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No atjaunojamam izejvielam ieguitas un nanokristalisko celulozi
modificétas kriogénas izolacijas izstrade / Development of Biobased
Cryogenic Insulation Modified with Nanocrystalline Cellulose

Projekts Nr. 1.1.1.5/ERANET/18/03

Uzsaukums, aktivitate:
ERA-NET Cofund M-ERA.Net 2

Projekta progresa parskats par periodu 01.03.2020.-31.08.2020.

Projekta merkis: Bio4Cryo projekta galvenais mérkis ir izstradat daudzslanu, cieta
putupoliuretana kriogénas izolacijas materialu ar termoreflektivo parklajumu, ka izejvielas
putuplasta izstradei ir paredzEts izmantot ilgtsp€jigus un atjaunojamus resursus no
lauksaimniecibas un koksnes kimiskas parstrades produktiem.

Sobrid projekta tiek realizétas sekojo3as aktivitates, kur LV KKI ir galvenais izpilditajs
vai dalibnieks:

0. aktivitate: Projekta vadiba un koordinacija
0.1. Projekta koordinacija un ieks€jas komunikacijas nodrosinasana
0.2. Darba paku koordinacija, majaslapas izveidoSana, virtualas projekta darba vides
izveide izv€letaja koplietoSanas programma
0.3. Projekta ievieSanas progresa parskatu sagatavoSana

1. aktivitate: Poliolu izstradne no atjaunojamam izejvielam
1.1. Piedalities biopoliolu sint€z€ no atjaunojamam izejvielam ar dazadu funkcionalitati
1.2. Piedalities sintez&to biopoliolu 1IpaSibu noteik§ana un kimiskas strukttras
raksturoSana
1.3. Vispiemérotaka poliola sintézes metodes mérogosana pilotreaktora (up-scaling)

2. aktivitate: Nanocelulozes sintéze un raksturojums
2.1. Sintez€t nanocelulozi ka izejvielu izmantojot dazadus kokapstrades atkritumus -
zagskaidas, skaidas, skeldu utt.
2.2. legiitas nanocelulozes 1pasibu raksturojums
2.3. Nanocelulozes sintézes procesa mérogosana (uUp-scaling). Sintezét nanocelulozes
tidens dispersiju lielaka daudzuma, lai to izmantotu nanocelulozes/PU nanokompozitu
izstradnei
3. _aktivitate: Inovativa _termiska/termoreflektiva _parklajuma_izstradne PU _izolacijas
materialam
3.1. Definét termiska/termoreflektiva parklajuma ipasibas, lai to varétu uzklat cietajam
poliuretana (PU) putuplastam un demonstratoram, kas tiks izstradats 6. Darba paka




3.2. Noteikt termiskas linearas izpleSanas koeficientu izstradatajam
termiskajam/termoreflektivajam parklajumam

3.3. Piedalities izstradata termiska/termoreflektiva parklajuma testéSana kriogéna
temperatura

4. aktivitate: Daudzslanu kriogenas izolacijas materiala izstradne
4.1. Izstradat vispiemérotako metodi nanocelulozes dispergéSanai izstradatajos poliolos
4.2. Izstradat PU putuplasta receptiiras, lai iegiitais materials var€tu tikt izmantots ka
kriogéna izolacija
4.3. Izstradat cieta PU putuplasta un nanokristaliskas celulozes nanokompozitus, noteikt
termiskas linearas izpleSanas koeficientu izstradatajam materialam, novertet
nanocelulozes ietekmi uz dazadam materiala 1paSibam
4.4. Piedalities daudzslanu, PU kriogénas izolacijas materialu ar termoreflektivo
parklajumu izstradn€ un raksturoSana

. aktivitate: Izstradata PU izolacijas putuplasta un vairakslanu izolacijas materialu
testeSanu istabas un kriogenda temperatiira
5.1. Piedaltties cieta PU putuplasta visraksturigako Tpasibu raksturosana:
siltumvaditsp€jas koeficients, poru uzbiive, mehaniskas ipasibas utt.
5.2. Piedaltties cieta PU putuplasta termiskas stabilitates un termisko Tpasibu
raksturoSana izmantojot instrumentalas analizes metodes: TGA, DSC, DMA un TMA
5.3. Noteikt nanocelulozes ietekmi uz PU putuplasta uzputosanos, cieta segmenta
veidoSanos un ta ietekmi uz putuplasta mehaniskajam un termiskajam ipaSibam, novertet
nanocelulozes ietekmi uz putuplasta dimensiju stabilitati
5.4. Piedaltties cieta PU putuplasta Ipasibu raksturoSana pie kriogénam temperatiiram,
novertet “krio-Soka” ietekmi uz cieta PU putuplasta adh&ziju ar termoreflektivajiem
parklajumiem, t€rauda un aluminija virsmam

1. aktivitate: Izstradatas kriogénas izoldcijas vides noveértejums
7.1. Dzives cikla noveértejums izstradatas kriogénas izolacijas komponentém no
atjaunojamam izejvielam

Perioda paveiktais

1. aktivitate: Poliolu izstradne no atjaunojamam izejvielam

Veikta augstfunkcionala un zemfunkcionala poliola sint€zes mérogoSana (anglu val.
up-scale) 50 L reaktora. Izstradats tehnologiskais reglaments poliolu sintézei pilotreaktora.
Sintézes procesa laika veikta patérétas elektroenergijas uzskaite, ka ar7 ievades un
izvades plismu masas bilance, kas tiks izmantoti ka Dzives cikla inventarizacijas dati 7.
aktivitate.
Projekta 1.aktivitates rezultata ir izstradats:
¢ 1 tehnologiskais reglaments poliolu sintézei pilotiekarta

2. aktivitate: Nanocelulozes sintéze un raksturojums
Nanocelulozes sintézei izvéletas 2 veidu izejvielas:
1) koksnes putekli no zirgu pakaisu iegtisanas (2 dalinu izméri — putekli un skaidas)
2) putekli no bérza saplaksna slipésanas procesa. Slipputekli rodas saplaksna virsmas
slipeSanas procesa.




Visam izejvielam tika veikta dalinu izm@ru analize, paraugu sijajot caur sietu. P&c
iegltajiem rezultatiem par izejmaterialu tika izveleéti koksnes putekli no zirgu pakaiSu
iegiisanas. So izejmaterialu var izmantot sintézes procesam bez papildu mal3anas, jo vairumam
dalinu (75 %) izmérs ir 0-0.016 mm.

Nanocelulozes sintézei tika izveletas 3 izejvielu attiecibas (koksne:APS:destiléts tidens
—1:25:100, 1:50:100, 1:75:100), ka ar1 dazads sintézes ilgums (8, 16, 24 h). Visas sintézes tika
veiktas 70°C, maisiSanas atrums 8 stundu sint€ze€m bij 400 apgr./min, 16 un 24 stundu — 250
apgr./min. Rezultata tika iegiita nanocelulozes suspensija. Sintézém, kuras tika izmantota
izejvielu attieciba 1:25:100, briino skaidinu daudzums bija lielaks, baltas nogulsnes bija
salidzinosi nedaudz. Sint€zes, kuras tika izmantota izejvielu attieciba 1:50:100 un 1:75:100,
balto nogul$nu bija ievérojami vairak un briinas skaidinas netika novérotas. Lai iegltas
suspensijas pH vértibu palielinatu lidz vismaz 4, iegitajam suspensijam tika veikta
centrifugéSana/mazgaSana un dialize, un iegiito Skidumu liofiliz€ja, tad€jadi iegiistot
nanocelulozes pulveri. Iegitas nanocelulozes TpaSibas tika analiz&tas pie sadarbibas partnera
VarSavas Tehnologiju Universitates.

Tika parbaudits lignina saturs sint€ze€m, kuras izejvielu attiecibas (koksne:APS:destiléts
tdens) bija 1:25:100, un procentuali lignins visvairak bija samazinajies (salidzinajuma ar
koksnes putekliem) sintézei, kuras ilgums bija 8 stundas (70,66 % zemaks).

Nanocelulozes paraugiem, kas tika sintezeti 8 stundas, tika veikta rentgenstaru
difrakcijas analize, no ka ieguva kristaliskuma pakapi. Nanocelulozei, kur tika izmantota
izejvielu attieciba (koksne:APS:destiléts tidens) 1:25:100, kristaliskuma pakape ir 63,95%,
izejvielu attiecibas 1:50:100 — 61,66%, un nanocelulozei ar izejvielu attiectbu 1:75:100 —
70,44%.

Paraugi tika arT analiz&ti, izmantojot FTIR, AFM un SEM. Par nanoizmé&ra materialu
uzskata tadu, kuram viena no dalinas dimensijam ir mazaka par 100 nm. P&c SEM rezultatiem
tika secinats, ka nanostruktiira netika noverota 1.sintezétaja parauga (8 stundas, izejvielu
attieciba 1:25:100), tacu tika nov@rota paraugos, kur izjevielu attieciba bija 1:50:100 un
1:75:100 (sintezeti 8 stundas).

Kopuma var secinat, ka efektivakas sintézes ir ar izejvielu koncentracijam 1:50:100 un
1:75:100, jo tadgjadi iegtst vairak balto nogul$nu un vizuali nav novérojami citi piejaukumi.
Tacu, jo augstaka APS koncentracija, jo Skiduma centrifugé€Sana/mazgaSana vai dialize aiznem
ilgaku laiku.

Projekta 2.aktivitates rezultata ir izstradats:

e | zinojums par nanocelulozes sintézi, metoZzu salidzinajums
e 1 tehniskie dati. Sintez&tas nanocelulozes raksturojums

4.aktivitate: Daudzslanu kriogendas izolacijas materiala izstradne un 5. aktivitate:
Izstradata PU izolacijas putuplasta un vairakslanu izolacijas materialu testeSanu istabas
un kriogenda temperatiira

Izmantojot 1.aktivitate 50 L reaktora sintezetos poliolus tika iegtita PU materialu sérija
laboratorijas apstaklos ar mehanisko maisitaju. Atkartojamibas un statistikas parbaudei tika
uzputoti 3 paral€lie paraugi (katrs ~500 g). Izstradajot receptiiras, tika modificéta katalizatoru
Sistéma, lai butu iesp&jams kriogénas izolacijas materialu ieght rapnieciskos mérogos ar
smidzinamo iekartu. PU polimerizacijas starta laiku izdevas samazinat no 30s lidz 10s,
nezaud@jot materiala ipasibas. Visiem iegitajiem kriogénas izolacijas materialiem no
receptiiram ar paaugstinato katalitisko aktivitati tika test€tas pasibas, kas ir svarigas beigu
materialam: blivums, slégto poru saturs, Adh&zijas stipriba péc krioSoka, spiedes izturiba



77 K, stiepes stipriba gredzena formas paraugiem 77 K, termiskas izpleSanas koeficients 77 —
400 K temperatira. Aprékinats drosibas koeficients Kas. Katalitiska aktivitates
paaugstinasanas, nepasliktina izolacijas Ipasibas, Ksjoprojam ir >3, tas dod pamatotas ceribas,
ka process biis mérogojams, t.i. kriogéno izolaciju var€s iegit ar rupniecisko smidzinamo
iekartu.

Tika veikti pétijumi par optimalo nanocelulozes dispergésanu poliolos. Eksperimenti

tika veikti no vienkarsaka (1&taka) uz sarezgitako:

e M — nanoceluloze poliola izkliedéta ar mehanisko maisitaju (lidz 10 min,
2000 apgr./min.);

e MU - nanoceluloze poliola izkliedéta ar mehanisko maisitaju (Iidz 10 min,
2000 apgr./min.) un dispergéSana intensificéta ar ultraskanas desintegratoru
(amplituda 40%, laiks 20 min);

e MC - nanoceluloze poliola izkliedeéta ar mehanisko maisitaju (lidz 10 min,
2000 apgr./min.) un dispergéSana pastiprinata ar kalenderu, t.i. poliols ar
nanocelulozi izrulléts starp 2 loti preciziem veltniem, attalums starp kuriem variéts
10; 50 un 20 pm, rotacijas atrums 30 — 130 apgr./min.

Nanocululozes koncentracija varigta 0.5 — 1.5 %. Sajas koncentracijas iegitais poliols
saglaba vel optimalu viskozitati, kas butu piem&rojama PU sisteému izstradei. Koncentracija
2% izraisa jau butisku viskozitates pieaugumu.
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2.att. 2% nanocelulozes noved pie biitiskas viskozitates pieauguma

legtitas dispersijas tika raksturotas ar polarizacijas mikroskopu, un veikti viskozitates
merijumi ar reometru. Ka optimalaka un efektivaka dispergésanas metode tika atzita MC, kas
ietver poliola papildus apstradi ar kalenderu.

Projekta 4.aktivitates rezultata ir izstradats:
e 1 tehnologiskais reglaments nanocelulozes dispergéSanai poliolos



7. aktivitate: Izstradatas kriogends izolacijas vides novertéjums

Uzsakta LCA analize augstfunkcionaliem un zemfunkcionaliem rapSu ellas polioliem,
kas tika m&rogoti projekta 1. aktivitate.

Projekta koordinatora istenoSanas vieta —
Latvijas Valsts koksnes kimijas institaits (LV KKI),
Dz&rbenes iela 27, Riga, LV-1006 (http://www.KKi.lv, koks@edi.lv).

Planotais kopg€jais projekta isteno$anas ilgums — 36 ménesi, 01.09.2018.-31.08.2021.
Projekta koordinatora zinatniskais vaditajs: Dr.sc.ing. Ugis Cabulis (cabulis@edi.lv).

Parskats sagatavots: 03.09.2020.
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