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ABSTRAKT

Cilem diplomové préace byla validace a verifikace metodiky, pomoci které se sleduje
biorozlozitelnost polymert v prostiedi kompostu. Metodika respektuje normu ISO 14855 a
rozlozitelnost polymeri byla sledovana pomoci plynové chromatografie na zakladé pro-
dukce CO,. Rozkladan byl pouze referencni vzorek a to mikrokrystalicka celul6za. Jako
valida¢ni parametry byly zvoleny opakovatelnost, ktera se ukdzala jako pfizniva a robust-
nost, kdy bylo zjisténo, ze pii nizsi teploté rozkladu dochézi k mnohem pomalejSimu roz-

kladu, naopak vlhkost smési a vyssi teplota nemé vyrazny vliv.

Klicéova slova:

kompost, biorozlozitelnost, mikrokrystalicka celuloza, validace, opakovatelnost, robust-

nost

ABSTRACT

Aim of this diploma work was validation and verification of method of studying of biode-
gradation of polymers in compost. This methods respects the international standard ISO
14855 and the biodegradation was observed by gas chromatography, when production of
CO; was measured. Only reference sample (microcrystalline cellulose) was biodegradated.
From validation parameters repeatability and robustness were chosen. Repeatability was
favourable and by testing of robustness of method it was discovered that lower temperature
was result in very slow biodegradation, whereas humidity of mixture and higher tempera-

ture didn't have great effect.
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UvVOoD

Na ustavu byla jiz dlouhou dobu vénovana pozornost biorozlozitelnosti polymernich
latek ve vodném a ptidnim prostiedi. Zatim méné byla zkoumana biorozlozitelnost polyme-
ri v prostiedi kompostu, na toto téma byly zatim provedeny dvé diplomové prace. Tato
diplomova prace navazuje na tyto dvé diplomové prace, hlavné na praci Martiny Moravco-
vé [1], kterd aplikovala metodiku kompostovacich testl a zkoumala rozlozitelnost riznych
smesnych polymerii. Cilem mé prace bylo validace této metodiky a stanoveni nékterych
statistickych parametr, jako je opakovatelnost, robustnost a porovnani jednoho referenc-

niho vzorku pomoci jiného referen¢niho vzorku.

Kompostovani je pfirozeny biologicky proces, ve kterém se latky rozkladaji na cennou
surovinu — humus a biorozlozitelnost polymerti v kompostu ma velkou vyhodu v tom, ze
tyto polymery nezneciStuji zZivotni prostiedi a pfi rozkladu se stavaji souc¢asti humusu, do-

chazi tedy ke zneskodnéni 1 stabilizaci odpadt.
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I. TEORETICKA CAST
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1 BIODEGRADACE POLYMERU

Biodegradace je specialnim ptipadem degradace, kdy dochdzi k rozkladu polymert
vlivem biologickych Cinitelti, obvykle vlivem mikroorganismii, mize to vSak byt i vlivem
hlodavct nebo hmyzu. Nej€astéji se na biodegradaci polymeri podileji plisn€, podminkou
jejich ristu je vysoka vzdusna vlhkost, roli vSak hraji 1 dalsi faktory jako kombinace mate-
ridld, stupen stari plastii, mikroklima a podobné. Metabolity produkované plisnémi a bak-
teriemi zpusobuji degradaci samotného polymeru, té¢Z nékteré enzymy muzou Stépit poly-

amidovou nebo esterovou vazbu. Pii mikrobidlni degradaci dochazi k témto pochodiim: [2]

- dehydrogenace polymerii a adice vody, vznik alkoholt, které jsou oxidovany na mast-

né kyseliny

- adice volného kysliku za vzniku hydroxyperoxidu, ktery se rozpada a produkty reaguji
za vzniku alkoholil a dal$ich sloucenin, které jsou odbourdvany az na kyselinu octovou

nebo propionovou

- celuloza a nékteré termoplasty jsou prevadény do trikarboxylového cyklu za vzniku

kyseliny jantarové, fumarové, jable¢né atd.

- redukce dvojné vazby, mohou ji vyvolat nékteré aktinomycety a nékteré bakterie mo-

hou vyvolat §tépeni amidové i esterové vazby
Obecné schéma biodegradace polymeru v kompostu:

Polymer + O, + biomasa + ziviny (N, P, atd) = CO, + H,O + nizkomolekularni latky +

polymerni residua [3].

Biodegrabilita se méfi nejcastéji spotiebou kysliku v respirometru nebo méfenim uvolng-
ného CO; nebo métfenim ubytku celkového organického uhliku. Moznost je 1 vazkové sta-
noveni, kdy se zjistuje ubytek hmotnosti polymeru, tato metoda se vSak mize vyuzit jen

pii biodegradaci polymert ve formé folii, ve formé prasku to neni mozné.

1.1 Déleni biodegradabilnich polymeri

Biodegradabilni polymery se dé¢li na kompletné biodegradabilni polymery a ¢astecné bio-
degradabilni. Kompletné biodegradabilni polymery maji omezené vyuziti kvuli vysoké
cené a §patnym mechanickym vlastnostem. Céste¢né biodegradabilni polymery jsou smés-

né polymery slozené z kompletné biodegradabilniho polymeru a nebiodegradabilniho syn-
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tetického polymeru. Ackoli nejsou uplné biodegradabilni, dojde pti rozkladu alespon ke
snizeni objemu. Maji lepsi vlastnosti nez kompletné biodegradabilni polymery diky pouziti
syntetickych komponentl. Mezi nejznaméjSi biodegradabilni polymery patii poly-
kaprolakton, mikrokrystalickd celuloza, poly(laktic acid), poly(butylen jantaran) a dalsi
[4].

1.2 Referentni substraty pri testovani biorozloZitelnosti polymeri

1.2.1 Polykaprolakton (PCL) [4]

Polykaprolakton je biodegradabilni polymer typu alifatického polyesteru, vyrabi se z
ropy. Ma nizky bod tani (cca 60°C), pouZziva se jako piisada k termoplastickym polyureta-
niim, jako pryskyfice a adhezivum a jako ztuzujici material pti vyrobé bot. V kompostu by
mél rozloZen za 15 dni. Je to jeden z nejznaméjSich biorozloZitelnych polymert a je cenén
pro dobrou kompatibilitu se syntetickymi polymery, coz umoziuje vytvoreni ¢astecné bio-
degradabilnich polymernich smési [4]. Pifi stalé teploté 58°C pfi jeho rozkladu vSak vzni-
kaji kyseliny, které snizuji pH smési az na 5,00 a tim vedou k inhibici kompostu a zpoma-
leni rozkladu, proto se doporucuje pouzivat test ASTM D 5338, kdy 1. den, je teplota
35°C, ¢tyti dny 58°C, 28 dnti 50°C a 35°C po dobu 45 dnt [5].

1.2.2 Mikrokrystalicka celul6za

Mikrokrystalickd celuldza je castecné rafinovand a depolymerizovand forma celulozy, jeji
obchodni jméno je Avicel. Ziskava se zpracovanim duzniny rostlin s anorganickou kyseli-
nou. Kyselina naruSuje méné usporadané a amorfni ¢asti polymerniho fetézce celulozy a
zustavaji krystalické ¢asti fetézce. Reakéni smés je pak promyvana vodou za ucelem od-
stranéni degradovanych vedlejSich produktl, pak se smés vysusi. Je to bila latka bez chuti,
bez zapachu, ve vod¢ tvoii trojrozmérnou matrici tvofenou milidny nerozpustnych krys-
talkti, které tvoii stabilni tixotropicky gel [6], je nerozpustnd v organickych rozpouste-
dlech, ve zfedénych kyselinach a zasadach. Vyuziva se v Iékarstvi jako mastovy zaklad,
jako pojivo pii vyrobé tablet [7]. V potravinaistvi se pouziva jako ndhrazka tuku. Pro
snadnou biologickou rozlozitelnost je pouzivana jako referentni material pfi kompostova-

cich testech biodegradability polymert.
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1.2.3 Polyhydroxybutyrat PHB

Biorozlozitelny polymer, patfi mezi polyhydroxyalkonaty, svymi mechanickymi vlast-
nostmi se podobd polypropylenu, objeven byl v roce 1926. Nevyhoda je, Ze se pobliz své-
ho bodu tani rozklada a proto jej Ize jen obtizné tavit a zpracovavat. To Ize vSak znacné
zlepsit pridavkem jiného monomeru do jeho struktury, napt. 3-hydroxyvaleratu [8]. Dalsi
nevyhoda je tzv. fyzikalni starnuti a zména mechanickych vlastnosti s casem. Vyrabi se
bakteridlné ve fermentoru napft. z fepky olejné nebo ze sdji. Vyroba a nésledna extrakce a

vvvvv

tylenem 5-10 krét drazsi, proto je jeho uplatnéni na trhu zatim sporadické [9].

1.3 Zavislost rychlosti rozkladu polymeru na velikosti jeho ¢astic

Obecné plati, ze ¢im mensi velikost ¢astic polymeru, tim rychleji probiha rozklad. Expe-
rimentalné to bylo ovéfeno u polykaprolaktonu (PCL), poly(L-laktid acidu) (PLLA), poly
(butylen jantaranu) (PBS) a poly(butylen- jantaran-co-adipanu) (PBSA). Vzorky byly dav-
kovany jednak ve formé folii o rozmérech 20x20x0,055 mm, respektive 10x10x0,050 mm
a ve form¢ praSku. Jako negativni kontrola byl pouZit polypropylen a bylo zjisténo, ze jeho

folie nijak neovliviiovaly aktivitu mikroorganismtu.

PCL a PBSA ve formé¢ {6lii byly v prvni fazi procesu rozkladany pomaleji nez ve formé
prasku, nicméné pozd¢ji se produkce CO; v obou ptipadech vyrovnala a celkova mira bio-
degradace tedy nezéavisela na tvaru. U PLLA a PBS ve form¢ folii byla biodegradace po-
malejsi a i1 celkova mira biodegradability byla nizs§i nez u vzorku ve formé prasku. Nebyly

vSak vykdzany zZadné rozdily v biodegradaci mezi foliemi o riznych velikostech [10].
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2 KOMPOSTOVANI

Kompostovani je biologicky proces, pfi kterém dochazi k odbourdvani biologickych
latek a jejich pievedeni na stabilni humusové slozky. Konec¢nymi produkty kompostovani
jsou voda, CO,, mineralni soli a humus. Dochazi k hydrolyze bilkovin, sacharidd, tukd a
objem latek snizi cca o 30 %. Proces probiha tak, zZe plidni bakterie napadaji organické
latky a vlivem jejich ¢innosti dojde ke zvySeni teploty na 50°C. Pfi této teploté se mnozi
termofilni bakterie, které¢ zvysi teplotu az na 70°C, ktera napomaha rozkladu organickych
latek a také pfi ni vznikaji houby, které pokracuji v rozkladu organickych latek. Dtlezitou
roli hraji také enzymy, hlavné celuldza, xylanaza a protedsa, jejichz nejvyssi aktivita byla

pozorovana mezi 30 a 60 dny kompostovani [11].

2.1 Kinetika kompostovani

Cas potiebny k vyzralosti kompostu je kli¢ovy parametr. Byla zkouména kinetika kom-
postovani, u prvnich matematickych modeli kinetiky se vychazelo z toho, Ze rozhodujicim
krokem rychlosti kompostovani je hydrolyza pevnych latek. V préci [12] byl rozdélen uh-
lik obsazeny v pevnych latkach do tii skupin podle rychlosti hydrolyzy — okamzité hydro-
lyzujici, mirn¢ hydrolyzujici a pomalu hydrolyzujici, hydrolyzu pak lze vyjadfit rovnici:

96 . Cs n
dr

kde Cs — uhlik v pevné latce, &y je rychlostni konstanta. Pro kazdy druh uhliku (okamzité

hydrolyzujici, mirn¢ hydrolyzujici a pomalu hydrolyzujici) plati samostatna rovnice.

Béhem hydrolyzy je produkovan uhlik rozpustny ve vodé¢, ze které¢ho se pak vytvari

COa,, coz lze vyjadftit rovnici:

dCco:

= Yc02 . kaq. Caq 12/

kde Ycoo je podil uhliku rozpustného ve vode, ktery je pteveden na CO,, kuq je rychlostni

konstanta a C,q je uhlik rozpustny ve vodé vyprodukovany hydrolyzou.
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2.2 Vyzralost kompostu

Pro studium rozlozitelnosti polymert v kompostu je nutné, aby byl kompost dobie vyzra-
ly. Ke zjisténi vyzralosti se pouziva nasledujicich ukazatelti — pokles teploty, obsah orga-

nického uhliku, chemické slozeni, biologické testy a rychlost spotieby kysliku.
Pokles tepoty

Pokles teploty kompostu dokazuje, Ze kompost je jiz zraly. Pokles teploty vSak nesmi
byt zplisoben nedostatkem kysliku, nizkou vlhkosti nebo nedostatecnou izolaci. Sledovani
teploty je zalozeno na tom, ze mira tepelné produkce je piimo umeérna mire organické oxi-

dace, ktera klesa po tom, kdyz nejvice rozlozitelné latky jsou rozlozeny [13].
Obsah organickych latek

Obsah organickych latek v kompostu zavisi na obsahu organickych latek v Cerstvém
substratu. Méfenim obsahu organickych latek I1ze dobfe zjistit vyzralost kompostu, nelze
v§ak porovnavat komposty z odli§nych materialt. Rada chemickych testl je zaloZena pii-
mo nebo nepfimo na méteni obsahu organickych latek, napf. stanoveni obsahu organické-
ho uhliku - v praci [11] bylo méfeno mnozstvi celkového organického uhliku u kompost
z riznych materialt. Po 90 dnech kompostovani se toto mnozstvi pohybovalo od 28 do 40
%. DalS$imi moZnostmi stanoveni vyzralosti kompostu jsou obsah spalitelnych latek, che-

mické spotieby kysliku nebo poméru C:N, ktery by mél byt kolem 30.

Lossin zjistil, ze u ¢erstvého materidlu je CHSK kolem 900 mg/g, u kompostu vyzrava-
ného po dobu 24 tydnti se CHSK pohybovalo kolem 300 mg/g. U t€hoz kompostu byl zjis-
tén obsah spalitelnych latek, ktery se po 24 tydnech vyzravani pohyboval mezi 30 a 40 %
[13].

Chemické sloZeni kompostu

Z chemického slozeni kompostu je také mozné urcit jeho vyzralost. Amoniak je ob-
vykle pfitomen na zacatku procesu, kdyZ je rozkladan organicky dusik. Koncentrace amo-
niaku pak klesa z divodu jeho tékavosti a také oxidace na nitratovou formu. Tedy pfitom-

nost nitrat a absence amoniaku indikuji stabilni kompost.

Lossin navrhl stanovovat vyzralost kompostu na zakladé obsahu Skrobu. Vychazi
z predpokladu, Ze Cerstvy substrat obsahuje Skrob, ktery je snadno rozkladan, vyzraly kom-

post by tedy vitbec nemél obsahovat Skrob. K méteni se pouziva dikazové reakce.
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De Vleeschauwer studoval fytotoxicitu kompostu. Z kompostu extrahoval kyselinu oc-
tovou, kterd vznika v prvnich fazich procesu, spole¢né s dalSimi organickymi kyselinami a
to tak, ze tyto kyseliny byly vyextrahovany do 50 ml vody pfidané k 10 g kompostu. Fyto-
toxicky efekt zacal ptisobit, kdyZ koncentrace kyseliny octové v extraktu z kompostu do-
séhla 300 ppm a pii koncentraci nad 2000 ppm zadné semeno fefichy jiz nevyklicilo.
V prvnich dnech kompostovani tato koncentrace dosahovala az 26000 ppm. Az po 120
dnech vyzravani se tento fytotoxicky efekt neprojevoval. Z toho vyplyva, ze kompost by

mél vyzravat nejméné 4 mésice.

Jedna z moznosti k méfeni vyzralosti kompostu je obsah uhliku rozpusténého ve vodé¢.
Pti této metodé je kompost vysuSen, piesit pies sito a protfepavan s vodou. Suspenze je
poté piefiltrovana a celkovy obsah uhliku ve vodném extraktu se zjisti titracné. Toto
mnozstvi se vztahuje k celkovému organickému uhliku a u vyzralého kompostu by tento

obsah nem¢l prekrocit 1 %, zalezi vSak na druhu materialu [13].
Biologické testy

Snad nejptesnéjsi metodou k ur€eni vyzralosti kompostu je sledovani jeho vlivu na
vzrust rostlin. Metoda vyzaduje urcity Cas, k posuzovani se obvykle pouzivaji semena fefi-
chy diky jejich rychlé reakci. Zucconi navrhl 24-hodinovy test, ve kterém se zjistuje kli-
¢ivost semen a zakofenéni ve vodném extraktu z kompostu. Extrakt je ziskan z kompostu
o vlhkosti kolem 60 % tlakovou filtraci. Sleduje se pocet semen, kterd vykli¢i a pocet ko-
finkd o délce alespont 5 mm, oproti slepému pokusu, coz je destilovana voda a ndsobek
téchto dvou hodnot v procentech je definovan jako index vykliceni [14]. Zucconi pouzil
tento test u kompostovani Cistirenskych kali. Prvni tii az ¢tyfi tydny kompostovani index
vykli¢eni neptesdhl 50 %, tedy smés vykazovala fytotoxicitu, vétSina fytotoxicity byla
odstranéna po 60 dnech. Pfi intenzivnim provzdusinovani vsak jiz po dvou tydnech index
vyklic¢eni ptresahl 50 %. Z toho je ziejmé, Ze fytotoxicita mizi s rozkladem latek a rychlost

jejiho odstranéni zavisi na aerobnich podminkach [13].
Rychlost spotieby kysliku

Rychlost spotiteby kysliku je nepfimo imérnd mife rozkladu organickych latek. Chro-
metzka [13] naméfil, Ze rychlost spotteby kysliku u vyzralého kompostu je 30 x nizsi nez u
cerstvého substratu. Usui pouzil elektrolyticky respirometr a u vyzralého kompostu name-

fil rychlost spotteby kysliku od 40 do 127 mg O,/kg ds-h. Wilson a Dalmat pouzili obje-
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movy respirometr a méfili rychlost spotieby kysliku u materialu jak provzdusnovaného,
tak neprovzduSnovaného. Za stejnou dobu byla mira stabilizace u provzdusiiované¢ho kom-
postu 6 az 8 x vyssi. Aby se dosahlo respiracni rychlosti 20 mg/O, kg ds-h, bylo potteba
30 dni vyzravani u provzdusnovaného kompostu a 200 dnti u neprovzdusiovaného kom-

postu. A respiracni rychlost 20 mg/O; kg ds-h indikuje vyzraly kompost [13].
Produkce CO; a humusovych sloZek

V praci [11] byla zkoumana produkce CO,-C v kompostu z riiznych materiall, které
byly vyzravany 90 dnii. Za 7 dnt méfeni bylo vyprodukovano podle druhu materialu od 10
do 22 mg CO,-C na 100 g celkového organického uhliku. V tychz kompostech byl méten
obsah humusovych slozek, ktery se pohyboval od 25 do 62 mg.kg™ kompostu. Podle nor-
my ISO 14855-2 by m¢l vyzraly kompost pii slepém pokusu produkovat od 50 do 150 mg

CO; na gram celkového organického uhliku pfi prvnich deseti dnech méfeni.

Neni mozné pouzit jen jeden z téchto parametri k uréeni vyzralosti kompostu, vzdy je

nutno kombinovat vice parametrti.
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3 MERENI BIODEGRADABILITY POLYMERU V KOMPOSTU

V poslednich 20 letech bylo navrzeno nékolik moznosti sledovani biodegrability poly-
mert. Testy jsou jednotné v tom, Ze métfeni degradace je nepiimé a je vyjadieno spotiebou

kysliku nebo mnozstvim vyprodukovaného CO,.

3.1 Kompostovaci testy a normy

Norma ISO 14855 a kompostovaci testy ASTM D 5338 a CEN Draft popsany jiz
v ptedchozich diplomovych pracich [1, 32], zde pro doplnéni uvedena jen norma ISO

14855-2.

3.1.1 Norma ISO 14855-2

Biodegradacni test je provadén pomoci mikrobialné-oxidacné-degradacniho analyzéto-
ru MODA a v druhé ¢asti této metody je popsano gravimetrické stanoveni uvolnéného
CO.. K testovanému materialu je kromé inokula z vyzralého kompostu pfidan inertni mate-
ridl, motsky pisek, ktery funguje jako nosi¢ mikroorganismt, poméha udrzovat vlhkost,
zlepsuje aerobni prostiedi uvniti kompostu a zvysSuje homogenitu smési. Test se ukoncuje,
kdyz kiivka biodegradace dosédhne ploché faze, standardni doba je 45 dni, ale test by mél

trvat az 6 mésicu.

Do reakéni nddoby se davkuje 10 g testovaného vzorku, 144 g kompostu (60 g susiny) a
320 g motského pisku.. Takhle se ptipravi dvé nadoby, dalsi dvé nadoby slouzi jako slepy
pokus, neobsahuji testovany materidl a dalSi dvou nadob se misto vzorku davkuje referent-
ni materidl, coz je mikrokrystalicka celul6za o ¢asteckach mensSich nez 20 um. Pokus se
provadi ptfi 58°C a 70°C a optimalni provzdusnovaci pritok je od 10 do 30 ml/min, pro-
vzdusnovaci vzduch neobsahuje CO,. Vyprodukované plyny z reakéni lahve jdou do na-
doby s H,SO4 za ucelem zachyceni NH3s, nasleduji dva absorbéry na zachyceni vlhkosti —
prvni absorbér obsahuje SiO,, druhy SiO, + CaCl,, pak uz nasleduje systém na zachyceni
CO; sloZeny téZ ze dvou absorbérti — prvni obsahuje NaOH + Ca(OH),, kde se zachycuje
CO; a vdruhém je CaCl,, absorbuje se zde voda. Mnozstvi uvolnéného CO, se stanovi

z prirGstku hmotnosti absorbéru.

Test je povazovan za platny, kdyz stupen biodegradace je po 45 dnech pokusu vétsi nez

70 % a kdyz rozdil ve stupni biodegradace referentniho materialu je nizsi nez 20 % [15].
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3.1.2 Navrh testu kompostovatelnosti podle diplomové prace [1]

Jednalo se o aplikaci normy ISO 14855. Rozklad byl provadén v plynotésnych uzavie-
nych lahvich o objemu cca 1140 ml. Uzavér lahvi byl tvofen tfemi otvory, jeden otvor byl
vybaven septem a slouzil pro odbér plynné slozky pro naslednou chromatografickou ana-
lyzu, dalsi dva otvory byly pouzivany pii provzdusinovani ldhvi, ptipadné k pfidavani
destilované vody pro zvySeni vlhkosti smési. Tyto dva otvory byly vzajemné spojeny sili-

konovymi hadi¢kami k zajiSténi plynotésnosti.

Do testovaci 1dhve bylo davkovano 20 g promytého perlitu, 10 g suSiny kompostu a 1,7
g vzorku (u vodorozpustnych polymert ve formé roztoku, u nerozpustnych polymera ve
formé prasku), davkovani je zvoleno tak, aby byl zachovan pomér vzorek : suSina kom-
postu 1 : 6. Jesté bylo ptfidano 30 ml mineralniho média, aby byly dodany biogenni prvky,
tim je také zvySena vlhkost smési na 55 - 60 %. Inkubace probihala ve vodni 14zni nebo

v susarné o stalé teploté 58°C.

Biorozlozitelnost byla sledovana pomoci produkce CO,, jehoz koncentrace se méfila
na plynovém chromatografu a také pomoci spotieby kysliku. Méfeni bylo provadéno 2x
tydné a po kazdém méfeni byly ldhve provzdusnény vzduchem neobsahujicim CO; za tice-

lem odstranéni zbytkové koncentrace CO; a obnoveni aerobniho prostiedi.

3.2 Priklady kompostovacich testii méreni biodegradability polymeri

3.2.1 VIiv mnozZstvi substratu a rychlosti provzdusnovani na biodegradaci

Leondra Szaraz a Judit Beczner [16] provedli testovani biodegrability mikrokrystalic-
ké celulozy v kompostu. Pouzili kompost z mistni kompostarny v Budapesti, pred pokusem
jej presili pfes sito 5 mm a upravili jeho vlhkost na 55 %. Test byl provadén v 250 ml Er-
lenmayerové baiice, na jejim dné byla umisténa 20 mm vysoka vrstva ze sklenénych kuli-
¢ek a na této vrstveé jeste plastovou prepazkou. Dve sklenéné trubice byly vlozeny do pro-
vrtané zatky slouZzici k uzavieni baiiky. Konec delsi trubice byl pokryt plastovou membra-
nou, aby se zabranilo ucpavani zrny kompostu. K inkubac¢ni baiice byly pfipojeny dvé tru-
bice o objemu 40 ml obsahujici po 20 ml 0,5M NaOH. Provzdu$novani bylo provedeno
vzduchem neobsahujicim CO,. Bainiky byly zapojeny paralelné a umistény do inkubatoru o

37°C. Mnozstvi uvolnéného CO, bylo zjistovano titraci HCI o koncentraci 1 mol.l”,
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z mnozstvi HCI potiebné k titraci bylo vypocitdno mnozstvi vyprodukované¢ho CO; a stu-

pen biodegradace.

Do 80 g kompostu bylo pfimichano 2-4-6-8 g celuldzy a prutok vzduchu pii provzdus-
fiovani byl nastaven na 30-50-70-90 ml.min™' aby se vyjadiil efekt t&chto dvou parametri
na mnozstvi vyprodukovaného CO,. Nejprve byl zkouman rozklad jednotlivych mnozstvi
celuldzy pii pritoku provzdusiovaciho vzduchu 50 ml.min™ . V piipadé 2 g celulozy byl
stupenl biodegradace znaéné rychly a po 52 dnech dosahl jiz 57 %, zatimco u 8 g celuldzy
to nebylo ani 5 %. U mnozstvi 6 a 4 g celuldzy to bylo 20, respektive 8 %. Pokus byl ukon-
¢en, kdyz se kiivka biodegradace dostala do ploché faze a nevykazovala jiz zadny vzrist.
Nebyla prokazan predpoklad, Ze ¢im vétsi mnozstvi materialu, tim rychlejsi rozklad, coz
vede k tomu, Ze rozmichéni neznamého materidlu v neoptimalnim mnozstvi miize vést

k nespravnému posouzeni biodegradace.

Druhy pokus byl v tom, ze do kompostu bylo umistény 2 g celulézy a priatok provzdus-
fiovani nastaven na 30-50-70-90 ml.min™". Provzdusiiovani 90 ml.min"' zpiisobilo nevratné
vysuSeni kompostu, které zastavilo vSechny procesy. Nejvyssi stupent biodegradace byl
naméfen pii 70 ml.min', kdy stupeni biodegradace dosahl 90 % po 30 dnech, vyrazné vys-
§i, nez u pritoku 50 a 30 ml.min™', kdy po 50 dnech bylo dosaZeno stupné rozkladu 73,

respektive 57 %.

Z pokusu vyplyva, ze nejvetsiho stupné rozkladu bylo dosazeno pii zamichéani 2 g celu-
16zy do 80 g pii pratoku provzdusiiovaciho vzduchu 70 ml.min™. V&t$i mnoZstvi piimi-
chaného materialu nevedlo k narustu mnozstvi vyprodukovaného CO,, jak by se ocekavalo

[16] .

3.2.2 Kompostovani ve vermiculitu [3]

Pii méteni biodegrability v kompostu je ¢asto vyprodukovano vice CO, nez by se
o¢ekavalo, tedy biodegradace ptesahne 100 %, i po odecteni slepého pokusu. Je to dano
tim, ze pfimichdni vzorku muze ovlivnit aktivitu mikroorganismi a zvysit respiraci, kdy i
po skonceni pokusu je mnozstvi vyprodukovaného CO; vyssi nez u ptivodniho kompostu.
Miize se tomu zabréanit tim, Ze se zkoumany material ozna¢i izotopem '*C a mé&ii se uvol-
nény “CO,, je tedy jasné rozliseno jaké mnozstvi CO, se uvoliuje z materialu a jaké
z kompostu. Tato metoda je vSak dosti draha a tak se nabizi kompostovani ve vermiculitu.

Vermiculite je kfemicitan hlinito-zelezito-hotecnaty, ktery byl velmi vysokou teplotou
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expandovan (rozepnut) na né¢kolikanasobek svého objemu. K expanzi dochazi diky rozpi-
nani krystalické vody ve struktuie horniny. Horninou je zde slida, ktera kdysi vznikla vul-
kanickou Cinnosti pfi kontaktu horké vody se Zhavou hmotou. Proto krystaly slidy obsahuji
molekuly vody. Vermiculte je sterilni, prosty bakterii, spor a semen a mtize dobie slouzit
jako nosi¢ bakterii. Po aktivaci termofilnimi mikroorganismy se miize pouzit k méfeni
bidegrability polymert. Bylo zjisténo, ze produkuje mén¢ CO; nez kompost z toho divo-
du, Ze v ném neni obsazen zadny organicky uhlik nachylny k degradaci, zatimco 1 vyzraly

kompost obsahuje fadu latek, které se pomalu rozkladaji [3].

V praci [17] se zabyvali kompostovanim ve vermiculitu, jako substrat byla pouzita glu-
kéza. Bylo sledovano mnozstvi vyprodukovaného CO; a zbytek glukozy v reaktoru byl
sledovan po extrakci metodou HPLC. Biodegradace glukozy ve vyzralém kompostu dosah-
la 121 % po 18 dnech, to indikuje, ze zaroven s glukdzou doslo k rozkladu jinych latek,
zatimco ve vermiculitu to bylo 103 % po 20 dnech, zde je ptesah ptes 100 % statisticky
nevyznamny. V praci [3] se zabyvali biodegradaci mikrokrystalické celulozy. Degradace
méla zhruba stejny prubéh, projevil se rozdil v produkci CO; mezi vermiculitem a kom-
postem a biodegradace skoncila v obou ptipadech po 68 dnech. Tedy pouzivani metody
zalozené na aktivovaném vermiculitu je velmi slibné a dovoluje 1épe sledovat biodegradaci
latek nez pfi méfeni v kompostu.Jeho vyhoda je také v tom, Ze po skonceni testu z n¢j mu-
zeme snadno extrahovat latky pro dalSi chemickou analyzu, napt. polymerni rezidua, diky
nimz je mozno porozumét mechanismu rozkladu polymeru. Naopak extrakce z kompostu

je velmi zdlouhava a ziskany extrakt neni vhodny k dalsi analyze.

3.2.3 Hodnoceni biodegradability polykaprolaktonu pomoci izotopu “C hmotnost-

nim spektrometrem

Prace [18] se zabyvala méfenim biodegrability polykaprolaktonu. Rozklad byl stano-
vovan podle normy ISO 14855-2 gravimetricky mikrobidlné-oxida¢né-degrada¢nim analy-
zatorem MODA a také pomoci hmotnostniho spektrometru. Smés v reakéni nadobé byla
pfipravena podle normy, tedy 10 g vzorku, 144 g kompostu a 320 g moiského pisku. Pti-
davny absorbér s Ba(OH), byl pouzit pouze pfi stanoveni rozkladu polykaprolaktonu po-
moci hmotnostniho spektrometru. Biodegradace probihala pti 58°C, provzdusinovaci pri-

tok byl 10 ml.min™" a rozklad probihal 56 dni.
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Pro stanoveni hmotnostni spektrometrii byl uvolnény CO, jiman jako BaCO; v 0,08N
Ba(OH),, vznikla srazenina byla vysuSena pfi pokojové teploté a zvaZena a pak byl snize-
nim tlaku ziskan opét CO,, ktery byl pomoci Zelezného prasku redukovan na grafit a ten

pak pfeveden na izotopy, jejichz mnozstvi jiz bylo méfeno hmotnostnim spektrometrem.

Podle gravimetrického stanoveni dosahl rozklad 101,4 %, je tedy zfejmé, Ze pridavek
vzorku ovlivnil aktivitu kompostu. Bylo v§ak vyzkoumano, Ze skutecna rozlozitelnost po-
lykaprolaktanu je jen 80 %, toto mnoZzstvi mize byt zkonzumovano v trikarboxylovém
cyklu. Tedy jen 80 % teoretického mnozstvi CO, se mélo uvolnit. Pfi méfeni hmotnostni
spektroskopii bylo zjiSténo, Ze pravé jen 79,9 % z celkového teoretického mnozstvi se

uvolnilo.

Rozsifeni této metody zatim brani vysoka cena a nutnost pouzivani slozitych zatizeni a
muze byt pouzita jen pro polymery vyrobené z ropy s pomalou biodegradaci. Naopak me-

toda podle normy ISO 14855-2 je pouzivana predevsim diky jednoduchosti.

3.2.4 Biodegradace polykaprolaktonu v ¢erstvém odpadu [19] a vliv teploty na jeho
biodegradaci [20]

Byl zkouman rozklad PCL, misto do kompostu byl pifimichan do ¢erstvého odpadu, a to
do psiho krmiva v riznych hmotnostnich pomérech. Psi krmivo bylo rozdrceno, byla do
n¢j ptfimichéna difevéna moucka a inokulum a PCL byl davkovan ve formé prasku v 0- 8,3-
17 a 33 hmotnostnich procentech smési. Pro srovndni byl proveden také rozklad ve vyzra-
1ém kompostu. Do kompostu byl piimichan PCL v poméru 6:1 podle testu ASTM D 5338.
Byl pouzit kompostovaci reaktor o Sitce 30 cm a vySce 40 cm, vyprodukované plyny byly
vedeny ptes ldhev s H;SO4 za Gcelem zachyceni NH; a pies ldhev se silikagelem z ditvodu

odstranéni vlhkosti. Mnozstvi CO, bylo méfeno infracervenym analyzatorem.

U pokusu, kde bylo rozkladano samotné krmivo, dosdhla biodegradace 81 % po 192
hodinach, u ostatnich vzorki platilo, Ze ¢im vice bylo obsazeno PCL, tim vy$§i mira bio-

degradace.

Bylo zjisténo, Ze ptfimichané mnozstvi PCL neovliviiuje biodegrabilitu samotného psiho
krmiva. Pro srovnani, biodegradace PCL v psim krmivu dosahla po 11 dnech 84 %, ale
v kompostu jen 59 %, (samoziejmé bylo pfimichéno stejné mnozstvi PCL), v kompostu
vSak zacala probihat biodegradace okamzité, naopak u psiho krmiva az po 80 hodinach

procesu, coz bylo pozorovano u vSech pokust s psim krmivem [19].
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V jiné praci [20] byl zkouméan vliv teploty na biodegradaci PCL, byla pouzita uplné
stejné aparatura a rozklad probihal taktéZ v psim krmivu. A nejvétSiho rozkladu bylo dosa-
zeno pi1 50°C, a to 62 %, pti 40 a 60°C to bylo 35, respektive 16 %. Pro srovnani byl roz-
kladan také dalsi biopolymer, PPL (polypropiolakton), u kterého biodegradace pii 40 a
50°C dosahla shodné¢ 40 %, u 60°C to bylo jen 8 %.

3.2.5 Studium biodegradability kopolymeru polykaprolaktonu/styrenakrylonitrilu
(PCL/SAN)

V praci [4] byla zkoumana biodegradace polymerni smési PCL/SAN v kompostu. Vzor-
ky ve form¢ filmu obsahovaly riznd mnozstvi PCL v poméru k SAN a to 100, 75, 50 a 25
% a biodegrabilita byla méfena Ubytkem hmotnosti. Kompostovani bylo provedeno ve
smési, kterd se skladala z vyzralého kompostu a cerstvého odpadu (listi, papir, hrachové
lusky) v poméru 1:4. Vlhkost byla udrzovana na 60 %, pH 7 a provzdusnovani bylo nasta-
veno na 100 ml.min™". Pro srovnani byly vzorky vloZeny také do smési, ktera byla intoxi-
kovéana vodnym roztokem KCN. Samotny PCL byl po tiech mésicich rozlozen upln¢, nao-
pak u vzorku s 25 % obsahem PCL byl zaznamenan jen zanedbatelny tbytek hmotnosti.
Zajimavosti je zhruba o 10 % vyssi biodegradace u vzorku s obsahem 50 % PCL nez u
vzorku se 75 % PCL. Diivod miiZe v tom, Ze vzorek s 50 % je semikrystalicky a semikrys-

talické polymery jsou nachylnéjsi k biodegradaci.

3.2.6 Vliv glukézy na biodegradaci polymert

V préci [5] byl zkouman vliv glukozy na biodegrabilitu polymerti. Pouzity byly poly -
kaprolakton (PCL), poly(hydroxybutyrat-co-valerat) (PHB-V), polyvinylalkohol (PVA) a
Materbi ZFO3U. Vzorky byly rozemlety na prasek a test byl proveden podle standardniho
kompostovacicho testu ASTM D5338-92. Provzdusiovani bylo nastaveno na 40 ml/min.
Smés tvofila 200 g kompostu (hmotnost 1 s vlhkosti) a testovaného materidlu bylo 5 %
(navazka na su$inu kompostu). Produkovany CO, byl absorbovan 0,4N KOH a 2N BaCl,,
mnozstvi bylo vyjadieno titraci 0,2N HCI. Polymery byly rozkladany jak bez ptidavku
glukézy, tak s glukézou a pro kontrolu byla provedena i biodegradace samotné glukozy
v kompostu. Co se tyce biodegradace samotné glukozy, tak pti pifidavku glukézy
v mnozstvi 0,1 % kompostu je ziejmé, ze tento pridavek velice zvysil aktivitu mikroorga-
nismi, protoZe biodegradace dosdhla 1400 % po 28 dnech, se zvySujicim se mnoZstvim

glukézy byla tato zvysena aktivita potlacovana, pti pridavku glukézy v poméru 0,5 % do-
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sdhla biodegradace 380 %., pti pfidavku v poméru 10 % ku kompostu dosahla biodegrada-
ce zhruba 100 % za 28 dni.

Biodegradace polymeril se piidavkem 5% glukézy v poméru ku hmotnosti smési ne-
zvysila, pridavek glukozy tedy nema zadny vliv. Nejrychleji se v obou pfipadech rozkladal
PHBYV, nejpomaleji PVA.

3.2.7 Studium biodegradability polyhydroxybutyratu) (PHB) a poly-83-
(hydroxybutyratu-co-B-valeratu) (PHB-V) [21]

Aparatura k témto testim se sklddala ze tfi reaktord, v prvnim reaktoru byl obsazen
Ba(OH), za ucelem odstranéni CO, ze vzduchu, ktery jde z Cerpadla, do druhého reaktoru
bylo nadédvkovano podle testu ASTM D-5338 600 g kompostu, 100 g polymeru a smés
byla upravena na pozadovanou vlhkost a reaktor byl umistén na ohfivaci, vyprodukovany
CO; byl zachytavan ve tretim reaktoru s Ba(OH),. Mnozstvi vyprodukovaného CO, bylo
méteno kazdych 24 hodin po dobu 54 dnli. Rychleji byl degradovan PHB, nejvétsi rych-
lost degradace byla zaznamenana mezi 27. a 40. dnem méfeni, kdy bylo produkovano 2,7 g
CO; za den. Naopak u PHB-V neprobéhla biodegradace vibec. Kiivka biodegradace PHB
vykézala tfi odlisné faze — poCatecni faze pomalé degradace (0-26. den), rychla faze degra-
dace (27.-40. den) a faze, kdy produkce CO; byla opét nizka (41.-54. den). Produkce CO,
byla zaznamenana az 13.den méfeni, coz je pravdépodobné diky pocatecni obtiznosti Ste-
peni polymernich fetézct. Dochéazi vSak ke Stépeni esterovych vazeb hydrolyzou, které ma
za nasledek snizeni molekulové hmotnosti, nedochazi vSak jesté ztrat€¢ hmotnosti, nasledné
pak dochazi ke $tépeni makromolekularnich fetézcii na mensi Castice, které jsou jiz pfi-

stupné mikroorganismiim.

PHB-V nebyl viibec degradovén, ziejmé proto, ze vznik kyselych ¢astic pii hydrolyze

neumoznil pisobeni mikroorganismi a molekula PHB-V je vice rozvétvena.

3.2.8 Biodegradace félii na bazi polyvinylalkoholu (PVA) [22]

Me¢éteni bylo provedeno na zédkladé testu ASTM D 5338-92, vyprodukovany CO, byl
zachytavan v Ba(OH),. Jako pozitivni kontrola aktivity kompostu byl pouzit filtracni papir,
jako negativni kontrola HDPE (vysokohustotni polyetylen). Biodegradace filml neptesah-
la 7 % a tato hodnota se jiz blizi mnozstvi CO, vyprodukovanému pti negativni kontrole.

Zajimavosti je, Ze v termofilni f4zi kompostovani byla produkce CO; v lahvi se vzorkem
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niz$i nez v lahvi bez vzorku. Pravdépodobné jsou pii téchto teplotach z polymerti uvolio-

vany Skodliviny negativné ovliviiujici mikrobialni biomasu.

3.2.9 Biodegradace vytlacovanych félii poly(laktic acidu) (PLA) [23]

Folie zPLA byly rozifezany do prouzki o rozmérech 25x75 mm a smichany
s kompostem v nddob€ o priméru 125 mm, mnozstvi PLA ve smé&si bylo 10 a 30 %. Do
kompostovacich nadob proudil zvlhéeny vzduch o pritoku 25 ml/min. Produkovany CO;
byl métfen plynovou chromatografii dvakrat tydné. Jednou za tyden byl kompost promi-
chan a byla métena jeho vlhkost. Métfeni probihalo 30 dnd a v obou pfipadech bylo zjiste-
no, ze biodegradace probihala stejnou rychlosti, z kazdého reaktoru bylo vyprodukovano

cca 100 1 CO,, nezalezelo tedy na mnozstvi vzorku.

3.2.10 Sledovani biodegradability poly(laktic acidu) (PLA) ve formé prasku za uce-

lem jeho pouziti jako referen¢niho materialu [24]

Dosud se jako referentni material pouziva mikrokrystalicka celuloza, jeji pouzivani je vSak
problematické, protoze je rozklddana jinymi enzymy, nez hlavni druhy biopolymerti. Na-
priklad alifatické polyestery jsou rozkladany hydrolyzami nebo lipdzami, zatimco celul6za
celulézami. Proto se jako referen¢ni material navrhuje pouzivat PLA, coz je biopolymer na
bazi alifatického polyesteru, proto je vhodny jako referentni material pro testovani biode-
gradability jinych polymerua typa alifatického polyesteru. Nékteré komposty maji nizkou
aktivitu pro rozklad polyestert, proto je mozné je inokulovat lipdzami pro rychlejsi roz-

klad.

V této praci [24] byla zkoumana biodegradace PLA podle metod ISO 14855-1, ISO
14855-2. Pro srovnani byla téz rozkladana mikrokrystalickd celuléza, byla zkoumana za-
vislost rychlosti rozkladu na velikosti ¢astecek polymeru, polymer byl rozkladan pti 58°C i
pii 70°C.

Vzorek polymeru byl rozdrcen pii nizké teploté, pruimérna velikost ¢astecek byla 214,2
pm. Pfi postupu podle metody ISO 14855-1 bylo 16,5 g polymeru smichano s 210 g
kompostu, produkovany CO; byl zachytavan v roztoku hydroxidu a mnozstvi bylo stano-
veno titraci, napt. 10 g PLA produkuje 18,3 g CO,, coZ je teoretické mnozstvi pii 100 %

biodegradaci. Jednou za tyden byla smés promichéana a byla zkontrolovana jeji vlhkost.
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Rozklad PLA byl rychlejsi nez rozklad celulozy, za 45 dnt se rozlozil z 90 %, zatimco
celuloza jen z 80%. Dalsi méfeni probihaly podle metody ISO 14855-2 pomoci mikrobial-
né-oxidacné-degradacniho analyzatoru (MODA), zde byla biodegradace méfena gravimet-
ricky vazenim absorbéru pro CO; a pro vodu. Zpocatku byla rychleji rozkladana celuléza,
ale po 18 dnech se rychlosti rozkladu obou latek vyrovnaly. Hodnoty celkového rozkladu
se nelisily od hodnot dosazenych pii metod¢ ISO 14855-1.

Byla také stanovena opakovatelnost metody, kdy rozklad PLA byl stanovovan 4x
v riznych ¢asech nezavisle na sob&. Opakovatelnost se ukazala jako pfijatelnd, rychlosti

rozkladu se od sebe liSily zanedbatelné.

Pti 70°C byl PLA rozloZen jiz za 20 dnt, rozklad vSak dosahl pouze 80 %. Pti zkoumani
vlivu velikosti CasteCek na rychlost a miru degradace, tak rozklad probihal pii 58°C a
z PLA prasku byly vytvotfeny frakce o téchto velikostech ¢astic: 0 — 125 pm, 0 — 250 pum,
125 — 250 um, 250 — 500 um. Nejrychleji degradace probihala u nejmensich c¢astic, kdy
rozklad dokonce piesahl 100 %. U ostatnich frakci se rychlost rozkladu s velikosti ¢aste-

¢ek snizovala minimalné a celkova mira degradace dosahla cca 70 — 80 % béhem 90 dnil.
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4 VALIDACE, VERIFIKACE, REGULACNI DIAGRAM

4.1 Validace

Validace je pojem, ktery se vaze k analytickému systému, je to proces, pii némz se
urc¢uje vhodnost pouziti dané metody pro zisk relevantnich dat. Posuzuje se, zda jsou pa-
rametry metody srovnatelné s pozadavky s pozadavky na analytickd data a poskytuje
potiebna data o intervalech spolehlivosti. Ugelem validace je zjistit, zda dany méfici
postup nebo metoda jsou schopny splnit pozadavky na né kladené. Norma CSN ISO 8402
definuje validaci jako ,.konfirmaci zkouSenim a opatieni objektivniho dikazu o tom, Ze
jsou splnény urcité pozadavky pro uvazované pouziti“. Postup pii validaci se sklada
minimalné ze tii prvki:

- popis problému, kdy je otdzka, zda je problém, ktery chceme fesit, spravné formulo-
van a zda jsou pozadavky na zkuSebni metodu popsatelné

- validace analytické metody (postupu) — zkouma se, jaké jsou klicové parametry meto-
dy zkusebni metody a jestli jsou tyto pozadavky v souladu pozadavky na jeji pouZiti

- validace problému — zjistuje se, zda parametry metody ziskané métenim a zkouSenim
jsou dostatecné pro fesSeni daného ukolu

Validaci se také rozumi ziskani diikazu, ktery poskytuje vysoky stupen jistoty, ze urcita
metoda bude trvale poskytovat vysledek odpovidajici pfedem urcené specifikaci. Validace
podporuje rozhodnuti, Ze metoda je vhodnd pro dany ucel, je definovana téz jako proces

stanoveni analytickych pozadavki a potvrzeni, Ze metoda méa vykonnostni parametry
srovnatelné s pozadavky, které jeji pouziti vyzaduje. Metodu je tieba validovat, kdyz je
potieba potvrdit, Ze jeji vykonnostni parametry jsou vhodné pro feSeni urc¢itého analytic-
kého. Piikladem je:

- nové metoda vyvinutd pro urcity problém

- zavedend metoda revidovana kvili upravam nebo rozsifend na novy problém

- kdyz je indikovano, ze zavedena metoda vykazuje zmény s Casem

Vseobecné se da fict, ze validace se provadi tehdy, kdyz doslo ke zméné v metodé€, o niz

1ze ptedpokléadat, Ze ovlivnila stavajici parametry metody.

Validovat lze chemicky méfici proces, vzorkovaci proces, vypocetni proces.
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Metody, které jsou soucasti norem ISO nebo EN, jsou vSeobecné¢ povazovany za vali-
v$im pracovni rozsah, informaci o opakovatelnosti nebo reprodukovatelnosti a informaci

o odhadu nejistoty vysledku spolu s metodou pouzitou k tomuto odhadu.

Po ukonceni validace je vZzdy zpracovan protokol, do které¢ho se zaznamenaji vSechna
méfeni, vypolty i pomocné vypocty. Vysledky a zavéry jsou zietelné definované. Do va-
lida¢niho protokolu se uvadi datum jednotlivych zkousek, jméno zodpovédného pracovni-

ka a jména dalSich pracovnikd, ktefi se podileli na valida¢nim programu [25].

4.1.1 Druhy validaci
Interni (vnitini validace)

Validace metody v ramci jedné laboratofe se nazyva interni (vnitini) validace a podle

ucelu mize tato byt validace prizkumova, plna atd.
Prizkumova validace

Cilem prizkumové validace je na omezeném poctu vzorki stanovit, zda zvolena analy-
tickd metoda je vhodnou metodou pro plnou validaci.. Zamétuje se na vyhodnoceni vali-
dacénich parametrt jako je selektivita a robustnost, a na stanoveni opakovatelnosti na ome-

zeném poctu vzorkd.
Plna validace

PIna validace nasleduje po prokazani vhodnosti prizkumové validace jejim cilem je
dokéazat vhodnost metody k zamyslenému pouziti vyhodnocenim vSech pozadovanych va-

lida¢nich parametrti.
Validace pii pievodu metody

Pti zavedeni. validované metody v jiné laboratofi se pouziva tzv. validace pii ptfevodu
metody a obvykle zahrnuje stanoveni spravnosti laboratofe a opakovatelnosti. K ovéreni
platnosti dfive pln€ zvalidované metody se pouzivéa kontrola zplsobilosti metody a zahr-

nuje pouze kontrolu kalibra¢ni ptimky (linearita a citlivost).
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Retrospektivni validace

Existuji-li jiz dfive naméfend data, ktera byla namétena za stejnych podminek, maze se

vvvvvv

dacnich parametrti - opakovatelnosti.
Externi (vnéjsi) validace

Tato validace zahrnuje interni validaci spole¢né s validaci metody srovnanim vysledkt
metody z vice laboratofi (mezilaboratorni porovnavaci zkousky) a zahrnuje vypocet re-

produkovatelnosti metody [25].

4.1.2 Valida¢ni parametry

Nejvyznamngjsi validac¢ni parametry jsou spravnost, ptesnost, mez detekce, mez stanovi-
telnosti, robustnost, pracovni rozsah, linearita, citlivost, selektivita/specifi¢nost, nejistota

vysledku a vytéznost
Spravnost

Mira tésnosti ziskané hodnoty a skute¢né hodnoty, skute¢nou hodnotu nelze experimen-
talné naméfit.
Presnost

Ptesnost je tidaj o mife tésnosti shody mezi vzajemné nezavislymi vysledky zkousSek a
je obvykle uvadéna jako odhad smérodatné odchylky. Jedna se tedy o statisticky vyz-
namnou rozdilnost mezi ziskanou a skute¢nou hodnotou. Obecné je zavisla na koncentraci

analytu.
Opakovatelnost

Opakovatelnost je typ pfesnosti, vztahuje se k méfenim provedenym za opakovatelnych
podminek, tedy stejnd metoda, stejny material, stejny pracovnik, stejny pfistroj, stejna la-
boratof, kratky ¢asovy interval. Opakovatelnost je vlastnost metody, nikoli vysledku. Pod-
minky opakovatelnosti jsou ty, pfi nichz se nezavislé vysledky zkousek ziskaji toutéz
metodou, na identickych zkouSenych jednotkéch, v téZze laboratofi, tymZ operatorem, za

pouziti téhoz vybaveni, béhem kratkého ¢asového rozmezi [26].
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Reprodukovatelnost

Dalsim typem ptesnosti je reprodukovatelnost vztahujici se k méfenim provedenym za
podminek reprodukovatelnosti, tedy stejnd metoda, jiny pracovnik, jina laboratof, jiné za-

tfizeni, dlouhy ¢asovy interval.

Mez detekce

[RA4

ze smérodatné odchylky vysledki méteni slepych pokusti. Odpovida koncentraci, pro kte-

rou je analyticky signal vyznamné odliSny od Sumu.
Mez stanovitelnosti

Nenizsi koncentrace analyt, jez mize byt stanovena s piijatelnou mirou spravnosti a

vvvvvvvv

zatizeno velkou relativni chybou.
Robustnost

Robustnost metody patii mezi zdkladni validacni parametry, znamena zkoumani duasled-
kit malych zmén, které jsou vnaSeny zamérné¢ do metody, tedy mira kapacity zlstat netecna
vuci malym, ale zZdmérnym zménam parametri metody a poskytuje indikaci o spolehlivosti
metody béhem pouzivani. Malé odchylky jsou nevyhnutelné tam, kde rizné laboratoie
pouzivaji stejnou metodu a tyto odchylky mohou nebo nemusi mit vliv na vysledky meto-
dy. Obvykle je tieba brat v ivahu velké mnozstvi faktorti, ale protoze vétSina méa zanedba-
telny vliv, sleduje se nekolik faktorii soucasné. Kritické parametry méteni a jejich toe-
Irance musi byt znamy pro kazdy analyticky postup, piikladem téchto kritickych parametra
jsou teplota, tlak, vlhkost, chemické faktory, jako koncentrace Cinidel, pH, napéti a frek-
vence elektrickych pfistroji. Nejsou to parametry, které pfimo ovliviiuji zavisle promén-
nou veli¢inu, ale dal$i mnohdy téZko odhadnutelné vlivy. Robustnost ma byt zjistovana
laboratofi, kterd metodu zavadi, diive nezZ metodu budou pouZzivat ostatni laboratote. Uda-

va spolehlivost metody pfi jejim bézném pouzivani [27].

Pfi testu robustnosti se urCuje matematicko-statistickym postupem, jak je analyticky
signal zavisly na malych zménéach parametri charakterizujicich analytickou metodu. Tes-
tem robustnosti se zjisti tzv. kontrasty jednotlivych parametri. Test robustnosti spociva
v testu hypotézy, ve které se predpokladd, Ze jednotlivé kontrasty jsou nulové. Pokud se

tato hypotéza potvrdi, je mozno fict, Ze metoda je robustni pro dany parametr.
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Pracovni rozsah

Pomoci pracovniho rozsahu se urcuje koncentracni rozsah, v némz lze dosahnout pftijatel-

né spravnosti a piesnosti.
Linearita

Linearita je zjiStovana analyzou vzorku s koncentracemi analytu, které¢ pokryvaji dekla-
rovany rozsah metody. Je vyhodné, kdyz je metoda linearni v celém rozsah, neni to vSak

absolutni pozadavek.
Citlivost

Citlivost je takovy rozdil v koncentraci analytu, ktery odpovidéd nejmensimu zjistitelné-

mu rozdilu, jenz mize byt zjistén vhodnou odezvou signalu metody.
Selektivita/specificnost

Udava rozsah, do kterého mize byt jednotlivy analyt nebo skupina analytd stanoveny
v komplexni smési, aniz by doslo k interferenci s ostatnimi slozkami ve smési. Selektivni
metoda je tedy takova metoda, kterd za urcitych podminek umoziuje piesné a spravné sta-

noveni obsahu slozky ve vymezené smési jinych slozek.
Nejistota

Vysledek méteni predstavuje jen odhad spravné hodnoty. Nejistota méteni je definovana
jako parametr souvisejici s vysledkem méteni, které charakterizuje rozptyleni hodnot, které
by bylo mozné ptifadit méfené veli¢ing.

Vytéinost
Vytéznost vyjadiuje schopnost metody/postupu postihnout méienym signalem veskery

analyt pfitomny ve vzorku. Je mirou u¢innosti dané¢ metody [26-30].

4.2 Verifikace

Verifikaci se rozumi, zda méfici postup je pln¢ funkéni v laboratofi a je schopen plnit
pozadavky na n¢j kladené, zkouma se zda jsou pifi méfici metodé dosazena spravna data.

Verifikaci se ovétuje jiz validovand metoda.
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Verifikaci (stejné jako validaci) provadi vyrobce diagnostik, profesni organizace analy-

tikti a laboratore [28].

4.3 Regulacni diagram

Regulaéni diagram je nastroji kontroly metodiky. Jejich vyznam spoc¢iva hlavné v tom,
Ze pti spravné volb¢ a interpretaci regulacniho diagramu se ziskaji informace o chovani
procesu (vySetfovaci postup,stanoveni ur€itého parametru). Regulacni diagram mé obecné
slouzit jako diagnosticky nastroj k posouzeni, zda se sledovany proces chova tak, jak je
oc¢ekavano. Na zaklad¢ analyzy regula¢niho diagramu je mozné vcas odhalit vyznamné
odchylky procesu od piedem stanovené urovné, najit a vysvétlit pfi¢inu a ptipadné pii-

stoupit k néjakému zasahu (opravny tkon).

Regulacni diagram je graficky prostfedek zobrazeni vyvoje variability procesu v Case.
Rozhodnuti o tom,¢i je nebo neni proces ,,pod kontrolou® umoziuji v RD 3 zakladni cary:
sttedni pfimka, horni a dolni regulaé¢ni mez, které vymezuji pasmo (oblast) piisobeni pouze
nahodnych pfi€in variability a jsou zédkladnim rozhodovacim kritériem, zda ucinit regulac-

ni zasah do procesu ¢i nikoliv [31].
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5 NAVAZNOST A CILE DIPLOMOVE PRACE

Na Ustavu inZenyrstvi ochrany Zivotniho prostiedi byly provedeny jiz dvé diplomové
prace na téma rozlozitelnosti polymert v kompostu. Iva Kotasova ve své diplomové praci
[32] navrhla celou metodiku lahvovych test. Rozlozitelnost polymerti v kompostu sledo-
vala pomoci titra¢ni analyzy, jak je ve svété bézné, coz je ziejmé z literarni reserse a rozlo-
zitelnost zkoumala také pomoci plynové chromatografie. U téchto dvou metod bylo dosa-
zeno srovnatelnych vysledki a proto bylo doporuceno dale pouzivat jako koncovku plyno-

v¢ chromatografickou analyzu, z diivodu mensi pracnosti.

Martina Moravcova ve své diplomové praci [1] tuto metodiku aplikovala a zkoumala
rozlozitelnost konkrétnich polymernich smési a vliv jejich sloZeni, cilem prace byla i veri-

fikace navrzeného postupu.

Cilem mé prace byla validace této metodiky, jako prvky validace byly zvoleny opakova-
telnost, reprodukovatelnost a robustnost metodiky, jako rozlozitelny polymer byl pouzivan

jen referen¢ni vzorek a to mikrokrystalicka celuldza.
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II. PRAKTICKA CAST
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6 EXPERIMENTALNI CAST

6.1 Pristrojové vybaveni a pomiicky
Plynovy chromatograf Agilent 7890A

Plynotésnad injekeni stifkacka Hamilton o objemu 1 ml
Tedlartv vak o objemu 0,6 1

Analyzator celkového uhliku Shimadzu TOC-5000A

Dalsi pfistroje a sklo jsou béznym laboratornim vybavenim.

6.2 Pouzité chemikalie

Hydroxid sodny, hydroxid barnaty, fenolftalein, kyselina chlorovodikova, chlorid dra-
selny, kyselina sirova, dichroman draselny, siran diamonno-zeleznaty, siran stfibrny, siran
rtutnaty, peroxodisiran draselny, siran draselny, molybdenan, kyselina askorbova, oxid
rtutnaty, acetanilid, siran amonny, bromid draselny, hydrogenuhli¢itan sodny, uhli¢itan
draselny, bromi¢nan draselny, sterilni suspendacni roztok (Tween 80, difosfore¢nan sodny,
NaCl, destilovana voda), fyziologicky roztok (NaCl, destilovanad voda), Trypton Yeast

Agar, Actinomycete Isolation Agar

Pouzité chemikalie byly Cistoty p.a., od firem Penta a Lachema.

6.2.1 Kompletni mineralni médium

Jako zdroj zivin pro mikroorganismy bylo pouzito kompletni mineralni médium. Jeho

slozeni [32]:

A.10,0g (NH4)ZSO4 - siran amonny
B. 27,5¢ CaCl2 - chlorid véapenaty
C.0,25¢ FeCl3 .6 H20 - chlorid Zelezity hexahydrat

D. 22,5¢ MgSO4 i HzO - siran hofe¢naty heptahydrat
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E. Roztok stopovych prvkii:

0,75¢g H3BO3 - kyselina borité;

0,05g (NH4)6M07O24 4 HZO - molybdenyn amonny tetrahydrat;
0,18¢g COSO4 i HzO - siran kobaltnaty heptahydrat;

0,5g MnSO4 4 HzO - siran manganaty tetrahydrat;

0,05¢g CuSO4 5 HZO - siran méd’naty pentahydrat;

0,1g ZnSO4 i HZO - siran zine¢naty heptehydrat;

3g FeSO4 i HzO - siran zeleznaty heptahydrat

F. fosfore¢nanovy tlumivy roztok (8,5g KH,PO, - dihydrogenfosforecnan draselny; 21,75g
K,HPOj, - hydrogenfosforecnan draselny; 44,7g Na,HPO4 . 12 H,O - hydrogenfosforecnan
sodny).

Do 800 ml destilované vody se nadavkuje F: 20ml fosfore¢nanového tlumivého roztoku,

po 1 ml zasobnich roztok A, B, C, D a E a doplni do 1 litru destilovanou vodou.

6.2.2 Testované vzorky

Mikrokrystalicka celuloza firmy Fluka

Stanoveny TOC = 38,56 %, CHSK ¢ = 1070 mg.g™', vyrobce Sigma — Aldrich, Svycarsko
Mikrokrystalicka celuléza firmy Penta

Stanoveny TOC = 44,76 %, CHSK¢,; = 1172 mg.g”', vyrobce Penta, vyrobni divize Chru-
dim

Polyethylen

Stanoveny TOC = 75,16 %, Vyrobce Boeralis, Rakousko
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6.3 Pouzity biologicky material

Pro pokusy byl pouzit kompost od firmy Agro CS. Vyrobce udava, Ze se jedna o smés
zkompostovanych surovin rostlinného ptivodu s piidavkem dolomitického vépence.

V tabulce I. jsou zapsany fyzikalni a chemické charakteristiky uvadéné vyrobcem.

Byly pouzity dva druhy kompostii od téze firmy, jeden kompost byl stary cca 4 roky,
dale oznaCovan jako kompost A, druhy byl zakoupen 3 mésice pfed zacatkem pokust,

oznacovan jako kompost B.

Tabulka I: Chemické a fyzikalni vlastnosti kompostu (idaje vyrobce)

vlastnost hodnota
pH 6,0 -8.,5
spalitelné latky min. 45 % suSina
celkovy dusik min. 0,6 % suSina
nerozlozitelné ptimési max. 2 %

6.3.1 Priprava kompostu

Pted pouzitim kompostu k pokusiim byl kompost piesit ptes sito o velikosti ok cca 0,8
cm a byl dozravan v lysimetru (viz obr.1) za trvalého provzdusnovani, lysimetr byl umis-
tén ve vodni lazni o teploté 58°C po dobu 2 — 3 mésicl. Jednalo se o novy zplsob dozra-
vani, proto byla denné stanovovana vlhkost kompostu, pH, obsah spalitelnych latek a ob-
sah celkového uhliku. Naméfené hodnoty jsou uvedeny v tabulce II, vyhodnoceni tohoto

zpisobu dozravani je uvedeno v kapitole 7.1.
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A — vzduchovaci motorek
B — pojistna lahev

C - promyvaci lahev

D —rozvod vzduchu

E — vzduchové mezera

F —rost

G —sit

H — perlit + voda

I — kompost

K — PE foélie

Obr.1: Lysimetr

6.3.2 Stanoveni fyzikalnich charakteristik kompostu
Stanoveni vihkosti kompostu

Cca 5 g kompostu bylo nadavkovano na vysusenou Petriho misku a vysuseno v susarné pii
teploté 105°C po dobu 5 hodin. Poté byl vzorek premistén ze susarny do exsikatoru, kde
byl ochlazen na laboratorni teplotu. Poté byl zvdzen na analytickych vahach a z ubytku
hmotnosti byla stanovena vlhkost, vyjadiena v procentech. Stanoveni vlhkosti je provade-

no vzdy 3x vedle sebe.
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Stanoveni pH kompostu

Cca 10 g kompostu bylo navdzeno do Erlenmayerovy baniky a ty¢inkou rozmichano
s 25 ml 0,2 M KCI. Smés byla ponechana po dobu 24 hodin, pak byla zfiltrovana a byla

okamzité stanovena hodnota pH filtratu. Naméiené hodnoty jsou uvedeny v tabulce II.
Stanoveni celkového uhliku

Celkovy uhlik byl stanoven na analyzatoru firmy SHIMADZU. Stanoveni celkového
uhliku je zaloZeno na preméné uhliku v nadavkovaném vzorku ve spalovaci trubici, ktera
je naplnéna oxida¢nim katalyzatorem na CO,. Trubici také proudi O, jako nosny plyn, kte-
ry undsi vznikly CO, do NDIR detektoru (Non — Dispersed Infrared Detector). Signal je
vyhodnocen jako plocha piku pfimo umérné koncentraci celkového uhliku ve vzorku [33].

Nameétené hodnoty jsou uvedeny v tabulce II.
Stanoveni spalitelnych latek

U vzorku kompostu byla nejdiiv stanovena vlhkost, pak bylo mozné zjistit obsah spali-
telnych latek, ¢imz se zjisti obsah organickych latek. Na vyzihany keramicky kelimek bylo
nadavkovano cca 0,65 g kompostu a zihano po dobu 2 hodin pfi teploté 550°C. Po vyhlad-
nuti na laboratorni teplotu byly kelimky zvazeny. Obsah spalitelnych latek byl vypocten
odectenim zbytku (popelu) zkousené¢ho materialu po spéaleni od celkové suSiny téhoz vzor-

ku a vyjadien v procentech. Namétené hodnoty jsou uvedeny v tabulce II.

Tabulka II: Stanovené fyzikalnich vlastnosti kompostu

pH Spalitelny podil Celkovy uhlik
(% susiny) (%)
kompost A 6,2—-6,5 32-47 16 - 20
kompost B 6,769 51-56 24 -27
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6.3.3 Stanoveni chemickych a mikrobiologickych charakteristik kompostu
Stanoveni CHSK ¢,

U kompostu A bylo stanoveno CHSK¢; a to jak pfimo u vzorku odebraného z pytle, tak
1 u vzorku po 20 dnech dozravani. Namétené hodnoty jsou uvedeny v tabulkdch III a IV

[34].
Stanoveni celkového fosforu

Celkovy fosfor byl stanoven u nedozralého kompostu A, a u kompostu B jak u nedozra-
1€ho, tak dozravaného po 55 dnech. Do tfi mineraliza¢nich ban¢k o objemu 250 ml bylo
dano 1 g vzorku kompostu, 10 ml 3,75 M H,SO, a 1,5 g peroxodisiranu draselné¢ho. Baika
byla zakrytd nalevkou s kratkym stonkem a smés byla mineralizovana pies 1 hodinu
v topném hnizd¢€, dokud siln¢ zahusténa smés nebyla ¢ird. Po ochlazeni bylo ptidano 10 ml
vody, 10 ml 5 M NaOH, 2 kapky roztoku fenoloftaleinu a neutralizovano do slabé rizové-
ho zbarveni 2 M NaOH. Poté byla pfidana kapka H,SO4 na odbarveni roztoku. Roztok byl
preveden do 100 ml odmérné bainky a doplnén destilovanou vodou po rysku. Do 25 ml
odmérnych banck bylo pipetovano 5 ml vzorku, pfidano 1,5 ml roztoku molybdenanu,
promichéno a ptidano 0,5 ml roztoku kyseliny askorbové. Po doplnéni vodou po rysku byl
roztok ponechén 10 minut stat a poté byla métena absorbance na spektrometru pii vinové
délce 700 nm v 1 cm kyvetach. Ziskané hodnoty byly stanoveny metodou kalibra¢ni kiiv-

ky [35, 36]. Namétené hodnoty jsou uvedeny v tabulkach Il a I'V.
Stanoveni celkového dusiku

Celkovy obsah dusiku v kompostu byl stanoven Kjeldahlovou metodou, pii které se or-
ganicky dusik pfevede na amonny ion, jeZ se dale stanovuje. Reakce se provadi za zvySené

teploty.

Do mineralizac¢nich Kjehdaliza¢nich ban€k bylo navazeno cca 0,75 g kompostu (stano-
veni provedeno 3x vedle sebe, bylo pfidano 50 ml katalytického roztoku (obsahuje 2 g
HgO, 134 g K,SO4 a 200 ml koncentrované H,SO4 na 1 1) a smés byla mineralizovana po
dobu 3 hodin na pisecné ldzni v topném hnizd€. Po zchladnuti byl obsah Kjeldahliza¢ni
batiky rozpustén v malém mnozstvi vody, prefiltrovan do 100 ml odmérné banky a doplnén
po rysku. Minerlizaty byly analyzovany metodou coulometrické titrace

s biamperometrickou indikaci [37].
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Mikrobiologicky rozbor kompostu

Mikrobiologicky rozbor kompostu byl proveden jak v kompostu pied dozravanim, tak

v kompostu po 2 — 3 mésicich dozravani.

Cca 5 g kompostu bylo navazeno do 50 ml sterilniho suspenda¢niho roztoku s 10-15
sklenénymi kuli¢kami a 15 minut protfepavano. Poté byl kompost nechédn cca 3 minuty
odsedimentovat a supernatant byl davkovan do zkumavek s fyziologickymi roztoky — do
prvni zkumavky se 4,5 bylo davkovano 0,5 ml supernatantu, tim bylo ziskano fedéni 102,
z této zkumavky bylo po promichani davkovéano 0,5 ml do dals$i zkumavky se 4,5 ml fyzio-
logického roztoku, tak bylo ziskano fedéni 107 a stejnym zpiisobem byla ziskana fedéni
10* a 10™. Kultivace probihala na Trepton Yeast (TYA) agaru, na petriho misku bylo na-
davkovano 0,1 ml roztoku ze zkumavky s fedénim 107, tim bylo ziskano fedéni 10, ana-
logicky byla ziskdna na petriho miskach fedéni 10~ a 10, Kultivace probihala pii 37°C
pro mezofilni bakterie a pii 58°C pro termofilni bakterie, vyhodnoceni bylo provedeno po

7 dnech kultivace.

Pro stanoveni aktinomycet byl pouzit Actinomycete isolation agar. Piiprava jednotli-
vych fedéni probihala stejné jako u bakterii, jen fedéni byla zvolena o tad nizsi. Inkubace
probihala 7 dnt pfi teploté¢ 58°C [38]. Naméiené hodnoty jsou uvedeny v tabulkach III a
IV.

Tabulka III: Chemické a mikrobiologické charakteristiky kompostu A

nevyzraly vyzraly
CHSK(c, (mg/g) 314,02 351,03 *
obsah fosforu (mg/g susiny) 8,3 -
Obsah dusiku (mg/g suSiny) - -
Obsah mezofilnich bakterii (CFU/g suSiny) ** 1,034 . 10° 3.10°
Obsah termofilnich bakterii (CFU/g suSiny) ** 1,55.10° 721 .10°
Obsah aktinomycet (CFU/g suSiny) ** 2,59 .10 1,8.10°

* - CHSK stanoveno po 19 dnech dozravani

** mikrobiologicky rozbor proveden po cca 100 dnech vyzravani
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Tabulka IV: Chemické a mikrobiologické charakteristiky kompostu B

nevyzraly vyzraly
obsah fosforu (mg/g susiny) 7,8 8,7*
Obsah dusiku (mg/g suSiny) 2,2
Obsah mezofilnich bakterii (CFU/g suSiny) ** 1,89 . 10° 1,88 .10°
Obsah termofilnich bakterii (CFU/g susiny) ** | 6,55.10° 1,48 .10°
Obsah aktinomycet (CFU/g suSiny) ** 3,08 . 10 4,79 .10°

* stanoveni fosforu provedeno po 2 mésicich vyzravani

** - mikrobiologicky rozbor proveden po 70 dnech vyzravani

6.4 Pouzity inertni material — perlit

Jako inertni material byl pouZit material s obchodnim ndzvem Agroperlit (v této praci pou-
zivan nazev perlit). Vyrobce uvadi, ze Perlit je expandovana vulkanickd hornina, ktera
kypfti, vylehcuje a provzdusnuje pidu nebo zahradnicky substrat. Zadrzuje v ni vodu a
rozpustné ziviny. Chemické a fyzikalni vlastnosti uvedené na obalu jsou zapsany v tabulce

V.

Tabulka V: Chemické a fyzikalni vlastnosti perlitu (idaje vyrobce)

vlastnost hodnota
pH 6,0-17,5
vlhkost [%] max. 2
obsah c¢astic pod 0,3 mm [%] max. 15,0
obsah c¢astic pod 1,0 mm [%] max. 25,0
obsah castic 1,0 az 4,0 mm [%] max. 75,0
sypna hmotnost [kg.m™] 200

6.4.1 Prediprava perlitu

Cca 1,5 1 perlitu bylo 3x promyto destilovanou vodou, dokud nebyl perlit zbaven pracho-

vych a hrubych ¢astic. Poté byl susen v susarné pti teploté¢ 105°C po dobu 2 hodin.
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6.5 Popis testu

6.5.1 Testovacilahve

Test byl provadén v plynotésnych lahvich o objemu cca 1140 ml, které byly pfed pouzitim
fadné¢ umyty, byly proplahnuty 1% HCI za Gfelem odstranéni mikrobidlniho znecisténi,
poté byly jesté proplachnuty destilovanou vodou a vysuSeny v susarn¢. Na uzavéru ldhve
byly tfi otvory, jeden z nich byl vybaven septem a slouzil k odebirani plynné faze uvniti
lahve pro néslednou chromatografickou analyzu, dalsi dva otvory slouzily pro provzdus-
novani, pfipadné pro doplnovani destilované vody pro dodrzovani pozadované vlhkosti
smési. Tyto dva otvory byly vzajemné spojeny silikonovymi hadi¢kami, aby byla zajiSténa

plynotésnost 1ahvi.

/ \ Septum — odbér vzorku
plynné faze pro plynové
/
chromatografickou ana-
lyzu
Biodegradacni prostie-
di: kompost, perlit, *—T———F—— | Provzdus$iovani
mineralni médium,

testovany vzorek \

[~

Obr.2: Schéma testovaci lahve [39]

6.5.2 Nasazeni testu

K urc¢eni biorozlozitelnosti v prostiedi kompostu byla pouzita metodika navrzena
v diplomové préci [1]. Do testovaci lahve bylo nadavkovano 20 g perlitu (pfiprava a vlast-
nosti perlitu viz kapitola 6.4), 10 g suSiny kompostu (pfiprava a vlastnosti kompostu viz
kapitola 6.4), 20 ml mineralniho média a smés byla dikladné promichdna. Déle bylo pfi-
dano 1,7 g vzorku ve formé prasku, toto mnozstvi bylo navazeno na lodi¢ku a kvantitativ-
né splachnuto dalSimi 10 ml mineralniho média, tedy celkové mnozstvi mineralniho média

je 30 ml, pokud neni uvedeno jinak a smés v lahvi byla opét dikladn€ promichdna. Mine-
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ralni médium bylo pfidavano za ucelem zvyseni vlhkosti smési a také k dodani pottebnych
zivin. Pak byla lahev plynotésn¢ uzaviena a umisténa do suSarny nebo do vodni 14zné€ o

konstantni teploté.

Navic byly ptipraveny dvé testovaci ldhve obsahujici stejnou smés za Gcelem stanoveni
vlhkosti smési a pH roztoku smési na zac¢atku pokusu a druhd ldhev byla pouzita pro sta-

noveni plynné faze Vg v testovaci lahvi.

6.5.3 Prubéh testu

Analyza plynné faze lahve byla provadéna 2x tydné. Analyticka koncovka byla plynova
chromatografie, pomoci které se sledovala produkce CO,, ze stanovenych hodnot byla
pocitana denni a kumulativni produkce CO; a procento odstranéni substratu DCO, (viz
kapitola ). Byla sledovéana i koncentrace O,, ktera slouzila ke kontrole aerobnich podminek
v lahvi a z namétené koncentrace byla pocitana denni a kumulativni spotifeba O, a procen-
tualni spotieba kysliku DO,, cozZ je doplitkovy parametr pro sledovani biologické rozlozi-
telnosti, v této praci vSak nebylo provedeno vyhodnoceni na zakladé DO,. Vzdy po analy-
ze byly ldhve provzduSnény vzduchem neobsahujicim CO,. Vzduch byl zajistovan vzdu-
chovacim motorkem, ktery poskytoval 10 ml vzduchu za minutu, vzduch prochézel celkem
ptes 4 promyvacky, aby byl odstranén CO,. Prvni promyvacka byla jen pojistna, v dalsi
bylo 200 ml 5M NaOH pravé za tcelem odstranéni CO,, v dalsi promyvacce bylo obsaze-
no 200 ml 0,05M Ba(OH),, ktera slouzila k indikaci vy€erpaného NaOH — pii vyCerpani
NaOH zde vznika srazenina BaCOs. V nésledné promyvacce byl obsazen perlit navlhéeny
fenoloftaleinem, ktery opé¢t indikoval pfitomnost vycerpaného NaOH. A v posledni pro-

myvacce byla obsazena destilovana voda, ktera byla po kazdém provzdusiovani ménéna.

Lahve byly vzdy pied provzdusnénim a po provzdusiovani vazeny, protoze pii pro-
vzdusnovani dochazi k ubytku obsahu vody ve smési. Pii znalosti pocatecni vlhkosti sme-
si bylo mozné vazenim lahvi sledovat jeji ubytek a na zaklad¢ toho dopliiovat destilovanou
vodu pro udrzovani pozadované vlhkosti 55 — 60 %. Destilovana voda byla pfidavana stfi-
kackou otvorem pro provzdusiiovani a i po ptfidani vody byla ldhev zvdZena. Na konci tes-

tu byla stanovena vlhkost a pH smési v kazdé 1ahve.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 45

6.5.4 Stanoveni charakteristik smési
Stanoveni vihkosti smési

Vlhkost smési byla stanovovana stejn¢ jako u kompostu — viz kapitola 6.3.2.
Stanoveni pH smési

Do Erlenmayerovych ban¢k bylo naddvkovano 20 ml smési a 100 ml destilované vody (v
poméru 1:5). Pak byly banky umistény na tfepaci stroj a protfepavany po dobu 5 hodin. Po

uplynuti této doby byla okamzité stanovena hodnota pH extraktu.
Stanoveni plynné objemové faze V, v lahvi

Do lahve se smési byla nalita voda az po uzavér a pak byla voda prelita pies sitko do
velké kadinky a pomoci odmérného valce byl zjistén objem vody, ktery odpovidal objemu

plynné faze v lahvi.

6.6 Mozné zdroje chyb v kompostovacich testech

Nez byly nasazeny jednotlivé testy, tak byly diskutovany zdroje moznych chyb.

6.6.1 Vyzravani kompostu
Teplota

Pti okamzitém nasazeni kompostu do vodni 1dzn€ o 58°C miizou mikroorganismy utrpét
Sok. Regenim bylo postupné zvySovani teploty. Po&ateéni teplota byla 25°C, v dalsich

dnech byla postupné zvySovana na 30, 35, 40, 50 a 58°C.
Promichavani kompostu

Kompost je nutné promichéavat, aby se zvysila intenzita provzdusnovani, také dochaze-
lo k vysychani kompostu na okrajich lysimetrii. Re§enim bylo opét promichavani.
Doba vyzravani

Kompost by mél byt dobte vyzraly, proto je tfeba stanovovat alespon nékteré indikato-

ry vyzralosti kompostu ( produkce CO,, TOC, spalitelny podil, CHSK, atd). Doba vyzra-

vani by méla byt alesponi 2 mésice.
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6.6.2 Nasazeni pokusu
Davkovani

Zde muzou nastat chyby hlavné v ptipravé a davkovani biomédia, davkovani perlitu,
kompostu a vzorku polymeru. Chyby se daji vyloucit pipetovanim biomédia, navazovanim
ostatnich latek na 4 desetinna mista, dostate¢nym rozmichanim smési, aby nebyly zlstatky

na sténach.
Vzorek polymeru

Castecky vzorku by mély byt co nejmensi, aby se rozlozily co nejrychleji, protoze &im
vice ¢astecek, tim maji vetsi plochu a jsou pfistupnéjsi mikroorganismiim. Toho se docili

mletim vzorku.

6.6.3 Priibéh pokusu
SniZovani vihkosti smési

Béhem testu dochazi k vysychani smési vlivem provzdusiovani a vlivem perlitu, coz je
mozné poznat i vizudlng. Proto byl proveden pokus s perlitem v souvislosti s obsahem vo-
dy ve smési (viz kapitola 7.2), kde bylo stanoveno, Ze optimalni vlhkosti smési bylo dosa-
zeno pii davkovani 30 ml (pokud ma kompost vlhkost kolem 50 %). Reaké¢ni lahve byly
proto v pritbéhu pokusu pravidelné¢ vazeny pied provzdusnénim a po provzdusnéni a na
zaklad¢é ubytku hmotnosti je smés zvlh¢ovana vypocitanym objemem vody, aby bylo byla

po celou dobu pokusu udrzovana optimalni vlhkost smési.
UloZeni reakcnich lahvi

Lahve by mély byt poloZeny nalezato, aby mezi rozhranim fazi smés a vzduch byla co
nejvetsi plocha z diivodu piestupu vzduchu. V naSich pokusech to vSak nebylo technicky
mozné.

Protiepavani lahvi

Béhem pokusu by mély byt lahve protiepavany, aby byly ¢astecky smési co nejrovno-

mérnéji rozmistény a dostaval se k nim snadngji vzduch. Céaste¢ky smési viak miizou zii-

stavat na sténach. V piipad¢ velkych ztstatkli na sténach bylo nutné je seskrabat.
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Doba provzdusiiovani lahvi

Lahve se musi provzdusnovat tak dlouho, aby doslo k odstranéni veskerého CO,. Doba
provzdusiovani byla vyzkoumana, doporucuje se vSak provzdusnovat déle, ptipadné i

zm¢éfit, zda je koncentrace CO; opravdu nulova.

6.7 Analyza CO; a O, na plynovém chromatografu

Stanoveni mnozstvi CO; a O, bylo provadéno na dvou sklenénych napliovych kolo-
nach o délce 1,829 m. Kolony byly zapojeny sériové. Analyza byla zah4jena na molekulo-
vém sité SA (velikost ¢astic 60/80 MESH), v ¢ase 0,67 minut doslo k piepnuti ventilu na
Porapak Q (velikost ¢astic 80/100 MESH), kde byl stanoven CO,. V ¢ase 1,4 minuty doslo
k pfepnuti ventilu na molekulové sito, kde byl stanoven O,. K piepinani ventilti mezi kolo-
nami slouzil vzduch. K detekci byl pouzivan tepelné vodivostni detektor (TCD) o teploté
250°C, vyhodnoceni bylo provadéno metodou piimé kalibrace pomoci standardnich smési
programem GC ChemStation. Jako nosny plyn bylo pouZzito helium (He) Cistoty 4.6., jehoz

pritok byl nastaven na 3 ml.min".
Kalibrace pro stanoveni CO;

Pro stanoveni CO, byla provedena jednobodova kalibrace. Jako standard byl pouzit
smesny technicky plyn od dodavatele Linde Technoplyn, ktery obsahoval 0,815 objemo-
vych % CO; a 4,07 objemovych % CH4 a zbytek objemovych % plynu je tvofen N, [40]. Z
tlakové lahve byl plyn odebiran do Tedlarova vaku a na za¢atku méteni byl tento plyn ana-
lyzovén tak, Ze do plynotésné stfikacky Hamilton bylo odebrano 0,1 ml a byla zjiSténa
plocha piku, tady plocha, ktera odpovidd mnozstvi 0,815 pl CO, podle toho pak byla poci-
tana koncentrace CO; u jednotlivych vzorkd. V pribé¢hu méfeni byla kontrolovana odezva

detektoru uprostied a na konci méteni.
Kalibrace pro stanoveni O;

Pro stanoveni kysliku byla pouZita téZ jednobodova kalibrace na obsah kysliku ze vzdu-
chu. Pomoci plynotésné stiikacky Hamilton bylo odebrano 0,1 ml vzduchu a analyzovéno,
bylo tedy zjisténo, jaka plocha piku odpovida 20,95 objemovym % O, toto mnoZzstvi je

obsazeno ve vzduchu.
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6.8 Zpracovani namérenych hodnot [1]

6.8.1 Hodnoceni z hlediska produkce CO;

Teoreticka produkce CO,: ThCO, [mmol]

* @
ThCO, = S"MM—C“)O*moo 3/
Psubstr., veeeveeennne navazka substratu obsahujici organicky uhlik [g]
TOC .....c.coc.ce. veskery organicky uhlik ve vzorku substratu [%]
7 atomovéa hmotnost uhliku [g.mol™]

Denni produkce CO;: ncoz-denni [mmol]
V,* Amt* 107

Nco2-denni = Vd % Vm 4/
Ve o objem plynné faze v 1dhvi [ml]

Amt ... mnozstvi CO, [ul]

|2 B davkovany objem plynu z lahve na chromatografickou analyzu [ml]
| normalni molarni objem; V,, = 22,414 dm>.mol!

Substratova produkce CO;: NCO,-substr [mmol]

nCOz-substrA = Nkumul. — (nkumul.)sl.p. /5/
DNiumul, eeeeeerennnnns kumulativni produkce CO; [mmol]
(Niumul )slp. «-vee- primérnd hodnota (ze 4 stanoveni) kumulativni produkce slepého

pokusu [mmol]

Procentualni odstranéni CO,: DCO, [%]

CO, —substr

n
DCO; = ———*100 16/
ThC

2

CO y-stubstr. +eeneesen- substratova produkce CO, [mmol]

Popis priitbéhu degradace - Rovnice kinetiky 1.7adu
DCO, = a*(1-exp(-b*(t-c))) /7]
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DCO; .............. procentudlni odstranéni substratu [%]
A oo maximalni DCO, [%]
Do, rychlostni konstanta [h™']
Coavvrrerereereenneens lagova faze

[ oo, ¢as [h]

6.8.2 Hodnoceni z hlediska spotieby O,

e Teoreticka spotieba O,: ThO, [mmol]

*
Th02 — Msubstr ¥ CHSK cr #1000 /8/
Mo,
00 navazka substratu obsahujici organicky uhlik [g]
CHSKcrevovvieennnn chemicka spotieba kysliku testovaného vzorku [mg.g™']
Moz cevviiiiiiiiiiennn, molekulova hmotnost kysliku [g.mol™]

e denni spotieba kysliku: no;. genni [mmol]

V., *Amt
no2-denni = £ 19/
V, *V_ #1000

Ve cviiienn. objem plynné faze v lahvi [ml]
Amt ............ mnozstvi O, [ul]
|22 B davkovany objem plynu z lahve na chromatografickou analyzu [ml]
| normalni molarni objem; V,, = 22,414 dm?.mol!
o fkumulativni spotieba kysliku O:: noz- jumu [mmol] /10/

NO2-kumul = NO2-g — NO2-denni
noo-g.....mnozstvi kysliku v plynné fazi test. lahve pred zapocetim pokusu [mmol]

No2-denni — denni spotieba kysliku

o Substratova spotieba O;: N0, -substr [mmol]

nOz—substr. = Nkumul. — (nkumul.)sl.p. /11/

Nkumul, eeeeeereeeeees kumulativni spotieba O, [mmol]
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(Niumul)slp. «-ve-- prumérna hodnota kumulativni spotfeby slep¢ho pokusu [mmol]

e procentudlni spotieba kysliku: DO, [%l]

D02: noz—substr*loo 12/
ThO:2
L O2-SUbStr -+« + v e eenneeneenen substratova spotieba kysliku [mmol]
ThOg.eoviiiiiii teoretickd spotteba kysliku vypoctena z rovnice 6

e Popis priitbéhu degradace - Rovnice kinetiky 1.7adu

DO, = a*(1-exp(-b*(t-c))) /13/
DO; ................ procentudlni odstranéni substratu [%]

A oo maximalni DO, [%]

b oo rychlostni konstanta [h™']

Corveereeeereeenneens lagova faze

[ooeeeeecieeeeieens ¢as [h]

6.8.3 Statistické parametry

o Vyberova smérodatna odchylka [41]

1 & . —2
Z\/E—fo—nX ) /14/
n—13
| pocet méteni
) I soucet naméfenych hodnot
X ol aritmeticky primér

e Relativni smerodatna odchylka: RSD [%][25]

*100 /15/

S et vybérova smérodatna odchylka

X aritmeticky pramér
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Vsechna data byla zpracovana programem Microsoft Office Excel a Statistica 6.1 Cz

6.9 Popisysériic.1a2

6.9.1 Série ¢.1

V této sérii byly pouzity oba typy komposti, A 1 B, a dva druhy mikrocelul6z — od firem

Fluka a Penta, jako negativni kontrola, tedy nerozlozitelna latka byl pouzit polyethylen. Za

ucelem stanoveni opakovatelnosti byla do kompostu B mikroceluléza firmy Fluka nasaze-

na 10x vedle sebe, pro srovnani byla tato mikrocelul6za nasazena do kompostu A, a to 4x

vedle sebe. Mikrocelul6za od firmy Penta a polyethylen byly nasazeny 4x vedle sebe do

kompostu B. Samoziejm¢ byly nasazeny také slepé pokusy, u obou komposti 4x vedle

sebe. Rozmisténi pozic je uvedeno v tabulce VI. Test probihal ve skiifiovém termostatu

pfi stalé teplote 58°C.

Tabulka VI: Pozice pro sérii ¢.1

¢. latka TOC* navazka typ kompost perlit
% 2] kompostu [g] [g]
1 slepy pokus - - B 10 20
2 slepy pokus - - B 10 20
3 slepy pokus - - B 10 20
4 slepy pokus - - B 10 20
5 celulosa Fluka 38,56 1,71560 B 10 20
6 celulosa Fluka 38,56 1,70228 B 10 20
7 celulosa Fluka 38,56 1,70970 B 10 20
8 celulosa Fluka 38,56 1,70127 B 10 20
9 celulosa Fluka 38,56 1,71011 B 10 20
10 celulosa Fluka 38,56 1,71317 B 10 20
11 celulosa Fluka 38,56 1,71952 B 10 20
12 celulosa Fluka 38,56 1,71742 B 10 20
13 celulosa Fluka 38,56 1,71608 B 10 20
14 celulosa Fluka 38,56 1,70910 B 10 20
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¢. latka TOC* navazka typ kompost perlit
% (2] kompostu [g] [g]
15 celulosa Penta 44,76 1,73390 B 10 20
16 celulosa Penta 44,76 1,73149 B 10 20
17 celulosa Penta 44,76 1,73633 B 10 20
18 celulosa Penta 44,76 1,73006 B 10 20
19 PE 75,16 1,71112 B 10 20
20 PE 75,16 1,73967 B 10 20
21 PE 75,16 1,71134 B 10 20
22 PE 75,16 1,72077 B 10 20
23 slepy pokus - - A 10 20
24 slepy pokus - - A 10 20
25 slepy pokus - - A 10 20
26 slepy pokus - - A 10 20
27 celulosa Fluka 38,56 1,70031 A 10 20
28 celulosa Fluka 38,56 1,71229 A 10 20
29 celulosa Fluka 38,56 1,71797 A 10 20
30 celulosa Fluka 38,56 1,71676 A 10 20

*TOC = celkovy organicky uhlik stanoveny v testované latce

Objem plynné faze Vg v testovaci lahvi ¢inil 990 ml. Obou typt kompostti bylo davkovano
cca 26 g, vlhkost kompostu A byla 46,7, vlhkost kompostu B byla 56,8 %. Do vSech lahvi

bylo pfidano stejné mnozstvi mineralniho média, a to 30 ml.

6.9.2 Série ¢.2

Cilem téchto testd bylo odzkouset robustnost metody, kdy byly jako citlivé parametry
zvoleny teplota prostfedi a vlhkost smési, jak je uvedeno v tabulce VII. A dal$im cilem
této série bylo porovnani referen¢niho vzorku pomoci jiného referencniho vzorku — bézné
je jako referencni materidl pouzivana mikrocelul6za firmy Fluka, v této sérii byla pouzita i

mikroceluldza firmy Penta pro porovnani.

Okolni prostiedi o teploté 58°C bylo zajisténo skiiiovym termostatem, pii této teploté
byly nasazeny 4 slepé pokusy, 4x vedle sebe mikroceluldza od firmy Fluka a 4x vedle sebe

mikroceluloza firmy Penta. Vlhkost smési byla stejné jako v sérii €.1.
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Pti teploté 50°C byly lahve ulozeny ve vodni lazni, zde byla pouzita mikroceluloza fir-

my Fluka a vlhkost smési byla 50 % (3x vedle sebe slepy pokus a 3x vedle sebe mikrocelu-

loza) a 65 % (opét 3x vedle sebe slepy pokus a 3x vedle sebe mikroceluloza). Stejn€ tomu

bylo pfi teploté prostiedi 66°C, ldhve byly téZ uloZeny ve vodni ldzni a pouzita byla také

mikroceluldza Fluka.

Vlhkost byla upravena mineradlnim médiem, u pokusi pifi 58°C to bylo 30 ml, stejné

jako u série ¢.1. Pii pozadavku na vlhkost 50 % bylo pfiddno 20 ml mineralniho média, pii

pozadavku na vlhkost 65 % bylo davkovano 35 ml mineralniho média.

Tabulka VII: Pozice pro sérii ¢.2

¢. latka TOC* | navazka | vlhkost teplota | kompost | perlit
% | 1 | ey | ra | el
1 slepy pokus - - 58 58 10 20
2 slepy pokus - - 58 58 10 20
3 slepy pokus - - 58 58 10 20
4 slepy pokus - - 58 58 10 20
5 celulosa Fluka | 38,56 | 1,70977 58 58 10 20
6 celulosa Fluka | 38,56 | 1,70079 58 58 10 20
7 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70683 58 58 10 20
8 celulosa Fluka | 38,56 | 1,70730 58 58 10 20
9 celulosa Penta | 44,76 | 1,70788 58 58 10 20
10 | celulosa Penta | 44,76 | 1,70044 58 58 10 20
11 celulosa Penta | 44,76 | 1,70772 58 58 10 20
12 | celulosa Penta | 44,76 | 1,70109 58 58 10 20
13 slepy pokus - - 65 66 10 20
14 slepy pokus - - 65 66 10 20
15 slepy pokus - - 65 66 10 20
16 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70546 65 66 10 20
17 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70661 65 66 10 20
18 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70117 65 66 10 20
19 slepy pokus - - 50 66 10 20
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¢. latka TOC* | navazka | vlhkost teplota | kompost | perlit
% | l& | oy | O lg] 2]
20 slepy pokus - - 50 66 10 20
21 slepy pokus - - 50 66 10 20
22 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70768 50 66 10 20
23 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70345 50 66 10 20
24 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70575 50 66 10 20
25 slepy pokus - - 65 50 10 20
26 slepy pokus - - 65 50 10 20
27 slepy pokus - - 65 50 10 20
28 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70521 65 50 10 20
29 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70243 65 50 10 20
30 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70648 65 50 10 20
31 slepy pokus - - 50 50 10 20
32 slepy pokus - - 50 50 10 20
33 slepy pokus - - 50 50 10 20
34 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70608 50 50 10 20
35 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70398 50 50 10 20
36 | celulosa Fluka | 38,56 | 1,70631 50 50 10 20

*TOC = celkovy organicky uhlik stanoveny v testované latce

Objem plynné faze Vg v testovaci 1ahvi ¢inil 980 ml. Na rozdil od série ¢. 1 byl pouzit jen
jeden kompost a to kompost B. Kompostu bylo davkovano cca 30 g, vlhkost kompostu

byla 63,8 %.

6.10 Regula¢ni diagram

Nasazeni regula¢niho diagramu bylo provadéno tak, Zze v jeden den byly nasazeny
vedle sebe dvé testovaci ldhve — jedna se slepym pokusem, druha se vzorkem, a takto bylo
celkem ptipraveno 20 ldhvi, vzdy vedle sebe slepy pokus a vzorek. Do lahvi bylo vzdy

nadavkovano 20 g perlitu, 20 — 25 g kompostu (podle aktualni vlhkosti kompostu), 30 ml
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mineralniho média a cca 1,7 g vzorku mikrocelulozy firmy Penta (lahev se slepym poku-
sem samoziejmé obsahovala jen kompost, perlit a mineralni médium). Cilem regulacniho

diagramu bylo zjistit, zda byl dany postup stabilni v zavislosti na ¢ase [31].

Pokusy budou postupné ukoncovany podle toho, jak byly nasazeny, tedy tak, aby vsech-
ny pokusy (slepy + vzorek) trvaly stejnou dobu. V dob¢ uzavirani této diplomové prace

vSechny pokusy stale probihaji a proto zde nejsou uvedeny zadné vysledky.
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7 VYSLEDKY A DISKUZE

7.1 Dozravani kompostu

Jak uz bylo uvedeno v kapitole 6.3.1 , byl v této praci vyzkouSen novy zptisob dozrava-
ni kompostu v lysimetru (viz obr. 1, str. 38). Diive byl kompost dozravan
v provzdusiiovacich lahvich, v téchto ldhvich vSak téméf nebylo mozné kompost promi-
chéavat, mély maly objem — 1dhev méla objem cca 1 1, zatimco lysimetr mé4 objem kolem 6 1
a kompost v lahvich musel byt Casto vlh¢en, jinak by dochézelo k zna¢nému vysychani. A
pii stanoveni zdkladnich charakteristik kompostu musel byt odebiran vzorek kompostu
z kazdé lahve a samostatné zpracovan, coz zvySovalo pracnost (obvykle byl dozravan ve

ctytech lahvich).

Kompost byl dozravan pii stalé teploté 58°C, v prvnich dnech vSak byla teplota postup-
né zvySovana, aby mikroorganismy neutrpély tepelny Sok. Proto prvni den dozravani kom-
postu byla teplota nastavena na 25°C, v dalSich dnech byla postupné zvySovana na 30, 40,

50 a 58°C.

Dozravani probihalo ve vodni lazni, po ukonceni série €. 1 byly lysimetry premistény do
skiilového termostatu. V pribéhu dozravani byly pravidelné sledovany vlhkost, pH kom-
postu, obsah celkového uhliku a obsah spalitelnych latek v kompostu. Vlhkost se ze zacat-
ku vyrazné neménila, jak je vidét na obr. 3. U kompostu A cca po 40 dnech doslo
k mirnému poklesu vlhkosti, bylo to vSak zptsobeno tim, ze kompostu bylo v lysimetru uz
malé mnozstvi a mensi vrstva je nachylnéjsi k vysuSovani. Pii umisténi lysimetri ve skii-
novém termostatu dochazelo k vétSimu vysuSovani a kompost bylo nutné alesponl jednou
tydné vlhc¢it, proto, pokud to bude mozné, tak davat prednost umisténi lysimetru ve vodni

lazni pted skiinovym termostatem.
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Obr.3: Zavislost vlhkosti komposti A a B na dob¢ vyzravani (umisténi ve vodni lazni)

Co se tyc¢e obsahu celkového uhliku, spalitelnych latek a pH, tak hodnoty téchto veli¢in
se vyrazné neménily a pohybovaly se v rdmci chyby (viz tabulka II, str.39). Zakoupeny
kompost byl tedy jiz vyzraly a misto dozravani se spise jednalo o pfivykani na vyssi teplo-
tu. Bylo téz zjisténo, ze je lepsi pouzit noveé koupeny kompost, ktery je dozravan po dobu 2
az 3 mésice, Ctyfi roky stary kompost (kompost A) byl jiz malo aktivni, jak bylo zji§téno u
mikrobiologického rozboru (viz kapitola 6.3.3, str. 41) a u zkouméani rozkladu mikrocelu-

l6zy v sérii €.1 (viz kapitola 7.4.6, str. 65).

7.2 Uprava vlhKkosti smési v reakéni 1ahvi

Béhem testu dochazi k vysuSovani smési (perlit + kompost + substrat) vlivem perlitu a
provzdusiovani. Vliv perlitu je mozno eliminovat jeho pfedupravou. V tomto pokusu bylo
zkoumano, jaky ma vliv navlhéeny 1 nenavlhéeny perlit na vlhkost smési. Pokus prob¢hl
op¢t v plynotésné testovaci ldhvi, do lahve bylo davkovano 10 g suSiny kompostu a 20 g
perlitu. Béhem 14 dni byla sledovana vlhkost smési a to 2x tydné a vzdy den pfed stano-

venim vlhkosti byla smés provzdusiovana.
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Tabulka VIII: Popis pokusu tpravy vlhkosti v reakéni lahvi

Cislo pokusu | Myempost-susina (&) Mperiic [E] Viiomedium [Ml] | zvlhéeni perlitu*
1 10 20 30 ne
2 10 20 20 ne
3 10 20 20 1:0,5
4 10 20 20 1:0,75
5 10 20 20 1:1
6 10 20 20 1:2

* Perlit byl zvlhéen tak, Ze 24 hodin pied nasazenim pokusu byl perlit smichan s pfislus-

nym mnozstvim destilované vody a to:

pokus ¢islo 3: 20 g perlitu + 10 ml destilované vody
pokus ¢islo 4: 20 g perlitu + 15 ml destilované vody
pokus ¢islo 5: 20 g perlitu + 20 ml destilované vody
pokus ¢islo 6: 20 g perlitu + 40 ml destilované vody
Vsechny pokusy byly provedeny 3x vedle sebe.

Bylo zjisténo, ze k nejvétSimu poklesu vlhkosti u pokusu Cislo 2 (z 52,3 % na 48,5 %).
Mirngjsi pokles vlhkosti byl u pokusu ¢islo 1 a 3, kde pocate¢ni vlhkost byla shodna, 1 jeji
pokles mél témért stejny prabéh. U dalSich pokusii se zvlh¢enym perlitem uz nedochazelo
k poklesu vlhkosti, vlhkost v§ak byla nad 60 %, coz neodpovidalo normé. Proto nebyl per-

lit upravovan a bylo davkovéano 30 ml biomédia.

7.3 Endogenni dychani kompostovaci smési

Pro zjisténi, zda byl kompost dostatecné vyzraly, byla u obou kompostii zkoumana po
dobu 1334 hodin produkce CO,, tedy endogenni dychani. Pokus probéhl v plynotésnych
testovacich lahvich stejné jako ostatni pokusy. Do lahve bylo nadavkovano 10 g suSiny
kompostu, 20 g perlitu a 30 ml biomédia, pokus probihal pii 58°C a 2x tydné byla na ply-
novém chromatografu méfena produkce CO,, po analyze byly ldhve provzdus$nény.

V normé ISO 14855-2 [15] je uvedeno, ze vyzraly kompost by m¢l produkovat 50 — 150
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mg CO; na 1 g TOC béhem prvnich 10 dnti méfeni. V naSem piipadé bylo dosazeno hod-

not 115, respektive 84 mg CO,, kompost byl tedy vyzraly.

7.4 Série ¢.1

Testy byly ukonceny po 1200 hodinach, tedy 50 dnech. V tabulce jsou uvedeny pocatecni
a kone¢né hodnoty pH a vlhkosti. Z tabulky IX je zfejmé, Ze u lahvi se vzorky doslo ke
zvyseni pH, v nékterych pfipadech se pH blizi az hodnoté¢ 8. Tato zména je vzhledem
k délce biologickych testi akceptovatelna a nevyzaduje v prubéhu korekce. Naopak u sle-
pého pokusu a u 1dhvi s nerozlozitelnou latkou (PE) nedoslo k vyznamné zméné pH. Zaji-
mave je, ze u kompostu A (€. 23 — 30) nedoslo k vyznamné zméné pH ani u 1dhvi se vzor-
kem. Vlhkost byla prabézné kontrolovana pomoci vazeni lahvi a v pfipad€ poklesu vlhkos-

ti byla doplnéna destilovana voda. U ldhve €. 15 doslo v prabéhu pokusu k rozbiti.

Tabulka IX: Hodnoty pH a vlhkosti pro sérii ¢.1

¢. latka zacatek testu konec testu
pH [-] | vlhkost [%] pH [-] vlhkost [%]

1 slepy pokus 6,93 52,0
2 slepy pokus 6,87 52,5
3 slepy pokus 6,85 53,7
4 slepy pokus 6,84 51,9
5 celulosa Fluka 7,33 53,6
6 celulosa Fluka 7,17 54,7
7 celulosa Fluka 7,39 55,1
8 celulosa Fluka 7,21 54,7
9 celulosa Fluka 6,97 60,9 7,40 55,0
10 celulosa Fluka 7,92 53,7
11 celulosa Fluka 7,39 55,1
12 celulosa Fluka 7,24 52,1
13 celulosa Fluka 7,23 53,9
14 celulosa Fluka 7,12 53,8
15 celulosa Penta - -
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¢. latka zacatek testu konec testu
pH [-] | vlhkost [%] | pH [-] vlhkost [%]
16 celulosa Penta 7,86 50,0
17 celulosa Penta 7,84 61,0
18 celulosa Penta 7,08 50,6
19 PE 6,97 60,9 6,95 52,9
20 PE 6,83 50,3
21 PE 6,87 54,7
22 PE 6,84 53,6
23 slepy pokus 7,07 47,7
24 slepy pokus 6,98 48,7
25 slepy pokus 7,02 49,9
26 slepy pokus 6,86 51,0
27 celulosa Fluka 0,96 54,5 6,98 47,0
28 celulosa Fluka 7,09 50,6
29 celulosa Fluka 6,95 51,6
30 celulosa Fluka 6.9 48.0

7.4.1 Sledovani a upravy vlhkosti smési v lahvi

Na obr. 4 je vyznacen pokles vlhkosti smési v testovaci lahvi na dobé pokusu. Jedna se o
primér hodnot vlhkosti ze vSech testovacich 14hvi obsahujicich kompost B (Cisla lahvi 1 —
22) a kompostu A (¢isla 22 — 30). Jedna se o hodnoty vlhkosti vypocitané pomoci vazeni
lahvi. Optimalni vlhkost smési je 55 — 60 % a zobr. 4 vyplyva, Ze vlhkost u smési
s kompostem B vlhkost klesla na 55 % cca po 200 hodinach pokusu, tedy po tom, co byla
smés provzdusiiovana 3x. To znamen4, Ze voda by méla byt dopliiovana po této dob&. Obr.
4 dale ukazuje, ze vlhkost smési ve vsech 1ahvich byla po 864 hodinach testu upravena na
60 % u smési s kompostem B a na 54, 5 % u smési s kompostem A. Pak vlhkost opét kle-

sala.
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Obr. 4: Zavislost vlhkosti smési v testovaci lahvi na dobé pokusu

7.4.2 Porovnani vypoctené a namérené hodnoty vlhkosti smési na konci pokusu

Béhem celého testu byla vlhkost v 1ahvich pocitdna na zdklad€ vazeni lahvi, na konci

testu byla vlhkost smési stanovena. V tabulce X je vidét, ze vypoctené a skutecné hodnoty

vlhkosti smési v jednotlivych 1dhvich se od sebe 1i§i minimalnég, na zdklad¢ toho je mozné

oznacit metodu vazeni lahvi za spravnou.

Tabulka X: Porovnani vypoc¢tené a namérené vlhkosti smési na konci pokusu

vlhkost [%]

vlhkost [%]

¢islo lahve vypoctena naméiena ¢islo lahve vypoctena naméiena
1 52,2 52,0 16 51,3 50,0
2 53,0 52,5 17 61,6 61,0
3 52,5 53,7 18 51,6 50,6
4 51,8 51,9 19 53,8 52,9
5 53,6 53,6 20 54,2 50,3




UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

62

vlhkost [%]

vlhkost [%]

¢islo lahve | vypoctena namérena ¢islo lahve | Ccislo ldhve | vypoétena
6 54,4 54,7 21 57,9 54,7
7 50,9 55,1 22 54,1 53,6
8 53,6 54,7 23 48,2 47,7
9 52,8 55,0 24 47,5 48,7
10 53,1 53,7 25 47,6 49,9
11 52,8 55,1 26 50,6 51,0
12 52,0 52,1 27 49,4 47,0
13 55,0 53,9 28 50,7 50,6
14 55,0 53,8 29 48,9 51,6
15 - - 30 48,1 48,0

7.4.3 Opakovatelnost jednoho nastriku

Jednalo se o krok validace, kdy se v rdmci moZnosti délky jedné analyzy zméfil 10x za

sebou jeden vzorek. K analyze bylo vzdy odebrano 0,1 ml plynné faze z lahve v kratkém

casove useku, prakticky po 6 minutach byl odebran vzorek k analyze 10x za sebou, jak ze

slepého stanoveni, tak zldhve se vzorkem. Opakovatelnost jednoho nastfiku u slepého

pokusu byla zkouména u ldhve €.1, kdyZ pokus trval 192 hodin, u ldhve se vzorkem bylo

zvoleno ¢.8 po dob¢ 288 hodin. Z naméfenych hodnot byl spocitan primér, vybérova smé-

rodatna odchylka a relativni smérodatna odchylka, jsou uvedeny v tabulce XI.

Tabulka XI: Opakovatelnost jednoho nastiiku

¢islo nastiiku slepy pokus mikrocelul6za Fluka
[obj. % CO;] [obj. % CO3,]
1 1,5725 16,4524
2 1,6677 13,7485
3 1,5677 16,2492
4 1,4515 14,5857
5 1,4551 14,694
6 1,2704 16,1049
7 1,4268 15,1564
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¢islo nastriku slepy pokus mikroceluléza Fluka

[obj. % CO2] [obj. % CO,]

8 1,5555 15,1495

9 1,6141 15,5516

10 1,3708 15,2812

prumér 1,4952 15,2973

smér.odchylka 0,1215 0,8346
RSD (%) 8,13 5,46

Hodnota RSD byla v obou ptipadech ptizniva, proto miizeme oznacit opakovatelnost jed-

noho néstfiku za dobrou.

7.4.4 Opakovatelnost metodiky (postupu)

Za timto ucelem byla mikroceluldza od firmy Fluka nasazena 10x vedle sebe, pro kazdou
lahev bylo pfichystdno samostatné mineralni médium (ldhve ¢. 5 — 14, viz tabulka VI,
str.51). V tabulce XII jsou uvedeny primérné hodnoty procentudlniho odstranéni substratu
z hlediska CO,, vybérové smérodatné odchylky a relativni smérodatné odchylky ze vSech

deseti hodnot v zavislosti na dob¢é pokusu.

Tabulka XII: Opakovatelnost méreni rozloZitelnosti mikrocelul6zy

éas DCO, S RSD
[hod] [Yo] [-] [Yo]
14 0,69 0,18 26,08
120 11,43 2,26 19,78
192 20,71 3,37 16,25
288 30,12 4,98 16,52
360 39,61 4,89 12,34
456 49,49 5,04 10,19
528 57,86 5,17 8,94
648 68,83 5,95 8,64
696 73,21 6,30 8,61
792 80,39 6,80 8,46
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cas DCO;, S RSD
[hod] [Yo] [-] [Yo]
864 83,84 7,09 8,46
960 86,99 7,63 8,77
1032 89,09 7,99 8,97
1128 91,03 8,29 9,11
1200 92,55 8,60 9,30

Hodnoty RSD byly ze zacatku dosti vysoké, je to dano tim, Ze na zacatku byly substratové
produkce CO,, z kterych se DCO; pocita, velmi malé a relativné se od sebe liSily. Postu-
pem casu se tyto produkce zvySovaly a relativné se od sebe liSily méné, takze hodnota
RSD postupné klesala a ustélila se na hodnoté kolem 9 %, coz byla hodnota pfizniva.

Z grafu na obr. 5 je vidét, Ze k ustaleni této hodnoty doslo, kdyz pokus trval cca 500 hodin.
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Obr.5: Zavislost RSD na dobé pokusu

7.4.5 Hluché stanoveni

V pribéhu série ¢.1 bylo provedeno hluché stanoveni. Cilem tohoto pokusu bylo ovéfit,
zda je perlit skute¢né inertni materidl a neprodukuje CO, a byla také provedena opakova-
telnost jednoho nastiiku, bylo postupovano stejné€ jako u stanoveni opakovatelnosti slepého

stanoveni a tohoto stanoveni stejné jako u kapitoly 7.4.3.
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Do testovaci ldhve bylo nadavkovano pouze 20 g perlitu a 30 ml mineralniho média a
lahev byla uloZzena do susarny o teploté 58°C, kde byla ponechana do dal$iho dne, kdy byl
10x po sob¢ z lahve odebran vzorek k analyze. Bylo zjiSténo, ze perlit je skute¢né inertni
material, v nékterych nastficich sice byla zaznamenana mala koncentrace CO», je to vSak

velmi nizkéd hodnota, kterd odpovida koncentraci CO; ve vzduchu.

Hodnoty priméru, smérodatné odchylky a RSD nebyly spocitany, nebot’ nékteré namé-
fené hodnoty koncentraci byly tésn¢ nad mezi stanovitelnosti, jiné hodnoty uz pod touto

mezi.

7.4.6 Vliv stari kompostu - porovnani rozkladu mikrocelulézy firmy Fluka

v kompostech A a B

Mikroceluléza firmy Fluka byla pro porovnani nasazena do dvou typti kompostii (kom-
post B — lahve ¢.5 — 14 a kompost A — lahve €. 27 — 30). Priibéh rozkladu je vidét na obr. 6,
ze kterého je zfejmé, Ze rozklad v kompostu A byl mnohem pomalejsi, jak je vidét i na
obr.7 - 10. V kompostu B doslo k rozkladu z 92,6 %, v kompostu A jen z 46,5 %. Je to
dano tim, Ze v kompostu A bylo mnohem mén¢ termofilnich, mezofilnich bakterii i termo-
filnich aktinomycet, jak potvrdil mikrobiologicky rozbor (viz kapitola 6.3.3, str. 41). Na

zékladé téchto stanoveni bylo rozhodnuto, ze se tento kompost jiz dal nebude pouzivat.
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Obr.6: Porovnani rozkladu mikrocelulézy firmy Fluka v kompostech A a B
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Pribéhy DCO, byly zpracovany programem Statistica.6.1 Cz s vyuzitim kinetické rovnice

/7/ metodou Nelinearniho odhadu. Grafické znazornéni je zfejmé z obr. 7 a 8.
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Obr. 7: Procentudlni odstranéni substratu (DCO,) pro mikrocelulézu firmy Fluka

v kompostu B

100

80
X 60
a 40¢ , o ° g 8

s °-—% 8 °
20| 8
[u)
0 _ . . . . : :
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
t[h]

Obr. 8: Procentualni odstranéni substratu (DCO;) pro mikrocelulézu firmy Fluka

v kompostu A
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Pomoci programu Statistica 6.1 Cz byly také vypocteny parametry DCO,max a hodnoty
rychlostnich konstant k [10~°h™']. Pro porovnani jsou znazornény sloupcovymi grafy s vy-

znaCenym rozpétim experimentalnich hodnot. Tyto grafy jsou na obr. 9 a 10.
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Obr.9: Srovnani vzorkd podle maximalni DCO,
Vysétlivky: 1 — mikroceluldza firmy Fluka v kompostu B
2 — mikroceluldza firmy Fluka v kompostu A

3 — PE v kompostu B

Z obr.9 je jasné vidét rozdily v maximdlni DCO,. U mikrocelulozy v kompostu A je
mnohem vétsi rozpéti experimentalnich hodnot, je to dano tim, Ze k dispozici byly jen 4
hodnoty, zatimco u mikrocelulozy v kompostu B bylo téchto hodnot. U polyethylenu je

ziejmé, ze se jednd o nerozlozitelnou latku,

Na obr. 10 je zndzornéno srovnani rychlostni konstanty u mikrocelulézy v kompostu A

a v kompostu B. Na obrdzku je opét vidét rozdil mezi komposty A a B.
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Obr.10: Srovnani vzorki podle rychlosti rozkladu

7.4.7 Negativni kontrola — polyethylen

Z obr.11 je ziejmé, ze polyethylen je nerozlozitelna latka, kumulativni produkce CO; byly

srovnatelné s produkci CO, u slepého pokusu.
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Obr.11: Procentudlni odstranéni substratu (DCO;) pro polyethylen
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V sérii €.1 byla zkoumana i rozlozitelnost mikrocelulézy firmy Penta. Béhem testt vSak
doslo k rozbiti 1dhve a u jedné ldhve se namétfené hodnoty znaéné liSily od ostatnich.
K dispozici tak zlstaly jen dva vysledky, které byly pro statistické zpracovani nedostacuji-
ci a proto nejsou uvedeny v zadném grafu. Tato mikroceluléza byla znovu nasazena v sérii

¢.2.

7.5 Série ¢.2

V dobé uzavieni této diplomové prace nebyla tato série jesté ukoncena, pro tuto diplomo-
vou praci jsou zpracovany vysledky do 615 hodin rozkladu. Proto zde nejsou uvedeny ko-
necné hodnoty pH a vlhkosti smési. Rozmisténi pozic v této sérii je uvedeno v kapitole
6.9.2, tabulka VII. Jako jeden z parametrt robustnosti zde byla zvolena vlhkost smési, kte-
rou vSak neni mozné piesné nastavit, a tak jsou v tabulce uvedeny hodnoty pozadované a

stanovené hodnoty vlhkosti na zac¢atku pokusu a také je uvedena pocatecni hodnota pH.

Tabulka XIII: Pocate¢ni hodnoty pH a vlhkosti smési pro sérii ¢.2

¢islo lahve pozadovana vlhkost [%] stanovena vlhkost [%] pH [-]
1-12 55-60 57,5 6,86
13-18 65 62,7 6,82
19-24 50 56,5 6,87
25-30 65 62,7 6,82
31-36 50 56,5 6,87

Z tabulky XIII je ziejmé, ze se vlhkost nepodafilo pfesné nastavit. Vlhkost v ldhvich
vSak byla opét sledovana metodou vazeni lahvi jako u série €. 1 a postupné byla upravena
co nejblize k pozadované hodnoté - viz obr. 12. Na obr. 12 jsou zndzornény prub¢hy vlh-
kosti smési v zavislosti na dobé pokusu, jedna se o primérné hodnoty ze vSech lahvi, ve
kterych byla pozadovana stejna vlhkost — tedy vlhkost 65 % byla pozadovana u lahvi ¢. 13
-18 a 25 — 30, vlhkost 55 — 60 % u lahvi €. 1 — 12 a vlhkost 50 % u lahvi ¢. 19 —24 a 31 —
36.
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Obr.12: Prubéh vlhkosti smési v reakénich 1lahvich béhem testu

7.5.1 Ovéreni referenéniho vzorku pomoci jiného referenéniho vzorku

Jednim z cili téchto série bylo ovéieni referen¢niho vzorku pomoci jiného referen¢ni-
ho vzorku. BéZzné je pouzivan jako referencni vzorek mikroceluloza od firmy Fluka, v této
sérii byla pro porovnani nasazena mikrocelul6za firmy Penta. Na obr.13 je vidét prubéh
rozkladu téchto dvou druhii mikrocelul6z. Je ziejmé, Ze zhruba po 180 hodinach se mikro-
celuloza firmy Penta rozkladala pomaleji nez mikroceluléza od firmy Fluka. Tento pokus
probihé dal a zatim neni zfejmé, jak se rozklad bude vyvijet dal. Na zakladé¢ téchto dat byly
priabéhy DCO, vyhodnoceny programem Statistica 6.1 Cz s vyuzitim kinetické rovnice /7/
metodou Nelinearniho odhadu. Grafické znazornéni je ziejmé z obr.14 a 15.Pomoci pro-
gramu Statistica byly také vypocteny parametry DCO,max a hodnoty rychlostnich kon-
stant k [10h™]. Pro porovnani jsou znazornény sloupcovymi grafy s vyznaenym rozpé-

tim experimentalnich hodnot. Tyto grafy jsou na obr.16 a 17.
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Obr.13: Porovnani rozkladu mikrocelul6z od firem Fluka a Penta
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Obr.14: Procentudlni odstranéni substratu pro mikrocelulézu firmy Fluka
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Obr.15: Procentudlni odstranéni substratu pro mikrocelul6zu firmy Penta
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Obr.16: Porovnani dvou referen¢nich vzorkd — mikroceluldz od firem Fluka a

Penta na zakladé maximalni DCO,.
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Obr.17: Porovnani dvou referen¢nich vzorkd — mikroceluldz od firem Fluka a Penta

na zaklad¢ rychlosti rozkladu.

Obr. 15 ukazuje, ze maximalni DCO, u téchto vzorku jsou srovnatelné, z ostatnich obr. je
vSak zfejmé, Ze mikroceluloza firmy Penta se rozklad4 pomaleji. Ke zjisténi, pro¢ tomu tak
je, by napomohly informace o tom, jak tyto firmy mikroceluldzy vyrabéji, tyto informace

vSak v dobé€ uzavirani této diplomové prace nebyly znamy.

7.5.2 Robustnost metody

V této sérii byla zkoumana robustnost metody, tedy odolnost vii¢i zménam. Jako za-
kladni parametry robustnosti byly zvoleny teplota a vlhkost smési. Na obr. 18 jsou vidét
pribéhy rozklad mikrocelulézy firmy Fluka za riznych podminek. Je vidét, ze na rozklad
ma veétsi vliv teplota nez vlhkost, 1 u vlhkosti plati, ze ¢im vyssi, tim rychlejsi rozklad. Do-
sud ziskana data byla opét vyhodnocena programem Statistika 6.1 Cz, sloupcovymi grafy
s vyznacenym rozpétim experimentalnich hodnot. Tyto grafy jsou na obr. 19 a 20. Hodno-
ty maximalni DCO, se od sebe piili§ nelisily, tedy teplota ani vlhkost nemély na kone¢ny
rozklad vyrazny vliv, jak ukazuje obr.19. Naopak v rychlostech rozkladu byly vidét znacné
rozdily, jak je vidét na obr.20, coz naznacovaly i posledni namétené hodnoty po 615 hodi-
nach rozkladu. Na rozklad méla velky vliv teplota, vlhkost mnohem méné. V tabulce XIV
jsou uvedeny posledni naméfené hodnoty rozkladu po 615 hodinéch testt. K nejvysSimu

stupni rozkladu doslo pii teploté 66°C a vlhkosti 65 %, kdy se mikrocelul6za po 615 hodi-
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nach testu rozloZzila z 77 %, pti standardnich podminkach (vlhkost 55 - 60 %, teplota 58°C)
to bylo z60,3 % za stejnou dobu. Naopak pii teploté 50°C a vlhkosti 50 % doslo
k rozkladu jen ze 17,7 %. Z téchto vysledkl vyplynulo, ze vyssi teplota u této metodiky
nevadila, naopak teplota 50°C byla nevhodna, hlavné pii vlhkosti 50 %, kdy byl rozklad
znacn¢ pomaly a kiivka se dostala témét do ploché faze. Co se tyce vlhkosti, tak zde byly

pfi stejnych teplotach rozdily cca o 10 %.

Tabulka XIV : Rozklad mikrocelul6zy firmy Fluka za uvedenych podminek

po 615 hodinach pokusu

vlhkost [%] teplota [°C] DCO; [%]

55-60 58 60,3
65 66 77,0
50 66 69,5
65 50 28,5

50 50 17,7
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Obr. 19: Porovnani rozkladu mikroceluldzy firmy Fluka podle maximalni DCO,
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Obr. 20: Porovnani rychlosti rozkladu mikrocelul6zy firmy Fluka za riznych podminek

Vysvétlivky: A — teplota 58°C, vlhkost smési 55 — 60 %
B —teplota 66°C, vlhkost smési 65 %
C — teplota 66°C, vlhkost smési 50 %
D — teplota 50°C, vlhkost smési 65 %

E —teplota 50°C, vlhkost smési 50 %

Pokusy déle probihaji, uvedené zavéry nejsou kone¢né a mohou doznat zmén.
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ZAVER
Cilem diplomové prace byla validace a verifikace postupu, pomoci kterého se sleduje
biorozlozitelnost polymert v prostiedi kompostu. Jako referencni vzorek byla pouzita mik-

rokrystalické celuldza a zkoumaly se valida¢ni parametry jako opakovatelnost, robustnost,

ovéteni referencniho vzorku pomoci jiného referen¢niho vzorku a regulacni diagram.

Proces biorozlozitelnosti byl hodnocen pomoci plynové chromatografie, z namétenych
hodnot byla pocitana denni a kumulativni produkce CO,, resp. z této hodnoty bylo spoci-
tano procentudlni odstranéni substratu DCO,. Stanoveni spotieby kysliku slouzilo pro kon-
trolovani aerobnich podminek v lahvich, maze slouzit i jako doplikovy parametr pro ur-
covani biologické rozlozitelnosti, v této praci vSak nebylo provedeno vyhodnoceni na za-

klad¢ spotteby kysliku.

Byl vyzkouSen novy zplsob dozravani kompostu. Misto v ldhvich byl dozrdvan v tzv.
lysimetrech a tento zptisob se osvédcil a bude pouzivan dal, nebot’ oproti ldhvim se v lysi-
metrech mnohem 1épe udrzuje vlhkost, kompost nevysycha a je mozné jej promichavat,

coz bylo v lahvich velmi obtizné a 1dhve mély také ptili§ maly objem.

V sérii €.1 byly pouzity dva druhy kompostli — kompost A stary cca 3 roky a kompost
B, zakoupeny tii mésice pied zahdjenim praci. Nez zapocaly samotné pokusy, tak bylo
zkoumano endogenni dychani kompostt (slepy pokus), na zédklad€ kterého bylo zjisténo,
ze komposty byly dostatecné vyzralé a bylo je mozno je pouzit k pokusim. Byl také pro-
veden pokus s perlitem v souvislosti s ipravou obsahu vody na zacatku testii. Optimalni
davkovani mineralniho média je 30 ml na testovaci ldhev, tim byla dosazena pozadovana
vlhkost cca 60 % (podle normy) a nedochdzelo k velkému vysuSovéani smési. Série ¢.1 byla

ukoncena po 1200 hodinach a z vysledka vyplynuly tyto zavéry:

- pH po ukonceni pokusu se u slepych vzorkli a u vzorkl s nerozlozitelnou latkou vy-
razn¢ nezmeénilo, zménilo se vSak u vzorkl s mikroceluldzou, kde se v nékterych pii-
padech prtiblizilo az k hodnoté 8 z pivodnich 6,97. To plati pro vzorky s kompostem

B. U vzorkti s kompostem A se pH vyrazn€ nezménilo v zadném piipade.

- Pfi provzduSnovani 1dhvi dochézelo podle oc¢ekavani k vysusovani smési. Bylo navr-
zeno lahve vzdy ptred provzdusnénim a po provzdusnéni vazit a na zéklad¢ ubytku
hmotnosti vlhkost smési upravovat destilovanou vodu. Bylo zjisténo, Ze za 200 hodin

pokusu dojde k poklesu vlhkosti cca 0 5 % (z 60 na 55 %), pti pozadovaném obsahu
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vody 55 — 60 % je nutno tedy piidavek vody opakovat po 200 hodinach. Na konci tes-
tu byla vlhkost smési stanovena a porovnana s hodnotou vypocitanou — byly dosazeny

srovnatelné vysledky.

- byla zkouména opakovatelnost jednoho nastfiku vzorku, jak u ldhve se slepym poku-
sem, tak u lahve se vzorkem. V obou pfipadech byla spoc¢itana RSD, ktera u slepého

pokusu dosahla 8,13 %, u vzorku 5,46 %. Jednalo se o hodnoty pfiznivé.

- pfi zkoumani opakovatelnosti metodiky postupu byla nasazena mikroceluléza firmy
Fluka 10 x vedle sebe. Opét byla vypoctena RSD, ktera se ustalila na hodnoté kolem 9
% ptiblizné v poloviné doby testu, jednalo se opét o pfiznivou hodnotu. Nizka hodnota

RSD ovétuje dobrou opakovatelnost metody.
- pfi hluchém stanoveni bylo zjisténo, Ze perlit je inertni latka a neprodukuje COs.

- mikroceluldza firmy Fluka byla nasazena do dvou druht kompostl. V kompostu A se
rozlozila jen z 46,5 %, v kompostu B z 92,6 % za stejnou dobu. Kompost A byl tedy
mnohem mén¢ aktivni, tento vysledek potvrdil i mikrobiologicky rozbor, pii kterém
bylo nalezeno v kompostu A mnohem méné bakterii a termofilnich aktinomycet nez u

kompostu B.
- jako negativni kontrola byl pouzit polyethylen, ktery se nerozkladal.

V sérii ¢€.2 byl pouzit jen kompost B. Byla zkoumana robustnost metody (vliv teploty, ob-

sahu vody), porovnan prub¢h rozkladu dvou referencnich vzorkt. Dil¢i zavéry:

- vliv teploty v rozmezi 50 — 66 °C byl vyrazny z pohledu rychlosti rozkladu (hodnot
kinetickych konstant), jak plyne z obr.20, limitni biologickd rozlozitelnost je ale
ovlivnéna mnohem méné (obr.19). Posledni namétené hodnoty (po 615 hodinach) to-

muto zaveru v zasade neodporovaly.

- vliv vlhkosti - v rozmezi 50 % az 65 % se aktudlni procento rozkladu zvysilo asi o 10

%.

Je zfejmé, Ze mikroceluloza od firmy Penta se rozkladd pomaleji nez mikrocelul6za od

firmy Fluka.

Pokusna série dosud neni ukoncena, uvedenad zavéry nejsou kone¢né a mohou doznat
zmén. Soubézné se sérii €. 2 byl nasazeny testovaci ldhve za ucelem vytvoreni regula¢niho

diagramu. Tento pokus stale probiha a v této préci jeho vysledky nebyly zahrnuty.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

ASTM Americka spolecnost pro testovani material

CEN Evropska organizace pro normalizaci

CFU pocet jednotek tvotici kolonie

DCO, procentudlni odstranéni substratu podle produkce CO,

DCO;max maximdlni procentudlni odstranéni substratu podle produkce CO,

DO, Procentudlni odstranéni substratu dle spotieby O,
HDPE vysokohustotni polyethylen
HPLC vysoce uc¢inna kapalinova chromatografie

CHSK chemicka spotieba kysliku

ISO Mezindrodni organizace pro normalizaci
MODA mikrobialné-oxidacné degrada¢ni analyzator
NDIR Non — [lisperse Infrared Detector

PBS poly (butylen jantaran)

PBSA poly(butylen- jantaran-co-adipan)

PCL polykaprolakton

PE polyethylen

PHB polyhydroxybutyrat

PHB-V poly(hydroxybutyrat-co-valerat)

PLA poly (laktic acid)

PLLA poly (L-laktic acid)

PPL polypropiolacton

PVA polyvinyalkohol

RSD relativni smérodatna odchylka

SAN styren akrylonitril
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TCD
ThCO,
ThO,
TOC

TYA

tepeln¢ vodivostni detektor
teoretickd produkce oxidu uhli¢itého
teoreticka spotieba kysliku

celkovy organicky uhlik

Trypton Yeast Agar
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