 0,0
Priloha 3 Statisticka vyznamnost rozdilii rozpustnosti NaOH v obrazku ¢. 43
Univariate Tests of Significance for hustota (statistika)
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition
SS Degr. of MS F P
Effect Freedom
Intercept 36816241 11 36816241 10845,98| 0,000000
OZN. 59002 3 19667 5,79 0,003266
Error 95045 28 3394

Priloha 4 Statisticka vyznamnost rozdilit hustoty v obrazku ¢. 44
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