Zatacznik 1
Szczegoétowy Zakres Badan

Zadanie 1 (Z1). Formowanie biokompozytu (alginian/zelazo/kalcyt) w warunkach laboratoryjnych
Optymalny okres realizacji - 3 miesigce, 1. — 3. miesiac realizacji projektu

W warunkach laboratoryjnych zostang dobrane rodzaje i stezenia reagentéw do produkcji
biokompoztéw hydrozelowych z uwzglednieniem:
a) stezenia nosnika biopolimerowego (alginianu) oraz soli sieciujgcej (chlorku zelaza(lll)),
b) rodzajuiilosci substancji aktywnej immobilizowanej w uktadzie (kalcytu),
c) morfologii i struktury biokompozytu
d) stabilno$ci mechanicznej biokompozytu. Badania bedg przeprowadzane po otrzymaniu kapsut
oraz okresowo, po przechowywaniu ich w naturalnych roztworach wodnych.

Dla najlepszych uktadéw zostanie okreslona efektywnos¢ wigzania jondw fosforanowych w srodowisku
wodnym.

Zadanie 2 (Z2) Dob6r parametréw pracy urzadzen przy produkcji biokokompozytu alginian/FeCls
(Alg_Fe).

Optymalny okres realizacji - 6 miesiecy , 4. — 9. miesigc realizacji projektu

W warunkach laboratoryjnych zostanie przetestowana produkcja biokokompozytu Alg_Fe z roztworéw
testowanego we wczesniejszych badaniach ZUT alginianu i chlorku zelaza(lll) cz.d.a przygotowanych
na bazie wody destylowanej i wody wodociggowej o stezeniach reagentéw jakie zostaty
zoptymalizowane przez ZUT w ramach wczesniejszych badan (zgodnie z know how ) tj. 1,5% roztworu
alginianu i 0,155 mol-dm= roztworu FeCls. Poszczegdlne serie kapsut bedg otrzymane przy réznych
parametrach pracy przyktadowo na bazie Jet-Cutter Typ S (predkosci obrotdéw, natezenie przeptywu).
Po otrzymaniu kapsut zostanie poréwnana ich jakosé. Bedzie otrzymanych do 10 serii kapsut. Pomiar
jakosci bedzie obejmowat pomiary wykonane dla 10 losowo wybranych kapsut:

- pomiar sferycznosci i wielkosci ziaren (pomiar robiony w trzech ptaszczyznach pomiarowych) —

max do 200 pomiaréw;

- pomiar wytrzymatosci na Sciskanie — max do 200 pomiaréw.

Najbardziej optymalne parametry pracy urzagdzenia bedg stosowane w kolejnym etapie badan.

W ramach zadania nastapi:

2.1 Testowanie i optymalizacja dostepnych, technicznych surowcéw do produkcji
biokokompozytu.

Zostang przeprowadzone testy tworzenia biokompozytu alginian/FeCls (Alg_Fe) w oparciu o surowce
przemystowe zweryfikowane pod wzgledem ceny prze zleceniodawce:

- alginiany o czystosci spozywczej lub technicznej — przynajmniej 3 wybrane;

- chlorek zelaz(lll) produkty techniczne i przemystowe — 3 rodzaje.
Roztwory reagentéw beda przygotowane w wodzie wodociggowe]. Hydrozelowy biokompozyt Alg_Fe
bedzie otrzymywany poprzez zelowanie kropelek wodnego roztworu alginianu w roztworze chlorku
zelaza(lll). W tym celu zostang przygotowane roztwory badanych alginianéw o stezeniu 0,5; 1,5 2,0%



(9 roztworéw) oraz roztwory chlorku zelaza(lll) o stezeniu: 0,100, 0,155; 0,310 mol-dm3 (9 roztwordw).
Oceny jakosci otrzymanych kapsut (81 rodzajoéw) bedzie przeprowadzona poprzez pomiar:
- sferycznosci i wielkosci ziaren (pomiar robiony w trzech ptaszczyznach pomiarowych) —max do
810 pomiaréw;
- wytrzymatosci na sciskanie —max do 810 pomiardow.

Na tej podstawie zostang wytypowane 3 rodzaje sferycznych kapsut o najlepszej wytrzymatosci
mechanicznej, ktérych parametry produkcji bedg stosowane w kolejnym etapie badan, dla tych kapsut
dodatkowo zostanie zbadana:

- gestos$c - 9 pomiarow

- efektywnos¢ wigzania fosforanéw — 18 pomiardéw.

2.2 Dobdr rodzaju i ilosci substancji aktywnej (kalcytu) immobilizowanej w wytypowanych
w zadaniu 1. trzech najlepszych uktadach Alg_Fe.

Badane beda dwa rodzaje kalcytu - kalcyt 1 - kalcyt 2

W tym celu zostang sporzadzone zawiesiny zawierajace: 0,1; 0,2; 0,5; 1; 2; 5 g badanych kalcytow w
100 ml roztworu alginianu sodu o stezeniach wytypowanych w etapie 1.2, kazida zawiesina
kalcyt/alginian zostanie wkroplona do wytypowanych roztworéw chlorku zelaza (lll). W efekcie
uzyskamy maksymalnie do 36 serii kapsut typu kalcyt/alginian/zelazo (Kal_Alg_Fe), kazda z nich
zostanie poddana badaniom jakosciowym:

- pomiar sferycznosci i wielkosci ziaren (pomiar robiony w trzech ptaszczyznach pomiarowych)

max do 360 pomiaréw;
- pomiar wytrzymatosci na Sciskanie —max do 360 pomiaréw.
- pomiar gestosci — max 108 pomiaréw

Dodatkowo bedzie zbadana trwatos¢ uzyskanych biokompozytédw, beda one przetrzymywane w
wodzie wodociggowej i w dwdch wodach srodowiskowych w dwéch temperaturach (4 i 20°C) przez
okres 16 dni, badania jakosci kapsut bedg prowadzone po 1, 2, 4, 8, 16 dniach:
- badanie wytrzymato$ci na $ciskanie —max do 1800 pomiaréw;
- badanie efektywnosci wigzania jonéw fosforanowych, poprzez pomiar ich adsorpcji z wody
destylowanej wzbogaconej w jony fosforanowe o stezeniu 1 i 10 mg — maksymalnie 360
pomiaréw w dwdch powtdrzeniach.

Na tej podstawie zostang wytypowane 3 rodzaje sferycznych kapsut o najlepszych wtasciwosciach
mechanicznych i sorpcyjnych, ktérych parametry produkcji bedg stosowane w kolejnym etapie badan.

W kazdym z wymienionych etapéw czas formowania biokompozytu w roztworze soli bedzie wynosit
70 minut. Kapsutki, po otrzymaniu bedg trzykrotnie ptukane w wodzie, w etapie 1.1 w wodzie
destylowanej, a w pozostatych etapach w wodzie wodociggowe;j.

Zadanie 3 (Z3). Optymalizacja parametrow produkcji biokompozytu Kal_Alg_Fe za pomoca
urzadzenia (np. typu Jet-Cutter) w skali laboratoryjnej i przemystowej

Optymalny okres realizacji - 6 miesiecy, 10. — 15. miesiac realizacji projektu

W skali 1/4 technicznej, w warunkach laboratoryjnych zostanie przetestowana produkcja
wytypowanych w Zadaniu 2 biokompozytéw. Zostang okreslone optymalne warunki jego syntezy.
Otrzymane partie biokompozytu bedg badane pod wzgledem wifasciwosci mechanicznych i
sorpcyjnych z uwzglednieniem nastepujacych parametréw:



- czasu przechowywania w wodach naturalnych

- temperatury przechowywania

- potencjatu redoks

- uwalniania jonéw zelaza i jondw wapnia w Srodowisku wodnym

- badanie laboratoryjne wigzania jonéw fosforanowych na wybranych prébkach biokompozytu w
formie swobodnych kapsut oraz kapsut upakowanych.

W ramach zadania przewidziane s3:

3.1 Optymalizacja warunkéw formowania kapsut Kal_Alg_Fe. W warunkach laboratoryjnych zostanie
zweryfikowana mozliwos¢ ciggtej produkcji kapsut przy optymalnych parametrach procesu. Dla
uktadéw wytypowanych w zadaniu 1.3. bedzie optymalizowany czas formowania hydrozeli
poprzez trzymanie ich w roztworze soli przez 30, 50, 70 i 90 minut. Badania bedg prowadzone w
temperaturze 20°C (12 serii). Optymalny czas ich formowania, ktéry bedzie stosowany w
kolejnych badaniach, zostanie wytypowany po dokonaniu oceny jakos¢ mechanicznej kapsut:

- sferycznosci i wielkosci ziaren (pomiar robiony w trzech ptaszczyznach pomiarowych) —max do
120 pomiardw;

- wytrzymatosci na sciskanie —max do 120 pomiaréw;

- gesto$ci — max 36 pomiaréw.

Zostanie opracowana koncepcja wydzielania kapsutek z mieszaniny poreakcyjnej oraz optymalizacja
generowania minimalnej ilosci odpadu (chlorku zelaza) przy ich produkcji. W trakcie pracy urzadzenia
i po usunieciu kolejnej partii kapsut bedzie mierzona zawartosc¢ chlorku zelaza (1) w roztworze w celu
wyznaczenia optymalnego zakresu stezenia soli, pozwalajgcego na otrzymanie biokompozytu o
wymaganej jakosci mechanicznej oraz zdolnosci wigzania fosforu. W celu maksymalnego
wykorzystania surowcdéw, zostanie opracowana metoda wzbogacania roztworu soli sieciujgcej w
trakcie produkcji biokompozytu.

- pomiar zawartosci zelaza w roztworze sieciujgcym — maksymalnie do 100 pomiaréw;

- wytrzymatosci na sciskanie —max do 100 pomiarow.

3.2 Ocena trwatosci biokompozytu w réznych warunkach srodowiskowych oraz innych wtasciwosci
decydujacych o cechach uzytkowych (wptyw warunkéw przechowywania).

Dla najbardziej stabilnych kapsutf, otrzymanych metodga ciecia strugi cieczy typu Jet-cutter zostanie
przeprowadzona ocena trwatos$ci biokompozytu w réznych warunkach srodowiskowych. Kapsutki bedg
przetrzymywane w wodzie destylowanej i w dwéch wodach srodowiskowych przez okres 9 tygodni:

- w dwdch temperaturach (4 i 20°C),

- w warunkach utleniajgcych i redukcyjnych (w temperaturze 4 i 20°C)

- przy réznych wartosciach pH od 5 do 9, stwierdzanych w wodach jeziornych (w temperaturze 20

oc)

W trakcie doswiadczenia bedg badane zmiany jakosci kapsut (wytrzymatos¢ mechaniczna) oraz
uwalniania zelazaipo 1, 2, 4, 8, 16, 32, i 64 dniach przechowywania:

- wytrzymatosci na $ciskanie —max do 1400 pomiardw;

- pomiar zawartosci zelaza w roztworze sieciujgcym — 140 pomiaréw w trzech powtdrzeniach;

- pomiar pH — 140 pomiaréw w dwdch powtdrzeniach;

3.3. Opracowanie procedur. Projekt i instalacja uniwersalnej linii technologiczne;.

Na podstawie wynikdw przeprowadzonych badarn zostang opracowane procedury produkcji
biokompozytu w skali przemystowej, obejmujace wskazane optymalne stezeniaiilosci roztwordw oraz



parametry procesu produkcji biokompozytu na tego typu urzadzeniu, z uwzglednieniem wymagane;j
wydajnosci urzadzania, oraz z ograniczeniem generowania odpaddéw.

Implementacja technologii wytwarzania kapsut w warunkach laboratoryjnych na warunki przemystowe
bedzie obejmowata weryfikacje i modyfikacje zaproponowanych parametréw pracy urzgdzenia i
roztworéw reagentdow w celu osiggniecia witasciwosci fizycznych i sorpcyjnych biokompozytu
poréwnywalnych z najlepszymi biokompozytami wytypowanymi w poprzednich etapach zadania. Po
otrzymaniu kapsut o odpowiednich wtasciwosciach mechanicznych, zostang zbadane ich wtasciwosci
sorpcyjne i trwatos¢ w warunkach srodowiskowych.



