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InsinGorityd tehtiin Nesteen Tutkimus- ja kehitysyksikon Pilottutkimusryhméassa. Tyon
tavoitteena oli suorittaa kayttéonotto uudelle ohutkalvohaihduttimelle sek& laatia Nesteen
standardien  mukaiset ohjeistukset laitteiston  kaytostd.  Tydssa  tutustuttiin
ohutkalvohaihduttimen toimintaperiaatteeseen, rakenteeseen ja kayttéon, seka madriteltiin
laitteiston leikkauksen tarkkuus ja kapasiteetti.

Ohutkalvohaihdutin on laitteisto, jolla voidaan erottaa toisistaan komponentteja erittain
matalassa paineessa. Laitteistoa voidaan kayttaa hyvin monenlaisille komponenteille, joiden
erotusprosessi normaalissa ilmanpaineessa olisi hyvin haastavaa tai lahes mahdotonta,
esimerkkina rasvahappojen erotus.

Laitteiston toimintaa tarkasteltiin muuttamalla syottdnopeutta ja alipainetta. Saaduista
tisleista ja pohjatuotteista teetettiin GC-tislaus, josta nahtiin, miten ajo todellisuudessa
onnistui. Saaduista tuloksista havaittiin, etta laitteiston tarkkuus oli vaadittavalla tasolla, ja
tuotteiden leikkaus oli hyva. Ajoissa oli pienia eroja, mutta kaytdnnéssa laitteistoa on
mahdollista operoida kaikilla testatuilla ajoparametreilld. Laitteiston ainoa haaste ol
lampotilan nostaminen tarpeeksi korkealle hyvin raskaiden 6ljytuotteiden leikkausta varten.
Tama ei onnistunut kaikilla halutuilla ajonopeuksilla. Oljytuotteiden leikkaus kuitenkin
onnistui niilla ajonopeuksilla, joilla laitetta pystyi ajamaan.
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This thesis was made for Neste R&D Pilot Research. The purpose of this thesis was to
commission and install a new short path evaporator and to create instruction material for
the short path evaporator. In this thesis, the operating principle, utilization and structure of
this apparatus were examined. Accuracy and capacity of the apparatus were also studied.

A short path evaporator is an apparatus, which can be used to separate components at
extremely low pressure. The apparatus can be utilized for various components that cannot
be separated at normal atmospheric pressure or the separation process is very difficult, for
example, the separation process of fat acids.

The apparatus was studied by changing feeding speed and vacuum. The distillate and the
bottom product were analyzed with GC distillation. The results of GC distillation showed
that the short path evaporator had enough capacity and the accuracy of products was
good. There were a few differences between test drives, but practically one can operate
the apparatus with all parameters that have been driven in the tests. The challenge was
raising temperature high enough for heavy oil fractions, and the apparatus was unable to
manage all test speeds at a higher temperature. Nevertheless, the products were still good
at all speeds that were driven.

Keywords short path evaporator, distillation, commissioning, installing
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Lyhenteet ja kasitteet

Kolonni Tislauksessa  kaytettava laite, jolla voidaan erottaa

komponentteja toisistaan.

Komponentti Yhdiste/ainesosa

Leikkaus Tislatessa tietty lampétila, jonka alapuolella kiehuvat

komponentit saadaan ulos tisleena.

Laminaarinen virtaus Virtausnopeus on hidas ja nesteen molekyylit likkuvat samaan
tahtiin rinnakkaisissa kerroksissa. Sekoittumista ei tapahdu

kerrosten valilla.

Massasaanto Massasaanto kertoo, kuinka monta prosenttia tietty osa on koko

tuotteen massasta.

Pilot Tutkimus- ja Kkehitystydossd kaytettdva pienen mittakaavan

prosessilaitteisto

Pohjatuote Tislauksessa saatu raskaampi tuote, jonka komponentit eivat

kiehu laitteistossa olevassa lampdtilassa.

RT3:n pohja Raakatislausyksikon tislauksen pohjatuote Porvoon TL3:lta
SIIRI Pilot-laitteisto, jolla simuloidaan Porvoon TL4:n katalyyttista
krakkausyksikkoa.

TA-480 °C/TA-540 °C Tislauksen alku — 480 tai 540 °C eli miss& l[ampdtilassa tislaus on

aloitettu — missa kohtaa se on lopetettu.
Tisle Tislauksessa saatu kevyempi tuote, jonka sisaltimat

komponentit kiehuvat laitteistossa olevassa lampotilassa tai sen

ylapuolella.

r
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Tislauksen hanta Tisleeseen kulkeutunutta raskaampaa ainesta, jonka ei teoriassa
pitaisi kiehua  tislauksen lampdotilassa. Vastaavasti
pohjatuotteeseen jaaneita kevyempia komponentteja, joiden olisi
teoriassa pitanyt paatya tisleeseen.

TL Tuotantolinja.

Turbulenttinen virtaus Virtaus on nopea ja nesteen molekyylit sekoittuvat kesken&an.
Rinnakkaisia kerroksia ei muodostu.

VHVI:n sy6tto Jalostamon valituote, josta jalostetaan perusoljytuotteita.

480 °C +/540 °C + Pohjatuote, jonka komponenttien kiehumispiste on yli 480 tai yli
540 °C.
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1 Johdanto

InsinGoritydbn  toimeksianto  tuli Nesteen  Tutkimus- ja  kehitysyksikon
Pilottutkimusryhmaltd. Tyon tarkoituksena oli uuden ohutkalvohaihdutinlaitteiston
kayttoonotto. Ohutkalvohaihdutin on laitteisto, jonka avulla pystytd&n erottamaan
toisistaan komponentteja, jotka normaalissa tislausprosessissa vaatisivat erittain
korkean lampdtilan, tai joiden erotus ei yksinkertaisesti onnistu tavallisessa
tislauskolonnissa. Tydn tavoitteena oli testata laitteiston toimivuus, kapasiteetti ja

tarkkuus, seka laatia Nesteen standardien mukaiset ohjeistukset laitteiston kaytdsta.

Ty6 koostui kaytdnndn osasta, joka sisdlsi laitteistoon perehtymisen lisaksi laitteiston
rakentamisen, testiajot ja laitteiston huoltotoimenpiteisiin tutustumisen, seka kirjallisesta

osasta sisaltaen tulosten ja analyysien kasittelyn seka kirjallisten ohjeiden laatimisen.

Nesteella oli jo entuudestaan kaytdssa yksi saman valmistajan ohutkalvohaihdutin, jonka
kapasiteetti oli noin 1 kg/h. Tassa tydssd kayttoon otetun ohutkalvohaihduttimen
kapasiteetti tulisi olla noin 3,5-kertainen vanhaan verrattuna. Tydssd suoritettujen
koeajojen tarkoituksena oli selvittaa, millaisissa olosuhteissa laitetta voi ajaa, jotta erotus
olisi hyvaksyttavalla tasolla. Koeajoissa tarkasteltiin sy6tténopeuden seké alipaineen

vaikutusta leikkaustarkkuuteen kahdella eri leikkauksella.

1.1 Neste Oyj

Neste Oyj on suomalainen yhtid, jonka pé&aasiallinen toiminta keskittyy erilaisiin
Oljytuotteisiin seka polttoaineisiin. Neste Oyj on perustettu vuonna 1948 huolehtimaan
Suomen oOljyhuollosta. Suomen ensimmainen 0Oljynjalostamo otettiin  kayttdon
Naantalissa 1957, ja joitakin vuosia myéhemmin, vuonna 1965, rakennettiin Porvoon

Kilpilahteen yhtion toinen 6dljynjalostamo. [1.]

Neste Oyj listautui Helsingin pdrssiin vuonna 1995, mutta pd&omistajana yhtiossa ol
edelleen Suomen valtio. Vuosien varrella Neste Oyj on ollut osa Fortum-yhtiota, josta

irtaannuttuaan Neste Oyj tunnettiin pitkaan nimella Neste Oil. [1.]



Oljy- ja polttoainetuotteiden lisaksi Nesteella on ollut myés muun muassa petrokemian
ja maakaasun tuotantoa. Petrokemian ja muovien tuotanto yhdistyi norjalaisen Statoilin
kanssa, jolloin perustettin Borealis Polymers vuonna 1994. Maakaasun tuotanto
yhdistettiin Gazpromin kanssa, jolloin syntyi Gasum Oy vuonna 1994, [1.]

Talla hetkella Neste Oyj on maailman johtava uusiutuvista raaka-aineista valmistettujen
polttoaineiden tuottaja. Nesteelld on Suomen Naantalin ja Porvoon jalostamoiden liséksi
jalostamoita Singaporessa, Rotterdamissa seké Bahrainissa. Nesteen lilkkevaihto vuonna
2016 oli 11,7 miljardia euroa. [1.]

2 Teoria

2.1 Tislaus

Tislaus on erotusmenetelma, jossa erotetaan kaksi tai useampi toisiinsa sekoittunutta
ainetta erillisiksi komponenteiksi. Menetelmaa kaytetaan toisiinsa liuenneiden
nestemaisten aineiden erottamiseksi, ja se on kaytdnndssa monimutkaisempi versio
haihduttamisesta. Tislaus on yksi tarkeimmista kemian prosessiteollisuuden
yksikkdoperaatioista. Tislaus on fysikaalinen erotus, eikd siind tapahdu kemiallista
reaktiota. [2; 3, s. 252.; 4.]

Tislaus perustuu liuoksessa olevien aineiden suhteellisten haihtuvuuksien eroihin.
Kaytdnnossad tama tarkoittaa sitd, ettd liuosta lammitettdessa siitd hoyrystynyt
kaasuseos sisaltda suhteellisesti enemman matalalla kiehuvia komponentteja kuin
korkealla kiehuvia. Kun tama hdyrystynyt seos lauhdutetaan, kutsutaan muodostuvaa
nestefaasia tisleeksi. Tislaimeen jadvaa tai sen pohjalta poistuvaa seosta kutsutaan
puolestaan  pohjatuotteeksi.  Erotuskolonnissa yhdistetddn useita  yksittaisia
ideaaliaskelia vastavirtakaskadiksi, jolloin sy6ton komponentit saadaan erotettua l&hes
taydellisesti toisistaan. Teoriassa tislauksen avulla voidaan taydellisesti erottaa
komponentteja toisistaan, mutta kaytanndssa tislauksen leikkaus ei ole aivan
taydellinen. Taydellisen erotuksen saavuttaminen vaatisi loputtoman korkean
tislauskolonnin, jossa on &é&retontd l|ahestyvd maara yksittaisia ideaaliaskeleita.

Tislauksen onnistuminen vaatii sen, etta tislattavien aineiden hodyrynpaineiden ero on



riittdvan suuri, eli ne kiehuvat selkeasti eri lAmpdétiloissa. Saman hdyrynpaineen

omaavien aineiden liuoksen erottaminen tislauksella ei onnistu. [2; 3, s. 252.; 4.]

Tislauskolonnissa vallitseva paine vaikuttaa liuoksen hdyrynpaineeseen, joten painetta
laskemalla voidaan tislaus suorittaa matalammassa lampdtilassa. Kun tislauskolonnin
paine on ilmanpainetta alempana, kutsutaan tislausta vakuumi- tai alipainetislaukseksi.
[3,s.252.;4]

Tislausta kaytetaan paljon seka Nesteella etta teollisuudessa. Tislauksen avulla voidaan
esimerkiksi raakadljysta tislata erilleen kevyemmaéat bensiini- ja diesel-jakeet

raskaamman polttodljyn joukosta. [1; 2; 4.]

Tislattavasta liuoksesta voidaan luoda kuvassa 1 esitetty lampdétila-pitoisuus- eli T-x-
kuvaaja, josta nahdaan hoyryn ja nesteen pitoisuus lampdtilan funktiona. [3, s. 255.; 4.]

Lampdtila-konsentraatiokuvaaja
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Kuva 1. T-x-kuvaaja

Tislauksen mitoitusta varten faasitasapaino esitetddn usein neste-héyry —tasapainona,
kuten kuvassa 2. Neste-hOyry —tasapainokuvaajasta nahdaan, mikda on nesteen ja

hoyryn pitoisuus jossakin tietyssa pisteessd. Jotta erotus voidaan toteuttaa yhdella



tislaimella, taytyy syoton ja tuotteiden sijaita tasapainokayrdn samalla puolella. [3, s.
402;4.]

Neste-hoyry-tasapainokuvaaja
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Kuva 2. Tasapainokayra

Epéaideaalisilla seoksilla nesteen ja hdyryn pitoisuus on jossain pisteesséa yhta suuri,
jolloin muodostuu atseotrooppinen seos. Tdllaisen seoksen komponentteja ei voida
erottaa tislaamalla yli atseotrooppipisteen, esimerkkina tasta veden ja etanolin (95,63 %)
tai MTBE ja etanolin muodostama seos (kuva 3). [3, s. 402.; 4.]
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Kuva 3. Atseotrooppinen seos [5]

2.2 Erotusprosessi ohutkalvohaihduttimella

Komponenttien erottaminen toisistaan ohutkalvohaihduttimen avulla on fysikaalinen
prosessi, joka on mahdollista suorittaa hyvin matalassa paineessa, ja jonka painehavio
on minimaalinen. Tislaaminen ohutkalvohaihduttimella voidaan mieltda niin ik&an
molekyyliseksi tislausprosessiksi. Ohutkalvohaihdutin sopii erinomaisesti vaativiin
erotusprosesseihin, esimerkiksi lampdherkille komponenteille tai komponenteille, joilla

on hyvin korkea kiehumispiste. [6; 12.]

Haluttua leikkausta voidaan s&adelld kolonnin vaipan lampdtilan avulla. Myos
leikkauksen saataminen alipaineen avulla on mahdollista. Tydssa kaytetyssa laitteessa
alipaineen sdatadminen on hieman haastavampaa, joten leikkausta sdadellaan lampdétilan

avulla.

2.2.1 Short path evaporator

Ohutkalvohaihduttimia tai sen tyyppisia laitteistoja on olemassa muutamaa eri tyyppia.
Tassa tyossa kaytetty laitteisto on mallia short path evaporator. Muista malleista

mainittakoon thin layer/thin film evaporator, joka on ominaisuuksiltaan hyvin



samankaltainen short path evaporatorin kanssa. Kaytannossa laitteistot eroavat
toisistaan siing, etté short path -mallissa tisleen lauhdutin on kolonnin sisalla, kun taas

thin layer/thin film -mallissa lauhdutin on kolonnin ulkopuolella. [7; 9.]

Kuvista 4 ja 5 voidaan konkreettisesti ndhda thin film - ja short path -mallien
eroavaisuudet. Kuten kuvasta 4 ndhdaan, lauhdutin seka tisleen kerays sijaitsevat taysin
kolonnin ulkopuolella, ja hoyrystynyt tuote kulkeutuu kolonnin ylaosasta erilliseen
lauhdutinlinjaan. Short path -mallisen ohutkalvohaihduttimen kuvasta (kuva 5) nahdaan,
ettd lauhdutin sijaitsee kolonnin sisélla (tummansininen viiva), ja tisleen kerays tapahtuu
kolonnin pohjasta. Kolonnin vaipan ja lauhduttimen valiin jaava etaisyys on molekyyleille
huomattavasti lyhyempi kulkea verrattuna thin layer -malliin. Molemmissa malleissa

pyyhkija asettuu kolonnin sisélle, short path -mallissa lauhduttimen ja kolonnin seindman

valiin. [7; 9.]
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Kuva 4. Thin film -mallinen ohutkalvohaihdutin [8.]
Kuva 5. Short path -mallinen ohutkalvohaihdutin [17.]

Short path —mallisen ohutkalvolaitteiston yksi suurimmista eduista on mahdollisuus
saavuttaa erittain korkea alipaine, jopa 0,001 mbar eli 1 Pa laitteiston ollessa ajossa.

Normaali ilmanpaine (atm) on maaritelméan mukaan 101325 Pa. Alipaineen avulla


http://www.asahiglassplant.com/products/short-path-evaporator-3/

voidaan erottaa toisistaan komponentteja, jotka alkaisivat hajota termisesti, jos
erotusprosessi suoritettaisiin - normaalin ilmanpaineen mukaisessa lampotilassa.
Tallaisia ovat esimerkiksi vitamiinit tai rasvahapot. Alipaineen avulla tehtévéa erotus on
turvallisempi tapa kasitella myds komponentteja, jotka ovat esimerkiksi epastabiileja tai
jotka muodostavat haitallisia yhdisteita korkeammissa lampotiloissa.
Ohutkalvohaihduttimen avulla voidaan valttdd turhia hukkavirtoja ja myrkyllisia
sivutuotteita sek& mahdollisia syttymisvaaroja, kun komponentteja ei tarvitse
prosessoida ilmanpaineen mukaisissa korkeissa lampdtiloissa. [8; 9; 10; 11; 12; 13.]

Ohutkalvohaihduttimissa yleisesti, mutta erityisesti short path evaporatorissa yksi
suurimmista  eduista on hyvin Ilyhyt viipymaaika kolonnissa. Pienissa
ohutkalvohaihduttimissa viipyméaaika kuumalla pinnalla voi vaihdella 107-1-10 s valilla.
Nesteen pienemman kapasiteetin ohutkalvohaihduttimessa sy6tdn valuminen kolonnin
yldosasta pohjatuotteen kerdyslinjaan kesti noin 7 sekuntia, joten viipyméaaika seka
pohjatuotteelle ettd erityisesti tisleelle on erittédin lyhyt. Tassa tydssa perehdytyn
suuremman kapasiteetin laitteistossa sy6tdn valuminen kolonnin alaosaan kesti noin 20
sekuntia, joten pohjatuotteen viipyméaika kuumalla pinnalla on hieman pidempi
verrattuna pienemman kapasiteetin laitteistoon. Lyhyen viipymé&ajan ansiosta
ohutkalvohaihduttimilla voidaan erottaa toisistaan lampoherkkia komponentteja, jotka
eivat kesta pitkaa altistumista korkeille lampdatiloille. [7; 9; 12; 13.]

Pyyhkijat levittdvat nestevirran noin 0,05-2 mm:n paksuiseksi filmiksi kolonnin
seinamille. Filmin paksuus riippuu tislattavan aineen ominaisuuksista, syottdnopeudesta,
pyyhkijdiden ominaisuuksista ja kolonnin seinaman |ampdtilasta. Intensiivisen
haihtumisen johdosta lampédtila- ja konsentraatiogradientit ovat kytkdksissa filmiin. Mita
enemman helposti haihtuvia komponentteja haihtuu filmin pinnasta, sitd enemman filmin
pintalampotila ja koostumus eroavat keskimaaraisesta filmista. Filmin pinta siis viilenee
vahitellen eika se ole koostumukseltaan tasaista. Pyyhkijan tarkoitus on kompensoida
olosuhteita: se sekoittaa jatkuvasti filmid ja siirtdd alempia lampimampid kerroksia
kolonnin pinnalta filmin pinnalle, jotta kaikki korkeamman héyrynpaineen omaavat
komponentit paddsevat haihtumaan. Pyyhkijdiden muotoilu ja olosuhteet kolonnissa

vaikuttavat filmin hydrauliikkaan. [12.]

Muodostuneen filmin sielunelama on todellisuudessa jossain kahden teoreettisen

aaripaan valissa: turbulenttisen filmin ja laminaarisen filmi. Teoreettisesti



turbulenttisessa filmisséd tapahtuu ideaalinen sekoitus eli pyyhkijat ovat taydellisen
kohtisuoraan suhteessa valuvaan nesteeseen, jonka ansiosta lampdtila- ja
konsentraatiogradientit lahestyvat nollaa/lakkaavat olemasta. Laminaarisessa filmissa
neste valuu teoriassa taysin omalla nopeudellaan [Ampo6- ja konsentraatiogradienttien
ollessa lasné. Turbulenttinen filminmuodostus on periaatteessa tislaukselle edullisempi,
koska filmin jatkuvasti tasainen, kolonnin seindmanlampoinen lampdétila tislaa jatkuvalla
syotolla kevyempaa ainesta pois. Haihtuvuusaste turbulenttisessa virtauksessa on siis
suurempi verrattuna laminaariseen virtaukseen. Filmin paksuus ohenee turbulenttisen
virtauksen lisdéantyessa johtuen suuremmasta haihtuvuudesta seka filmin alentuneesta

viskositeetista, joka aiheutuu filmin kohonneesta lampétilasta. [12.]
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Kuva 6. Ohutkalvohaihduttimen kolonnin seindman [Ampdétilaprofiili [11.]
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Kuva 7. Haihtumisaste D/F suhteessa kolonnin pituuteen laminaarille ja turbulentille
virtaukselle. [11.]
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Kuva 8. Filmin paksuus h suhteessa kolonnin pituuteen y turbulentilla ja laminaarisella
virtauksella. [11.]
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Ylla olevista kuvista 6, 7 ja 8 voidaan n&hd&, miten helposti haihtuvan komponentin
osuus filmissa vahenee merkittavasti turbulentilla alueella. Lisaksi voidaan huomata,
kuinka turbulentissa virtauksessa filmin paksuus on merkittavasti ohuempi kuin

laminaarisessa virtauksessa samassa lampotilassa. [11.]

Valimatka haihtumispinnalta lauhduttimelle on short path -mallissa hyvin lyhyt ja
molekyylit paasevat vapaasti likkumaan talla valilla. Lyhyt valimatka takaa myo6s sen,
ettd haihtuneiden molekyylien valiset tormaykset minimoituvat. Runsas molekyylien
toisiinsa tormaily aiheuttaa niin kutsutun splashing-ilmién, jolloin osa haihtuneista
molekyyleistd roiskuu takaisin kolonnin seinille. Tasta aiheutuu tislauksen pohja- ja
tisletuotteisiin jaaneet "hannat” leikkauspistetta kevyemmista tai raskaammista aineista.
[10; 11; 12; 13]]

Edella mainittujen ominaisuuksien takia ohutkalvohaihduttimella voidaan leikata tuotteita
erittdin tarkasti minimoiden kontaminaatiot ja pitkdt h&nnéat. Hannalla tarkoitetaan
esimerkiksi tisleeseen kulkeutuneita raskaita komponentteja, joiden ei teoriassa olisi
pitdnyt kiehua tislauksen lampdétilassa. Mikéli pohjatuotteeseen on jaanyt pienia
pitoisuuksia kevyitd komponentteja, kutsutaan myds sitd hannaksi. Mita pienempi hanta,
sita tarkempi on ollut erotus. [10; 11; 12; 13.]

Ohutkalvohaihduttimen [Ammon- ja aineensiirtoon on kehitetty erilaisia matemaattisia

malleja, joihin ei tassa tydssa sen tarkemmin perehdyta.

2.3 GC-tislaus

GC-tislaus on kaasukromatografialla toteutettava analyysimenetelmda, niin kutsuttu
simuloitu  tislausprosessi. GC-tislausta kaytetdan Oljytuotteiden ja -jakeiden
tunnistamiseen. Naytteet analysoidaan kromatografisessa kolonnissa, joka erottelee
komponentit niiden kiehumispisteiden mukaiseen jarjestykseen. Ajo-ohjelma tallentaa
kromatogrammin pinta-alaa kumulatiivisesti. Kiehumispisteet maaritetaan
kalibrointikayralta, jossa naytteen kanssa samoissa olosuhteissa ajettujen n-parafiinien

kiehumispisteet on esitetty retentioajan funktiona. [14; 15.]
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Laitteisto katsoo tislauksen alkaneeksi siin& lampaétilassa, jossa naytteesta on kiehunut
0,5 %. Tislauksen loppupiste on siind lampdotilassa, jossa naytteesta on kiehunut 99,5
%. Tuloksista kay ilmi, kuinka monta prosenttia tislettd on tullut missékin
tislauslampdétilassa. [14; 15]

3 Ohutkalvohaihdutin

3.1 Rakenne

Tekniset tiedot laitteiston rakenteesta pohjautuvat laitteiston valmistajan tuottamiin

manuaaleihin. [16]

Tyo6ssa tarkasteltu ohutkalvohaihdutin (kuva 9) koostuu sy6ttosailiosta, pyyhkimista ja
niiden moottorista, itse tislauskolonnista, kylméaloukusta, sy6ttd-, pohja- ja tislepumpuista
sekd vakuumi- ja diffuusipumpuista. Laitteiston Pl-kaavio on liitteessa 3. Pumppuja
lukuun ottamatta laitteiston materiaali on padaosin lasia. Lasin lammdnjohtavuus on
matala, noin 1 W/(m*K), jonka ansiosta kolonnin l[Amp6haviét ovat huomattavasti
pienemman kuin esimerkiksi metallisessa kolonnissa. Lasi kestaa hyvin korkeita
lampdtiloja ja monenlaisia syo6ttdaineita, mikad tekee lasisesta kolonnista hyvin

monikayttdisen.
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Kuva 9. Ohutkalvohaihdutin VTA:lla

Laitteiston toiminta-alue on 70-300 °C, erikoistermostaatin avulla voitaisiin paasta jopa
350 asteeseen asti. Laitteisto ei ole suunniteltu ylipaineelle, ja sen kayttépaine onkin

ilmapaineesta 0,0001 mbariin (kuva 10) eli 0,01 Pascaliin asti.

Kuva 10. Kuvakaappaus laitteiston painemittauksesta tiiveystestissa.
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Laitteisto ei sovellu kiinteitd partikkeleita sisaltaville aineille, eikd aineille, joihin on
liuennut kaasuja tai joiden komponenttien kiehumispiste on hyvin alhainen. Laitteiston
kayttélampdotilasta ja -paineesta riippuen kevyet/kaasumaiset komponentit paatyvat
kylmaloukkuun, mutta tarpeeksi kevyilla komponenteilla on mahdollisuus kulkeutua jopa
vakuumipumpulle asti. Tama ei tee vakuumipumpulle hyvaé ja voi rikkoa esimerkiksi
pumpun tiivisteet, joten kyseiset komponentit tulisi poistaa tislattavasta aineesta ennen
erotusprosessin aloitusta. Komponenteille, jotka vaativat paljon energiaa haihtuakseen
(yli 1000 kJ/kg, kuten vesi), tisleen maara tulisi olla maksimissaan 1,0 kg/h. Suurempi
tisleen maarda voi vahingoittaa laitteistoa johtuen lampdtilan aiheuttamasta

lAmpdlaajenemisesta.

Lasiliitoksiin laitetaan valiin vakuumirasvaa halutun tiiveyden aikaansaamiseksi.
Tiivisteind laitteistossa on padasiassa viton-kumia, silikoninen tiivisterengas |0ytyy
ainoastaan syottdsailion ja sen kannen valisesta liitoksesta. Lasi-metalliliitoksissa

kaytetaan grafiittitiivisteita.

3.1.1 Pyyhkijat ja moottori

Vertikaalinen pyyhkija on luotettava ja tehokas on myds korkean viskositeetin omaavilla
nesteilld. Short path -mallissa pyyhkija on aina pystyasennossa (kuva 11), mutta on

olemassa muun tyyppisia malleja, joissa pyyhkija voi olla esimerkiksi hieman kallellaan.

Pyyhkijoiden materiaali on grafiittia, joka kestda hyvinkin korkeita lampétiloja. Moottorin
maksiminopeus on 400 rpm. Moottoria ja pyyhkijoitd ei tule pydrittda taysin kylmassa

kolonnissa, eika pyyhkijoita tule seisottaa kun kolonnissa on yli 150 °C lamminta.
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Kuva 11. Ohutkalvohaihduttimen kolonni, jonka pyyhkija on paikoillaan.

Pyyhkijan poisto tapahtuu sulkemalla lAmmityskierron venttiilit, irrottamalla syo6ttélinja ja
irrottamalla moottori. Taman jalkeen pyyhkija nostetaan vastovasti pois paikaltaan.
Pyyhkijalla on pituutta noin 70 cm ja painoa useampi kilo, joten pyyhkijaa poistettaessa
on varauduttava siihen, ettd nostokorkeus on oltava riittdva, jotta pyyhkija saadaan
kunnolla ulos ilman turhia vaurioita kolonnissa tai lauhduttimessa. Tikkaiden ja toisen
kéasiparin kaytté on suotavaa. Pyyhkijat asettuvat kolonnin seindman ja lauhduttimen
valiseen tyhjaan tilaan. Lauhdutin on hyvin herkka, joten pyyhkijdiden poisottaminen
tulee suorittaa hyvin varovasti ja huolellisesti. Koska lauhdutin sijaitsee konkreettisesti
pyyhkijoiden sisélla kolonnissa, lilan varomaton kasittely voi helposti rikkoa sen. Osittain
rikkoutuneen osan pystyy taitava lasinpuhaltaja vield korjaamaan, mutta taysin irrallaan

olevaa lauhdutinta ei voida enda korjata eiké kolonnia voida sen jalkeen enaa kayttaa.
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Pyyhkijoiden asento tulisi tarkastaa aina, kun moottori ja pyyhkija on irrotettu paikaltaan.
Tama takaa sen, etta kolonniin sy6tetty neste levidd mahdollisimman tasaisesti kolonnin
seinamille. Tarkistukseen kaytetaan 5 ja 1 mm:n paksuisia metallilaattoja, joista 5 mm:n
kappale laitetaan pyyhkijan alareunan ja 1 mm:n kappale ylareunan alle pyyhkijan
ollessa poydalla kyljellaan. Talldin jokaisen grafiittipyyhkimen tulisi koskettaa pOoydan
pintaa, kun pyyhkijan akselia pyoritetdan. Mikali nain ei tapahdu, voidaan pyyhkijoita
kevyesti taivuttaa poydan pintaa vasten. Nain saadaan kaikki pyyhkijat samaan tasoon.
Mikali pyyhkijat ovat epatasaisesti, kolonnin seindmille muodostuvat pyyhkimisraidat
eivat ole tasaiset eikd neste levity optimaalisesti.

Samalla kun tarkistetaan, ettd pyyhkijat ovat samassa tasossa, on hyva tarkistaa, etta
pyyhkija pyorii tasaisesti. Tarkistamiseen voidaan kayttdd esimerkiksi niin kutsuttua
kelloa, joka kertoo, kuinka paljon pyyhkija heiluu tietystd nollakohdasta pyo6riessaan.
Heitto pyo6rimisessd saa olla maksimissaan 1 mm:n verran. Kellon puuttuessa
pyOriminen voidaan tarvittaessa tarkistaa kayttamalla apuna mita tahansa tasaista
seuraa. Heilumista voi korjata taivuttamalla pyyhkijaa hieman heilumista vastakkaiseen

suuntaan samalla, kun pidetaan pyyhkijan ylalaipasta kiinni.

Kun pyyhkija on ollut irti, sen akselissa oleva voiteludljy voi valua ulos kallistuksen
johdosta. Taman takia voiteludljyad tulisi lisatd, kun pyyhkija on laitettu takaisin
paikoilleen. Voiteludljya tulisi olla noin 3 ml:a. Kun pyyhkija laitetaan paikoilleen, tulee
huomioida, ettd muovinen vdalikappale moottorin ja pyyhkijan valilla tulee olla
liikutettavissa ylos-alas-suuntaisella liikkeell&. Moottorin hammasratas ei siis saa olla
aivan kiinni pyyhkijan hammasrattaassa, vaan tarkoituksena on, etta valikappale valittaa
moottorin voiman pyyhkijaan. Pyyhkija kiristetddn paikalleen napakasti samalla
tekniikalla kuin autonrengas, eli tasaisesti ristiin, jotta pyyhkija pysyy varmasti suorassa

ja nain ollen levittaa sy6ton tasaisesti kolonnin seindmille.

3.1.2 Hammasratapumput

Syo6tto-, tisle- ja pohjapumput ovat hammasrataspumppuja, jotka toimivat alla olevan
taulukon mukaisilla syétténopeuksilla. Pumppuja saa ajaa maksimissaan 100 Hz:n
taajuudella, maksimikayttélampdtila pumpuille on 300 °C. Pumppujen [Ammityskierrot
olisi hyva laittaa pdalle noin 15 minuuttia ennen pumppujen kaynnistysta. Pumput

toimivat hyvin ilmanpaineesta suureen alipaineeseen asti, mutta ne eivat ole taysin tiiviita
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silloin, kun ne eivét ole kaynnissa. Syottopumppua ei kdytetéd vakuumissa, mutta tisle- ja
pohjapumppua kyllakin.

Taulukko 1. Hammasrataspumppujen syottokapasiteetti

Hz mi/h
5 713
10 1427
15 2140
20 2853
25 3567
30 4280
35 4993
40 5707
45 6420
50 7134
55 7847
60 8560
65 9274
70 9987
75 10700
80 11414
85 12127
90 12840
95 13554
100 14267

Pumpuista lahtee pieni muovinen putki, joka on syoéttépumpulla tyhja ja tisle- ja
pohjapumpuilla taynna 6ljya. Jos pumppu vuotaa, syéttdpumpun putkeen ilmestyy 6ljya
tai vastaavasti tisle- ja pohjapumppujen 6ljyt imeytyvat pumppuun sisélle alipaineen

vaikutuksesta.

Vuodon ilmetessd kyseisen pumpun poksia voidaan kiristdd erikseen sitéd varten
olemassa olevalla tydkalulla. Kiristys tulee tehda ainoastaan pumpun ollessa kaynnissa,

jotta poksin voitelu pysyy tasaisena.

Sy6tén viskositeetti tulisi olla maksimissaan 1000 mPas syoéttolampdétilassa. Syottoa

tulisi ajaa vahintaan 0,5 I/h.
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3.1.3 Diffuusiopumppu

Diffuusiopumppu on molekyylipumppu (kuva 12), jonka toiminta perustuu sen sisalla
olevaan 6ljyyn ja lauhduttimeen. Oljya kiehutetaan ja se hoyrystyy pumpun sisalla.
Syntynyt hdyry nousee pumpun ylédosaan, jossa se tiivistyy lauhduttimeen ja valuu
takaisin kiehuttimelle. Oljyn liikkeet lauhduttimen ja kiehuttimen valilla aiheuttavat
pumppaavan liikkeen. Pumppaava lilke perustuu paine-eroon nesteen ja hdyryn valilla.

A A ARA AL M)

Kuva 12. Laitteiston diffuusiopumppu

Diffuusiopumpun avulla laitteistoa voidaan ajaa aarimmaisen suuressa alipaineessa,
jopa 0,0001 mbarissa. Pumppua ajetaan yhdessa laitteiston vakuumipumpun kanssa.
Diffuusiopumpun toiminta on automatisoitu, eika se kaynnisty ennen kuin laitteisto on
saavuttanut 0,3 mbarin paineen. Automaatiojarjestelma kytkee sen pois paalta, kun
laitteiston paine on yli 0,7 mbaria. Diffuusiopumpun 6ljy kuumenee voimakkaasti pumpun
ollessa kaytdssa, joten pumpulla ei tule ime&a happipitoista ilmaa kun se on paalla.
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Pumpun on annettava jadhtyd noin 15-20 minuuttia ennen, kun laitteisto tasataan

ilmanpaineeseen, muutoin 0ljy voi kontaminoitua ja se taytyy vaihtaa.

Laitteistossa on manuaalinen sulkuventtiili ennen diffuusiopumppua, jolloin diffuusio- ja
vakuumipumput pystytaan eristdmaan laitteistosta esimerkiksi alasajon yhteydessa.
Talloin laitteisto voidaan tasata ilmanpaineeseen, vaikka diffuusiopumppu ei olisikaan
viela jadhtynyt. Sulkuventtiilia kaytettdessa tulee huomioida se, etta venttiili on jaykka.
Sita kaantaessa tulee samalla pitaa kiinni laitteiston tuesta, jottei vakuumilinja paéase
siirtymaan paikoiltaan. Muuten siirtynyt linja voi aiheuttaa jannitteité lasiin ja pahimmassa

tapauksessa rikkoa kylmaloukun.

Diffuusiopumpussa on 6ljya 50-70 ml. Kun diffuusiopumppu on kaytéssa, sen
jaéhdytysvesi tulee pitda koko ajan paalla (noin 150 I/h). Pumppu on varustettu
termostaatilla, joka kytkee tarvittaessa oljyn lammityksen pois paaltd, jos pumpun
jaéhdytysveden lampétila on yli 42 °C. Kun pumppua on kaytetty, jAdhdytysvesi tulee
pitaa paalla siihen asti, kunnes pumppu on jaahtynyt (noin 15 minuuttia).

3.1.4 Vakuumipumppu

Vakuumipumppu on malliltaan rotary vane pump, vapaasti suomennettuna
siipipyorapumppu, jossa vakuumi saadaan aikaan hydropneumaattisella takaisku-
venttiililld. Se tarkoittaa siis, ettéd kaasun takaisinvirtaus on estetty. Pumppu imee kaasua
sisdansa, mutta kaasu ei padse poistumaan endd samaa reittia, vaan poistuu
poistokaasulinjan kautta. Takaiskuventtiilia kontrolloidaan pumpun siséltamén 6ljyn

paineen avulla.

Ennen varsinaista vakuumin imemista laitteistoon vakuumipumppua tulee pitaa paalla
noin 15 minuuttia, jotta se ehtii lammeta. Pumpun ilmausventtiili on myds hyva pitaa
tassé vaiheessa auki, jotta mahdolliset vakuumipumpun 0ljyyn liuenneet kevyet aineet

edellisesta tislauksesta saadaan pois hairitsemasta pumpun toimintaa.

Kun laitteisto ajetaan alas, vakuumipumpulle tekisi hyva& olla paalla hetken aikaa
ilmausventtiili auki ja syottdpuolen kasiventtiili kiinni. Talléin 6ljyyn liuenneet kaasut ja
kevyet komponentit poistuisivat. Oljya tulee olla pumpussa sen verran, etta nakolasi on

noin puoliksi taynna.
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3.1.5 Hauteet

Kolonnin vaipan haude on suunniteltu valille 70—-300 °C, erikoistermostaatilla jopa 350
asteen lampédtila olisi saavutettavissa. Yli 350 °C:een ylapuolelle ei tAmanhetkisella
haudedljylla voida endé menna, koska korkeammissa lampétiloissa 6ljyn rakenne alkaa
hajota. Haudetta olisi hyva lammittdd maksimissaan 40 °C kerrallaan. Sy6ttolinjan
haude puolestaan soveltuu [Ampdtila-alueella 10-200 ° C.

Lauhduttimen kayttolampdotila on valilla -10-180 ° C. Lauhduttimen vesikiertoa ei tulisi
koskaan laittaa pois paaltd ennen, kun kolonnin vaippa on jadhtynyt lauhduttimen
lampdotilaan. Kolonnin vaipan tulisi olla noin 30 °C [ampimampi verrattuna lauhduttimeen.
Lampdtilaero ei saisi  kuitenkaan olla liian suuri, johtuen lampdlaajenemisen
aiheuttamasta stressista lasille. Tasta johtuen myos laitteiston jaahdyttamisessa maltti

on valttia.

Hauteet on kytketty lammityskohteisiinsa terdspunosletkuilla. Kolonnin ja letkujen valilla
on lasi-metalliliitoksia, joista tulee huomioida se, etta letkut kiinnitetddn mahdollisimman
rentoon asentoon. Muussa tapauksessa letkut aiheuttavat jannitteitd lasiin ja voivat

rikkoa yhteen.

3.2 Kaytto

3.2.1 Ohjausjarjestelma

Laitteisto on pitkalle automatisoitu ja sitd ohjataan WinCC-nimisen ohjausjarjestelman
kautta (kuva 13). Laitteistossa on kolme manuaaliventtiilid: diffuusio- ja
vakuumipumppujen eristysventtiili, paineentasausventtiili sekd syéttélinjan tyhjennys-
venttiili. Pyyhkijoiden moottorin kierrosluku saadetddn myo6s kasin, mutta kaikki
pumppujen ja lauhteiden ohjaukset seka vaa’at on kytketty automaatiojarjestelmaan.
Esimerkiksi lampdhauteita ei tAmén johdosta voi sdataa itse hauteen ohjauspaneelista,

vaan sdat6 on tehtdva ohjausjarjestelman kautta.
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Kuva 13. WinCC:n ohjaamokuva.

Ohjausjarjestelmaan kytkettyjen vaakojen avulla jarjestelmé laskee jatkuvasti saadun
tisleen ja pohjatuotteen massavirtoja ja massaprosentteja. Tislauksen leikkaus on siis
helposti seurattavissa. Vaa’at ovat hyvin herkkia, ja niiden mittaustarkkuutta hairitsee
esimerkiksi ulko-ovesta tuleva kylma ilmavirta ja sen aikaansaama pieni ilmanpaineen

vaihtelu.

Ohjausjarjestelmé@n ainoa rajoite on, ettei ohjaavaa ohjelmaa saa pakolla sulkea.
Pakotettu sulkeminen aiheuttaa jarjestelmén jumittumisen, jolloin laitetoimittaja VTA
joutuu Saksasta kasin etdyhteyden kautta asentamaan ohjausjarjestelman uudestaan.
Ohjausjarjestelma ei kaadu, vaikka itse ohutkalvolaitteistosta katkeaisi virta kesken

kaiken.

Ohjausjarjestelmaan on kytketty halytyksia, jotka laukeavat, jos saadetyt raja-arvot
ylittyvat tai laitteen ajoarvot eivat muuten ole prosessin toimintakuvauksen mukaista.
Laitteille on kullekin saadetty tietyt rajat, joiden yli tai ali laitetta ei voi kayttaa.
Jarjestelmassa voi lisdksi maarittdd omia tiukempia raja-arvoja laitteille.
Ohjausjarjestelméa ajaa laitteiston turvalliseen tilaan, jos halytyksia ei kuitata tietyn
aikarajan sisalla. Tama tarkoittaa siis sitd, etta hauteet ja pumput menevat pois paalta.

Jos laitteiston paineentasausventtiili on kiinni seka tisle- ja pohjapumppujen nokissa on
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kumitulpat, laitteistoon jaa alipaine. Muussa tapauksessa laitteisto tasaantuu vahitellen

iimanpaineeseen.

Ohjausjarjestelmassa pystyy jatkuvasti kerdadmaan dataa meneilla olevasta tislauksesta,
ja siirtdméan datan Excel-muotoon jatkokasittelya varten. Ohjelmassa pystyy
seuramaan myos paineen ja lampdétilojen kehitysta kayralta ajan funktiona.

3.2.2 Toiminta

Kuva 14. Ohutkalvohaihdutin Nesteen tislauslaboratoriossa.

Sy6ttd kaadetaan syottosailioon, josta sen pumpataan syottopumpulla syottdlinjaa pitkin
kolonnin ylaosaan. Syottolinja kiinnittyy pyyhkijan ylalaippaan, jonka kautta sy6ttd valuu
sisélle kolonniin pyyhkijéiden kiinnityskohdan paalla olevan metallilevyn péaélle.
Pyyhkijan moottorin ollessa kaynnissa syotto leviaa levyltd keskipakoisvoiman avulla
kolonnin seinamalle. Sy6tdn valuessa alaspain pyyhkijat levittavat syoton kolonnin
seindmille ohueksi filmiksi. Talldin alhaisemman hdyrynpaineen omaava komponentti
haihtuu ja tiivistyy kolonnin sisalla olevan lauhduttimen pinnalle. Alipainepumppu ikéén
kuin kiskoo haihtuneita komponentteja lauhduttimelle. Niin kutsuttu tisle valuu
painovoiman vaikutuksesta lauhdutinta pitkin kolonnin alaosan tislelinjaan. Haihtumaton
aines valuu kolonnin seinia pitkin kolonnin alaosaan ja pdaatyy niin kutsuttuun

pohjalinjaan. [6; 8; 15.]
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Syotdssa olevat mahdolliset hyvin kevyet komponentit tai esimerkiksi laitteistoon pesun
yhteydessa jaaneet liuotinjamat eivat valttamatta tiivisty lauhduttimen pinnalle ollenkaan,
vaan kulkeutuvat alipaineen imun mukana kylmaloukkuun. Kylmé&loukussa voidaan
kayttdd esimerkiksi hiilidioksidijaata loukun jaahdyttamiseen. Kevyet komponentit
tiivistyvat kylmaloukun pinnalle ja valuvat siitd keréaysastiaan. Erittain kevyet
komponentit, kuten rikkivety, eivat valttamatta jaa loukkuun ollenkaan, jolloin ne paéatyvat
vakuumipumppuun. Jos kevyitd komponentteja paatyy vakuumipumppuun tislauksen
aikana, se voidaan huomata vakuumin hetkellisend huonontumisena. Taman takia

vakuumipumppu on hyva ilmata kayton jalkeen/kayton aikana. [16.]

3.2.3 Laitteiston ajo

Laitteiston valmistaja antaa ohutkalvohaihduttimelle seuraavanlaiset ajo-ohjeet. [16.]

Ensimmaiseksi laitetaan paalle diffuusiopumpun ja kolonnin vaipan hauteen
jaahdytysvesikierrot. Kolonnin vaipan lammitysvesivirta tulisi olla noin 15 I/h, ettei vaipan

elektroniikka kuumene liikaa. Diffuusipumppu tarvitsee noin 150 I/h jaahdytysvetta.

Ennen laitteiston kdynnistystd on hyva myds pumpata tisle- ja pohjapumppuihin jaanyt
puhdistusliuotin pois. Taman jalkeen laitetaan kylmaloukkuun hiilidioksidijaata ja

laitetaan vakuumipumppu péalle. Vakuumipumpun lammetessa kaynnistetdan hauteet.

Kun vakuumipumppu on lammennyt, voidaan alkaa ime& vakuumia laitteistoon. Tisle- ja
pohjapumput paastavat hieman ilmaa |api, joten niiden ulostulolinjojen nokkiin on hyva
laittaa kumiset tulpat. Todenndkdisesti pesuliuotinta kertyy vield hetken aikaa
kylmaloukkuun, joka on syyta tyhjentaa viela ennen varsinaisen tislauksen aloittamista.
Kun vakuumi on imetty, voidaan alkaa lammittaa kolonnin vaippa tislauslampdétilaan.
Pyyhkija tulee laittaa paalle viimeistaan siind vaiheessa, kun kolonnissa on 150 °C

[Amminta.

Kolonnin [Ampiaminen ja olosuhteiden tasoittuminen vie noin 20 minuuttia, jonka aikana
kannattaa saatu tisle- ja pohjatuote ajaa jateastioihin. N&in niiden koostumus ei hairitse

varsinaisen ajon aikana saatuja tuotteita eik& niiden tuloksia.
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Ajon lopussa sammutetaan diffuusiopumppu ja lasketaan kolonnin vaipan lampétila noin
100 °C:seen. Pyyhkija ja syottdé on hyva pitaa paalla, kunnes kolonnin lampdtila on
laskenut. Taman jalkeen voidaan syotto vaihtaa pesuliuottimeen.

4 Kayttoonotto

Laitteistolle suoritettiin ensin vuototesti, jolla testattiin laitteiston tiiveytta seka vakuumi-

ja diffuusiopumppujen toimintaa. Dokumentti tiiveystestista 10ytyy liitteesta 1.

Pyyhkijalle suoritettiin ennen ajoa rotaatiotesti, jossa kellotettiin, kuinka suuri heitto

sivusuunnassa syntyy, kun pyyhkija pydrii. Dokumentti [6ytyy liitteesta 2.

4.1 Sybitd

RT3 OP:n ja SIIRI:n tuotteen vertailu
800
750
700
650
600

550 RT3 OP1

T'C

500 RT3 OP2
450 SIIRI
400

350

300
0 20 40 60 80 100

mass%

Kuva 15. SIIRI:n tuotteen ja RT2:n pohjan vertailu GC-tislauskayrien avulla

Syo6ttona kaytettiin Porvoon jalostamon tuotantolinja 3:Ita saatavaa RT3:n pohjatuotetta,
joka vastaa erinomaisesti tutkimus- ja kehitysyksikon SlIRI-koelaitteiston tuotetta (kuva

15). SlIRIn tuote tulee olemaan ohutkalvohaihduttimen paaasiallinen tislauskohde, joten
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RT3:n pohjan avulla voidaan testata ohutkalvohaihduttimen leikkauksen tarkkuutta
erittéain hyvin. Nesteell& on ennestaan jo yksi ohutkalvohaihdutin samalta valmistajalta,
jonka  kapasiteetti on noin 3,5 kertaa pienempi verrattuna  uuteen
ohutkalvohaihduttimeen. Leikkauksen tarkkuutta voidaan nain myds siis verrata vanhalla
ohutkalvohaihduttimella tehtyihin ajoihin.

RT3:n pohja on kertaalleen tislatun raakadljyn pohjatuote, joka siséltad padasiassa

raskaita 6ljyjakeita. Tuotteesta on leikattu jo bensa- ja dieseljakeet pois.

4.2 Testiajot

Laitteisto todettiin toimivaksi 20.12.2016. Ensimmainen koeajo tehtiin VHVI:n sy6tolla,
jolla varmistuttiin laitteiston toimivuudesta. Varsinaisissa koeajoissa kaytettin RT3:n
pohjatuotetta.

Testiajoissa testataan ohutkalvohaihduttimen erotustarkkuutta virtausnopeuden
kasvaessa. Syottopumppua pyoritettiin viidella eri nopeudella, jotka ovat kyseisen
laitteen paaasialliset syo6ttbnopeudet. RT3:n pohja seka SlIRI:n tuote ovat kuitenkin
molemmat kohtalaisen viskoosia, joten pumppujen pydrittdminen mahdollisimman
suurella nopeudella ei ollut kovinkaan jarkeva vaihtoehto pumppujen kayttoikaa

ajatellen.

Laitteistoa ajettiin syottbpumpun nopeuksilla 10, 15 20, 25 ja 30 Hz. Ajo tehtiin ensin
vakuumipumpun ollessa paalla eli noin 0,2 mbarin paineessa. Sama sarja suoritettiin
uudestaan myos diffuusiopumpun avustuksella, jolloin paastin noin 0,006 mbarin

paineeseen. Leikkaukseksi oli valittu 480 °C, jolloin tisletté tulee 30 % ja pohjaa 70 %.

Kolmas testiajo oli tarkoitus suorittaa leikkauksella 540 °C samoilla sy6ttopumpun
nopeuksilla. Talléin tisletta tulisi tulla 50 % ja pohjatuotetta vastaavasti 50 %. Kavi
kuitenkin ilmi, ettd ilman diffuusiopumppua alipaine ei ole riittavan syva, eika 6ljyhaude
pystynyt lammittAma&n kolonnin vaippaa yli 266 °C pumpun sydttonopeuden ollessa 10
Hz. Diffuusiopumpun kanssa onnistuttiin ajamaan nopeudet 10, 15 ja 20, joista viimeinen
jai massasaantojen mukaan hieman vajaaksi, kun kolonnin [ampétilaa ei enda pystynyt

nopeuden muutoksen tahdissa nostamaan. GC-tislauksen mukaan leikkaus oli kuitenkin
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kohtalaisen tarkka vajaasta lampotilasta huolimatta. Suurempia nopeuksia ei pystytty
enaa ajamaan, koska 20 Hz:n nopeudella kolonnin vaippa ei enda pystynyt nostamaan
lampdotilaa yli 259 °C, vaikka vaadittava lampatila olisi ollut yli 260 °C.

Olosuhteiden tasoittuminen kolonnissa vei tislauksen alkuvaiheessa noin 20 minuuttia,

olosuhteiden vaihtamisen jalkeen tasoittumisaika oli noin 10 minuuttia.

5 Tulokset

5.1 Ajopaivékirja

Tehdyista koeajoista pidettiin ajopaivakirjaa, josta voidaan néahdé ajon aikana vallinneet
keskimaaraiset olosuhteet. Liséksi saatujen tisleen ja pohjatuotteen massat punnittiin ja
niiden perusteella laskettin massasaannot. Ohjausjarjestelmd WinCC tallentaa
automaattisesti dataa ajon aikana. Esimerkki datatyypista l6ytyy liitteestd 6, jossa on

dataa ajosta 3.

Saaduista tuotteista otettiin naytteet, joista tehtiin GC-tislaus. Nain saatiin selville, miten
tislaus on todellisuudessa onnistunut ja mika on laitteiston tarkkuus. Esimerkki saaduista
GC-tuloksista loytyy liitteestd 5. GC-tuloksien pohjalta on laskettu, kuinka suuri
prosenttiosuus haluttuun tuotteeseen on jaényt teoriassa tuotteeseen kuulumattomia
komponentteja.

Prosenttiosuus on laskettu laskemalla tietyn kiehuma-alueen massaprosentti,
esimerkiksi niiden komponenttien kiehuma-alueen massaprosentti, jotka kiehuvat alle
480 °C.

Massa-%(TA-480 °C) = 84 %

Kiehuma-alue:

TA-480 °C: (84 — 1)% = 83 %, lampdtila téssa pisteessa: 477,8 °C

TA-480 °C: (84 + 1)% = 85 %, lampdtila tassa pisteessa: 480,8 °C
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Alueen TA-480 °C massaprosentti:

83 % + (480 — 477,8) B5%-83% _ o447y
— * =
0 )" 480,8 — 477,83 A

Alueen 480 °C + massaprosentti:

1-0,8447 = 0,1553 = 15,53 %

Jokaisen ajon GC-tuloksia kasitelladn tarkemmin mydhemmin, ja niissa on esitelty

nimenomaan sen hetkisen leikkauksen tulokset.

Taulukko 2.  Ajopaivékirja

AJOPAIVAKIRJIA

20.tammi_ Vakuumipumppu Leikkaus 480
Pyyhkija Nopeus Ajon Paine Lampdtila | Tisle | Pohja
(rpm) (H2) Ajon aloitus | lopetus (mbar) (°C) (%) (%)
250 10 10:36 11:06 0,14 224,9 31,8 (68,2
250 15 11:24 11:55 0,16 225,5 30,2 |69,8
250 20 12:20 12:50 0,18 233,4 30,2 |69,8
250 25 13:14 13:44 0,2 237,4 29,3 | 70,7
250 30 14:05 14:35 0,27 2415 29,2 |70,8
1.helmi Diffuusiopumppu Leikkaus 480
Pyyhkija Nopeus Ajon Paine Lampdtila | Tisle | Pohja
(rpm) (Hz2) Ajon aloitus | lopetus (mbar) (°C) (%) (%)
250 10 11:18 11:48 0,0042 199,5 29,7 |70,3
250 15 12:20 12:50 0,0048 203,0 295 |70,5
250 20 13:24 13:54 0,0055 209,0 29,3 | 70,7
250 25 14:12 14:42 0,0062 213,5 30,1 |69,9
250 30 14:50 15:20 0,0066 214,0 29,8 |70,2
8.helmi Vakuumipumppu + diffuusio Leikkaus 540
Pyyhkija Nopeus Ajon Paine Lampdétila | Tisle |Pohja
(rpm) (H2) Ajon aloitus | lopetus (mbar) (°C) (%) (%)
250 10 13:58 14:18 0,0066 250,0 48,9 |51,1
250 15 14:33 14:53 0,007 256,0 49,6 |50,4

250 20 15:19 15:39 0,0096 259(261) |48 52




27

Taulukko 3.  Koeajojen saannot

AJO 1 Vakuumipumppu 480-leikkaus
| massat \ nopeus 1l nopeus?2 nopeus3 nopeus4 nopeusbs
tisle 227,08 g 321,689 456,089 526,189 617,88¢
pohja 497,78 g 757,389 1064,38g 1259,68g 1617,88¢g
| saannot \
tisle 31,33% 2981% 30,00% 2946 % 27,64 %
pohja 68,67 % 70,19% 70,00% 7054% 72,36%
AJO 2 Vakuumipumppu + diffuusiopumppu 480-leikkaus
| massat \ nopeus 1l nopeus?2 nopeus3 nopeus4 nopeusbS
tisle 232,19 335,59 4552 g 561,59 6149 ¢
pohja 539,89 795,6 g 1048,0g 1290,0g 1490,0¢g
| saannot |
tisle 30,07 % 2966%  30,28% 30,33% 29,21 %
pohja 69,93 % 7034% 69,72% 6967% 70,79 %
AJO 3  vakuumipumppu + diffuusiopumppu 540-leikkaus
' massat ‘nopeus 1 nopeus 2 nopeus 3
tisle 340,85 g 439,359 560,159
pohja 354,79 455,6 g 607,45 g
| saannot |
tisle 49,00 % 49,09% 47,97 %
pohja 51,00 % 50,91% 52,03 %
52 Ajo1l

Ensimmaisesséd ajossa haluttu leikkaus oli 480 °C, joka tehtiin sy6ttépumpun
ajonopeuksilla 10, 15, 20, 25 ja 30 Hz. Alipaineen tuottamiseen kaytettiin ainoastaan
vakuumipumppua, paineen ollessa valilla 0,14-0,27 mbar. Ensimmaisen kunnollisen
koeajon suurimmaksi haasteeksi osoittautui yhteisty® vaakojen ja kolonnin vaipan
hauteen kanssa. Vaa’at heittelehtivat koeajon puolessa valissa, jolloin massataseita
jouduttiin laskemaan jonkin aikaa kasin. Lisaksi kolonnin vaipan hauteelle meni liian iso

maara jaahdytysvettd, mika hairitsi 6ljyhauteen pinnanmittausta.

Alla olevista taulukoista 4 ja 5 n&hdaan, kuinka haluttu leikkaus on saavutettu.

Taulukosta 4 nahdaan saatujen tisleiden GC-tislauksien tulokset leikkauskohdassa.
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Taulukossa vasemmalla nékyy, kuinka paljon ainetta on tislautunut naytteen
kokonaismassasta. Vihrealla on korostettu leikkauksen lampdtila, eli se lampdtila, jonka
ylipuolella kiehuvat komponentit ja&vét teoriassa taysin pohjatuotteeseen. Taulukosta
nahdaan kuitenkin, ettd tisleen mukaan on tarttunut pienid maaria raskaita
komponentteja, niin kutsuttuja hantia. Mitéd pienemmat hannat, sitd tarkempi on haluttu
leikkaus.

Taulukko 4.  Ajon 1 GC-tislaustulokset tisleen osalta.

TA-480 TA-480 TA-480 TA-480 TA-480

10 Hz 15 Hz 20 Hz 25 Hz 30 Hz
mass% °C °C °C °C °C
83 477,8 471,4 4748 473,4 470,4
84 479,2 473 476,2 474.,8 471,8
85 480,8 474,6 478 476,4 473,8
86 482,4 476,2 479,6 478,2 475,2
87 484,2 478 481,4 479,8 477
88 486 479,8 483,2 481,6 479
89 488 481,6 485,2 483,6 481
90 489,8 483,6 487,6 485,8 483,2
91 492 485,8 489,6 488,2 485,4
92 4944 488,4 492,2 490,4 488

GC-tislaustulosten perusteella on laskettu tarkka arvo sille, kuinka suuri prosenttiosuus
tisleeseen on jaanyt raskaita komponentteja. Kuvasta 16 nahdaan viiden ajonopeuden
tulokset esitettyna pylvasdiagrammina. Diagrammista voidaan n&hda, ettd ensimmaisen
ajonopeuden leikkaus on hieman muita leikkauksia epatarkempi, mutta muilla
ajonopeuksilla leikkaukset ovat olleet hyvin tasaisia ja tisleeseen jaaneet raskaiden

komponenttien pitoisuudet ovat hyvaksyttavalla tasolla.
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100 %
80 %
60 %
40 %
20 %
0% " . " . .
10 Hz tisle 15 Hz tisle 20 Hz tisle 25 Hz tisle 30 Hz tisle
® Pohjatuote 15,53% 11,89% 13,82% 12,94% 12,27%
mTisle 84,47% 88,11% 86,18% 87,06% 87,73%

Kuva 16. Pylvasdiagrammi raskaiden komponenttien prosenttiosuuksista tisleessa.

Taulukosta 5 nahdaan saatujen pohjatuotteiden GC-tulokset leikkauskohdasta. Tau-
lukosta ndhdaan, ettd pohjatuotteeseen on jaanyt pienid maaria kevyita komponentteja.

Taulukko 5. Ajon 1 GC-tislaustulokset pohjatuotteen osalta.

480+ 480+ 480+ 480+ 480+

10 Hz 15 Hz 20 Hz 25 Hz 30 Hz
mass% °C °C °C °C °C
0,5 451 437,6 443,2 434 431,6
1 461 449 452,8 446 441,8
2 471,4 460 463,4 457.8 453,4
3 477,8 467.,4 470,2 465,6 460,8
4 482,6 472,6 475,2 471,2 467
5 486,8 477 479,6 475,6 471,6
6 490,6 480,8 483,4 479,6 475,6
7 494 484,2 486,8 483,2 479,4
8 497 487,4 490,2 486,8 482,8

Alla olevasta kuvasta 17 voidaan nahda tarkka prosenttiosuus pohjatuotteeseen jaa-
neille kevyille komponenteille. Erityisesti ensimmaisen ajonopeuden pohjatuotteen
leikkaus on erittain tarkka, vaikka kyseisen ajonopeuden tisleen leikkaus oli ajonopeuden

epatarkin. Keskimmaiset ajonopeudet ovat olleet hyvin tasaisia seka tisleen etta
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pohjatuotteen puolella. Viimeisen ajonopeuden pohjatuotteen leikkaus on selvasti

hieman heikompi verrattuna muihin ajonopeuksiin.

100%
62%  72%

80%

60%

40%

20%

0%

10 Hz pohja 15 Hz pohja 20 Hz pohja 25 Hz pohja 30 Hz pohja
u Tisle 3,54% 5,80% 5,17% 6,16% 7,22%
® Pohjatuote 96,46% 94,20% 94,83% 93,84% 92,78%

Kuva 17. Diagrammi kevyiden komponenttien prosenttiosuuksista pohjatuotteessa.

Saaduista GC-tislaustuloksista voidaan n&hda, etta tisleeseen on jaényt maksimissaan
15 % raskaita jakeita. Pohjatuotteeseen puolestaan on jaényt maksimissaan 7 % kevyita
jakeita. Hannat molemmissa tuotteissa ovat kuitenkin kohtalaisen pienia ja leikkaus on
riittavan tarkka. GC-tislauksen tulokset on esitetty kuvassa 18. Kuvasta nahdaan, etta

saatujen tuotteiden tislauskayrat eivat hirveédsti eroa toisistaan.
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480-leikkaus vakuumipumpulla
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Massaprosentti

Kuva 18. Saadut GC-tislaustulokset kaaviokuvana

Kuvasta 19 puolestaan ndhdaén, miten pumpun taajuuden muuttaminen on vaikuttanut

tisleen ja pohjatuotteen massasaantoon.
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% 20 - <
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3 — a0% &
g 10 D %
o = eTisleen m-%
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5
0 0%
9.36 10.48 12.00 13.12 14.24 15.36

Kellonaika

Kuva 19. Tisleen ja pohjatuotteen saanto pumpun eri taajuuksilla.
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Kuvasta 20 n&dhdaan, miten alipaine on muuttunut, kun pumpun taajuutta on kasvatettu.
Voidaan havaita, ettéa alipaine on heikentynyt lahestulkoon samassa suhteessa pumpun

taajuuden kasvaessa.
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30 =S 025
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) o 0,2
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.g 20 - E @ Pumpun
S me 0,15 taajuus Hz
S 15 o = .
Q 8 @ Paine
e 01 g
03_ 10 L ] o

5 0,05

0 0

9.36 10.48 12.00 13.12 14.24 15.36
Kellonaika

Kuva 20. Paine suhteessa pumpun taajuuteen.

53 Ajo2

Toinen koeajorupeama ajettiin seké vakuumi- etté diffuusiopumppujen ollessa paalla.
Saavutettu paine oli valilla 0,0042-0,0066 mbar. My0s tassa ajossa leikkauksen
[Ampadtila oli 480 °C ja sy6ttépumpun taajuudet 10, 15, 20, 25 ja 30 Hz. Tassa ajossa

vaakojen tai 6ljyhauteiden kanssa ei ollut ongelmia.
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Taulukko 6.  Ajon 2 GC-tislaustulokset tisleelle.

TA-480 TA-480 TA-480 TA-480 TA-480

10 Hz 15 Hz 20 Hz 25 Hz 30 Hz
mass% °C Re e |oc |oc
85 475,2 473,8 477,6 477,2 472,2
86 477 475,2 479 478,8 473,8
87 478,6 477 480,8 480,6 475,4
88 480,2 478,8 482,4 482,2 477,4
89 482 480,8 484,4 484 479,2
90 483,8 482,4 486,4 486,2 481,4
91 486 484,6 488,6 488,4 483,4
92 488,4 486,8 490,6 490,6 486

Taulukosta 6 nédhdaéan saatujen tisleiden GC-tislaustulokset. Tassa koeajossa saatuihin
tisleisiin oli jaényt maksimissaan 13 % raskaita jakeita, eli hannat ovat edellista koeajoa
pienempia. Kuvassa 21 esitetyssd pylvasdiagrammissa voidaan nahda tarkat
prosenttiosuudet eri ajonopeuksilla. Myds tasta voidaan huomata, etta tisleen suhteen
ajotulokset ovat ensimmaista ajoa tarkempia. Kaikilla ajonopeuksilla tisleeseen on jaanyt
lahestulkoon saman verran raskaita komponentteja, eli leikkausjalki on hyvin tasaista
vaikka olosuhteet laitteistossa muuttuivat hieman.

100,00%
12,1% 11,4 % 13,5% 13,4 % 11,4 %
80,00%
60,00%
40,00%
20,00%
0,00% . . . . .
° 10 Hz tisle 15 Hz tisle 20 Hz tisle 25 Hz tisle 30 Hz tisle
Pohjatuote 12,13% 11,42% 13,50% 13,35% 11,42%
m Tisle 87,88% 88,58% 86,50% 86,65% 88,58%

Kuva 21. Pylvasdiagrammi raskaiden komponenttien prosenttiosuuksista tisleessa.
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Taulukosta 7 puolestaan ndhdéén, ettd pohjatuotteeseen on jaanyt maksimissaan 6 %
keveitd jakeita. HAnn&t myds pohjatuotteessa ovat hyvin pienia ja leikkaus on edellista

ajoa tarkempi.

Taulukko 7. Ajon 2 GC-tislaustulokset pohjatuotteelle.

480+ 480+ 480+ 480+ 480+

10 Hz 15 Hz 20 Hz 25Hz 30 Hz
mass% °C °C °C °C °C
0,5 444 .4 447 438 426,2 422.8
1 456 455,8 453,8 448,6 441
2 467 465,6 466,2 462,4 455
3 473,4 471,6 473,2 470,4 463,4
4 478,4 476,6 478,4 476 469,4
5 482,4 480,8 482,8 480,8 474,4
6 486,2 484.4 486,8 484.8 478,4
7 489,4 487.8 490,2 488,6 482,2
8 492,8 491 493,4 491,8 485,8

Kuvassa 22 esitetysta pylvasdiagrammista voidaan nahda, etta lukuun ottamatta vii-
meista ajonopeutta pohjatuotteen leikkaus on ollut erittdin tasainen eikd pohjatuottee-
seen ole jaanyt l&hes ollenkaan hantia.

80,00%
60,00%
40,00%
20,00%

0,00%

10 Hz pohja 15 Hz pohja 20 Hz pohja 25 Hz pohja 30 Hz pohja
Tisle 4.47% 4,83% 4,42% 4,85% 6,44%
u Pohjatuote 95,53% 95,17% 95,58% 95,15% 93,56%

Kuva 22. Pylvasdiagrammi kevyiden komponenttien osuuksista pohjatuotteessa.
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Kuvasta 23 nahdaan myds tislautuneen osuuden massaprosentti lampdétilan noustessa.
Tislaukset eri pumpun taajuuksilla ovat olleet erittéin tasaiset ja erot ovat hyvin pienia.
Edelliseen ajoon verrattuna voidaan nahda, ettéd kuvaajat kulkevat viela tasaisemmin

paallekkéin, joten ajo on edelliseen verrattuna ollut viel& tasaisempi.

480-leikkaus diffuusio- ja vakuumipumpulla

800
V4 e 10 Hz tisle
700 = 15 Hz tisle
600 20 Hz tisle
iy =25 Hz tisle
e J
g. 500 30 Hz tisle
9 / e 10 Hz pohja
400 .
=15 Hz pohja
300 20 Hz pohja
e 25 Hz pohja
200 30 Hz pohja
0 20 40 60 80 100 )
e /180-eik k@ US

Massaprosentti

Kuva 23. Kaaviokuva saaduista GC-tislauksista

Kuvasta 24 voidaan puolestaan nahdé, etta pumpun taajuuden muuttaminen ei ole
paljoakaan vaikuttanut tisleen ja pohjatuotteen saantoihin. Saannot ovat pysyneet

lahestulkoon samoina koko ajon aikana, vaikka olosuhteita on muutettu.
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Kuva 24. Tisleen ja pohjatuotteen saanto pumpun eri taajuuksilla.

Kuvasta 25 nahdaan, miten paine on muuttunut, kun pumpun taajuutta on kasvatettu.
Voidaan havaita, etta alipaine on heikentynyt lahestulkoon samassa suhteessa pumpun
taajuuden kasvaessa. Erityisesti viimeisella pisteellda alipaine on selvasti heikentynyt

verrattuna aikaisempiin pisteisiin.
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Kuva 25. Paineen muutos pumpun eri taajuuksilla.
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54 Ajo3

Kolmas koeajokerta ajettiin sekd vakuumi- etta diffuusiopumppujen ollessa paalla.
Saavutettu paine oli vélilla 0,0066—0,0096 mbar. Koeajossa tavoiteltu leikkaus oli 540

°C, ja tavoitteena oli ajaa samat nopeudet kuin edellisissékin koeajoissa.

Alun perin koeajo oli tarkoitus ajaa samalla tavalla kahdessa osassa kuin 480-
leikkauskin, eli ensin pelkalla vakuumipumpulla ja sen jalkeen vakuumi- ja
diffuusiopumpulla. Koeajon alussa selvisi kuitenkin, ettei laitteiston lampétila riita
tekemdaan leikkausta pelkastddn vakuumipumpulla ajaessa. Laitteiston [ampohéavié on
kuitenkin sen verran suuri, ettei lampotilaa pystytty nostamaan yli 266 °C. Pelkan
vakuumipumpun avulla tehty 540-leikkaus olisi vaatinut laitteistolta vahintdan 270 °C:n
[Ampdtilaa. Taman takia 540-leikkaus péaatettiin ajaa ainoastaan seka vakuumi- etta
diffuusipumppujen ollessa paalla. Talldinkin lampdtilan nostaminen sopivaksi osoittautui
hieman haastavaksi, mutta laitteistolla onnistuttiin ajamaan nopeudet 10, 15 ja 20 Hz.
Pumpun taajuutta muuttaessa isompaan myos laitteiston lampdtilaa taytyi tasaisesti

nostaa, koska vakuumi heikkeni hieman syétténopeuden kasvaessa.

20 Hz taajuudella laitteiston maksimikayttdlampaétilaksi osoittautui 259 °C. Talla pumpun
taajuudella lampdétilan olisi pitdnyt olla noin 261 °C, mikd nakyy massasaannoissa:
tislettd on tassa pisteessa tullut lilan vahan. Taulukossa 8 olevista GC-tuloksista
katsottuna leikkaus on kuitenkin ollut riittavan tarkka, huolimatta siita, ettd massasaannot

jaivat hieman alakanttiin.



Taulukko 8.
TA-540
10 Hz
mass-% °C
92 530
93 532,8
94 535,6
95 538,8
96 542,8
97 547,6

TA-540
15 Hz
°C
536,6
539,4
542,4
545,8

549,6
554,6

Ajon 3 GC-tislaustulokset saadulle tisleelle.

TA-540

20 Hz

°C mass-%
534,6 6

537,2 7

540,4 8

543,8 9

547,8 10
552,6 11

540+
10 Hz
°C
530,8
533,8
536,6
539,4

541,6
544

540+
15 Hz
°C
533,4
536.4
539,2
541,8

544,2
546,4
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540+
20 Hz
°C
531,2
534,2
537
539,4

542
544,2

Myds kuvassa 26 esitetysta diagrammista voidaan nahda, etta vaikka tisleisiin jaéneiden

raskaiden komponenttien maara ei ole aivan tasainen, on leikkaus silti edellisten ajojen

tisleen leikkauksia tarkempi.

100%

80%

60%

40%

20%

0%

® Pohjatuote
Tisle

95,2 %

10 Hz tisle
4,78%
95,22%

93,2 %

15 Hz tisle
6,83%
93,17%

Kuva 26. Raskaiden komponenttien prosenttiosuudet tisleessa.

93,9 %

20 Hz tisle

6,14%

93,86%

Kuvassa 27 olevasta diagrammista nahdaan, ettd pohjatuotteen leikkaus ei kuitenkaan

ole yhta tarkka edellisiin ajoihin verrattuna. Kevyistd komponenteista johtuvat hannat

ovat kaikilla ajonopeuksilla isompia, mutta jalki on kuitenkin kohtalaisen tasaista ja

leikkaus viela hyvaksyttavalla tasolla.
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100%
80%
60%
40%
20%

0%

10 Hz pohja 15 Hz pohja 20 Hz pohja
m Tisle 9,36% 8,33% 9,20%
u Pohjatuote 90,64% 91,67% 90,80%

Kuva 27. Kevyiden komponenttien prosenttiosuudet saaduista pohjatuotteista.

Kuvasta 28 voidaan nédhda, etta kolme ajettua pistettd ovat olleet hyvin tasalaatuisia,

eika niissa ole GC-tislauksen mukaan suuriakaan koostumuksellisia eroja.

540-leikkaus vakuumi- ja diffuusiopumpulla

800
700 )
———10 Hz tisle
© 600 —15 Hz tisle
?g. 500 ——20 Hz tisle
1S
@ ——10 Hz pohja
— 400
——15 Hz pohja
300 ——20 Hz pohja
200 540-
0 20 40 60 80 100 leikkaus

Massaosuus %

Kuva 28. Saadut GC-tislaustulokset kaaviokuvana.
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Kuvassa 29 nakyy, ettd massasaannot ovat olleet kohtalaisen tasaisia kaikissa pisteissa.

Ainoastaan kolmannessa pisteessa tisleen saanto on ehk& hieman alakanttiin, mutta

kuten aikaisemmin todettiin, oli leikkaus tasta huolimatta hyva.

Pumpun taajuus Hz

25

20

15

10

13.40

80000 6000
© 80880
—~— ~—— @ ~~~a AORR
LA L A -
© 0000
14.09 14.38 15.07 15.36
Kellonaika

100%

80%

60%

40%

20%

0%
16.04

Kuva 29. Ajon 3 tisleen ja pohjatuotteen saannot eri pumpun taajuuksilla.

Massaprosentti %

® Pumpun
taajuus Hz

@ Pohjan m-%

Tisleen m-%

Viimeisessa kuvassa 30 nakyy alipaineen muutos, kun pumpun taajuutta on kasvatettu.

Viimeisessa pisteessd paine on jo selvasti heikentynyt, kun kahdessa edellisessa

alipaineen muutos on kuitenkin ollut vielé kohtalaisen pieni.
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25 0,0095
°
° 0,009
20 au.‘:
T ° 0,0085
0 ® L
3 15 © esssese e S
o]
= 0,008 £
8 o ®Pumpun
= ° 0,0075 -£  taajuus
210 © C0000000 ' ‘©
g' o O @Paine mbar
°
T o ® 0,007
oo
5 ®eoq o
°, o‘ 0,0065
0 0,006
13.43 14.02 1421 1439 1458 1517 1536 1554
Kellonaika

Kuva 30. Paineen vaihtelu suhteessa pumpun taajuuteen.

5.5 Ajotulosten analysointi

Saaduista tuloksista voidaan huomata, etta ohutkalvohaihduttimella tehdyt leikkaukset
ovat tarkkoja, eika tisleeseen tai pohjatuotteeseen jaa pitkia hantia. 480-leikkauksesta
voidaan huomata, etta yhdistelmalla vakuumi- ja diffuusiopumppu haluttu leikkaus on
ollut tarkempi ja tasaisempi kaikilla syottonopeuksilla, kun taas pelkastdan
vakuumipumpulla ajetussa leikkauksessa on hieman enemmén heittoa héntien
pituuksissa. Pelkalla vakuumipumpulla tisleeseen on jaanyt 11-15 % raskaita jakeita,
kun taas vakuumipumppu-diffuusipumppu-yhdistelmalla hantdd on jaanyt 10-13 %.
Pohjatuotteeseen on ensimmaisessa koeajossa jaanyt 4—7 % kevyita komponentteja,

kun taas toisessa koeajossa kevyitd on ollut hyvin tasaisesti 5—6 %.

Alipaine on 480-leikkauksessa heikentynyt molemmissa koeajoissa. Toisessa
koeajossa, jossa ajossa olivat sek&a diffuusio- ettda vakuumipumppu, alipaineen
heikentyminen on kuitenkin ollut pienempaa. Ainoastaan viimeisessa ajopisteessa (30

Hz) nékyy alipaineen reilumpi heikkeneminen.

Laitteisto on ollut hyvin tarkka myods 540-leikkauksella, erityisesti saadut tisleet ovat

olleet erittain tarkasti leikattuja: hantia on jaanyt alle 7 %, verrattuna 480-leikkauksen
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10-15 %:n. Pohjatuotteen hannat ovat kuitenkin ja&neet tassd ajossa hieman
pidemmiksi, verrattuna aikaisemmin ajettuihin 480-leikkauksiin: Pohjatuotteisiin on
jaanyt kevyitd komponentteja 8-9 %. Painehavié on myods suurempi verrattuna toisen
koeajon painehaviédén samoilla nopeuksilla, mutta se on silti pienempi verrattuna

pelkastaan vakuumipumpulla ajetun koeajon painehavioon.

Laitteiston kapasiteetti on siis luvatunlainen: sek& pohjatuote etté tisle ovat hyvélaatuisia,

ja erotus on riittavan tarkka kaikilla kaytetyilla syéttonopeuksilla.

Laitteistoa ajaessa tulee ottaa huomioon, miten alipaine muuttuu syoéttbnopeutta
muutettaessa. Alipaineen muuttuessa myds laitteiston lampdtilaa taytyy hieman saataa,
jotta saadaan haluttu leikkaus. Saatujen tuloksien perusteella laitteisto sopii hyvin
ajoihin, joissa laitteiston lampédtilan ei tarvitse olla yli 255 °C:tta iimanpaineessa. Nain
ollen se soveltuu siis erittain hyvin SIIRI:n tuotteiden 480-leikkauksen tislaamiseen. 540-
leikkauksen tekeminen ei ole suositeltavaa, mutta tarvittaessa leikkauksen pystyy
tekemé&an, kun pumpun taajuus on alle 20 Hz. Tislauksen tekijan on syyta varautua, etta
leikkaukseen tarvittavan lampdétilan nostaminen laitteistossa vie kohtalaisen paljon

aikaa.

6 Yhteenveto

Tybn tavoitteena oli tutustua ohutkalvohaihduttimen toimintaperiaatteeseen,
rakenteeseen ja kayttéon. Tyohon kuului kéytanndén osuutena laitteiston

toimintavarmuuden testaaminen koeajamalla silld RT 3:n pohjatuotetta.

Tybssa paastiin tavoitteisiin ja laitteisto on tullut tutuksi insinddrityon tekijalle. Laitteiston
toimintavarmuus testattiin koeajojen yhteydessd, jolloin todettiin ettd laitteisto on
luvatunlainen. Insin6o6rityd toimii myds laitteiston kayttdohjeena, ja sen perusteella

laaditaan Nesteen standardien mukainen laiteohje laitteen normaalista kaytosta.

Laitteistoa on mahdollista kehittdd esimerkiksi kolonnin vaipan 6ljyhauteen suhteen,
jolloin laitteiston kayttolampdétilaa pystyttaisiin vield nostamaan. Lisaksi laitteiston
valmistajalla on saatavilla Oljyhauteelle erillinen jaahdytin, jonka avulla laitteisto

pystyttaisiin jaahdyttdmaan tehokkaammin. Vaakojen toimintavarmuutta parantaisi
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alustan tarinan vaimentaminen sekd@ oviaukosta virtaavan kylman ilman p&ésyn
estaminen tislauslaboratorioon. Vaa'at ovat talla hetkella samassa kehikossa muun
laitteiston kanssa, ja pyyhkijdn moottori aiheuttaa jonkin verran tarinda laitteiston
kehikkoon. Tamé& on todennakdgisesti kylman ilmavirran lisaksi toinen syy siihen, miksi

vaa’at temppuilivat ajon aikana.

6.1 Virhemarginaali

Koeajoihin loi haastetta ohjausjarjestelmaan kytketyt vaa’at, joiden massasaantoihin ei
aina voinut luottaa. Vaa’at hairiintyivat oletettavasti seka pyyhkijan moottorin
aiheuttamasta tarinasta etta tilan ilmanpaineen vaihteluista, johtuen viereisesta ulko-
ovesta, josta paasi valillaA kylméa ilmaa tislauslaboratoriotilaan. Tastd johtuen
tislauslaitteistoa joutui valilla ajamaan sokkona tai laskemalla k&sin massasaantoja.
Vaakojen ongelmista huolimatta GC-tislaustulosten sek& saatujen tisle- ja
pohjatuotesaantojen perusteella ajot onnistuivat hyvin.
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Liite 1: Laitteiston tiiveystesti

Leak rate test

glass distillation pilot plant

Plant: Short Path Distillation Plant
VKL 125-15 FDRR-SKR-T
VTA-Project: 1-9007
Customer: Neste Oyj IR
Purchase Order No.: 157574
Vol. in Liter
volume: evaporator 7,0
cold trap 1,5
cacuum pipe 1,0
oil diff. Pump 0,5
flexibel hose 0,2
glass bulb 0,1
[ V=] 10,3 |
time in second
ty 0,00
t 600,00
to-ty= 600,00
pressure in mbar
P1 0,046
P2 0,850
p2-Pi= 0,804
leak rate q =(po-p1)V/(t-t1):  0,01380 mbar*|/s
allowed leak rate : < 0,1 mbar*1/s

end pressure 0,046 mbar. Test only with rotary vane vacuump pump V130

ipspector:

Niederwinkling

city: date:
/

///>// A

A

9007_Leak rate.xls / VKL 125-15
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Liite 2: Pyyhkijan rotaatiotesti

Werksabnahmeprotokoll

Acceptance Certificate of Manufacturer

1-9049 Blatt: 1

No.: Sheet: of:

Nr.:

Liite 2
1(1)

IR

von: 1

Gegenstand: SKR-Rotor for VKL 125-15
Object:

Kunde: Neste Oyj

Customer:

Kd-Auftrags-Nr.:  1-9007

Customer No.:

Anforderung:

According to drawing

Requirements:

Zeichnungs-Nr.:

01.2658

Drawing No.:

Anzahl:
Quantity:

Bestellnummer:

Order number:

Fabrik-Nr.:
Item No.:

Werkstoff:

Material:

Baujahr:
Year of build:

157574

1.4571

2016

Rundlauftest — auBerhalb Verdampfer:
rotation test — outside evaporator body:

zulassige Abweichung:
allowable difference

gemessene Abweichung:
measured difference

Niederwinkling, /f/—/////jt//é

Ort, Datum / Place, Date
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Liite 3: Laitteiston Pl-kuva
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Liite 4. Syoton GC-tulokset

RT3:n pohjatuotteen GC-tislaus.

BP Distribution table - Percent

Recovered
mass%

OO ~NOOUPAAWNEO

el
(BN )

12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39

BP
°C

289,4
313,4
337,8
353,6
364,8
374,2
382,2
389,8

396
401,4
406,8
411,4

416
420,4
424.4

428
431,8
435,8
439,4

443
446,6

450
453,8
457,2
460,6
464,2
467,4
470,8

474
477,2
480,4
483,6
486,8
489,8

493

496
499,2
502,2
505,2
508,2

Recovered BP

mass%

40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79

°C

511,2
514,4
517,4
520,6
523,6
526,6
529,8
532,8

536
539,2
542,4
545,4
548,6

552
555,6
558,8

562
565,4
568,8
572,4

576
579,6
583,4

587
590,6
594.,6
598,2
602,2
606,4
610,6

615
619,2
623,8
628,4

633
637,8
642,8

648
653,4

659

Recovered BP

mass%
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91
91,4

°C

664,6
670,8
677,2
684
691
697.,4
704
710,6
718,2
724,2
731,8
740
744
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Liite 5: Esimerkki saaduista GC-tuloksista

Esimerkkina 480-leikkauksen tisleen GC-tislaus, ajonopeuden ollessa 10 Hz.

mass%
0,5

OO ~NOOULA,WNPE

W WWWWWWWWNDNDNDNNNNNNNRPRPRPRPEPRPERPEPERPRPRPREPE
O~NO O, WNPFPOOONOODUOPRMWNRPOOONOOUPD,WNPEO

°C

286,6
300,4

315
324,6
332,2
339,4
344.4
349,8
354,4
357,6
361,6
365,2
368,2
370,8

374
376,8
3794
381,4

384
386,4
388,6
390,8
392,4
394,6
396,6
398,4
400,4

402
403,4
405,2

407
408,8
410,2
411,8
412,8
414,4

416
4174
418,8

mass%
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78

°C

421,6
4226

424
4254
426,6

428

429
430,4
431,4
432,6
433,6

435

436

437
438,4
439,4
440,6
441,6
442,8
443,8

445
446,2
447 4
4484
4494
450,4
451,6
452,6

454

455

456
4574
458,4
459,6
460,6

462
463,2
464,6
465,8

mass%
80
81
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91
92
93
94
95
96
97
98
99
99,5

°C

468,2
469,6

471
472,4
473,8
475,2

477
478,6
480,2

482
483,8

486
488,4
490,6
493,6
496,8
500,4

505
511,2
521,8
532,2
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dusta datasta

INCC:sta saa

kk
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