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Studies on the briquetting process of high-calcium filter sludge mix
with limestone

Brykietowanie mieszanek wysokowapniowych szlamow
pofiltracyjnych i kamienia wapiennego
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Mixts. of high-calcium filter sludge with a moisture content of 13.37%
and limestone with a moisture content of 4.11% were briquetted in
a roller press equipped with an asymmetrical layout system. The share
of limstone in the mixts. was 10-50% d.m. Drop strength and compres-
sive strength of the briquettes and energy demand were detd.

Keywords: briquetting, high-calcium filter sludge, limestone, roller
press

Przeprowadzono badania brykietowania mieszanek wysokowapnio-
wych szlamow pofiltracyjnych o wilgotnosci 13,37% i kamienia wapien-
nego o wilgotnosci 4,11% w prasie walcowej zasilanej grawitacyjnie,
wyposazonej w pierscienie o niesymetrycznym uktadzie zageszczania.
Oznaczono wytrzymatosc¢ na zrzut i $ciskanie brykietdw oraz jednost-
kowe zapotrzebowanie na energie.

Stowa kluczowe: brykietowanie, wysokowapniowy szlam politracyjny,
kamien wapienny, prasa walcowa

W Katedrze Systeméw Wytwarzania AGH od wielu
lat prowadzone sa badania majace na celu wytwarzanie
nawozow sztucznych poprzez proces granulacji cisnienio-
wej jednostopniowej lub dwustopniowej w prasach wal-
cowych. W jej wyniku otrzymuje si¢ granule, wypraski
lub brykiety. Celem granulacji, bedacej jednym z ostatnich
etapdw wytwarzania nawozow, jest nadanie im korzystnych
wilasciwosci uzytkowych, utatwiajacych transport, przecho-
wywanie i stosowanie, a takze nadajacych tym produktom
odpowiednie wlasciwosci agrochemiczne, umozliwiajace
np. kontrolowanie czasu rozpuszczania nawozu w glebieV.
Scalane materiaty pochodzily z procesu odsiarczania spalin
metoda mokrg w energetyce konwencjonalnej?™ lub tez
stanowity wielosktadnikowe nawozy mineralne o specjalnie
dobranym sktadzie chemicznym®. Rownoczes$nie prowa-
dzone s3 badania majace na celu zagospodarowanie odpa-
dow wapiennych w przemysle metalurgicznym® ?. Majac
na uwadze fakt, ze blisko potowa gruntow rolnych w Polsce
charakteryzuje si¢ bardzo duzymi potrzebami w zakresie

wapnowania® oraz zobowigzania Unii Europejskiej okreslo-
ne w Porozumieniu Paryskim (Paris Agreement) w zakre-
sie zmniejszenia emisji CO, przy produkcji rolniczej, od
pewnego czasu w AGH prowadzane sa préby scalania
szlamow pochodzacych z procesu oczyszczania kamienia
wapiennego® V.

Badania opisane w artykule mialy na celu sprawdzenie
mozliwosci brykietowania mieszanek wysokowapniowych
szlamow pofiltracyjnych z kamieniem wapiennym w prasie
walcowej zasilanej grawitacyjnie, wyposazonej w pierscie-
nie o niesymetrycznym ukladzie zaggszczania.

Czesc doswiadczalna

Materiaty

Stosowano mieszanki wysokowapniowego szlamu pofil-
tracyjnego z zaktadu Ovetill Investments sp. z 0.0. (dawniej
Trzuskawica SA), pobieranego bezposrednio z linii tech-
nologicznej, o wilgotnosei 13,37% i gestosci nasypowej
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Table 1. Elemental analysis of the high-calcium filter sludge

Tabela 1. Sktad chemiczny wysokowapniowych szlaméw pofiltracyjnych

Sktadnik Zawartos¢ sktadnika, %
Sio, 19,5+0,3
ALO, 5,69+0,15
Fe,O, 1,74+0,04
CaO 38,5+0,7
MgO 0,71+0,05

Cr,0, <0,10
MnO <0,10
K,0 0,70+0,07
PO, <0,10
SO, <0,10
Na,O <0,10
TiO, 0,28+0,03
70, <0,10

Table 2. Heavy metal content in the high-calcium filter sludge
Tabela 2. Zawartos$¢ metali ciezkich w wysokowapniowych szlamach po-
filtracyjnych
Otow, Kadm,
mg/kg mg/kg
0.008 188 1,95

Arsen,

mg/kg

20,30

1,240 g/cm’, oraz kamienia wapiennego (rys. 1) o wilgot-
nosci 4,11% i gestosci nasypowej 1,215 g/em?.

Metodyka badan

Analize granulometryczna kamienia wapiennego prze-
prowadzono w urzadzeniu wibracyjnym zaprojektowanym
i wykonanym w Katedrze Systemow Wytwarzania AGH
(rys. 2). Srednica ziarna d,, kamienia wapiennego wynosita
2,32 mm. Dyfraktogram rentgenowski wysokowapniowego
szlamu pofiltracyjnego przedstawiono narys. 3, a szczego-
towe wyniki analizy chemicznej w tabeli 1.

Dla potrzeb zastosowania w rolnictwie przebadano mate-
rial pod katem zawartosci dioksyn i dioksynopochodnych.
Wykazaly one zgodno$¢ probki z wymogami rozporza-
dzenia UE'" w odniesieniu do maksymalnych poziomow

Fig. 1. The materials used in the research: a) the high-calcium filter sludge,
b) limestone (Photo: B. Kosturkiewicz)

Rys. 1. Materiaty zastosowane w badaniach: a) wysokowapniowy szlam
pofiltracyjny, b) kamien wapienny (Foto: B. Kosturkiewicz)
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Fig. 2. Results of grain composition analysis of limestone used in the study

Rys. 2. Wyniki analizy sktadu ziarnowego gruzu kamienia wapiennego za-
stosowanego w badaniach

tych substancji w paszach (tabela 2). Oznaczanie ste¢zenia
polichlorowanych dibenzo-p-dioksyn (PCDD), dibenzofura-
now (PCDF) i polichlorowanych bifenyli (PCB) wykonano
metoda identyfikacji i oznaczania ilosciowego HRGC-
-HRMS w Instytucie Uprawy Nawozenia i Gleboznawstwa
— Panstwowym Instytucie Badawczym w Putawach. Badania
zawartosci metali ciezkich przeprowadzono w Instytucie
Zootechniki Panstwowym Instytucie Badawczym Krajowym
Laboratorium Pasz w Lublinie. Zawartos¢ arsenu okreslano
metoda ptomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomo-
wej z generowaniem wodorkow (HGAAS), rteci metoda
plomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomowej (AAS),
a olowiu i kadmu metoda bezplomieniowej absorpcyjnej
spektrometrii atomowej (ETAAS). Analiza chemiczna
spektralna probki topionej metoda perty zostata wykonana
w spektrometrze rentgeno-fluorescencyjnym ARL Perform’X
wg normy'?. Zdjecia powierzchni brykietow wykonano za
pomoca mikroskopu cyfrowego Keyence VHX-7000.
Wysokowapniowy szlam pofiltracyjny (WSP) usrednia-
no w mieszarce korbowej Wernera przez ok. 5 min, do
czasu osiggniecia wilgotnosci 13,37% wyznaczanej metoda
suszarkowo-wagowg wg normy'?. Po oznaczeniu gestosci
nasypowej wg normy'?, do przygotowanej porcji szlamu
o masie ok. 4 kg dodawano kamien wapienny (KW) w pro-
porcjach 5:5, 6:4, 7:3, 8:2 1 9:1 s.m. Material usredniano
w mieszarce zetowej przez ok. 2 min, po czym scalano
w laboratoryjnej prasie walcowej LPW 450 o $rednicy wal-
cdw 450 mm, wyposazonej w niesymetryczny uktad zagesz-
czania oraz zasyp grawitacyjny, przy predkosci obwodowej
walcow v, =0,1 m/s, ktéra odpowiadata predkosci obrotowej
n = 4,24 rpm. Schemat instalacji doswiadczalnej, model
zastosowanych pierscieni formujacych oraz opis aparatury
pomiarowej przedstawiono w pracach!®'®. Poczatkowa
szerokos¢ szczeliny migdzy walcami d  wynosita ok. 1,0
mm. Z materiatu dostarczonego do prasy walcowej uzyski-
wano brykiety w ksztalcie ,.siodta” o objetosci ok. 6,5 cm?
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Fig. 3. X-ray diffraction pattern of high-calcium filter sludge
Rys. 3. Dyfraktogram rentgenowski wysokowapniowych szlaméw pofiltracyjnych

(rys. 4). Z uzyskanej proby losowo wybierano 70
sztuk, z ktérych 40 brykietow poddawano procesowi
sezonowania przez 168 h w temperaturze otoczenia
wynoszacej ok. 20°C. Bezposrednio po probie oraz
po zakonczeniu procesu sezonowania brykiety zrzu-
cano w 3 seriach (po 10 sztuk) z wysokosci 2 m na

WSP. KW KW-KW

6:4 8:2 plyte stalowg o grubosci 60 mm, zgodnie z normg'®
Fig. 4. Photos of briquettes obtained from mixtures of high-calcium filter sludge and %3 kazdym razem przesiewajac pokruszong mase przez
limestone (Photo: B. Kosturkiewicz) sito o wymiarach oczka 18x18 mm. Rozmiar sita okre-
Rys. 4. Zdjecia brykietow uzyskanych z mieszanek wysokowapniowych szlaméw slono jakO 2/3 $r Cdniej ObliCZOIlej z2 maksymalnych
pofiltracyjnych i kamienia wapiennego (Foto: B. Kosturkiewicz) wymiaréw brykietu, mierzonych we wzajemnie prosto-
. § = -0.0279: + 0.9214x + 918 padtych kierunkach. Dla 10 brykietéw po sezonowaniu
o0 ] v w przeprowadzano badania wytrzymalosci na $ciskanie.
X
<. 80 A A 1 1 20
3% Szczegdtowy opis procedury przedstawiono w pracy ),
= ol T Podczas badan okreslano takze warto$¢ nacisku
0 1 y=-Y ax=+ U, X B . . . .
£ 401 R?=0,9423 : jednostkowego we wglebieniu formujacym, zapotrze-
§ 20 ] bowanie na moc prasy walcowej wg metod opisanych
=191 w pracach'® 2" oraz jednostkowe zapotrzebowanie na
0 10 20 30 40 50 e  energi¢ podczas procesu brykietowania'®??. Gestosci bry-
Udzial masowy kamienia wapiennego kietow p, okreslano metodg wazenia hydrostatycznego.
[ +Bemposrednio poprobie _ wPolesh | Wyznaczano rowniez stopien zaggszczenia mieszanek s.

Fig. 5. Drop strength of the high-calcium filter sludge briquettes and limestone mix
Rys. 5. Wyniki badar wytrzymatosci na zrzut brykiet6w z mieszanki wysokowap- Wyniki badaniich omowienie
niowych szlaméw pofiltracyjnych i kamienia wapiennego
Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzo-
no, ze wytrzymalos¢ brykietow na zrzut zmniejszala sie

b
'f—'—\-\\. wraz ze wzrostem udziatu kamienia wapiennego (dla
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0151 = TE05Y 00025401986 mieszanki o udziale 9:1 wynosita ona 98,01%, a dla
0.1 1 o udziatu 5:5 byta réwna 78,95%) (rys. 5). Po sezonowaniu
0,05 1 wytrzymalo$¢ na zrzut brykietdow wykonanych z mie-

Wytrzymato$¢ na $ciskanie, MPa

szanki 9:1 spadfa do wartosci 88,02%, a otrzymanych
z mieszanki 5:5 do wartosci 48,21% (rys. 5). Najwicksza
wytrzymatos¢ mechaniczng na sciskanie po sezonowaniu
uzyskano dla brykietéw wykonanych z mieszanki 9:1
Rys. 6. Wytrzymatos¢ brykietow na $ciskanie z mieszanki wysokowapniowych (0’2.19 MPa_)’ a najmnicjsza dla brykletéw wykc.)nanych
szlamow pofiltracyjnych i kamienia wapiennego po 168 h z mieszanki 5:5 (0,156 MPa) (rys. 6). Na powierzchni
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Fig. 6. Compressive strength of the briquettes from high-calcium filter sludge bri-
quettes and limestone after 168 h
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Fig. 7. The surface of briquettes made of high calcium filter sludge mix with limestone

(Photo: B. Kosturkiewicz)

Rys. 7. Powierzchnia brykietéw z mieszanek wysokowapniowych szlaméw pofiltra-

cyjnych i kamienia wapiennego (Foto: B. Kosturkiewicz)

ktére moga zosta¢ zagospodarowane w rolnictwie
jako wapno nawozowe korygujace pH gleby przy
wapnowaniu gruntéw lekkich i ciezkich®. Wplyw
na ich jakos$¢ miat sktad mieszanki. W miare zwigk-
szania dodatku kamienia wapniowego w mieszan-
ce spadala wytrzymalos¢ mechaniczna brykietow
i wzrastato jednostkowe zapotrzebowanie na ener-
gie. W przypadku udzialu w mieszance powyzej
30% dodatku kamienia wapiennego zmniejsza si¢
odpornos¢ brykietdw na kruszenie podczas transpor-
tu. Zauwazalne jest rowniez obnizenie wytrzymato-
$ci mechanicznej brykietow wszystkich mieszanek
po sezonowaniu.

Na podstawie przeprowadzonych badan uzyskano
informacje o obcigzeniach watow prasy walcowe;j
wystepujacych podczas brykietowania mieszanek,
naciskach jednostkowych wystepujacych we wgle-
‘ bieniach formujacych oraz jednostkowym zapotrze-
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Fig. 8. Unit pressure tests results
Rys. 8. Wyniki badan nacisku jednostkowego
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60 bowaniu na energie. Informacje te moga by¢ pomoc-
ne przy opracowaniu koncepcji linii technologiczne;j.
Zagospodarowanie mieszanek wysokowapniowych
szlamoéw pofiltracyjnych i kamienia wapiennego
jako nawozu przyczyni si¢ do zmniejszenia sladu
weglowego i bedzie sprzyjaé tworzeniu gospodarki
o obiegu zamknigtym.
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Fig. 9. Energy demand tests results
Rys. 9. Wyniki badan zapotrzebowania na energie

brykietoéw widoczne byly wtracenia wapienne (rys. 7), ktore
powodowaly obnizenie ich wytrzymalosci mechaniczne;.

Gestos¢ brykietow wykonanych z mieszanki wysokowapnio-
wego szlamu pofiltracyjnego i kamienia wapiennego wynosita
p,=2,143-2,278 g/em?, a stopien zageszczenia s=1,73—1,84.
Wartos¢ gestosci brykietow i stopien zaggszczenia rosty wraz
ze wzrostem udziatu kamienia wapiennego w mieszance.

Wartosé nacisku jednostkowego we wglebieniu formu-
jacym zarejestrowanego podczas badan zalezala od sktadu
mieszanki (rys. 8). Dla mieszanki o najmniejszej zawartosci
kamienia wapiennego wynosita 38,1 MPa, a dla udziahu 5:5
65,2 MPa. Jednostkowe zapotrzebowanie na energi¢ wyno-
sito od 7,20 kWh/m? dla mieszanki 9:1 do 12,9 kWh/m?
dla mieszanki 5:5 (rys. 9).

Podsumowanie
W prasie walcowej zasilanej grawitacyjnie i wyposazo-

nej w niesymetryczny ukltad zaggszczania mozna uzyskac
brykiety o stosunkowo dobrej wytrzymatosci mechanicznej,
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