Vysoka §kola chemicko-technologicka v Praze

Laboratore pro magisterské a doktorské studijni programy

Separacni chromatograficka stanice
KCHS-SMB-8

Kontinualni chromatografickd separa¢ni stanice KCHS-SMB-8-N byla vyvinuta Ustavem
chemie a technologie sacharidt VSCHT Praha ve spolupraci s firmou Mikropur Hradec Kralové.
V roce 2007 byla prestavéna, doplnéna solenoidovymi ventily a vybavena pocitacovym fidicim
systémem navrzenym a realizovanym Ustavem po¢itadové a fidici techniky VSCHT Praha .

1 Zakladni charakteristika stanice

Stanice KCHS-SMB-8-N je ur¢ena pfedevs§im pro déleni smési dvou latek rozpusténych ve vodé.
Vyuziva rozdilné adsorpce téchto latek na pevném sorbentu. Pracuje na protiproudém principu se
simulovanym tokem pevné faze (tzv. syst¢ém SMB — z angl. Simulated Moving bed), coZ vyrazné
zvySuje vykon a efektivitu procesu. Jako sorbentu se pouziva komercniho produktu Lewatit
MDS 1368 Na (Bayer, Némecko).

Obr. 1. Celkovy pohled na stanici a spodni ¢ast kolon s ventilovou hlavou
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Stanice je tvofena 8 kolonami umisténymi do kruhu a propojenymi trubkami pfes soustavu
solenoidovych ventili a specialni oto¢nou péticestnou ventilovou hlavu tak, aby bylo mozné
dosadhnout zminéné¢ho SMB efektu. Kazda kolona je 2000 mm dlouhd, ma vnitini objem 11 a je
opatfend tempera¢nim plastém, kde topnym médiem je voda. Velikosti pritokii kolonami jsou
fizeny pomoci 4 membranovych davkovacich Cerpadel. Maximdlni tlak v koloné¢ miize byt
0,4 MPa. Zatizeni je umisténo do podplrné konstrukce, celkové rozméry stanice jsou Sitka
1500 mm, hloubka 500 mm a vyska 2000 mm (obr.1). Veskera métfeni a ovladani zajistuje
pocitacovy fidici systém.

2 Princip SMB chromatografie

Simulovaného protiproudého pohybu kapalné faze a pevného sorbentu je dosazeno vhodnym
prepindnim nastiiki a odbérti do soustavy kolon. Schématicky je to nazna€eno na obr. 2.
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Obr. 2. Princip ¢innosti SMB chromatografie

Surovinou se zde rozumi smés, jejiz slozky chceme oddélit, v extraktu se hromadi méné se
adsorbujici slozka a v rafindtu vice se adsorbujici slozka. Eluentem je rozpoustédlo urcené
k vymyvani adsorbovanych slozek z kolon, konkrétné je to zde destilovana voda.

Kolony jsou rozdéleny po dvou do 4 sekci. V sekcich II a I1I probiha vlastni separace, v sekcich I
a IV se kolony ¢isti. Jaksi navic oproti zakladnimu principu je zatfazen recykl eluentu v sekei I,
jehoz smyslem je zvysit pratok v koloné 4 a tim urychlit vymyti zbytkl silnéji se adsorbujici
slozky ze sorbentu.

Systém kolon ma tedy dva vstupy a dva vystupy, kazdy znich je opatfen méfenim tlaku
a prutoku. Kazdy z vystupll ze stanice osazen pfistroji pro méfeni koncentrace, konkrétné
konduktometrem (do 200 mS.cm™, teplotni korekce) a refraktometrem (omezeno maximalnim
indexem lomu, teplotni korekce), v pfipad¢ potieby je mozné do série zapojit polarimetr (métfeni
opticky aktivnich latek, teplotni korekce). Pfi separaci vicesloZzkovych smési 1ze pouzit externi
analyzy pomoci HPLC. V planu je propojeni systému HPLC vybaveného sbéra¢em frakci ptimo
s fidicim systémem stanice.

Celkové technologické schéma stanice je na obr. 3, kde jsou pro pfedstavu barevné vyznaceny
toky odpovidajici situaci z obr. 1. (Otevieny jsou ty ventily nebo ventilové cesty, které jsou
vybarveny zlut¢.)
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Obr. 3. Technologické schéma stanice

Toky kapalné faze v jednotlivych vétvich jsou zajistovany davkovacimi Cerpadly, kterd jsou
dalkové ovladatelna a mohou udrzovat pritoky na pozadovanych hodnotéach.

3 Ridici systém

Ridici systém je navrzen jako distribuovany a je koncipovan tak, aby nejen zajistoval zakladni
meéteni a fizeni, ale také umoziioval implementovat moderni fidici algoritmy. Stanice tak muze
slouzit jak k pracim souvisejicim se separaci latek, tak k vyvoji a ovéfovani zplsobi fizeni
procesu.

Ridici systém sestava ze tfi zakladnich &asti (obr. 3): procesniho poéitade Simatic PCS 7 firmy
Siemens, pracovni stanice obstaravajici funkce operatorské konzole a vyssi rovné fizeni a z on-
line databazového serveru pro sbér procesnich dat.

Procesni pocita¢ PCS 7 pracuje na zakladni Grovni a je se stanici spojen pomoci standardnich
prumyslovych signal, tj. digitdlnich vstupi a vystupti urovné 24 Vss a analogovych
proudovych vstupi a vystupi rozsahu 4 —20 mA. Zajistuje méfeni vSech tlakii a teplot
v kolonach, méfeni prutokli a jejich regulaci prostfednictvim ovladani dévkovacich Cerpadel
a pfepinani potrubnich cest ovladanim polohy ventilové hlavy a poloh solenoidovych ventilt.
S pracovni stanici komunikuje procesni pocita¢ po Skolni siti LAN v protokolu TCP/IP.
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Obr. 4. Schéma struktury fidiciho systému

v

Pracovni stanice je vytvofena na bazi standardniho PC. Bé&zi na ni n€kolik aplikaci. Jsou to:

e vizualizace procesu a komunikace s operatorem (program WinCC firmy Siemens),

e snimdani a zpracovani signall z analyzétora sloZeni (konduktomertr, refraktometr), které jsou
ptipojeny piimo do pracovni stanice sériovym kanalem RS 232,

e aplikacni programy v Matlabu (piepocty koncentraci, monitorovani provozu, vypocéty hodnot

fidicich parametrt apod.),

aplika¢ni programy v C++

OPC server pro obousmérny prenos dat mezi Matlabem a WinCC,

komunikace s databazi.

Vsechny aplikace na pracovni stanici bézi pod operacnim systémem Windows XP.

Databaze je vytvofena na zakladé serveru MySQL a je navrZena tak, ze sni mohou

komunikovat obéma sméry v§echny programové moduly bézici na pracovni stanici. Komunikace

béZi po Skolni siti LAN v protokolu TCP/IP.

Po programové strance je fizeni koncipovano jako multiagentni, coz umoznuje do budoucna jeho

snadné modifikovani a rozsifovani. Agenty jsou minény programové moduly, které¢ obstaravaji

nezavisle rizné funkce a podle potieby si predavaji prostiednictvim databaze data mezi sebou.

V souc€asné dobé jsou k dispozici agenty pro vypocet distribucnich koeficientli, koncentraci,

pocatecnich hodnot operac¢nich parametrti, vyhodnocovani bézicich procesti, archivace méfenych

hodnot a fuzzy fizeni procesu.

Komunikace fidicitho systému s operatorem je navrzena tak, aby byla jednoducha a piehledna,

ale pfitom umoziovala volit rizné varianty procesu a nastavovat jeho parametry. Na obr. 5 je

hlavni operatorsky displej, ktery podava uceleny piehled o vSech métfenych hodnotach,

o nastaveni ventild a o chodu €erpadel. Na obr. 6 je uveden displej pro ovladani cerpadel. Déle je

mozné zobrazovat ¢asové prubéhy méfenych veli¢in, nastavovat parametry regulatort apod.

Podrobny popis téchto funkci pfesahuje ramec této informace a bude uveden v pfiruc¢ce pro

obsluhu stanice.

Zakladni funkce tidiciho systému v soucasné dobé& pokryvaji dva zakladni pracovni rezimy

stanice:

e fizeni diskontinudlniho chromatografického procesu — automatizované fizeni frakcionace
smési, analyza prub¢hu separace, tvorba databéze kinetickych parametrti, vypocet operacnich
parametrt pro kontinualni proces,

e fizeni kontinualniho procesu — optimalizace operacnich parametra, fizeni s vyuzitim fuzzy
piistupu, vyvoj a testovani fidicich algoritmu.
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Obr. 5. Hlavni operatorsky displej
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Obr. 6. Displej pro ovladani ¢erpadel
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4 Aplikace separacni stanice

Podle povahy sorbentu je mozné touto technologii dé€lit rizné druhy kapalnych smési. Stanice
byla vzhledem k pouzZitému sorbentu (Lewatit 1368 MDS Na — urcen pro vycukeriiovani melasy)
uspésne odzkousena na nasledujicich roztocich:

e modelovy roztok melasy I: smés sacharosa-KCl
e modelovy roztok melasy II: smés sacharosa-betain
e modelovy roztok hydrolyzované syrovatky:
smes laktosa-glukosa-galaktosa-galaktooligosacharidy
e roztok hydrolyzované syrovatky
e ziedény roztok melasy

Vyse uvedené roztoky byly separovany jak v diskontinudlnim, tak v kontinualnim rezimu.

5 Literatura a kontakty

- http://www.chemicalprocessing.com/articles/2005/538.html

- http://www.arifractal.com/smb.htm

- Kubat M., Henke S.: Navrh fizeni SMB chromatografie. Proc. of 7h Int. Conf. Process
Control RIP 2006, Ro&. 7, C. 1, str. R165/2-12. ISBN: 80-7194-860-8

— Henke S., Kubat M., Bubnik Z., Curda L., Hellerova K.: Separace vybranych latek z
hydrolyzatu syrovatky pomoci kontinualni chromatografické separace
Sbornik 54. konf. Chemického a procesniho inZenyrstvi CHISA 2007 (CD), ptisp. €. B2.5

~ Henke S., Kubat M., Bubnik Z.: Rizeni kontinualni chromatografické separace pfi izolaci
vybranych latek z hydrolyzatu syrovatky. Sbornik 54. konf. CHISA 2007 (CD), pfisp.
¢. V031

Stanice je umisténa v technologické hale FPBT, budova B VSCHT.
Kontakt: Ing. Svatopluk Henke (Svatopluk.Henke@vscht.cz)



