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ANOTACE

Tato bakalarskd prace se zabyvd optimalizaci procesu separace polyfenolickych
sloucenin z odpadni biomasy, kterou je kdvova sedlina. Zamétfuje se predevSim na lignin.
Zkouma potencial slouc¢eniny vazat na jeji strukturu antropogenni oxid uhlicity. Vznikajicim
produktem jsou pfislusné derivaty salicylovych kyselin pouzitelné v zemédélstvi jako hnojivo.

Prace zkouma cely postup piipravy a snazi se najit vyhodna feseni jednotlivych krokt ptipravy.
KLICOVA SLOVA
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TITLE

Recovery of polyphenolic compounds from selected biomass components

ANNOTATION

This bachelor thesis deals with the optimization of the separation process of polyphenolic
compounds from waste biomass, which is coffee grounds. It mainly focuses on lignin. It
investigates the potential of the compound to bind anthropogenic carbon dioxide to its
structure. The resulting product is corresponding salicylic acid derivative, which could be used
as fertiliser in agriculture. The thesis examines the whole preparation process and tries to find

advantageous solutions for the different preparation steps.
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SEZNAM ZKRATEK A ZNACEK
CHSK chemicka spotieba kysliku

CNS centralni nervova soustava

CGA chlorogenova kyselina



UvVoD

V dneSni konzumni dobé je velkym problémem naklddani s odpady. Odpady
z domacnosti a pramyslu kon¢i bud’ na skladkach odpadu, ve spalovnach a v minimalnim
mnozstvi jsou recyklovany, a to vcetné odpadni biomasy. Biomasa je organickou soucasti
ptirodnich zdrojit a az 25 % z ni tvofi lignin. Doposud nebylo vynalezeno efektivni vyuziti
ligninu, a proto ve vyrobach, kde je odpadni latkou, je vyuzivana pouze jako palivo. Pii
spalovani odpadi vznikd oxid uhlicity, ktery pfispivd ke globalnimu oteplovani.
Neopomenutelnou soucasti biomasy jsou také polyfenolické latky, které se tési velkému zajmu
diky jejich IéCebnym ucCinkiim a vlivu na lidsky organismus. Jedna se o sekundarni metabolity
rostlin a je znamo az 8000 druhi. Tyto latky tvofi barvu, chut’ a mnohdy i vini sloZek biomasy,
tedy napf. rostlin a stromu. Polyfenoly maji antimikrobialni G¢inky, zamezuji vzniku rakoviny,
pridavaji se jako pomocné latky do 1é¢iv ¢i maji stimulacni ucinky na organismus. Nalézt je

muzeme ve vétsin¢ druhd ovoce a zeleniny.
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TEORETICKA CAST

1.1. Biomasa

Biomasa je Zivou slozkou pfirody. Jedna se o organické latky, které jsou soucasti rostlin
a zivoCicht, napft. cukry a skroby, tuky, polyfenolické latky jako je lignin, dale vlaknina, do
které fadime celulozu a pektiny. Je zdsobarnou energie a hmoty, zaroven je nedilnou soucasti
kolob¢hu uhliku. Nejvyssi podil uhliku v biomase zastévaji rostliny. Jedna se az o 450 Gt C.
Vétsina biomasy se nachdzi na sousi, ocedny 1 pies svllj 71 % podil na rozloze svéta, maji az

100nasobné nizsi podil biomasy nez suchozemské prostredi. [1]

1.1.1. Primyslové vyuZiti biomasy
V pfevazné vétSin€ se biomasa pouzivd jako zdroj energie, dalSim vyuzitim je
potravinafstvi, stavebnictvi, chemicky primysl, vyroba papiru a celulézy, a neopomenutelnou

soucast tvoti vyuziti pro Iékarské ucely. [2]

1.1.1.1. Zdroj energie

V dnesni dob¢ jsou v nejvétsi mite jako zdroj energie vyuzivana fosilni paliva, a to
napiiklad v praimyslu, ve spalovacich motorech, pro vytapéni domu a bytt, nebo pii vyrobé
elekttiny. Pfi jejich spalovani je produkovano velké mnozstvi oxidu uhlicitého, ktery pfispiva
ke globalnimu oteplovani. Oproti tomu pfi pouZiti obnovitelnych zdroji energie v podobé
biomasy sice oxid uhli¢ity vznika, ale zelené rostliny ho béhem fotosyntetického procesu zpétné

vyuzivaji k ristu a ukladaji ho v pfeménéné podobe¢ do svych struktur.

Energii 1ze z biomasy ziskavat nékolika zplsoby. Mezi nejobvyklejsi patii spalovani
dieva ¢1 zplynovani, coz je oxidace v pritomnosti podstechiometrického mnozstvi kysliku
pyrolyza, tedy zahtivani bez ptistupu vzduchu. Produktem pyrolyzy je tuhy uhlikaty zbytek,
syntézni plyn a bio-olej. [2] Dal§im zplisobem je anaerobni rozklad bakteriemi, ze kterého je
ziskavan bioplyn, coz je smés predev§im methanu, a to z 50-75 % a oxidu uhli¢itého z 20—
45 %. DalSimi slozkami mohou byt vodni péra, kyslik, sulfan ¢i dusik aj., které tvoii uz pouze
minoritni slozku bioplynu. [3] Tento plyn je velmi hoflavy a vyuZziva se pro vyrobu elektiiny
atepla. Jako zdroj energie je hojné¢ vyuzivan v CistiCkadch odpadnich vod, kde vznikéd pii
zpracovani odpadni slozky kalu. Aerobni rozklad (kompostovani) je téz zdrojem

nizkopotencialového tepla, ale pfili§ se pro ziskavani tepla nevyuziva.
1.1.1.2. Vyroba papiru

Papir je vyrdbén dvéma zdkladnimi zplisoby. Délime je podle ¢inidel pouZzitych pro

separaci celulozy, ligninu a ostatnich slozek dieva. Jsou to sulfatovy zptsob, kde ¢inidly pro
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separaci jsou NaOH, NaS a NaxCOs. Druhy zptisob je sulfitovy, u kterého se pouziva
Mg(HSO3),. Dievo je nejdiive zbaveno kiiry, a poté namleto na tzv. $tépky. Tyto §t€pky jsou
umistény do varného roztoku kde se rozpusti lignin a po filtraci a dalSich upravach zistava
pouze celuloza. Lignin je tedy odpadni slozkou, kterou zatim neumime komplexné surovinoveé

vyuzivat a v celulézkach byva vyuzivan jako palivo. [4]

1.1.2. Polyfenolické latky

Polyfenolické latky jsou podskupinou organickych latek. Charakteristickym znakem je
jedno nebo vice benzenovych jader a na ném navazané dvé a vice — OH skupiny. Polyfenoly
jsou latky obsazené v pletivech rostlin, které maji vliv na chut’, barvu a vini dané rostliny.
Jedna se o velmi unikatni skupinu latek, kterd se vyuziva diky jejim lécebnym t€inkliim. Mimo

jiné maji tyto latky antioxida¢ni Gc€inky, které maji téz pozitivni vliv na zdravi clovéka.

1.1.2.1. Rozdéleni polyfenolickych latek
Délit tuto skupinu latek miizeme riznymi zpiisobu, a to napiiklad dle jejich chemické
struktury, poctu benzenovych jader a zptisobu jejich napojeni, ¢i podle poctu uhlikli v fetézci.
Nejvice pouzivanym dé€lenim je do tfid podle poctu benzenovych jader a zpasobu jejich
napojeni.[5] Tyto skupiny jsou:
e Flavonoidy
e Lignany

e Fenolické kyseliny
e Stilbeny [5]
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1.1.2.1.1. Flavonoidy

Flavonoidy jsou charakteristické flavonovym jadrem (obr.1), které mize mit na sob&
navazané rizné substituenty. Zakladem flavanového jadra je difenylpropan, ktery je spojen
kyslikem do heterocyklu. Flavonoidy se déle dé€li podle toho, do které polohy je fenyl navazan.
Umisténi do polohy 2 je charakteristické pro flavonoidy, poloha 3 isoflavonoidy a poloha 4
neoflavonoidy. Tyto jednotky jsou propojeny do vétsich celkll prevazné pres cukerné molekuly,

mozné je i spojeni pres karboxylové kyseliny, lipidy a aminy. [5]

Obrdzek 1, Flavonové jadro

Tyto latky davaji rostlindm jejich barvu a chrani je tak pie UV zéafenim. Jako sekundarni
metabolity, byly tyto latky rostlinami vyvinuty tak, aby ovliviiovaly fungovani Zivych bunék.
Proto se strukturou mnohdy podobaji hormonim, ligandiim, neurotransmiteriim, ¢i jinym
latkam, nachazejicim se v téle lidi a zvifat. Z tohoto divodu jsou flavonoidy schopné

ovlivitovat pochody v bunkéch a plynou z toho 1 jejich 1écebné uc€inky.

Bylo zjisténo, Ze celkem do této skupiny mizeme zaradit az 8000 sloucenin. U vSech
téchto latek nelze ptfesné urcit mechanismus Uc¢inku, ale co miizeme s jistotou fici je, Ze tyto
latky funguji jako antioxidanty, maji antibakterialni a antivirotické ucinky a maji vliv na rizna
onemocnéni. Vyraznym piikladem je diabetes. Bylo dokazéano, Ze ptijem flavonoidy v potravé
pusobi jako prevence vzniku diabetu a v pfipad€, ze pacient diabetem jiz trpi, zmiriiuje

komplikace, které u tohoto onemocnéni mohou vznikat. [6]

1.1.2.1.2. Lignany

Lignany jsou nejvice produkovanymi sekundarnimi metabolity v rostlinach. Maji
ochranou funkci a Ucastni se rlstu rostlin. Jednd se o hydroxyderivaty odvozené od kyseliny
skoficové. Prikladem téchto latek je pinoresinol, sesamin, matairesinol a v neposledni fad¢
lignin. Lignany maji mnoho pozitivnich G¢inkl na lidské zdravi, mezi néz patii antivirotické

ucinky, dale funguji jako antiastmatika, zabrafuji vzniku tumord a mnoho dalSich. [7]
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Struktura kyseliny skoficove (Ri4 = H)

R Ra R3 R4  Nazev
Ry 0 H OCH;3 OH H ferulova kyselina
Re. A~ A H OH OH H kivovakyselina
:ﬂ ;] N o H OH OH OH  hydroxvkdvovd kyselina
g H OH H H  m-kumarové kyselina
. H H OH H p-kumarova kyselina
H OCH: ©OH OCH: smapovakyselina

Obrdzek 2, Derivaty kyseliny skoFicové [8]
1.1.2.1.2.1. Lignin

Lignin je organicka latka ze skupiny heteropolymera Je soucasti rostlin a dfevin, kde
slouzi jako adhezivni slozka a pomaha ke zpevnéni a pruznosti materidlu. Dievo, kromé
celulozy 40-50 %, hemicelulézy a doprovodnych latek v podob& voski, tukl a pryskyfic,
obsahuje 20-30 % této latky. Celkem lignin tvoii az 25 % veskeré biomasy. Ro¢n¢ je na svéte
rostlinami produkovéano az 20x10° tun ligninu. Toto mnoZstvi skryva velky potencial pro

vyuziti v biotechnologiich. [9]

Lignin dale fadime do skupiny polyfenold, respektive fenylpropanoidi. To znamena,
ze zakladni fetézec je tvofen aromatickym kruhem a jednou nebo vice hydroxylovymi
skupinami — OH. Latka mé rGznorodou strukturu, kterou nelze ptesné definovat. Lze pouze
identifikovat zakladni stavebni jednotky, kterymi jsou p-kumarylalkohol, koniferylalkohol
a sinapylalkohol. Tyto jednotky jsou navzajem spojeny pomoci etherovych mistkl, anebo
vazbou mezi dvéma uhliky. Déle se vazou na polysacharidy, a proto nelze jednoznaéné urcit

jejich zékladni strukturu. [10]

OH OH OH
= 7z =4
OCH, OCH;, OCH,
OH OH OH
sinapylalkohol koniferylalkohol p-kumarylalkohol

Obrazek 3. Zakladni stavebni iednotkv lieninu
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1.1.2.1.3. Fenolické kyseliny

Fenolické kyseliny jsou svou strukturou velmi podobné kyseling€ skoficové. Dale mohou
byt odvozeny 1 od kyseliny benzoové. Jsou charakteristické aromatickym kruhem a obsahuji
vzdy alespon jednu karboxylovou a jednu hydroxylovou skupinu. Piikladem fenolickych
kyselin jsou kyselina kdvova, kyselina kumarova, kyselina vanilova, kyselina salicylova aj.

Tyto kyseliny lze nalézt nejen v rostlinach, ale jsou pfitomny i v n¢kterych druhach hub. [11]

1.1.2.1.4. Stilbeny
Védci se jiz desitky let snazi nalézt 1é¢ebné latky na lidské choroby. Ukazalo se, ze je
vhodné inspirovat strukturou 1é¢ivych latek produkovanych rostlinami. Skupinou s nejvétSim

potencidlem jsou stilbeny.

Jedna se o latky, které maji v zékladni struktufe obsazené dva aromatické kruhy, které
jsou spojeny pies vinylen, respektive jsou to jejich hydroxyderivaty. Nachazi se v obou

moznych konfiguracich cis- a trans-. [12]

Od roku 1829, kdy byla tato skupina latek poprvé popsana, bylo jiz syntetizovano mnoho
jejich derivati. Bylo zjiSténo, Ze maji antimikrobidlni u¢inky, zamezuji vzniku rakoviny a

mnoho dal§ich. Mizeme je nalézt napt. v hroznovém vinu, bortivkach, brusinkach ¢i v reveni.

Nejvice znamou a zkoumanou latkou ztéto skupiny je resveratrol (trans—3,4',5—
trihydroxystilben). Tato latka antimikrobidlni u¢inky a jeji derivaty dokonce i fungicidni.
Antimikrobidlni u¢inky slou¢enina ziskava diky hydroxylovym skupindm na aromatickém

jadte. [13]

Obrazek 4, Chemicka struktura resveratrolu jako priklad polyfenolu se stilbenovou strukturou [13]
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1.1.3. Huminové latky

Huminové¢ latky jsou organickou slozkou ptidy a jsou zasobarnou uhliku na svété. Je to
jeden znejvice opomijenych polymerti na svété, s velkym potencidlem proti globalnimu
oteplovani. Vznikaji v ptid¢€ pii rozkladu rostlin, a vyrustajici rostliny z nich Cerpaji Ziviny. Na
svété je v pidé ulozeno az 870-10° t uhliku. Proto je ptida neopomenutelnou souéasti kolobéhu

uhliku. [14]

Huminové latky nelze ptfesné specifikovat chemickym vzorcem, o jejich chemické
struktuie dokonce panuji zna¢né rozkoly. Dle struktury je 1ze humusové kyseliny rozdélit do ti

zakladnich celku.

1. Humusové kyselny

a. Huminové kyseliny

b. Fulvokyseliny

c. Hymatomelanové kyseliny
2. Huminy

1.2. Kava

Kava je napoj konzumovany lidmi jiz vice jak 1000 let. V dnesni dobé€ je dokonce nejvice
konzumovanym napojem a denné se vypije az 2,4 miliardy Salk{. Jedna se o napoj pfipravovany
z prazenych plodi kavovniku. Nejvétsimi producenty jsou Brazilie, Vietnam a Columbie.

Celkem tvofti az 55 % svétoveé produkce kavy. [15]

1.2.1. Kavové boby

Kévové boby neboli téz kdvové ttesné, produkované rostlinou zvanou kavovnik, je druh
ovoce. Na svéte se péstuji dveé odridy. Prvni odriidou je kdvovnik arabsky (lat. coffea arabica)
a druhou odrtidou je kavovnik statny (lat. coffea canephora). Podle pouZité odriidy se obchodné
kava nazyva bud’ arabica ¢i robusta. Robusta tvofi asi 40 % celkové produkce, zbylych 60 %

tvori arabica.

Kavovnik je rostlina, kterd ma radé&ji teplejsi podnebi, a proto svéd¢i ji vlhké tropické
oblasti. Robusta je na péstovani méné narocnd nez arabica, jelikoz snese 1 vyssi teploty. Navic
rychle roste, a proto ma vyS$si vynosy. Dal§im rozdilem je misto, kde 1ze plodinu péstovat.
Robustu lze péstovat v nadmotiskych vyskach 250-1500 m.n.m. Arabica ke svému rlstu
potiebuje vétsi rozdily teplot ve dne a v noci, a proto se péstuje v nadmotskych vyskach 1100-

1500 m.n.m. [16, 17]
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1.2.1.1. Technologie zpracovani

Kavové boby Ize v oblasti rovniku sklizet béhem celé¢ho roku. V severni polokouli sbér
probiha na podzim a na jizni polokouli jsou pro sbér vhodné jarni mésice. Sklizen se provadi
bud’ mechanicky pomoci ¢esacich stroji ¢i rucné. Pro sklizeni jsou vhodné pouze zralé plody,
které maji rudou barvu. Béhem zrani se barva plodii méni ze zelené, pies zlutou az k rudé. Plody

musi byt v perfektnim stavu, aby nebyla ovlivnéna chut’ a kvalita kavy.

Po sklizni se plody ocisti a dale se zpracovavaji dvéma zptsoby. Prvnim je sucha cesta,
kdy jsou plody suseny na slunci po dobu 4 tydnt ¢i v susarnach, béhem nichz jejich vlhkost
klesne na 12 %. Druha cesta je mokra a jeji technologie je vyrazné slozitéjsi. Nejdiive je
odstranéna slupka s duzinou a zbytky duziny se odstrafiuji fermentaci. Ta probiha 12-36 hodin.
Po této dobé jsou jiz zrna ptipravena na suseni. To probihd do dosazeni 12 % vlhkosti. Mokrou

cestou je dosazeno mnohem vyssi kvality vysledného produktu. [18]

PraZenim kavy jsou z kavovych zrn uvoliiovéna aromata typicka pro kavu. PraZeni délime
do nekolika stupiiti. Tyto stupné se lisi pouZitou teplotou, ktera se pohybuje v rozmezi nejcastéji
200-230 °C. Stupen prazeni ovlivituje chut’ kavy. Cely proces prazeni je rozdélen do teplotnich

fazi. [19]

Kava v je v obchodnich fetézcich k dostani ve formé celych ¢i mletych prazenych zrn,

nebo jako instantni kdva. Instantni kdva suSeny extrakt z mletych praZzenych kavovych zrn.

1.2.1.2. Chemické sloZeni kavovych zrn

Kévova zrna se skladaji predevs§im z polysacharidu, lipidi, kofein aj. SloZeni se lisi podle

druhu kavy a zda je kava prazena ¢l nikoliv. [20]
Arabika Robusta
Slozka zelena praZena zelena kavova | praZend kidvova
kavova zma | kavova zma Zrna zrma
Polysacharidy 50,0 — 55,0 24.0-39,0 37.0-47.0 —
Oligosacharidy 6,0-8.0 0-3,5 50-7.0 0-3,5
Lipidy 12,0-18,0 14,5-20,0 9,0-13,0 11,0-16,0
volné aminokyseliny 2.0 0 2,0 0
Bilkoviny 11,0-13,0 13,0-15,0 11,0-13,0 13,0-15.0
CGA 55-8.0 1,2-23 7.0-10,0 39-46
Kofein 09-12 0-10 1,6-24 0-2,0
Trigonelin 1,0-1.2 05-1,0 0,6-0,8 03-0.6
mastné kyseliny 1,5-2.0 1.0-1.,5 1,5-2,0 1.0-1,5
mineralni latky 3.0-42 35-45 4,0-45 46-5.6
Melanoidiny - 16,0-17,0 - 16,0 -17,0

Hodnoty jsou uvedeny v % suché hmoinosti.

Tabulka 1, Chemické slozent kavovych zrn [19]
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Béhem piipravy kévy jsou vSak nékteré tyto latky vyplavovany (extrahovany) a podileji
se tak na celkovém slozeni napoje. Témito latkami jsou kofein, polyfenolické latky (ty ovliviiuji

chut’ a viini) a organické kyseliny.

1.3. Technologie separace polyfenolti z odpadni biomasy

Polyfenolické latky jsou sekundarni metabolity rostlin a podle jejich zastoupeni je délime
do dvou slozek. Na majoritni, nazyvanou lignocelul6zova, mezi které fadime lignin, celulézu,
hemicelulézu aj., a minoritni slozky, kterymi jsou polyfenolické latky jmenovité napf.
flavonoidy a stilbeny. Lignin, celulézu a hemicelul6zu mizeme nalézt v listech, slupkach ploda
¢i cévnich tkéanich rostlin. Studie ukazuji, Ze nejvyhodnéjsi cestou pro separaci minoritnich
sloZzek biomasy, je nejvhodné;jsi volit cestu organického rozpoustédla, a to ptevazné alkoholu.
Material je pomlet a poté je nechdn po urcitou dobu, volenou podle materidlu, ponechan
macerovat. Timto procesem jsou slozky pfevedeny do rozpoustédla. Tento postup je vyuzivan

pro polyfenolické latky s 1éCivymi ucinky. [21]

Z environmentalniho a ekonomického hlediska je pro Ceskou republiku vyhodné
vyuzivat odpadni biomasu dostupnou na jejim uUzemi. Pro separaci majoritnich
lignoceluldzovych slozek jsou vybornymi zdroji odpady z vyroby papiru, kavova sedlina
ziskana pfi vyrobé instantni kavy ¢i z kavaren a moznym zdrojem jsou i odpady ze zpracovani
obili. Oproti tomu minoritni slozky polyfenolickych latek lze ziskavat z odpadnich slupek a
semen hroznl z vyroby vin, ddle miizeme vyuzit ¢ajova rezidua a pro 1ékaiské ucely je velmi

vyhodné vyuzit byliny jako je hefmanek aj.

1.3.1. Separace polyfenolia z kavové sedliny
Roc¢né je na svété spotfebovano az 8 milionti tun kévovych bobil a tim padem i
ekvivalentni mnozstvi odpadni sedliny. Z tohoto diivodu je logické se na tuto slozku zaméfit a

zkoumat jeji hlubsi vyuziti.

Kévova sedlina je produkt, ktery obsahuje celou skalu polyfenolickych latek. Ve vétsSing
praci je pozornost zaméfena na separaci polyfenolickych latek pomoci organickych
rozpoustédel jako je napiiklad ethanol, methanol ¢i aceton. Proménnymi faktory procesii u
vetSiny praci jsou prevazné doba macerace, teplota a pH. Ve vzorcich je poté kvantifikovan

celkovy obsah polyfenoli a jejich oxidaéni vlastnosti.
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Pii extrakci polyfenolickych latek do 60 % ethanolu bylo zjisténo, ze obsah
polyfenolickych latek je 24,25 mg/g vysusené kévové sedliny. Pro porovnéni slupky od
brambor, olivové a jableéné vylisky maji tento obsah okolo 10 mg/g. Vylisky z bilych a
¢ervenych hrozni maji oproti tomu mnohem vyssi obsah polyfenolickych latek, ktery se
pohybuje okolo 50 mg/g. Pfevazna vétSina studii se zabyvd pouzitim ethanolu jako

rozpoustédla a jeho kombinacemi s anorganickymi solemi. [22]

Dalsi variantou separace ligninu a polyfenolickych latek je pouziti eutektické, iontové
kapaliny. Tyto kapaliny byly specialné pfipraveny tak, aby byly schopny rozpoustét jednu ze
slozek lignocelulozy, ¢i ob¢€ nardz. lontové kapaliny jsou biodegradovatelné a nizkonakladové,

proto se vyborn¢ hodi pro vyuziti na odpadni biomasu.

Byl zdokumentovan obsah ligninu pro rizné slozky biomasy. Pro kavové plevy (slupky)
jeto 21 %, kukuticné stonky obsahuji 17 % ligninu. Bylo porovnavéano pouZiti iontové kapaliny
smési cholin chloridu a vZdy nékteré z kyselin mlé€né, octové a kyseliny mravenc¢i. Ukézalo
se, ze nejvetsi vytézky vykazuje pouziti iontové kapaliny smés cholin chloridu a kyseliny
octové. Z kavovych plev bylo ziskano 14,8 % celkového obsahu ligninu a z kukufi¢nych stonki

20,6 %. [23]

Opaénym poédlem, oproti vyse zminénym variantdm, je vyuziti anorganickych ¢inidel pro
separaci. Tento proces je vyuzivan v papirenském priimyslu, kde se vyuziva pro odseparovani
celuldzy a ligninu. Separace je provadeéna za pouziti hydroxidu sodného a sulfidu sodného ¢i
siranu sodného. Lignin se rozpusti a vznikne tak tmavy roztok ligninu. Celuléza zlstava

v pevné form¢. Takto ziskany lignin po upravach dosahuje vysoké Cistoty az 95 %. [24]

1.3.2. Separace polyfenolickych latek ze semen a vyliskii hrozni

JelikoZ je na izemi Ceské republiky hojné rozsitené péstovani hroznii a vyroba vina, je
na mist¢ zkoumat efektivni vyuziti odpadni biomasy z vyroby. Na 1 I vina totiz pfipada 1,3 -
1,5 kg odpadu. Pii separaci byly pouzity semena hroznti z vyliskii. Z této odpadni biomasy lze
separovat kromé polyfenolickych latek jeste také lipidy (oleje). V hroznech je nejvice obsazen
polyfenol rutin, ktery ma antioxidacni ucinky a je prevenci proti kardiovaskuldrnim
onemocnénim. Dals§i hojn€ zastoupenou latkou je kyselina sinapova a kumarova. Obé tyto latky

pusobi proti vzniku rakoviny.

Separace téchto latek opét probihd s vyuzitim organickych rozpoustédel. Béhem

procesu se pouziva 60 % ethanol, methanol, aceton a kyselina mravenci. [25]
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1.3.3. Separace polyfenolickych latek z odpadni biomasy obili

Jak uz bylo zminéno v kapitole 1.3.1. polyfenolické latky 1ze z odpadnich slozek obili
separovat za pouziti iontové kapaliny. Dalsi variantou je pouziti organickych rozpoustédel
ethanolu, methanolu a acetonu. Podminky, a koncentrace roztoki téchto latek jsou variovany
podle druhu materidlu, ze kterého jsou polyfenolické latky extrahovany. Vzorek odpadni
biomasy nejdiive projde ptipravou, kdy je vysusen a pomlet, aby byl zajistén co nejlepsi kontakt
roztoku rozpoustddla a materialu. Pro vyuziti v Ceské republice se hodi postup separace z otrub.
Nejefektivnéj$im postupem se v tomto piipadé€ ukézalo pouziti 40-80 % ethanolu pii teplotach

v rozmezi 30-70 °C, ¢imz bylo ziskano az 30 000 mg/ 100 g. [26]

1.3.4. Separace polyfenolickych latek z bylin

Lécivé tcinky bylin jsou znamy jiz od pradavna a jejich 1é¢ivé ucinky byli vyuzivany
pomoci odvari a tinktur. Dnes se k tomuto pouziti pridala jesté kosmetika a esencialni oleje.
Hojn¢ vyuzivanou bylinou je napiiklad hefmanek, lat. Chamaemelum nobile. Mezi jeho 1é€ivé
ucinky patii antibakteridlni a antioxida¢ni G€inky. Pro separaci se opét vyuZziva organickych

rozpoustédel. [27]

1.3.5. Separacni procesy

Separacni procesy se vénuji déleni smési latek rizného skupenstvi. Na rozdéleni latek
vyuzivaji znalosti fyzikéalnich zadkoni. Nej€astéji jsou to gravitace, rozdil tlakii a odstiediva sila.
Pouzitd technologie se také déli podle skupenstvi latek ve smési. Suspenze se déli pomoci
filtrace ¢i sedimentace, emulze naptiklad usazovanim. Dals$i separacni procesy se jiZ pouzivaji

spiSe v primyslové praxi.

1.3.5.1. Filtrace

Pojmem filtrace se rozumi separacni proces suspenzi a koloidnich latek. Na rozdéleni
sloZek je vyuzivana filtrani ptepazka, kterd mize byt vyrobena z riiznych materialti. Pouzité
materidly a aparatury se li$i podle objemu vyroby. Prvnim Gc¢elem jsou filtrace v laboratornim
prostiedi, jednd se o malé objemy a aparatura proto neni slozitd. Druhou odnozi jsou
pramyslové vyroby, kde se jiz jednd o mnohondsobné vEtsi objem suspenzi. Aparaty jsou

mnohonasobné vétsi a pouzité filtracni prepdzky musi byt pouzitelné opakované.
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1.3.5.1.1. Laborator
Pro laboratorni ucely se vyuzivaji jednodussi materidly, pfedevsim filtrani papir, ktery

se vyrabi z celuldzy. Dalsi velmi uzivanou metodou je filtrace pies frity.

Filtra¢ni papir je porovity material, velikost péru je variabilni a li$i se dle potieb a ucelu
uziti. Velikosti pdra je ovlivnéna rychlost filtrace a dokonalost odseparovéani pevného podilu
od kapalného. Dle velikosti port se tedy filtracni papiry déli na skupiny 0-5, kdy nazev je
uvozen oznacenim KA a poté nasleduje Cislo. Se zvySujici se skupinou se rychlost filtrace
snizuje. [28] Problematikou filtra¢nich papiri je moznost jejich pouziti. Celul6za neni piili§
odolny material, a tak lze filtraéni papir pouzit jen v omezeném rozsahu pH, anebo za
extrémnich podminek jen po kritkou dobu. V idedlnim ptipadé by filtrovand smés mecla
obsahovat velké shluky castic, aby nedochéazelo k zandSeni pora a filtrace probihala rychle.
V chemické technologii se vyuziva flokulantti, jenz shlukuji ¢astice do vétsich celkt. Piikladem
této praxe je Cisténi odpadnich a primyslovych vod. Jako flokula¢ni ¢inidlo je zde pouzivan
napt. chlorid hlinity. Dalsi pfiklady lze nalézt v analytické chemii u srazecich reakci, kde je

shlukovani ¢astic zplisobeno piebytkem srazedla.

Filtrace Ize provadét za atmosférického tlaku, k tomu se vyuziva bézné¢ dostupné
laboratorni sklo, kterym je nalevka, a to bud’ hladké anebo s vnitinim Zebrovanim. Podle toho

je volen zptsob skladani filtra¢niho papiru.

Druhou moZznosti jsou filtrace za sniZzeného tlaku. Ty lze provadét jak za pouziti

filtraéniho papiru, tak ptfi pouziti sklenénych frit. Zde je jiz laboratorni vybaveni o trochu

vvvvvv

Frity jsou sklenéné nalevky nebo nddobky opattené filtracni ptepazkou z porovitého skla.

Frity slouzi k filtraci agresivnich smési, u kterych nelze pouzit filtra¢ni papir.

1.3.5.2. Primyslova praxe

Primyslova praxe se znacné 1isi od té laboratorni. Je to nejen rozdilem objemu vyroby,
ale pfedevsim jsou to zcela rozdilné naroky, kladené na pouZitou technologii. Pfi vybéru
technologie separace je nutné zhodnotit nékolik faktord. Z ekonomického hlediska je to
samoziejm¢ nakupni cena, ndklady na udrzbu, nebo Zivotnost. Z toho technologického je tento
latek ve smési, velikost &astic, objem vyroby atd. Castym fe§enim pramyslové filtrace je filtrace
pod tlakem nebo pomoci odstiedivek. Cas separace se tak vyrazné snizi a zptsob je proto

vyhodny 1 pro velkoobjemové vyroby.
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2. EXPERIMENTALNI CAST

2.1. Cil prace

Ucelem experimentalni &asti je separace polyfenolickych latek, piedev§im ligninu,
z odpadnich slozek biomasy, konkrétné kavové sedliny a jeho naslednym vyuzitim. Vyuziti
spociva ve snaze zakotvit molekuly CO2 do zékladnich struktur ligninu a pfipravit tak huminové
kyseliny, vyuzitelné v oblasti hnojiv v zem&d€lstvi. Experimentalni ¢ast se dale zabyva
optimalizaci celé ptipravy z pohledu chemického inZenyrstvi, tzn. zkraceni doby pfipravy a

zdokonaleni efektivity celého procesu.

Separace ligninu je vedena anorganickou cestou, a to alkalickym louZenim vodnym

roztokem KOH. Pro zefektivnéni separace byla pouzita mocovina (karbonyldiamid).

2.2. Diléi procesy pripravy
2.2.1. Separace ligninu

Jak uz bylo feceno, separace ligninu z kavové sedliny byla provadéna roztokem KOH
a bylo provedeno vice variant tohoto procesu. Proménné procesu byly slozeni nasady, zptisob

michani, doba extrakce a zptsob filtrace.

Byly provedeny dvé variace slozeni nasady. Prvni variaci byla smés v poméru 2 g KOH:
40 ml destilované vody: 10 g kavové sedliny v nasobkach 1 a 10. Druhou variaci byla smés
19,6 g KOH: 400 ml destilované vody: 100 g kavové sedliny: 24 g mocoviny. Mocovina byla
do smési ptfidana z divodu zlepSeni extrahovatelnosti ligninu a dale napomaha demethylaci

struktury, a tim zvySuje jeji reaktivitu.

H
© OH

+ KOH — —>

OCH3 OCH3 mocovina

OH

Rovnice 1, Demethylace synapylalkoholu
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Pro michani bylo pouzito elektromagnetické michadlo a mechanické promichéani
sklenénou ty¢inkou. Doba extrakce byla zkoumana v rozmezi 22,5 h—10 dni. Filtrace nasady

byla provadéna pies skladany filtraéni papir a ptes sitovinu (,,nekonecny sacek Kaufland).

2.2.2. Syceni filtratu CO:

Aby bylo mozné provést karboxylaci zakladnich struktur ligninu, bylo nutné do smési
zavést oxid uhli¢ity. Zavadéni probihalo probublavanim filtratu oxidem uhliitym z tlakové
lahve po dobu dvou hodin. Pro orientaci v pribéhu procesu bylo sledovano ménici se pH
v rozmezi cca od 13 do 5,5. pH vlivem syceni oxidem uhli¢itym se snizovalo. Ve filtratu

probihala tato reakce:

KOH + CO, - KHCO,4

Rovnice 2, Syceni oxidem uhlicitym
2.2.3. Termicky rozklad KHCOs a karboxylace
Byla sestavena aparatura se zpétnym chladicem viz obr. 7 pro var a pti ném probihajici

termicky rozklad KHCO; ve smési dle rovnice:

2KHCO; — CO, + H,0 + K,CO4

Rovnice 3, Termicky rozklad

Obrazek 5, Aparatura pro termicky rozklad
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Uvolnéné CO» pfi tepelném rozkladu bylo navazano do zakladni struktury ligninovych

jednotek a doslo tak ke karboxylaci. Reakce je nazyvana Kolbe-Schmittova.

OH

+ KHCO,
-+

O K

Rovnice 4, Karboxylace

2.2.4. Vykyseleni

100 °C

OH
/
COOK"
HO OH
OH

Jelikoz pfti predchozi reakci vznikla stl karboxylové kyseliny, bylo v této fazi nutné tuto

slou€eninu prevést na karboxylovou kyselinu. To bylo provedeno tzv. vykyselenim smési, kdy

byla pfidavana 16 % kyselina sirova do dosaZeni neutralniho pH. Vedlej$im produktem reakce

byly pfedevsim K2SO4a KHSO4. Doslo k vysrazeni produktu ve smési.

OH

/
(O]
COOK" H
—_—
-K,S0,, KHSO,
HO OH

OH

Rovnice 5, Vykyseleni

HO
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2.2.5. Separace produktu

Na separaci produktu, prevazné huminovych kyselin, byla pouzita filtrace pies
Buichnerovu nélevku, tedy pfi snizeném tlaku. Pouzitym filtracnim papirem byl KA 4 (medium
fast). Poté byl produkt promyvan, a to dvéma zptsoby. Prvnim zplisob byl pouze destilovanou
vodou, ¢imz ale dochazelo k velkym ztratdm produktu z divodu velké rozpustnosti produktu
v samotné vod¢. Proto byl zvolen druhy zptsob, pfi kterém byla do promyvaci vody pifidana
kyselina mravenci, a to v poméru 100 ml destilované vody a 2 ml kyseliny mravenc¢i, ¢imz bylo

z velké ¢asti zamezeno rozpousténi produktu. Produkt byl ponechan na vysuSeni na vzduchu.

2.2.6. Chemicka spotieba kysliku CHSK

Béhem celého procesu byly odebirdny vzorky pro zkousku CHSK, za t€elem pftiblizného
zhodnoceni celého pribéhu reakci. Byly pouzity testy od vyrobce HACH LANGE s.r.o.
LCKO14 s rozsahem 1000-10000 mg/l O, LCK514 s rozsahem 100-2000 mg/1 O, a LCK914
s rozsahem 5-60 g/1 O,.

it

Obrazek 6, Testy CHSK
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2.3. Provedené experimenty

2.3.1. Nasada KOH + kavova sedlina
Byly pfipraveny dvé nasady tohoto slozeni.
a) 2 gKOH + 40 ml vody + 10 g l6gru — nasada AA
b) 10x a)—20 g KOH + 400 ml vody + 100 g l6gru — nasada AB

Nésada AA byla ponechana 30 minut reagovat a prubézné byla ty¢inkou promichana.
Nasada AB byla ponechana 30 minut reagovat ale po celou dobu byla michana na

elektromagnetickém michadle.

Po michéani byly obé smési piefiltrovany ptes skladany filtracni papir. Smés AB byla na
filtraci rozd¢lena na dvé casti, na 40 ml a 360 ml. Zéaroven byl filtra¢ni kold¢ promyt DEMI
vodou. Byla zaznamenévana rychlost jednotlivych filtraci. Z dat filtrace 40 ml AA a AB byl

sestaven graf pro porovnani vlivu michani na reakci.

Objem veskerych filtrati KOH + 16gr celkem ¢inil 255 ml, z ¢ehoz bylo 10 ml odebrano
na analyzu CHSK.

Pro analyzu byl pfipraven 10x zfedény roztok do 25 ml odmérné baniky. Byl pouZit test
o rozsahu 5-60 g/l. Test urc¢il hodnotu spotieby kysliku na 8,24 g/l, tudiz skutecnd spotieba
vzorku byla 82,4 g/l.

DalSim krokem bylo sycenti filtratu CO>, které probihalo po dobu 6 h a 40 minut.

Po syceni byl proveden termicky, ktery probihal ve dvou castech (125 ml a 120 ml)
rozklad pfi teploté v rozmezi 100-120 °C po dobu 2 h.

Kwvili velmi zasaditému pH ve smési byla nezbytna neutralizace smési 16 % kyselinou

sirovou. Na neutralizaci bylo spotfebovano 25 ml. Doslo k vysrazeni smési.

Byla provedena filtrace pfes Blichnerovu nalevku, pouZity filtr: KA 4 (medium fast). Tato

filtrace probihala velmi pomalu.

CHSK filtratu — vysledek 30,5 g/l — to znac¢i velké rozpousténi filtraniho kolace

v promyvaci vod¢.

Po vysuSeni filtraéniho kolace byl patrny velky obsah soli, proto bylo nutné filtra¢ni kola¢

promyt vodou, coz bylo provedeno 200 ml.

Smés byla opét filtrovana pies Buichnerovu nalevku.
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CHSK filtratu — 14,6 g/l
Po vysuseni filtra¢niho kolace byl produkt zvazen, jeho hmotnost ¢inila 4 g.

2.3.2. Nasada KOH + mocovina + kavova sedlina

Nasada tohoto slozeni byla pfipravena tfikrat, avSak u nasad se liSila doba extrakce.
Nasada BA
24 g mocoviny + 19,6 g KOH + 400 ml DEMI vody + 100 g kavovy logr

Smés byla promichana a nechana v uzaviené lahvi po dobu 10 dnti reagovat.

Po této dob¢ byla provedena filtrace ptes skladany filtr a byla zaznamenana rychlost
filtrace. Zasobni lahev a filtra¢ni kola¢ byl promyt 100 ml DEMI vody. Filtraci bylo ziskano

86 ml, promyvanim dalSich 43,3 ml.

Byl proveden test CHSK s vysledkem 170 g/l

Nasada BB

Dle vzoru BA byla pfipravena smé&s a byla ponechana 22,5 h extrahovat.

Po této dob¢ byla smés piefiltrovana ptes sitku (,,nekone¢ny sacek* Kaufland).

Obrazek 7, Nekonecny sacek
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Filtrace byla velmi rychla a snadna. Volnou filtraci bylo po 20 minutach ziskano 135 ml
filtratu. Po této dob¢ byla smés ,,vymackana“ a takto byl celkovy objem smési zvySen az na
200 ml. Filtracni kol&¢ byl promyt vodou (cca 150 ml) a tak byl ziskan objem jesté 125 ml.
Celkovy objem po filtraci tedy ¢inil 325 ml. Zamérem bylo ziskat obdobny objem s objemem
vkladanym do nasady, a proto byla smés promyta jest¢ 100 ml vody. Takto bylo ziskano dalSich
75 ml filtratu. Celkovy objem tedy ¢ini 400 ml.

Byl proveden test CHSK s vysledkem 132 g/l. Po zfedéni spotieba kysliku klesla na
109 g/1.

Bylo provedeno syceni filtratu CO> (vstupni objem 370 ml) a to po dobu 2 h, béhem
kterych bylo sledovano pH. pH na poc¢atku syceni bylo 12,2 a po dvou hodinach kleslo na 7,6.

Smés po syceni byla rozdé€lena na dvé €asti, u kterych byl proveden termicky rozklad, a

to po dobu 1,5 h.
Pted a po rozkladu byly odebrany vzorky pro analyzu.
Smés byla neutralizovana 16 % kyselinou sirovou, jejiz spotieba ¢inila 43 ml.

Vznikl4 srazenina byla filtrovana ptfes Blichnerovu nalevku. Filtrat byl analyzovan na

CHSK s vysledkem 29,7 g/l.

Po filtraci byl filtraéni kola¢ pfemistén do kadinky, kde byl promichan s roztokem 200 ml
DEMI vody a 2 ml kyseliny mravenci (kvlli sraZeni, resp. Potlaeni rozpousténi). Smés byla
nechana michat na elektromagnetickém michadle po dobu 2 h. Poté byla filtrovana pfies

Bichnerovu nalevku.

Po filtraci a vysuSeni filtra¢niho kola¢e byl produkt zvaZen. Jeho hmotnost byla 9,4 g.
Tento vzorek byl umistén na elementdrni analyzu vysledky viz Tabulka 1; elementarni analyza,

vzorek 4.
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Nasada BC

Byla pfipravena 2x néasada podle BB. Ta byla 3 dny michana na elektromagnetickém

michadle. Michéani bez problémii.

Po uplynuti této doby byla nasada zfiltrovana ptes sitku. Bylo ziskdno 575 ml. Bylo
provedeno promyvani filtracniho kola¢e 400 ml DEMI vody. Celkovy ziskany objem byl
900 ml.

U filtratu byl proveden test CHSK s vysledkem 132 g/1.

Polovina ziskaného filtratu, tedy 450 ml bylo syceno CO; po dobu 2 hodin, pH dosahlo

hodnoty 5,1 a to uz po 1 hoding, poté beze zmény.

2.3.3. Vysledky CHSK — souhrn

Tabulka 2, Vysledky CHSK

Cislo | Nasada | Vysledek CHSK [g/1]| V filtraru [ml] | Pfepo¢et CHSK na vychozi objem [g/1]

1 AB 14,6

2 AB 30,5

3 AB 82,4

4 BA 170

5 BB 12,5

6 BB 16,2

7 BB 29,7 300

8 BB 109 400

9 BB 132 325

10 BC 131 900 147,35
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Tabulka 3, Popis vzorkii v tabulce 2

Cislo | Popis
1 filtrat po promyvani filtracniho kola¢e na Blichnerové nalevce z ndsady s KOH + 16gr
filtrat po filtraci ptes Buchnerovu nalevku srazeniny z ndsady s KOH + 16gr po termickém
2 rozkladu a neutralizaci
3 filrat nasady s KOH + logr
4 filtrat nasady s KOH + logr + moc¢ovina (extrakce 10 dni)
filtrat po promyvani filtra¢niho kolace na Buichnerové nalevce z nasady s KOH + logr +
5 mocovina (extrakce 22,5 h)
6 zbytek po filtraci nasady KOH + 16gr + mocovina, po maceraci 30 minut v DEMI vodé
filtrat po filtraci pfes Blichnerovu nalevku sraZeniny z nasady s KOH + 16gr + mocovina
7 po termickém rozkladu a neutralizaci (extrakce 22,5 h)
filtrat nasady s KOH + l6gr + mocovina (extrakce 22,5 hodiny) + filtrat po promyvani 100
8 ml DEMI vody
9 filtrat nasady s KOH + l6gr + mocovina (extrakce 22,5 hodiny)
10 | filtrat nasady s KOH + 16gr + mocovina (extrakce 3 dny)

2.3.4. Elementarni analyza

Ptiprava pevnych vzorkl na analyzu spocivala v umisténi vlhkého substratu do susarny,

vyhtaté na 100. Takto pfipravené vzorky byly vlozeny do nddobek a odevzdany na analyzu.

Na elementarni analyzu byly pfipraveny 4 vzorky.

1.
2.

Logr bez jakékoliv upravy (vstupni latka)

Pevny podil (logr) po extrakcei a filtraci z ndsady KOH + 16gr + mocovina (extrakce
22,5 h) — nasada BB

Extrakt z nasady KOH + 16gr (odfiltrovany kapalny podil) po syceni CO», termickém
rozkladu, vykyseleni, filtraci a promyvani (odsoleni) vysraZzeného pevného podilu —
smés polyfenolickych latek — nasada AB

Extrakt z nasady KOH + mocovina + 16gr (odfiltrovany kapalny podil) po syceni CO»,
termickém rozkladu, vykyseleni, filtraci a promyvani (odsoleni) roztokem
voda + kyselina mravenci vysrazeného pevného podilu — smés polyfenolickych latek —
nasada BB
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Tabulka 4, Vysledky elementarni analyzy

Prvek
Vzorek ¢.
C [%] H [%] N [%]
. Vstupni 16gr suseny 52,48 £0,27 7,36 £ 0,01 2,14 +£0,02
. Nerozpustny podil po
extrakci logru s KOH + 42,18 £0,1 6,43 0,03 5,34 +£0,11
mocovina — nasada BB
. Produkt karboxylace
rozpustného podilu
2 16gru s KOH — nésada 52,64 £0,22 6,43 £0,17 5,66 = 0,06
AB
. Produkt karboxylace
rozpustného podilu
zlogru sKOH a 53,99 £ 0,02 7,88 £ 0,14 5,00 £ 0,05
mocovinou — nasada
BB
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3. Zavér
Cilem prace bylo optimalizovat proces separace ligninu a jinych alkalickym vodnym
roztokem extrahovatelnych polyfenolickych sloucenin z kavové sedliny, a dale zmapovat a

popsat dil¢i kroky mozné ptipravy huminovych kyselin.

V prvni ¢asti jsem se zabyvala separaci ligninu a zkoumanymi faktory ovliviiujicimi

vysledek byly zpiisob michani, doba extrakce, slozeni nasady a zpusob filtrace.

Michani smési bylo bud’ mechanické ru¢ni, anebo elektromagnetickym michadlem. Bylo
zjisténo, Ze zptsob michdni ma velmi znacny vliv na extrakci. Volba zplisobu michani ovlivnila
kontaktem jednotlivych slozek smési, a tudiz lepsi homogenizaci. To zplsobilo vyssi narusSeni
povrchu Castic, které poté vice ucpavaly péry filtraéniho papiru a filtrace se tak znacné

zpomalila.

Filtrace - modelové 40 ml, extrakce 30 minut

7
o
6 @
_____ { 3
s e
=4
E
>3
2 L PO
@ rucni promichani
1 elektromagnetické michadlo
0
0 20 40 . 60 80 100
¢as [min]

Graf 1, Porovndni viivu zpiisobu michdni na rychlost filtrace

Ziskané objemy filtratu byly pouze zlomkem kapalného podilu smési, proto bylo nutné
do procesu dale zatradit promyvani filtracniho kolace. Dal$im divodem promyvani bylo
odstranéni zbytkiti KOH z filtra¢niho kolace, aby tato odpadni slozka byla biodegradovatelna a
nebyla Skodliva pro zivotni prostfedi. Priibéh promyvani byl zaznamenavén a pro sledovani

trendu byl vytvoien graf porovnani rychlosti filtrace a rychlosti promyvani.
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Filtrace nasady KOH + l6gr 360 ml, 30 min extrakce
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Graf 2, Porovndni rychlosti filtrace a promyvani

Vkladanym objemem smési na filtraci bylo 360 ml, ze kterych bylo ziskdno pouhych
83 ml filtratu. Filtracni kola¢ byl promyt tfikrat 50 ml destilované vody. Takto byl objem
filtratu navySen na 232 ml. Z grafu vyplyva, ze promyvani kolace probihalo mnohem snaze a

rychleji nez filtrace.

Déle byl hodnocen vliv sloZeni smési a doba extrakce na proces separace. Z hlediska
rychlosti filtrace bylo zjisténo ze doba extrakce a slozeni smési na rychlost nema velky vliv.
Pro porovnani byl sestaven graf rychlosti filtrace nasady KOH + kavova sedlina extrahovana
po dobu 30 minut za michani elektromagnetickym michadlem a ndsada KOH + mocovina +

kavova sedlina extrahovana po dobu 10 dni.

Porovnani filtrace

60

® KOH + logr,
30 min

V [ml]

® KOH+moco
vina+logr,
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0 50 100 150 200 250 300

¢as [min]

Graf'3, Porovnani viivu doby extrakce na filtrovatelnost
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Pti vSech téchto filtracich byl pouzit skladany filtracni papir. Z ¢ast trvani jednotlivych
filtraci je patrné, ze bylo nutné optimalizovat i tento faktor, proto byla misto filtraéniho papiru
pouzita sitovina. Zamérem prace bylo pouzit snadno dostupné materialy a chemikalie, proto
jako filtra¢ni materidl byl pouzit tzv. ,,nekone¢ny sacek z obchodniho fetézce Kaufland. Tyto
dvé metody mély absolutn€ nesrovnatelné vysledky, Cas filtrace byl zkracen az na 20 minut a
zvysil se 1 objem filtratu. Promyvani filtracniho kolace sice bylo provadéno i nadale, ale uz

nemélo takovy vliv na vysledny objem filtratu.

Z vysledki CHSK filtratu bylo zjisténo, ze optimalni dobou extrakce ligninu z kdvové
sedliny jsou 3 dny. Mnozstvi extrahovanych organickych latek sice s ¢asem rostlo, ale tempo

rustu se zpomalovalo.

Zavislost vysledku CHSK na dobé extrakce
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Graf 4, Zavislost hodnoty CHSK na dobé extrakce

Pti syceni filtratu oxidem uhli¢itym byla otdzkou doba syceni. Proces byl hodnocen
pomoci méniciho se pH. pH v oblasti neutralni az mirn¢ kyselé¢ znalilo, Ze je filtrat jiz
dostate¢n¢ nasycen. Diky tomuto pozorovani byl ¢as syceni upraven z ftadové n€kolika hodin
(pf1 prvnim experimentu téméf 7 hodin) az na pouhou 1 hodinu, kterd se ukazala jako
dostacujici.

Termicky rozklad KHCOs a zaroven karboxylace byla zprvu provadéna podle modelové
reakce, a to ohfev na 100-130 °C po dobu 2 hodin. Pro sledovani uvoliiovani oxidu uhli¢itého
ze smé&si byla na aparaturu pfipevnéna hadice napojena na stopku ndlevky. Nalevka byla
umisténa 1 cm pod hladinu vody v kédince. Diky této Uipraveé bylo mozné pozorovat unikajici
bublinky plynu, a tak omezit dobu termického rozkladu na 0,5 hodiny. Po této dob¢ jiZ nebyl
patrny unik CO».
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Kyselina, pouzitd na neutralizaci smési, tedy kyselina sirova, se ukazala jako vhodna
moznost pro tyto ucely, nevylucuji ani pouziti jiné silné kyseliny, a to podle vyuzitelnosti
vedlejSich produktl reakce, kterymi jsou predev§im KHSO4 a KoSO4. Neopomenutelny je také
rozdil spotieby kyseliny, ktery se zvysil téméf na dvojnasobek pii pouziti mocoviny v ndsade.

To svédci o veétsim obsahu nakarboxylovanych sloucenin.

Posledni fazi procesu byla separace produktu, ktera se ukézala, jako velmi komplikovana.
Dochézelo ke snadnému ucpéavani pért filtracniho papiru a separace trvala nékolik hodin.
Z casovych divodl nebylo prozatim mozné tento proces optimalizovat. Déle se jako problém
separace ukazala velké rozpustnost produktu, diky které pfi promyvani dochazelo ke ztratam.
Resenim problému bylo pfidani 2 ml kyseliny mravenéi na 100 ml destilované vody. Vysledky
byly patrné jak pfi testech CHSK filtratu, tak jiz z vizualniho hlediska, viz obr.9 a 10 Tato
uprava zamezila rozpousténi produktu a napomohla vétsimu shlukovani ¢astic. Tim se zlepsila

1 filtrovatelnost smési.

Obrazek 8, Filtrat pred pridanim kyseliny mravenci

Obrazek 9, Filtrat po pridani kyseliny mravenci
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