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Tyon tarkoituksena oli suunnitella, ohjelmoida ja koek&yttdd SMB-laitteisto
(Simulated Moving Bed) hydrometallurgisiin erotuksiin. Simuloitu liikkuvapeti
saadaan aikaan vaihtamalla sisadn- ja ulostuloporttien paikkaa nestevirran
suuntaan. Talloin aikaansaadaan Kiintoaineen vastavirtaus minkd johdosta
erotustehokkuus kasvaa. Komponenttien retentiotaipumuseroista  johtuen
komponentit  likkkuvat eri  nopeuksilla kolonnijarjestelméssd. Enemmaén
pidattaytyvat komponentit liikkuvat nestevirtaa vastaan ja vahemman
pidattaytyvat komponentit nestevirran mukana.

Hydrometallurgiassa vastavirtauksen kéyttoa ei ole tieteellisissa julkaisuissa
késitelty laajalti ja saatavilla oleva informaatio onkin kaupallisten yritysten
tuottamaa. Hydrometallurgiassa vastavirtausta kdyttavissa ioninvaihtolaitteistoissa
hyodynnetdan irrallisia regenerointivyohykkeitd. Venttiilijarjestelman osalta
paadyttiin ratkaisuun jossa kéytetdan yhté kiertoventtiilia kullekin virralle, minka
lisaksi kolonnien véleilld k&ytetddn solenoidiventtiilida. Taméa jarjestelma
mahdollistaa yleisimpien SMB-menetelmien kaytén mukaan lukien irralliset
vyohykkeet.

Laitteiston ohjauksesta vastaa LabVIEW 2010:114 ohjelmoitu ohjelmisto, joka
sisaltdad kaikkien tarvittavien laitteiden ohjausrutiinit. Se mahdollistaa venttiilien
synkroniset ja epésynkroniset vaihdot. Laitteiston puhdistusta varten on
ohjelmistoon rakennettu oma rutiini venttiilejq varten. Pumppujen osalta
ohjelmisto mahdollistaa vakiovirtauksen sekd lineaaristen ja porrasmuotoisten
gradienttien kayton. Ongelmatilanteita varten ohjelmisto valvoo pumppujen ja
venttiilien toimintaa ja pysayttdd laitteiston tarvittaessa. Koekayton avulla
pystyttiin todentamaan laitteiston toimivuus.
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The purpose of this work was to design, program and test SMB equipment for
hydrometallurgical separations. Simulated moving bed is attained by changing
inlet and outlet ports periodically to the direction of liquid flow. This will develop
discontinuous countercurrent movement of solid towards liquid, which leads to
increasing separation efficiency. Due to differences between the components’
retention tendency, the components move with different speeds in columns. More
attained components move against liquid current and less attained components
move to same direction as the liquid.

Use of countercurrent movement in hydrometallurgical separations is not found
broadly in scientific articles and available information comes mainly from
commercial companies. Equipment that use countercurrent movement in
hydrometallurgical separations use disconnected regeneration zones. In valve
design phase, the decision was to use one rotary valve to each stream and one
solenoid valve between columns. This design enables the utilization of common
SMB methods including use of disconnected zones.

The program responsible for controlling the equipment is programmed with
LabVIEW 2010 and it includes all control routines for instruments. The program
enables the user to use synchronous and asynchronous valve switches, and there is
also a routine for cleaning purposes. For pumps, a user can use constant flowrate
and linear or step gradients. The program is also monitoring pumps and valves,
and it will stop the equipment in error situation. By test runs the performance of
the equipment was verified.
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1 Johdanto

Tyon tarkoituksena on suunnitella, ohjelmoida ja koekayttadé jatkuvatoiminen io-
ninvaihto/kromatografialaitteisto. Lis&ksi on selvitetty jatkuvatoimisen kromato-

grafian/ioninvaihdon kéyttoa hydrometallurgiassa.

Kromatografiassa erotus perustuu affiniteettieroihin komponenttien valilla suh-
teessa stationdérifaasiin. Kromatografinen erotus suoritetaan adsorbentilla paka-
tussa kolonnissa. Kolonniin injektoidaan ndytettd, jonka jalkeen syotetédén eluent-
tia, jonka johdosta komponentit lilkkuvat kolonnissa eteenpain. Komponentit liik-
kuvat poikkeavista retentiotaipumuksista johtuen kolonnissa eri nopeuksilla ja
saadaan siten keréattya erillisind fraktioina. (LeVan ja Carta 2008)

Operointitapa perinteisessd kromatografiassa ionittomilla erotusmateriaaleilla ja
kolonnissa tapahtuva ioninvaihto on hyvin samankaltainen. Ne kuitenkin eroavat
mekanismeiltaan toisistaan. Perinteinen kromatografia perustuu sorptio/desorptio-
mekanismeihin. Ndiden mekanismien johdosta seoksen komponentit kiinnittyvat
reversiibelisti erotusmateriaaliin ja ne voidaan eluoida puhtaalla eluentilla. lonin-
vaihto perustuu vastaionien stoikiometriseen vaihtoon. Kun ioninvaihtohartsi
vaihtaa vastaionin seoksen kanssa, vapautuu alkuperdinen ioni. T&méa uusi vasta-
ioni voidaan eluoida hartsista pelkastaan elektrolyytilla. Hartsissa oleva ioninvaih-

topaikan tayttamiseen vaaditaan nimittdin jalleen korvaava ioni. (Helfferich 1995)

Kuten muissakin erotusmenetelmissa, myds kromatografiassa on mahdollista pa-
rantaa erotustehokkuutta kayttamalla vastavirtaoperointia. Kromatografiassa to-
dellisen vastavirtaoperoinnin aikaansaaminen on hankalaa. Kiintoaineen tulppa-
virtaus on kéaytdnnossa mahdotonta toteuttaa. Liséksi takaisinsekoittuminen ja par-
tikkelien rikkoutuminen aiheuttavat vakavia ongelmia. Tasta syysta kaytetdankin
simuloitua litkkuvapetikromatografiaa (Simulated Moving Bed, SMB), jossa kiin-
toaineen vastavirtausta simuloidaan vaihtamalla sis&an- ja ulostuloporttien paik-
kaa jaksoittaisesti nestevirran suuntaan. Porttien vaihdon avulla saadaan aikaan

kiintoaineen epéjatkuva vastavirtaus. (Guiochon 1994)

Simuloitua liikkuvapetikromatografiaa on kaytetty jo vuonna 1949 aromaattisten

hiilivetyjen ja olefiinien erottamiseen 6ljysta. Nykyddn SMB:t4 kdytetadn petro-



kemiassa, sokerin valmistuksessa seka enantiomeerien erotuksessa ladketeollisuu-
dessa. Simuloidun liikkuvapetikromatografian etuja suhteessa panostoimiseen
kromatografiaan ovat eluentin alhaisempi kulutus, suurempi tuotekonsentraatio
korkeammalla saannolla seka taloudellisuus. (Chin ja Wang 2004, Kaspereit
2009)

2 Simuloitu liikkuvapetikromatografia

SMB:ssé syotto- ja eluenttivirta syotetdén jarjestelmaén jatkuvasti ja kiintoaineen
vastavirtaus saadaan aikaan vaihtamalla sisaan- ja ulostuloporttien paikkaa neste-
virran suuntaan. Kuvassa 1 on esitetty periaatekuva nelivyohykkeisestda SMB-
prosessista. Vdhemman pidéattaytyvad komponentti B liikkuu nestevirran suuntaan
ja poistetaan jarjestelmasté raffinaattina, kun taas enemmaén pidattaytyva kompo-
nentti A liikkuu kiintoainevirran suuntaan ja poistetaan jarjestelmasta ekstraktina.
(Toumi et al. 2007)
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Kuva 1. Periaatekuva simuloidusta liikkuvapetikromatografiasta. Vyohyk-

keiden tehtavat: Vyohyke I, Komponentin A desorptio stationdari-
faasista, jolloin pelk&stddn puhdas kiintoaine padsee vyohykkeeseen
IV. Vybhyke 11, komponentin B desorptio stationdérifaasista,samalla
stationadrifaasi rikastuu komponentista A. Vyohyke 111, komponen-
tin A adsorptio, komponentti B liikkuu nestevirtauksen mukana raf-
finaattiin. Vyohyke IV, komponentin B adsorptio, jonka avulla este-
tdadn vyohykkeeseen | Kkierratettavan eluentin kontaminoituminen.
(Toumi et al. 2007)

Edelld esitetyssé periaatekuvassa kéytetaan suljettua kiertoa. SMB:t& voidaan ajaa
my6s avoimella kierrolla, jolloin eluenttia ei kierratetd takaisin vyohykkeesta 1V
vyOohykkeeseen I. Talloin saavutetaan pumppujen parempi stabiilisuus seké eh-
kéistaan epapuhtauksien kulkeutuminen vyohykkeeseen 1. Avoimen kierron kéyt-
t0 kuitenkin lis&& eluentin kulutusta verrattuna suljettuun kiertoon. (Chin ja Wang
2004)

3 Ajoparametrien maarittAminen SMB-prosessiin

SMB-prosessin ajoparametrien maarittamisessé voi kayttaa hyvakseen kolmioteo-
riaa. Silld voidaan madrittdd ajoparametrit seka lineaarista ettd epélineaarista iso-
termid noudattaville komponenteille. Tdssé tekstissa esitelladn ajoparametrien

maéarittdminen komponenteille jotka noudattavat lineaarisia adsorptioisotermeja.



Ajoparametrien madrittdmisen yleistetylle Langmuir-isotermille kolmioteorian
avulla ovat esittdneet Rajendran et al. (2009). SMB:lle voidaan kirjoittaa yhtalon

1 mukainen ainetase aksiaalisen koordinaatin z suhteen komponentille i.

aCij 0 1—¢& _ azcij
vy S+ 2o + oy | = Dy S (1)

jossa valitilanopeus, cm/s
liuoksen konsentraatio, g/L
aksiaalinen koordinaatti, cm
aika, s
huokoisuus, -
kiintoaineen konsentraatio, g/L
L aksiaalinen dispersio, cm?/s
komponentti

vyGhyke

— = g>S® *N O <

Kun aksiaalinen dispersio jatetddn huomiotta ja oletetaan paikallinen tasapaino
nesteen ja kiintoaineen valilla, voidaan yhtélostd 1 muotoilla yhtalo 2. (Rajendran
et al. 2009)

dcij 0 1-¢ | _
‘Uj pys +E|:Cij+ B ni'j] —_ O (2)

jossa n kiintoaineen konsentraatio tasapainossa, g/L

Oletetaan isotermin olevan lineaarinen yhtalé 3 ja Ha suurempi kuin Hg. (Rajen-
dran et al. 2009)

n; = Hc; 3)
jossa H Henryn vakio, -

Talloin voidaan yhtalo 2 ratkaista erikseen A:lle ja B:lle. Talloin viipymaaika kul-
lekin komponentille, joka on injektoitu vyohykkeessé j ajanhetkelld nolla voidaan
ratkaista yhtalolla 4. (Rajendran et al. 2009)

R — Ve 1—¢
tij = o (1 + THi) (4)
jossa R retentioaika, s
V kolonnin tilavuus, L

Q nesteen virtausnopeus, L/s



Ehdot erotuksen tapahtumiseksi voidaan johtaa edellisessé kappaleessa esitetyista
vyohykkeiden tehtdvistd. Vaihtoajan vyohykkeessé | on oltava suurempi kuin
komponentin A viipymé&ajan, jotta estetddn komponentin A paasy vyohykkeeseen
IV (yhtélo 5a). Vyohykkeessa 1l komponentin vaihtoajan tulisi olla suurempi kuin
B-komponentin viipymaaika ja pienempi kuin komponentin A viipyméaaika (yhté-
10 5b). Vybhykkeessa 111 vaihtoajan tulisi olla suurempi kuin komponentin B vii-
pymadaika, mutta pienempi kuin komponentin A viipyméaika (yht&loé 5c). Vyo-
hykkeessa IV vaihtoajan tulisi olla pienempi kuin komponentin B viipymaaika
(yht&lo 5d). (Rajendran et al. 2009)

tRy <t (5a)

th, < t* < t5, (5b)

tR, <t <tf, (5¢)

t* <tf, (5d)
joissa t vaihtoaika, s

Sijoittamalla kaava D yhtéloihin 5a—5d saadaan kaavat 6a—6d joiden pit&4 tayttya

samanaikaisesti. (Rajendran et al. 2009)

Hy <my (6a)

Hz <m, < H, (6b)

Hy <ms <H, (6c)

m, < Hg (6d)
joissa m virtausnopeuksien suhde, -

Dimensioton virtausnopeuksien suhde on mééritetty yhtalon 7 mukaan. (Rajen-
dran et al. 2009)

m;

SMB o
_ Qf77t"=Ve _ nesteen kokonaisvirtaus @)
7 V(1-¢) kiintoaineen kokonaisvirtaus

Nama ehdot voidaan piirtdd (m,, mz) tasolle. Kuvassa 2 a) kolmio rajaa ajo-
olosuhteet, jotka mahdollistavat tdyden erottumisen. Samoin voidaan piirtéa taso
(my, my), jossa suorakulmionmuotoinen alue kuvan 2 b) yldosassa rajoittaa ajo-

olosuhteet jotka mahdollistavat tdyden erottumisen. (Rajendran et al. 2009)
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Kuva 2. Taydellisen erottumisen alue ja SMB:n operointialueet a) (my, ms)

tasossa b) (m;, m,) tasossa binddrisesséd erotuksessa lineaarisilla
adsorptioisotermeilld. (Rajendran et al. 2009)

Yhtalon 7 avulla voidaan laskea kussakin vyohykkeessa vallitseva virtausnopeus,
kun tiedetd&n kiintoaineen virtausnopeus ja m-parametrin arvo. Taman jalkeen
voidaan yhtéloiden 8a—8d avulla laskea eluentin, syoton, ekstraktin ja raffinaatin

virtausnopeudet. (Rajendran et al. 2009)

Q=0+ 0Qp (82)
Q2 =01~ Qg (8b)
Q3 = Q2 +Qr (8c)
Qs = Q3 — Qg (8d)

Kolmioteorian avulla voidaan myds ennakoida miten ajoparametrien muuttaminen
vaikuttaa erotukseen. Yhtaloistd 8a—8d voidaan néhd4, ettei eluentin, syoton, ekst-
raktin ja raffinaatin virtausnopeuksien tietdminen tdysin maaritd kussakin vyo-
hykkeessé vallitsevia virtausnopeuksia. Liséksi on tiedettdva jonkin vydhykkeen
virtausnopeus. Tdman johdosta vaihtoaika ja eluentin, sy6ton, raffinaatin ekstrak-
tin seka yhden vyohykkeen virtausnopeudet méérittavat yhden toimintapisteen.
(Rajendran et al. 2009)

Vaihtoajan vaikutuksen tarkastelemiseksi voidaan Kirjoittaa m, ja mz yhtalon 7
mukaisesti ja ratkaisemalla ne eliminoimalla vaihtoaika saadaan yht&l6 9. Yht&lon
9 avulla voidaan piirtda vaihtoajan vaikutusta kuvaava suora kuvaan 3 (merkitty

t*). Kun pidetddn muut parametrit vakioina ja kasvatetaan vaihtoaikaa, voidaan



havaita raffinaatin puhtauden vahenevan ja ekstraktin kasvavan. Lopulta ylitetaan
kuitenkin rajoite (yhtalo 5d), joka johtaa ekstraktin puhtauden alentumiseen. (Ra-
jendran et al. 2009)

_ Qs £ (Qa )
my=—"m,+—(=>—-1 9
s =5, M+ (5, (9)
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Kuva 3. Ajoparametrien vaikutus toimintapisteen sijaintiin (my,ms) tasossa.

t" vaihtoaika, Qg ekstraktin virtausnopeus ja Qr sy6ton virtausnope-
us. (Rajendran et al. 2009)

Kasvattamalla syoton virtausnopeutta ja pitdamalla muut parametrit vakioina kas-
vavat sisaiset virtausnopeudet vyohykkeissa 3 ja 4 ja tata kautta virtausnopeuksien
suhteet ndissa vyohykkeissé. Kuvassa 3 piirretyssé (m,, ms) tasossa tata tilannetta
voidaan kuvata pystysuoralla viivalla ja se johtaa Langmuir-isotermilld raffinaatin
ja anti-Langmuir-isotermilld ekstraktin puhtauden alentumiseen. (Rajendran et al.
2009)

Ekstraktin ja desorbentin virtausnopeuksien vaikutusten tarkastelemiseksi kirjoite-
taan kaava 7 vyohykkeissa kaksi ja kolme ekstraktin virtausnopeuden avulla maa-
riteltynd. Eliminoimalla tdmén jalkeen parametri Qg saadaan yhtalé 10. (Rajen-
dran et al. 2009)

_ Qft”
ms =m, + V(1F—g) (10)



Virtausnopeuksien suhde vyohykkeessa kaksi on madritelty yhtalon 11 mukaises-
ti.

m, = 22 (12)
Yhtédlo 10 voidaan johtaa myds vyohykkeen yksi virtausnopeudelle (Q:) ja koska
m, on madritelty yhtalon 11 mukaisesti, ekstraktin virtausnopeutta kasvatettaessa
toimintapiste kulkee alaspéin, kun taas virtausnopeuden kasvattaminen vyoéhyk-
keessé yksi siirtdd toimintapistettd ylospéin. Tastd johtuen ekstraktin virtausno-
peuden kasvattaminen johtaa ekstraktin puhtauden alentumiseen ja virtausnopeu-
den kasvattaminen vyohykkeessd yksi raffinaatin puhtauden alentumiseen. Joko
ekstraktin virtausnopeuden vahentdminen tai vyohykkeen yksi virtausnopeuden

kasvattaminen johtaa jossain vaiheessa rajoitteen (yhtalé 5d) ylittymiseen, jolloin

ekstraktinpuhtaus alenee. (Rajendran et al. 2009)

Raffinaatin virtausnopeuden kasvattaminen vaikuttaa vain Qs:een ja ms:een, jotka
pienenevat kun ekstraktin virtausnopeus kasvaa. Toimintapiste ei tdten muutu (m,
msz)-tasolla, mutta liian pieni arvo voi johtaa rajoitteen 5d ylittymiseen, joka joh-
taa ekstraktin puhtauden alentumiseen. (Rajendran et al. 2009)

4 SMB-menetelman muunnelmia

SMB-prosessia on pyritty kehittdm&an monin eri tavoin. Todenn&koisesti paras
hyoty saavutetaan vaihtamalla stationdérifaasi, jonka lisaksi SMB:n toimintaa
voidaan tehostaa esimerkiksi muuttamalla lamp6tilaa, syottokonsentraatiota, vir-
tausnopeutta, vyohykkeiden lukumaéraa tai vaihtoaikaa. Tassa tyossa on keskityt-
ty muunnelmiin, jotka vaativat lisdjoustavuutta venttiilijarjestelmalté ja/tai pump-

pujen toiminnalta.

Vyohykkeiden lisédminen mahdollistaa esimerkiksi regenerointivydhykkeen tai
useamman komponentin erottamisen jarjestelmassa. Venttiilijarjestelman pitaisi
taten mahdollistaa k&yt0ssé olevien porttien maaran muokkaamisen. Kuvassa 4 on
esitetty periaatekuva jarjestelméstd, jossa on kaytdssa viisi vyohykettd, joista yksi

on tarkoitettu regeneroinnille. (Chin ja Wang 2004)



10

|Desorbent| |Regenerant |[Desorbent| | Extract | | Feed |
1 2 3 5 7
| Waste | | Waste |
Zone | Zone Il Zone |l Zone |V Zone V

Kuva 4. Viisivyohykkeinen SMB, jossa vyohykkeet | ja Il irrallisia. (Chin ja
Wang 2004)

jestelmé&n on mahdollistettava porttien itsendinen vaihtaminen. Tdma menetelma
perustuu siihen ettd konsentraatioprofiilit SMB:n ulostuloporteissa ovat erilaiset.
Kun yhden vaihdon aikana konsentraatio kasvaa raffinaatin ulostulossa (kuvan 5
kiinte& viiva), on ekstraktin ulostulossa (kuvan 5 katkoviiva) havaittavissa télle
vastakkainen ilmi6. Konsentraatioprofiilien johdosta tulisi ensimmaiseksi siirtaa
raffinaattiporttia nesteen virtaussuuntaan, jonka jalkeen tulisi portteja siirtdd seu-
raavassa jarjestyksessa, eluentti-, syotto- ja viimeisena ekstraktiportti. Toiminta-
periaatetta on havainnollistettu kuvassa 5. Menetelmén avulla voidaan joskus vé-
hentda erotuksessa kaytettavien kolonnien lukumé&éaraa. (Seidel-Morgenstern et al.
2008)
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Kuva 5. Varicol-periaatteen esitys. YIh&&lla: muuttuvat konsentraatioprofiilit

halutulle komponentille sek& epdpuhtauksille. raffinaattiportti kiin-
ted viiva ja ekstraktiportti katkoviiva. Alhaalla: porttien asykronisten
vaihtojen periaatekuva. (Seidel-Morgenstern et al. 2008)

Japan Organo -prosessissa kéytetddn ajoittaista syottod ja talteenottoa, jolloin sen
avulla on mahdollista erottaa kolme komponenttia tai tuotevirtaa. Tdma vaatii
venttiilijarjestelmaltda mahdollisuuden porttien itsendiseen vaihtamiseen seka
mahdollisuuden avoimeen kiertoon. Liséksi pumppujen tulisi pystyd k&ynnisty-
maan ja sammumaan suhteellisen nopeasti tai vaihtoehtoisesti virtaus pitéisi pys-
tyd ohjaamaan toisaalle venttiilien avulla. Kuvassa 6 on esitetty JO-prosessin pe-
riaatekuva toteutettuna kahdeksalla kolonnilla. Vaiheessa 1la kolonneja ladataan
syotolla, vaiheessa 1b komponenttia B eluoidaan ja virtaus kolonneissa 5-8 on
pysahtynyt. Vaiheissa 2—6 jarjestelmad operoidaan kolmivyohykkeisend (desor-
bentti ja kaksi ulostuloporttia). Vaiheet 7 ja 8 operoidaan nelivydhykkeisena (de-
sorbentti ja kolme ulostuloporttia). VVaiheesta 8 siirrytddn takaisin vaiheeseen 1a,

jossa myos erotetaan kolmea komponenttia A, B ja C. (Chin ja Wang 2004)
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Kuva 6. Japan Organo -prosessin periaatekuva. Komponenttien affiniteetti
kiintofaasiin A>B>C. D eluentti, F Syo6ttd. (Chin ja Wang 2004)

Regeneroinnin suorittaminen voi jossain tapauksissa viedd suhteellisesti kauem-
min kuin muiden vaiheiden, jonka johdosta kolonnien lukuma&ra voisi nousta
korkeaksi. Tastd syystd, joskus regenerointi kannattaa suorittaa irrallaan muusta
jarjestelmastd, jolloin regenerointiin kuluva aika ei ole riippuvainen vaihtoajasta.
Kuvassa 7 on esitetty periaatekuva kolonnin irrallisesta regeneroinnista. Téllaisen
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regeneroinnin suorittamisen vaatimukset venttiilijérjestelmalle ovat samankaltai-

set kuin Varicol-prosessissa. (Chin ja Wang 2004)

[Reg] |
Step 8 ’
2
Raf. aste

Kuva 7. Regeneroinnin suorittaminen irrallaan. (Chin ja Wang 2004)

Kun Varicol-menetelméssa pyrittiin siirtdmaan porttien paikkoja konsentraatio-
profiilien siirtymisen tahdissa, pyritddn Powerfeed-menetelméssa konsentraatio-
profiilien siirtymiseen vaikuttamaan muokkaamalla virtausnopeuksia. Vaihto voi-
daan jakaa esimerkiksi neljaan osavaliin joille kullekin optimoidaan oma virtaus-
nopeutensa, tatd on havainnollistettu kuvassa 8. Optimointia ei pysty tekemé&én
intuition varassa vaan on kaytettdvd optimointimenetelmid. Powerfeed-
menetelméssa pumppujen virtausnopeutta on siis kyettdva ohjaamaan operoinnin
aikana. Powerfeed-menetelmén avulla voidaan eluentin kulutusta vahent&é ja tuot-

tavuutta kasvattaa. (Seidel-Morgenstern et al. 2008)
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Kuva 8. Esimerkki virtausnopeuksien vaihtumisesta nelja kertaa yhden vaih-

don aikana. Syotté paksu yhtendinenviiva, raffinaatti pistekatkovii-
va, ekstrakti kapea yhtendinenviiva ja eluentti katkoviiva. (Seidel-
Morgenstern et al. 2008)

Modicon-menetelméssa syottokonsentraatiota muokataan operoinnin aikana. Kay-
tettdvan syoton konsentraatioprofiilin muotoon vaikuttaa erotettavien komponent-
tien adsorptioisotermit. Esimerkiksi Langmuir adsorptioisotermid noudattaville
komponenteille kannattaa Modicon-menetelmdassé kéyttaa erittdin alhaista syotto-
konsentraatiota vaihdon alussa kun taas vaihdon lopussa mahdollisimman korke-

aa. (Kaspereit 2009)

Modicon-menetelmd vaatii kahden konsentraatioltaan eroavan syottéliuoksen seké
sekoituslaitteen kayttod. Syottopumpuilta téllainen menetelma vaatii virtausno-
peuden ohjausta operoinnin aikana. Menetelm& perustuu siihen, ettd syottokon-
sentraatio vaikuttaa sisaisiin konsentraatioprofiileihin ja niiden migraationopeu-
teen, jos adsorptioisotermi on epélineaarinen. Modicon menetelman avulla voi-
daan parantaa tuotteen puhtautta. Kuvassa 9 on nahtavilla konsentraatioprofiilit
perinteisessd SMB:ssd sekd Modicon-menetelmassa. (Seidel-Morgenstern et al.

2008)
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1k

Eluent B A+B A

Kuva 9. Konsentraatioprofiilit perinteisessd SMB:ssa (yhtenéinen viiva) seké
Modicon menetelmalld (katkoviiva). Nuoli osoittaa suunnan johon

konsentraatioprofiili siirtyy Modicon-menetelman ansiosta. (Seidel-
Morgenstern et al. 2008)

Zhang et al. (2003) ovat vertailleet Varicol-menetelmén, Powerfeed-menetelmén
ja kolonnien lukumé&éran vaikutusta SMB:n toimintaan enantiomeerien erotukses-
sa ja tulleet siihen lopputulokseen ettd Powerfeed sekd Varicol parantavat SMB:n
toimintaa. Saatava hyoty kasvaa erotuksen vaikeuden kasvaessa. Kuvassa 10 on
esitetty ekstraktin ja raffinaatin puhtauden wvalista riippuvuutta eri SMB-
menetelmissd. Kuvasta 10 nghdadn, ettd tutkitussa erotuksessa sek& Powerfeed
ettd Varicol-menetelmalla paastadn parempiin puhtauksiin kuin perinteisessa
SMB:ss4, kun kolonnien lukumaaré on sama.

0.99 +
0.98 +
0.97
0.96 +
a 0.95 + &
0.94 a1,
' ' ' ' ala 6
ks A
Q28 & 5-column SMB ‘ a1 a9
o 6-column SMB AQ
0.92 A 5-column Varicol | A g
| —s—>5-column PowerFeed with F changing ‘» i
0.91 A
C A
0.9 : ; : ; i i ; 1 1 =
09 091 092 093 094 095 096 097 0.98 0.99 1

Pr

Kuva 10. Pareto-kayrat viiden kolonnin SMB:lle, Varicolille ja Powerfeedille
sekd kuuden kolonnin SMB:lle. (Zhang et al. 2003)
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Chan et al. (2008) ovat vertailleet panos, SMB sekd Varicol-prosessien taloudelli-
sia ndkokohtia, kun erotettavat komponentit noudattavat lineaarisia isotermeja.
Vertailussaan he péaatyivét siihen ettd panostoiminen prosessi on taloudellisesti
kannattavampi kuin SMB kahdeksan vuoden ajan, jonka jdlkeen SMB:n kannatta-
vuus on parempi. Vertailun mukaan Varicol-prosessi on kannattavuudeltaan hei-
kompi kuin SMB prosessi. Chan et al. (2008) kuitenkin huomauttavat ettd opti-
moinnissa ei ollut huomioitu kaikkia Varicol-prosessin parametreja. Tasta syysta
Varicol-prosessi voi olla todellisuudessa kannattavampi kuin SMB. Kuvassa 11
on esitetty panos, SMB- sek& Varicol-prosessien diskontatut kumulatiiviset kassa-

virrat.

—a— Single
—a- -SMB
— = \aricol

(US$ x 107

Cumulative discounted cash flow

) T 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Years

Kuva 11. Diskontatut kumulatiiviset kassavirrat eri prosessivaihtoehdoille.
(Chan et al. 2008)

5 SMB:n kayttd hydrometallurgiassa

SMB:n kaytostad hydrometallurgiassa on saatavilla vahan julkaistua informaatiota.
Koboltin ja nikkelin erotuksesta jatkuvatoimisella ioninvaihdolla on saatavilla
enemman informaatiota. Niiden erottaminen toisistaan on hankalaa johtuen sa-
mankaltaisesta kayttdytymisesta vesiliuoksissa. Kuten aiemmin on mainittu, io-
ninvaihdossa tarvitaan elektrolyytti korvaamaan vastaionit hartsista. Tama johtaa
siihen, ettd jatkuvatoiminen ioninvaihtolaitteisto sisaltdd irrallisia vyohykkeitd,
joissa hartsi regeneroidaan. Lisaksi tarvitaan vield vaihe, jossa poistetaan elektro-

lyytti kolonnista, jotta se ei kulkeudu erotusvyohykkeisiin.
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Rosato et al. (1984) ovat tutkineet jo vuonna 1984 koboltin ja nikkelin erotusta
kelatoivalla ioninvaihtohartsilla XFS-4195 (nykyisin Dowex M4195) kaksi-
vyohykkeisessa koelaitteistossa. Ensimmaisessa vyohykkeessa kolonni vastavir-
tahuuhdellaan; jonka jalkeen eluoidaan kahdessa osassa ja huuhdellaan uudelleen.
Ensimmaisessé osassa eluointi tapahtuu 25 g/L rikkihapolla ja toisessa 50 g/L rik-
kihapolla. Kuvassa 12 on esitetty konsentraatioprofiilit eluoinnin aikana. Eluointi
tehtiin kahdessa osassa, koska tdmén oli havaittu vahentévén nikkelin osuutta lop-
putuotteessa. Toisessa vyOhykkeessa syotetddn erotettavaa liuosta kolonneihin.
Rosato et al. (1984) pystyivat tuottamaan téll& tavoin lopputuotetta, jossa koboltin

ja nikkelin suhde oli suurempi kuin 500:1, kun syott6liuoksessa suhde oli 50:1.
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Kuva 12. Eluoinnin konsentraatioprofiili koboltin ja nikkelin erotuksessa XFS
4195 hartsilla kayttaen rikkihappoa 25 g/L ja 50 g/L lampdtilassa
25 °C. (Rosato et al. 1984)

My0s Bailey et al. (2005) ovat tutkineet koboltin ja nikkelin erotusta samalla Do-
wex M4195-hartsilla, mutta ISEP-laitteistossa, jossa oli 30 kolonnia. Kuvassa 13
on esitetty periaatekuva kaytetysté tekniikasta. Kuvasta ndhdaan, ettd myos tassa
koboltin eluointi hoidetaan laimeammalla rikkihapolla 10-20 g/L ja nikkelin elu-
ointi vakevammalla rikkihapolla 150 g/L. Koboltin eluentin alhaisesmman kon-
sentraation havaittiin vahentavan kierrétettdvan nikkelin méaraé. Taulukkoon I on
koottu pilot-laitteiston kokeista saadut tulokset ja ajoparametrit. Bailey et al.

(2005) mainitsevat, ettd vuonna 2000 Gambishin kobolttitehtaalle Zambiaan
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asennettiin teollisuusmittakaavan ISEP-laitteisto koboltin ja nikkelin erottami-

seen.

10-20 g/L HySO4 150 g/L H,S0,

Rotation \

Direction
Loading ZOIIC Backwash Water

[ ]

B Cobalt Stripping Zone
[ Nickel Stripping Zone
@

Backwash Zone

Kuva 13. Periaatekuva ISEP-laitteiston toiminnasta koboltin ja nikkelin ero-
tuksessa. (Bailey et al. 2005)

Taulukko 1 Bailey et al. (2005) saamat tulokset pilot-laitteistolla.
Koe A B C D E F G
Kiertoaika, h 6,93 693 408 68 7,35 11,02 5,51
Syottd Co, mg/L 58,8 55,7 548 56,8 538 53,1 52,75
Syotté Ni, mg/L 355 377 371 373 413 416 420
Tuote Ni, mg/L 284 270 270 250 215 182 245
Syottd, BV/h 92 76 99 62 30 21 4,3
Ni poisto, % 118 152 184 242 392 416 278
Ni kierratys, % 116 146 115 16,3 14 179 151

Ni lataus hartsiin, g/L 289 337 254 333 3,00 330 234
Co eluentin konsentraa- 20 20 20 20 10 10 10
tio, g/L

Ni eluentissa/Ni adsor- 56,9 54,2 656 59,2 803 759 725
boitunut, %

Co héavio, % 0,04 0,01 0,05 0,02 0,05 004 0,12
Ni poisto, g/h 100 138 164 217 388 415 279

Kobolttiin ja nikkeliin liittyy myods Duyvesteyn et al. (1996) patentti nikkelin ja
koboltin talteenotosta lateriittimalmeista. Tassakin julkaisussa nikkeli erotettiin
koboltista Dowex M4195 hartsilla ISEP-laitteistolla. My6s Liu (2008) on julkais-
sut patentin, jossa kasaliuotuksella nikkelioksidimalmista saadusta liuoksesta ote-
taan talteen nikkeli ja koboltti ISEP-laitteistolla. Rossiter (2009) on esittanyt pa-
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tentissaan osana prosessia kuparin ja nikkelin talteenottoon jatkuvatoimista ionin-
vaihtolaitteistoa. Kearney et al. (2008) ovat patentoineet SMB-menetelman, jonka
tarkoituksena on happojen ja metallien talteenotto hydrometallurgian prosessive-
sistd. Menetelm& on kaytanndssé taysin perinteinen SMB (vrt. kuva 14 ja kuva 1),

jota on keksitty soveltaa hydrometallurgian prosessivesien kasittelyyn.

l A o [ ) I_V—E) [ =) L A o I__@ [_v_e |_6
Water Acid Lean Metal salts
product electrolyte product

Kuva 14. Happojen talteenotto hydrometallurgian prosessivesista. (Kearney et
al. 2008)

Rossiterin ja Careyn (1999) laskelmien mukaan kuparin talteenotto jatkuvatoimi-
sella ioninvaihdolla olisi taloudellisesti kannattavaa, kun syottéliuoksen kuparipi-
toisuus on alle 05g/L. Aikaisemmin jatkuvatoimista  ioninvaih-
to/kromatografialaitteistoa (Septor) myynyt Outotec on esittdnyt menetelman
uraanin ja vanadiumin erottamiseen. (Outotec 2009) Outotec on myds julkaissut
tiedon, ettd Septor on kaytossa eteldafrikkalaisessa kuparikaivoksessa nikkelin
talteenotossa liuoksesta, jonka nikkelipitoisuus on 10-15 g/L. (Wijnberg 2010)

6 SMB-laitteistoissa kaytettavat venttiilijarjestelmat

Venttiilijarjestelm& on jokaisen SMB-laitteiston ydin, silld se maéarittaa laitteiston
joustavuuden ja sitd kautta sen soveltuvuuden erityyppisiin erotusmenetelmiin.
Venttiilijarjestelmén joustavuuden lisaksi on otettava huomioon, ettei sen rakenne
saa johtaa huomattavaan kontaminaatioon. Venttiilijarjestelméan rakenteesta joh-
tuva kontaminaatio voi aiheutua seuraavista syisté: liuosten jakaessa saman jako-
yhteen voivat liuokset sekoittua keskenaan; loukkuun ja&neiden liuosten huuhtou-
tumisesta toisiin vyohykkeisiin; ja tuotevirtoihin tai laitevioista esimerkiksi tiivis-

tevuodoista monimutkaisilla venttiileill4. (Chin ja Wang 2004)
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Keskusventtiilit ovat kalliita ja ne on tarkoitettu usein erikoiskayttoon. UOP-
keskusventtiili on suunniteltu suurimittaiseen tuotantoon ja on tasta syysta epa-
kéaytannollinen pienen mittakaavan kayttoon. Kolonnien mé&éran muokkaaminen
eri vyohykkeissg, eli konfigurointi, ja modifiointi on hankalaa. Silla ei kyet& aja-
maan uusilla SMB-menetelmilla (esimerkiksi aiemmin esitetty Varicol). ISEP-
keskusventtiili mahdollistaa konfiguroinnin muokkaamisen, mutta myoskéan silla
ei kyetd ajamaan uusilla SMB-menetelmilld. ISEP-keskusventtiilissd alaosa on
kiinnitetty kolonneihin. Kolonnit pyorivat yhdessd alaosan kanssa silld ne ovat
kiinnitetty akseliin karusellin kautta. Venttiilin yldosassa on liitokset jokaisen ko-
lonnin valilla. Kuvassa 15 on esitetty ISEP-venttiilin periaatekuva. Sen etuna on
myo6s vahéisempi kontaminaatio kuin UOP-keskusventtiililld. 1SEP-venttiilin
valmistaminen vaatii tarkkuutta ja kolonnien pyorittdminen karusellissa on hanka-
laa, mink& johdosta sen kdyttdminen ei aina ole taloudellisesti jarkevaa. (Chin ja
Wang 2004)

Step 1 Step 2
Desorbent Desorbent
' :

Kuva 15. ISEP-venttiilin toimintaperiaate. (Chin ja Wang 2004)

Kaksi- ja kolmitieventtiileihin perustuvat venttiilijarjestelmat ovat erittéin jousta-
via ja niiden avulla voidaan toteuttaa kaikki mahdolliset SMB-menetelmét. Kui-
tenkin kehittyneemmat menetelmét vaativat suuren méaarén venttiileja, jolloin
venttiilien ohjaus monimutkaistuu ja vahent&a laitteiston luotettavuutta. Venttiili-
en suuri mééara myos johtaa suhteellisen kuolleen tilavuuden kasvuun pienimitta-

kaavaisissa laitteistoissa, ja vahentda taten erotuksen suorituskykyd. Kontaminaa-
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tiota tapahtuu linjoissa venttiilien ja jakoyhteiden vélilll4. Kuvassa 16 on esitetty
SMB neljalla kaksitieventtiililla kolonnia kohti. (Chin ja Wang 2004)

Desorbent

Extract —
Speed
R Fump \ 4

-

F 3

Kuva 16. ”Nelja kaksitieventtiilia kolonnille” -jarjestelm& suljetulla kierrolla.
(Chin ja Wang 2004)

"Yksi kiertoventtiili virtaa kohti” -jarjestelmélld padstadn pienimpaan mahdolli-
seen maaraan kiertoventtiilejd, mutta se ei mahdollista sinallaédn vy6hykkeiden
ohituksia ja avointa kiertoa. Se myos vaatii muuttuvanopeuksisen pumpun. Tassa
jarjestelmassa kiertoventtiili valitsee, mihin kolonniin virran ohjaa, ja taten portti-
en lukumadré rajoittaa kaytettdvien kolonnien lukumaarédn. Kontaminaatiota ta-
pahtuu jokaisessa jakoyhteessd, silla jokainen linja venttiilistd on yhteydessé lait-
teiston sisdiseen virtaan. Kuvassa 17 on esitetty periaatekuva "yksi kiertoventtiili

virtaa kohti” -jarjestelmésta suljetulla kierrolla. (Chin ja Wang 2004)
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4-way
Manifold

Variablef
Speed g%

Pump

Kuva 17. ”Yksi Kiertoventtiili virtaa kohti” -jarjestelmé suljetulla kierrolla.
(Chin ja Wang 2004)

”Yksi Kkiertoventtiili kolonnia kohti” -jarjestelmassé venttiili valitsee virran ko-
lonniin. Kolonnien lisé&minen on helppoa, mutta vyohykkeiden maaréé rajoittaa
kiertoventtiilin porttien lukumaard. Se mahdollistaa asynkroniset vaihdot, mutta
on rajoitettu suljettuihin kiertoihin ja vaatii muuttuvanopeuksisen pumpun. Sill4 ei
my0oskaan pysty ajamaan k&yttden uudempia SMB-menetelmid. Kuvassa 18 on
esitetty periaatekuva yhdesté kiertoventtiilista kolonnia kohti-jarjestelmasta sulje-
tulla kierrolla. Taulukossa Il on esitetty koottu vertailu venttiilijarjestelmisté.
(Chin ja Wang 2004)

[Ralfinate |
[(Extract ] i

Kuva 18. ”Yksi kiertoventtiili kolonnia kohti” -jarjestelma suljetulla kierrolla.
(Chin ja Wang 2004)
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Taulukko Il Venttiilijarjestelmien vertailu. 2T/3T = Kaksitie-/kolmitieventtiili
IKV1V = yksi kiertoventtiili yhdelle virralle, 1IKV1K = yksi kierto-
venttiili yhdelle kolonnille, 2KV1V = kaksi kiertoventtiilia yhdelle
virralle. * siséltdd 4-6 kiertoventtiilin liséksi sulkuventtiileja. (Chin
ja Wang 2004)

Venttiilijarjestelma UOP ISEP 2T/3T 1KV1V/2KV1V 1KV1K
Kiinte&t kolonnit Kylla Pyorivat Kylla Kylla Kylla
Muunneltavuus Rajoitettu Hyva Hyva Hyva Hyva
Kolonnien lukumadrén

kasvattaminen Ei Ei Kyllda Rajoitettu Kylla
VyoOhykkeen ohittaminen Ei Kylla Kylla Ei Ei
Riippumaton porttien

vaihto Ei Ei Kyllda Kylla Kylla
Kontaminaatio Admi-

xing/cross-mixing Kylla Ei Kyllda Kylla Kylla
Venttiilien lukuméaarg 2-

2-2-2 1 1 16-48 4-14* 8
Varicol Ei Ei Kyllda Kylla Kylla
JO prosessi Ei Ei Kyllda Kylla Ei
Nopea aloitus ja lopetus Ei Ei Kylla Kylla Ei

7 SMB-laitteiston suunnittelu ja toteutus

SMB-laitteiston rakentaminen toteutettiin osana Energy & Lifecycle Efficient Me-
tal Processes — ELEMET-ohjelman 1X Hydro-projektia. ELEMET-ohjelman ta-
voitteena on vahentdd péaéstoja sekd energian ja raaka-aineiden kayttoa metallien
tuotannossa. SMB-menetelmien kayttdmisen on havaittu muilla tekniikan aloilla
vahentdneen raaka-aineiden kayttod. Jotta paé&stéisiin  tutkimaan SMB-
menetelmien kéyttod hydrometallurgisissa sovelluksissa, on tdman tyon tarkoituk-
sena rakentaa mahdollisimman helppokayttdinen ja toimintavarma laitteisto, jon-
ka pitdd myos tayttad seuraavat ehdot:

1. Kestdd 5M H,SO, ja 5M HCI kéaytto.

2. Mahdollistaa vahintdan neljan irrallisen vyohykkeen kaytto.
3. Mahdollistaa vahintddn kymmenen kolonnin k&ytto.

4. Mahdollistaa suljetun kierron kaytto

5. Mahdollisuus ohjata laitteistoa LabVIEW-ymparistossé

Koelaitteiston alustava suunnittelu aloitettiin venttiilijarjestelmén valinnalla. Kes-
kusventtiileihin perustuvat jarjestelmat hylattiin niiden joustamattomuuden vuok-
si. Kaksi- ja kolmitieventtiilijarjestelméaa ei valittu, silla se olisi johtanut venttiili-

en hyvin korkeaan maaréan. Kaksitieventtiilijarjestelmd, jossa on kymmenen ko-
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lonnia ja nelja irrallista vyohykettd, olisi vaatinut vahintd&dn 90 kaksitieventtiilid.
Tama olisi johtanut suureen ohjaustarpeeseen seka kontaminaatioriskiin. Jarjes-
telmé& yksi kiertoventtiili kolonnia kohti” hylattiin, koska se olisi vaatinut enem-
man kiertoventtiileja kuin yksi kiertoventtiili virtaa kohti” -jarjestelma lisaédmatta
kuitenkaan jarjestelmén joustavuutta. N&iden syiden johdosta paadyttiin ratkai-
suun, jossa kaytetdan yhta kiertoventtiilia kullekin virtaukselle, jonka lisaksi kay-
tetddn kunkin kolonnin vélissé yhta sulkuventtiilid. Sulkuventtiilien avulla irrallis-
ten vy6hykkeiden kaytté on mahdollista. Periaatekuva neljalla irrallisella vyohyk-
keelld suoritettavasta erotuksesta kyseisessa jarjestelméssd kuvassa 19 sekd peri-

aatekuva perinteisesta SMB:std suljetulla kierrolla kuvassa 20.

Wash Regenerant \Wash
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Kuva 19. SMB neljalla irrallisella vyohykkeell&.
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Kuva 20. Perinteinen SMB suljetulla kierrolla.

7.1 Laitteistoon tehdyt hankinnat

Kiertoventtiiliksi valittiin 13-porttinen Rheodynen RV750-116. Venttiilin virtaus-
tiehye on tehty PEEK:std, joten t&std johtuen laitteistossa kaytettava rikkihapon
konsentraatio saa olla enintd&dn 3M. Laitteisto ei siis tdytd alussa asetettuja ehtoja
rikkihapon kestavyydelle. Valitun venttiilijarjestelmén johdosta valittu kiertovent-

tiili rajoittaa myos laitteistossa kaytettavien kolonnien lukumééran kahteentoista.

Sulkuventtiilien valinnassa p&adyttiin Takasago Electric Inc:n kolmitieventtiiliin
MLV-3-1/4UKGH-3, jonka kaikki portit kestavét painetta 7 bariin asti. Kolmi-
tieventtiilien paineenkesto on koko jarjestelmén pienin ja taten se maarittaa jarjes-
telméssa kaytettdvan maksimipaineen. Tastd voi tulla ongelmia, jos jarjestelmassa
halutaan ajaa suurilla virtausnopeuksilla. Kolmitieventtiilin kaytt6on paadyttiin,
koska venttiili sijaitsee kohdassa jossa paine voi kohdistua venttiiliin molemmilta
puolilta. Kolmitieventtiilin ja koko laitteiston turvaamiseksi paadyttiin hankki-
maan Idex Health & Science:n U-456 -paineentasausventtiilit. Naméa venttiilit au-
keavat 7 barin paineessa ja sulkeutuvat jalleen kun paine laskee alle 7 baria. Seka
kierto- ettd solenoidiventtiilien ohjaus perustuu 24 VDC -signaaleihin. Naiden
signaalien tuottamiseksi teetettiin LUT:n Elektroniikan Suunnittelukeskuksessa

venttiilinohjain, joka voidaan kytked tietokoneeseen USB-portin kautta. Venttii-
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linohjaimen k&skykomennot perustuvat ASCII-koodeihin, joita voidaan kasitella
LabVIEW-ohjelmistossa.

Laitteistossa kéaytettavaksi pumpuksi valittiin Flom Co Al-12-13 Intelligent pump,
jonka virtausta voidaan s&atdd 1 pL/min tarkkuudella ohjattaessa RS232-portin
kautta. Liséksi silld on alhainen painevaihtelu pumppauksen aikana. Pumppujen
parhaan toimivuuden takaamiseksi hankittiin myos vastapaineventtiilit, jotka tuot-
tavat pumpulle 17 baarin vastapaineen. RS232-portin kautta tapahtuva ohjaus pe-
rustuu ASCII-merkistdon ja jotta tietokoneelta voidaan ohjata pumppuja, hankit-
tiin Vision System VScom-16COM-RM-adapteri, joka kytket&d&n tietokoneen
USB-porttiin. Adapteriin on mahdollista kytked 16 RS232-portin kautta ohjatta-

vaa laitetta.

Kolonniksi valittiin kayttokokemusten perusteella Kronlab Eco Glass-kolonnit.
Kolonnien siséhalkaisija on 15 mm ja niiden pedin korkeutta voi satéa valilla
80-200 mm. Kolonni kest&a painetta 25 bariin asti ja tten niiden paineenkesto on
laitteiston toiseksi alhaisin. Jos markkinoilta I0ydetadn sopivat sulkuventtiilit kor-
vaamaan nyKyiset, voidaan laitteiston maksimipainetta kasvattaa 25 bariin saakka
ilman suurempia hankintoja. Laitteiston kayton kannalta on tarke&d, ettd laitteis-
toon pdasee mahdollisimman vé&hdn ilmaa. Tamén johdosta hankittiin Pheno-
menex Degassex DG-4400 poistamaan ilma syottoliuoksista. Kyseinen kaasun-

poistaja valittiin laboratorion aikaisempien k&yttokokemusten perusteella.

Kolonnien termostoinnista vastaa Lauda Alpha A24-termostaatti. Hauteen koko
on 18-25 L ja pumpun virtausnopeus maksimissaan 16 mL/min. Turvallisuuden
sekd kaytettavyyden vuoksi termostointijarjestelméén hankittiin jokaisen kolonnin
ulos- ja sisaantuloon Colder Products Companyn PLC-pikaliittimet, jotka estavat

virtauksen vastakappaleiden ollessa irrotettuina.

Vaa’an valinnassa ratkaisevaksi tekijaksi nousi vaakojen luettavuus tietokoneelta.
Sartorius Talent TE-4101 vaakaan oli valmiiksi saatavilla ajurit suoraan Lab-
VIEW:hin ja lisdksi se oli suoraan kiinnitettdvissd USB-porttiin. Tietokoneen
USB-porttien vahaisyyden vuoksi paadyttiin hankkimaan Deltacon UH-710 USB-
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keskus, jossa on seitsemdn USB-porttia. Fraktionkerddjiksi valikoitui hinnan ja

kapasiteetin perusteella GE Healthcare Frac-920.

Yksittdisten laitteiden liséksi hankittiin putkia ja liittimia eri laitteiden liittdmisek-
si kokonaisuudeksi. Putket ja liittimet hankittiin Idex Health & Sciencelta vali-
koiman kattavuuden ja taloudellisten perusteiden yhteisvaikutuksesta. Ostettujen
putkien ja liittimien tiedot seka kayttokohteet on taulukoitu liitteeseen | ja liittee-
seen Il on koottu hankittujen laitteiden tiedot.

7.2 Laitteiston kokoonpano

Koko laitteisto kasattiin Hiltin LVIS MQ-asennusjérjestelman osista suunnitel-
tuun kehikkoon. Asennusjarjestelmésta koottu kehikko on muunneltavissa kullois-
tenkin tarpeiden mukaisesti, liséksi vahingoittuneiden osien korvaaminen uusilla
on yksinkertaista. Kehikkoon ostetut Hiltin asennusjarjestelman osat on taulukoitu
liitteeseen I11.

Kuvassa 21 on esitetty rakennettu laitteisto. Venttiilien ja kolonnien sijoittelun
l&htokohtana oli minimoida niiden valiset etaisyydet. Muiden laitteiden sijoittelu
perustuu tarpeeseen suojella niitd kemikaalien roiskeilta. Tdmén johdosta pumput,
kaasunpoistaja seké fraktionkeragjat sijoitettiin suojaavien tasojen alle. Taso, jolle
fraktionkerégjat on sijoitettu kuvassa 21, on mitoitettu siten ettd sinne sopii myos
0sa vaaoista syottopulloineen. Tdma vaihtoehto vapauttaa tydskentelytilaa seké
suojelee vaakoja kemikaalien roiskeilta. Solenoidiventtiilien ohjauskaapelit suo-
jattiin muoviputken sisdén. Kuvassa 22 on esitetty laitteiston virtauskaavio, ku-
vasta 21 poiketen siind on kaytdssa kahdeksan kolonnia kymmenen sijaan. Ku-
vaan 22 on piirretty nelja irrallista ilmanpoistajaa piirrosteknisisté syistd, vaikka

todellisuudessa yksi laite huolehtii kaikkien neljan virran ilmanpoistosta.
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Kuva 21. Rakennettu koelaitteisto.
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Kuva 22. Kahdeksan kolonnin laitteisto neljalla irrallisella vyohykkeella.

8 SMB-laitteiston ohjelmisto

Vaikka tassé tyossa koodatun ohjelmiston kokoluokka on aivan toinen kuin teol-
listen prosessinohjausjérjestelmien, on samoja piirteitad l0ydettavissd myos tasta
ohjelmistosta. Prosessinohjauksessa kaytettaville jarjestelmille kaytetdadn ohjel-
mistotuotannossa nimitystad reaaliaikajarjestelmét. Reaaliaikajérjestelmat ovat
kiintedssd vuorovaikutuksessa ympéristonséd kanssa, joten niiden on reagoitava
nopeasti ympariston antamiin arsykkeisiin. Reaaliaikajérjestelmia suunniteltaessa
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on kéytossa kaksi sisaisen rakenteen arkkitehtuuria. Tapahtuma-liipaistussa arkki-
tehtuurissa toimintojen suoritus riippuu tapahtumien esiintymisestd ymparistossa
tai tietokonejarjestelmdssa. Aika-liipaistussa arkkitehtuurissa toimintojen suoritus
riippuu ajan etenemisesta. Aikaohjatuissa jarjestelmissd on oma autonominen oh-
jaus ja sen vuorovaikutus ympériston kanssa tapahtuu ennaltaméératyn aikataulun
mukaisesti. Tapahtumaohjattu jarjestelma on taas ympariston ohjauksen alaisena
ja vastaa arsykkeisiin niiden ilmennyttya. (Haikala 2004)

Aika-liipaistu arkkitehtuuri on ké&ytossa kovia vasteaikavaatimuksia vaativissa
jarjestelmissa. Sen etuina on esimerkiksi toistettavuus sekd vikasiedon hallitta-
vuus. Tapahtuma-liipaistu arkkitehtuuri on kayt0ssa jarjestelmissd jotka eivét
vaadi kovia vasteaikoja eli vasteajasta lipedaminen ei aiheuta vakavia seurauksia.

Sen etuina on joustavuus seké resurssien kayton tehokkuus. (Obermaisser 2005)

Reaaliaikaohjelmiston pd&dongelmia ovat poissulkemiseen, synkronointiin, lukkiu-
tumiseen ja nadlkiintymiseen liittyvéat ongelmat. Poissulkemisella estetddn monen
prosessin samanaikainen tietorakenteen késittely. Synkronoimisella tarkoitetaan
eri prosessien keskindistd tahdistamista. Lukkiutuminen voi johtua siita, etta pro-
sessit odottavat toisten prosessien suorittamia toimenpiteitd. Nalkiintymisella tar-
koitetaan sitd ettd prosessi voisi periaatteessa edetd, mutta esimerkiksi muiden

prosessien kayttaytymisen johdosta se ei saa aikaa. (Haikala 2004)

Rakennettua SMB-laitteistoa ohjataan LabVIEW 2010 graafisessa ohjelmoin-
tiympéristossé koodatulla ohjelmistolla. Kaikki laitteet, joiden kautta ohjauské&s-
kyt valitetddn kohteisiinsa, ovat liitettavissa tietokoneeseen USB-portin kautta.
Laitteiden ohjaus hoituu tdman vuoksi tietokoneelta, jossa on riittdva maara USB-
portteja sek& LabVIEW 2010.

LabVIEW:n graafinen ohjelmointiymparistd perustuu G-ohjelmointikieleen, joka
on niin kutsuttu dataflow-kieli (tietovuo). Ohjelman suoritusjérjestys méaaraytyy
sen mukaisesti missa jarjestyksessa tietoelementit on kytketty toisiinsa. Jokainen
tietoelementti voi suorittaa itsensa, kun kaikki syotetiedot ovat saatavilla. Tallaisia
tietoelementteja voi olla samanaikaisesti useita, mista johtuen suoritusjérjestys voi

olla taysin mielivaltainen. LabVIEW ei siis takaa missé jarjestyksessa toiminnot
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suoritetaan, jos ne eivat ole riippuvaisia toisistaan. Siksi ohjelmoijan pit&a raken-
taa koodiin riippuvuussuhteet, joiden johdosta ohjelma suorittaa toiminnot halu-
tussa jarjestyksessé. (Sumathi ja Surekha 2007, Bitter et al. 2000)

8.1 Ohjelmiston perusrakenne

Laitteistoa ohjaava ohjelmisto on rakennettu aikaohjautuvaksi jérjestelmaksi. Ku-
vassa 23 on esitetty ohjelmiston yksinkertaistettu kulkukaavio. Jarjestelman vuo-
rovaikutus ympadriston kanssa tapahtuu vain ennalta madrattyind ajankohtina.
Kriittisi4 toimintoja valvotaan koko vaihdon ajan (pumpuilta tulevat vikailmoi-
tukset ja kayttgjan valittomat ajon keskeytyskéskyt) ja toissijaisia toimintoja val-
votaan vain vaihtojen tapahtuessa (naytteenkerdimen ohjauskéskyt ja ajon lope-
tuskaskyt).

Ohjelmointityon alkuvaiheessa esiin nousi reaaliaikajérjestelmien perusongelmia
kuten synkronoimisen suorittaminen ja lukkiutuminen. Toimintojen synkronoimi-
nen on suoritettu ohjelmistossa samanaikaistamalla eri laitteita ohjaavat osiot
(ndytteenkeraimet, pumput, massanmittaus) jokaisen vaihdon alussa. Ohjelman
lukkiutuminen estettiin poissulkemalla eri osioiden oikeus asettaa virheajan ku-

lumisen indikaattori ei-asentoon.
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Laitteiston ohjaamisesta vastaavan ohjelmiston kulkukaavio.

Kuva 23.
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8.2 Ohjelmiston paatoiminnot

Seuraavaksi keskitytddn paatoimintoihin, jotka ohjelmisto mahdollistaa kayttajal-
le. Yksityiskohtaisemmat tiedot ohjelmiston k&ytostd ja toiminnoista on koottu
erilliseen Suppulan 2010 tekemaan kayttoohjeeseen. Ohjelmisto tarkistaa yhteydet
venttiileihin, pumppuihin ja vaakoihin. Yhteydet venttiileihin varmistetaan aset-
tamalla sekd& moottori- ettd solenoidiventtiilit kahteen eri asentoon. Asetuspara-
metrit on mahdollista joko tallentaa konfiguraatiotiedostoon my6hempaa kayttoa

varten tai lukea suoraan vanhasta konfiguraatiotiedostosta.

Venttiilienohjausta varten ohjelmistoon on tehty valmiiksi kolme eri ohjelmaa,
joiden avulla ohjelmistoon saadaan asetettua tarvittavat ohjausmatriisit. Perusoh-
jelma laskee venttiilien asetusparametreista ohjausmatriisit venttiileille olettaen,
ettd jokaisen venttiilin syottokohta siirtyy yhden kolonnin verran joka vaihdossa.
Toisena vaihtoehtona on k&yttaa véliaskelohjelmaa jossa perusperiaate on sama
kuin perusmoodissa, mutta toistuvia osioita voi olla useita. Liséksi naiden ohjel-
mien tuottamaa moottoriventtiilien ohjausmatriisia voidaan muokata ja solenoidi-
venttiilien ohjausmatriisiin voidaan asettaa uusia venttiilejgd manuaalisesti. Putkis-
topesuohjelma laskee ajomatriisin, jossa syOtet&an liuosta kaikilla sisd&ntulovent-
tilleillda samaan jakopoytdan ja poistetaan ulostuloventtiililld. Kun putkisto on
puhdistunut, ohjelma vaihtaa kaytettdvad ulostuloventtiilid. Kun kaikki ulostulo-
venttiilit on kayty lapi, vaihdetaan sisaantuloventtiilien syottokohtaa ja toistetaan

sama sen ulostuloventtiilien putkistolle.

Pumppujen ohjauksessa on ohjelmistossa valittavana vakiovirtausohjelma, vélias-
kelohjelma, sek& gradienttiohjelma. Kuvaan 24 on koottu esimerkki kullakin oh-
jelmalla tuotettavista virtausprofiileista. Vakiovirtausohjelmassa virtaus on sama
koko ajon ajan. Viliaskelohjelmassa voidaan asettaa joka valiaskeleeseen oma
virtausnopeutensa. Gradienttiohjelmassa voidaan kéyttéda seké porras- ettd lineaa-

risia gradientteja vaihdon aikana.
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Kuva 24. Pumppujen virtausprofiilit eri ohjelmilla. a vakiovirtausohjelma, b
valiaskelohjelma, ¢ gradienttiohjelma porras gradienteilla ja d gra-
dienttiohjelma lineaarisilla gradienteilla.

Fraktionker&gjien ja fraktiointiventtiilien ohjaukseen on kaytettavissa perusohjel-
ma, vaihto-ohjelma seké véliaskelohjelma. Perusohjelmassa fraktiointi suoritetaan
jokaisessa vaihdossa asetettujen arvojen mukaisesti. Vaihto-ohjelmassa kayttaja
VoI asettaa mistd vaihdoista nayte otetaan. Véliaskelohjelmassa kaytt4ja voi aset-
taa véliaskelajon aikana otettavan nédytteen asetukset. Poiketen muista alkuasetuk-

sista fraktiointiasetukset ovat muokattavissa myos ajon aikana.

Ohjelmisto tarkistaa ajon aikana venttiilinohjaimelta tulevia sijaintitietoja, pump-
pujen virhesignaaleja seké kayttgjalta tulevia signaaleja. Jos virhe havaitaan oh-
jelmisto pysayttdd pumput ja asettaa venttiilit alkutilaan. Virheen tai kayttdjan
keskeytettyé ajon on ajo mahdollista kdynnistad uudelleen kohdasta johon se vir-

heen havaitsemishetkella jai.
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8.3 Ohjelmiston kayttoliittyma

Ohjelmaa kéaytetadan graafisella kayttoliittymalld, jossa toiminnot on jaoteltu kuu-
delle vélilehdelle. Ensimmaiselld vélilehdelld kayttdja asettaa venttiilien ajopara-
metrit, toisella pumppujen parametrit ja kolmannella ndytteenoton parametrit ha-
luamikseen. Neljannella vélilendelld sijaitsee venttiilien ajoparametrien muok-
kaamiseen sekd kommunikaatioyhteyksiin vaikuttavat hallintalaitteet. Viidennelta
valilehdeltd kayttaja voi tarkistaa kommunikaatioyhteyksien toimivuuden ja vent-
tiilien asentotiedot vaihdoissa. Kuudennelta vélilehdeltd k&yttaja voi seurata seka
hallita ajon etenemisté ajon aikana. Esimerkin vuoksi kuvassa 25 on esitetty kayt-

toliittymén ensimmainen valilehti.
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Kuva 25.  Kayttoliittymén venttiili- ja yleiset s&adot -vélilehti. a) ohjelman hal-
lintalaitteet b) yleiset s&adot c) venttiilien asennot d) ké&sky-taulukot
e) putkistopesun s&adot f) subinterval-s&adot.

9 Koeajot

Koeajot suoritettiin aiemmin kuvatulla laitteistolla, kuitenkin sill4 erotuksella etté
Kiertoventtiileind toimivat Pharmacia MV-8 -venttiilit. Ensimmadisissa koeajoissa
ajettiin milliporevettad kuuden kolonnin ldpi siten, ettd pelkastdan sisadntulo etta
ulostulo vaihtoivat paikkaansa. Ndissa ajoissa havaittiin ettd solenoidiventtiilit
eivat aina avautuneet siten miten niiden olisi ohjelman mukaan pitdnyt. Tdméan
johdosta ohjelmaan liséttiin solenoidiventtiilien ja varmuuden vuoksi myds moot-
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toriventtiilien asennontarkistus. Tama liséys poisti solenoidiventtiilien ohjaukses-

sa havaitut virheet.

Seuraavissa koeajoissa kéytettiin kuutta kolonnia joita ajettiin konfiguraatiolla 1-
2-2-1 siten, ettd eluenttia ei kierréatetty vyohykkeestd 4 vyohykkeeseen 1. Vyo-
hykkeen 4 ulostulo tapahtui kolmitieventtiilien ulostulon kautta. Kuvassa 26 on
esitetty kaytetyn konfiguraation periaatekuva vaihdossa 1. Syottoliuoksena kéytet-
tiin liuosta, jossa oli 10 g/L etikkahappoa ja 30 g/L glukoosia, koska talloin liuok-
sen molaalisuus on sama kummankin komponentin suhteen. Ajoparametrit méaari-
tettiin kappaleessa 3 esitetyn kolmioteorian avulla. Kéytettavéksi eluentin virtaus-
nopeudeksi saatiin 4,00 mL/min, sy6ton 0,34 mL/min, raffinaatin 1,47 mL/min,
ekstraktin 1,47 mL/min ja vyohykkeen 4 ulostulon 1,4 mL/min. Kaytetty hartsi oli
CS16GC, vaihtoaika 6 min ja pedin tilavuus 24,7 mL.

Eluentti

4 vydhykkeen ulostulo

Ekstrakti
i Raffinaatti

Kuva 26. Koelaitteiston virtauskaavio vaihdossa 1.
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Aluksi tehtiin vesiajo kyseisilla virtausnopeuksilla, jotta havaittaisiin mahdolliset
ongelmat. Vesiajossa pumpun havaittiin saavan jostain ilmaa, silla lyhyen ope-
roinnin jalkeen joko ekstrakti- tai raffinaattipumppu pysaytti itsensa virheen joh-
dosta. Pumput pyrkivat tasapainottamaan paineenvaihtelut, joten kun pumppuun
paasee pieni ilmakupla moottorin nopeus kasvaa. Jos paineen tippuminen on liian
Jyrkka, pumppu ei pysty kompensoimaan paineenvaihtelua. Tdma aiheuttaa virhe-
tilan ja johtaa pumpun pysahtymiseen. Tarkasteltaessa vaaoilta saatua punnitus-
tiedostoa havaittiin ettd seka raffinaatti- ettd ekstraktivirtojen virtausnopeus tippuu
akillisesti tietyssa vaihdossa joka syklilla. Taulukossa 111 on esitetty raffinaatin

virtausnopeudet ja taulukossa IV ekstraktin virtausnopeudet vesiajossa.

Taulukko 11l Raffinaatin virtausnopeudet vesiajossa.

vaihto 1, vaihto 2, vaihto3, vaihto4, vaihto5, vaihto 6,
sykli g/min g/min g/min g/min g/min g/min
1,22 1,47 1,45 1,45 1,45 1,45
1,45 1,45 1,38 1,37 1,43 1,43
1,45 1,43 1,33 1,38 1,40 1,43
1,43 1,45 1,28 1,33 1,38 1,40

A O N -

Taulukko IV Ekstraktin virtausnopeudet vesiajossa.

vaihto 1, vaihto 2, vaihto3, vaihto4, vaihto5, vaihto 6,
sykli g/min g/min g/min g/min g/min g/min
1,27 1,43 1,45 1,43 1,45 1,43
1,27 1,32 1,35 1,38 1,40 1,40
1,22 1,30 1,37 1,38 1,40 1,42
1,20 1,25 1,30 1,33 1,38 1,38

W NN

Taulukoista 111 ja IV voidaan havaita, ettd ekstraktilla virtausnopeus tippuu akilli-
sesti aina vaihdon 1 aikana, kun taas raffinaatilla yht& jyrkkaa virtausnopeuden
muutosta ei ole havaittavissa. Taulukosta Il voidaan kuitenkin havaita virtausno-
peuden tippuvan myds raffinaatilla vaihdon 3 aikana. Kun verrataan vaihtoa 1
ekstraktilla ja vaihtoa 3 raffinaatilla kuvan 25 avulla keskendén, havaitaan etta
vaihdossa 1 ekstraktilla moottoriventtiili on juuri vaihtanut imukohtaa kolonnista
F kolonniin A. Raffinaatilla vaihdossa 3 (siirra raffinaatin paikkaa 2 kolonnia
eteenpdin kuvassa 25) on myos tapahtunut sama vaihto kolonnista F kolonniin A.
Taman vertailun jalkeen, havaittiin pumpun ehtivdn imemaan pieni ilmakupla

kayttamattomien porttien kautta, moottoriventtiilin vaihtaessa paikkaa portista 6
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porttiin 1. portit tukittiin ja tehtiin uusi vesiajo. Taulukoissa V ja VI on esitetty
vastaavasti raffinaatin ja ekstraktin virtausnopeudet porttien tukkimisen jalkeen.
Taulukoista voidaan havaita etta porttien tukkiminen poisti virtausnopeuden vaih-
telut.

Taulukko V  Raffinaatin virtausnopeudet porttien tukkimisen jalkeen.

vaihto 1, vaihto 2, vaihto 3, vaihto4, vaihto5, vaihto 6,
sykli g/min g/min g/min g/min g/min g/min
0,80 1,45 1,43 1,47 1,47 1,45
1,47 1,47 1,48 1,47 1,47 1,47
1,48 1,47 1,47 1,48 1,47 1,47
1,47 1,48 1,47 1,47 1,48 1,47
1,47 1,48 1,47 1,47 1,48 1,47
1,47 1,45 1,48 1,47 1,47 1,50
1,45 1,47 1,47 1,48 1,47 1,47
1,47 1,47 1,47 1,48 1,47 1,47

00 NOoO OB WDN B

Taulukko VI Ekstraktin virtausnopeudet porttien tukkimisen jalkeen.

vaihto 1, vaihto 2, vaihto3, vaihto4, vaihto5, vaihto6,
sykli g/min g/min g/min g/min g/min g/min
1,33 1,42 1,43 1,43 1,48 1,45
1,48 1,47 1,50 1,45 1,48 1,48
1,47 1,48 1,47 1,48 1,47 1,47
1,50 1,47 1,47 1,48 1,48 1,48
1,47 1,48 1,48 1,47 1,50 1,47
1,47 1,48 1,47 1,48 1,47 1,48
1,48 1,47 1,47 1,48 1,48 1,47
1,48 1,48 1,48 1,47 1.48 1,48

00 NOoO OB WDN B

Onnistuneen vesiajon jalkeen suoritettiin varsinainen ajo glukoosin ja etikkahapon
seoksella. Toteutuneet virtausnopeudet ajon ajalta on esitetty taulukossa VII ja

naista lasketut virtausnopeuksien suhteet kussakin vyohykkeessa taulukossa VI1II.
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Taulukko VII  Toteutuneet virtausnopeudet.

Asetettu, Toteutunut,

Virta mL/min mL/min
Eluentti 4 4,04
Syotto 0,34 0,34
Raffinaatti 1,47 1,45
Ekstrakti 1,47 1,44
4 vyoh. virtaus 14 1,48

Taulukko VIII Toteutuneet virtausnopeuksien suhteet ja virtausnopeudet vyo-

hykkeissa.
V, mL/min V, mL/min
VVyOhyke toteutunut m toteutunut asetettu m asetettu
1 4,03 0,96 4,00 0,95
2 2,59 0,32 2,53 0,30
3 2,94 0,48 2,87 0,45
4 1,49 -0,16 1,40 -0,20

Jokaisen vaihdon aikana keréttiin yksi ndyte raffinaatista ja yksi ekstraktista. Ekst-
raktista, eli nestevirrasta johon glukoosin tulisi ohjautua, mitattiin naytteiden ti-
heydet Anton Paar DMA 4500 -tiheysmittarilla. Raffinaatista, eli nestevirrasta
johon etikkahapon tulisi ohjautua, mitattiin pH:t Inolab pH 720 -mittarilla, sek&
tiheydet samalla tiheysmittarilla kuin ekstraktinkin. Tiheyksistd ja pHn arvoista
lasketut ekstraktin glukoosin ja raffinaatin etikkahappokonsentraatiot on esitetty
kuvassa 27. Kuvassa 28 on esitetty raffinaatin puhtausprosentit. Kuvista 27 ja 28
voidaan nahda, ettd syklinen tasapainotila saavutetaan noin 25 vaihdon aikana.
Talloin ekstraktin ja raffinaatin konsentraatio sek& raffinaatin puhtausprosentti

ovat saavuttaneet tasapai non.
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Kuva 27. Raffinaatin etikkahappokonsentraatio ja ekstraktin glukoosikonsent-
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Kuva 28. Raffinaatin puhtausprosentti.

10

Tyon tarkoitu

Yhteenveto ja johtopaatokset

ksena oli suunnitella, ohjelmoida ja koekayttdd SMB-laitteisto. Li-

séksi tarkoituksena oli selvittdd jatkuvatoimisen ioninvaihdon/kromatografian

kayttoa hydrometallurgiassa. Siitd oli kuitenkin saatavilla hyvin vahan tieteellista
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ja teknistd informaatiota. Saatavilla olevaa informaatiota tarjoavat pitkalti sellaiset

kaupalliset yritykset, jotka myyvét jatkuvatoimisia ioninvaihtolaitteistoja.

Laitteiston suunnitteluvaiheessa paddyttiin venttiilijarjestelméaan, jossa kaytetadan
yht& kiertoventtiilia kullekin virralle, minka lisaksi kolonnien valeissa kéytetdan
solenoidiventtiilid. Tallgin venttiilijarjestelma mahdollistaa irrallisten vyohykkei-
den kayton seka asynkroniset vaihdot. Asynkronisten vaihtojen avulla on mahdol-

lista suorittaa ajoja kayttden kehittyneempi& menetelmia kuten Varicol.

Laitteiston ohjaus perustuu LabVIEW:ssa ohjelmoituun ohjelmistoon, jonka avul-
la on mahdollista ohjata kiertoventtiileja, solenoidiventtiileja, pumppuja, fraktion-
kerdajig, ja tallentaa vaaoilta tulevaa punnitustietoa. Ohjelmisto mahdollistaa
venttiilien synkroniset ja epésynkroniset vaihdot. Laitteiston puhdistusta varten
ohjelmistossa on valmis rakenne jonka avulla ohjelmisto suorittaa tarvittavan pe-
susekvenssin kullekin laitekonfiguraatiolle. Pumppujen osalta ohjelmisto mahdol-
listaa vakiovirtauksen sekd lineaaristen ja porrasmuotoisten gradienttien kayton.
Ohjelmisto myds valvoo laitteiden toimintoja ja pysayttéa laitteiston havaitessaan

virheen pumppujen tai venttiilien toiminnassa.

Koeajojen perusteella pystyttiin varmistamaan laitteiston toimivuus. Laitteistolla
on pystytty koeajojen jalkeen suorittamaan my6s hydrometallurgisia erotuksia.
Koeajoja pitéisi vield suorittaa, jotta varmistettaisiin uusien Kkiertoventtiilien toi-

mivuus ja laitteiston valmiudet suljetun kierron kayttoon.
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LIHTEI, 1(2)
Taulukko C Putkien ja liittimien tiedot sek& niiden kayttokohteet

Osan kuvaus Kappalemdara Tuotenumero Kostuva Kayttokohde
materiaali
1/16" putki 1 1517xL ETFE Putkisto
1/16” putki 2 1538xL PEEK Putkisto
1/8" putki 1 1530xL ETFE Putkistot ennen kaasunpoistajaa ja kaasunpoistajan ja pumpun vélissé
Holkki 1/8" 20 P-360 PEEK P-331
Holkki 1/16" 120 F-142 PEEK F-300
Holkki 1/16" 30 P-200 ETFE Xp-230
Holkki 1/16" 100 F-192 PEEK F-281
Liitin 1/4-28 flat-bottom 1/16" 30 Xp-230 PEEK Solenoidiventtiilit, kolonnit, imupumppujen sisdantulo
Liitin 1/4-28 flat-bottom 1/8" 20 P-331 PEEK Kaasunpoistaja, pumppujen sisdantuloportti
Liitin 10-32 coned 1/16" 120 F-300 PEEK Ristiliittimet
Liitin 10-32 coned 1/16" 150 F-120 PEEK Ristiliittimet
Liitin 10-32 coned 1/16" 100 F-281 PEEK Moottoriventtiili
Ristiliitin 10-32 coned 1/16" 50 P-730 PEEK Jakoyhde
Tulppa 1/4-28 flat bottom 1/16" 15 P-123 ETFE Solenoidiventtiilien portin tukkiminen
Tulppa 10-32 coned 1/16" 30 P-551 PEEK Ristiliittimien ja moottoriventtiilien kayttamattomat portit




LITE 1N, 1 (1)

Ostettujen laitteiden tiedot

Tuote Kappalemaara Tuotenumero Valmistaja Kostuvat materiaalit

Datalokkeri 1 USB-6009 National instruments

Kaasunpoistaja 1 EHO-5847 Phenomenex PEEK, PTFE

Kolonni 10 ECO15/120M3K-K  YMC Europe GMBH PVDF, FFKM, lasi

Moottoriventtiili 8 RV-750-116 IDEX Health & Science Group PEEK

Néaytteenkerdin 2 Frac-920 GE Healthcare PTFE, ECTFE

Paineentasausventtiili 5 U-456 IDEX Health & Science Group PCTFE, PEEK, Tefzel/ETFE,
fluorattu elastomeeri, kullattu
ruostumaton teras

Pikaliitin naaras 26 PLCD17006 Colder Products Company Acetal

Pikaliitin uros 26 PLCD22005 Colder Products Company Acetal

Pumppu 5 Al-12-13 FLOM Co PEEK, safiiri, rubiini, PTFE,
PCTFE

Sarjaporttiadapteri 1 USB16COM-RM Vision Systems

Solenoidiventtiili 15 MLV-3-1-1/4UKGH- Takasago Electric inc PTFE, PEEK, FPM

3

Sulkuventtiili 25 P-783 IDEX Health & Science Group Tefzel/ETFE, Kel-F

Vaaka 4 Talent TE-4101 Sartorius

Vastapaineventtiili 5 pP-788 IDEX Health & Science Group PEEK, Tefzel/ETFE, fluorattu
elastomeer kullattu ruostuma-
ton terds

Vesihaude 1 Alpha A24 Lauda




LITE 11, 1 (1)

Kiinnitysjarjestelman osat

Tuote Maara

Tuotenumero Kayttékohde

Asennuskisko MQ-21 12 m
D

Kiskojalusta MQP- 12
21-72

Asennuskisko MQ-41 39 m
Kiskoliitin MQV-3/3 10
D

Kulma 4-reikaa 20
MQW-4

Tyontépainike MQN 100

Kierrepultti AM8x60 100

Putkenpidin MPN-S- 25
1”7 A

Putkenpitimen k&an- 50
tolevy MQA-Q8
Putkenpidin MPN- 25
GK 40 K

Kiskoliitin MQV-2/2 10
D

369601

369651

369591
369641

369658

369623

216382

229817

369635

254914

369638

Kiinnityskisko kolonneille
ja venttiileille
Jalat

Kehikon rakenne
Kehikon liittdminen

Kehikon liittdminen

Liittimien ja kiskojen kiin-
nittdminen

Ké&antolevyn ja putkenpi-
timen liittdminen
Solenoidiventtiilit

Putkenpitimien kiinnitta-
minen kiskoihin
Kolonnit

Kehikon liittdminen
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