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Tavoitteena insindoritydssa oli selvittdd ensin yleisesti kiteytyksen ja suodatuksen teoriaa,
jonka pohjalta luotaisiin koesuunnitelma sentrifugointiprosessin optimointia varten. Liséksi
tavoitteena oli selvittdé eri laitevaihtoehtoja kapasiteetin kasvattamiselle. Opinnaytety6 on
tehty Ardilla Technologies OY:lla.

Teorian selvityksessa selvisi, etta sentrifugointiprosessi on vahvasti riippuvainen kiteytyksen
parametreista. Valmistettavien kiteiden ominaisuuksiin vaikuttaa kiteyttimen ominaisuuksien
lisdksi myds muun muassa raaka-aineen puhtaus, kaytettava liuotin, seka kiteiden siemen-
nys. Sentrifugien tarkastelussa paadyttiin siihen, etta toimivin sentrifugi on suodattava kori-
sentrifugi, jonka aikaansaama keskeiskiihtyvyys on vahintaan noin 21000 m s~2. Eri vaihto-
ehtojen tarkastelussa paadyttiin siihen, ettd paras vaihtoehto nykyiselle sentrifugille on sa-
man laitevalmistajan sentrifugi, STM-3000. Jos kapasiteettia halutaan nostaa viela korke-
ammaksi, voi olla kannattavaa korvata sentrifugi Nutsche- tai rumpusuodattimella.

Koesuunnitteluun valittiin tarkasteltaviksi muuttujiksi linkoukseen kaytetty aika, kaytettavan
pesuliuoksen maara seka sentrifugin kierrosnopeus. Kokeille luatiin seurantalomakkeet, joi-
den avulla sentrifugointi- ja pesuprosessia voitaisiin optimoida. Kokeita ei kuitenkaan pys-
tytty opinnaytetyon aikana toteuttamaan, mutta halutessaan yritys voi kayttda koesuunnitte-
lua pohjana mahdollisissa tulevissa kokeissa.

Avainsanat suodatus, kiteytys, sentrifugaus, koesuunnittelu
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The aim of this theses was to examine the theory behind crystallization and filtering proces-
ses and make a design of experiments in order to optimize the use of current process equip-
ment. Additionally, different types of equipment to achieve larger processing capacity were
examined. This theses was made with Ardilla Technologies OY.

The theory showed that the centrifuging process was strongly connected to the crystalliza-
tion process. In addition to the properties of the crystallizer itself, many other factors affected
the type of crystals that were created, such as the purity of the raw ingredients, the type of
solvent used, and the use of seeding. When examining the best type of centrifuge for this
process, it was concluded that a filtering basket centrifuge that can create a centrifugal force
of at least 21000 m s~2 was the most practical solution. To raise the process capacity, it was
concluded that the best option would be to replace the current equipment with a larger cent-
rifuge from the same manufacturer, the STM-3000. If there is a need for a yet higher capa-
city, it might be desirable to replace the current equipment with either a Nutsche filter or a
rotary drum filter.

For the design of experiments, three variables were considered: time used for spinning, the
amount of wash liquid used, and the RPM used for spinning. Two forms were created to
optimize the process, one to collect data for the washing process and one for the filtering
process itself. The tests could not be performed during the making of this thesis, but the
company is able to use all the data collected during this theses to help with possible future
experiments.

Keywords filtering, crystallization, centrifuging, design of experiments
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Lyhenteet

HPLC High-performance liquid chromatography, korkean erotuskyvyn nestekro-
matografia.

IRDS Analyysimenetelmd, joka kertoo naytteen kuiva-aineen mé&aran prosent-
teina.
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1 Johdanto

Tama tyo on tehty Ardilla Technologies Oy:lla, joka on Espoossa sijaitseva kemianalan
prosessien ja tuotteiden kehitykseen erikoistunut yritys. Ardillalla on toimitiloja Otanie-
messa KCL:n tekniikkakeskuksessa, sek& Espoon Kivenlahdessa sijaitsevassa VTT:n
tutkimuskeskuksessa Bioruukissa. Tama ty6 keskittyy Bioruukissa sijaitsevan tuotanto-

laitoksen toiminnan kehittamiseen.

Tyon tarkoituksena on optimoida ja kehittaa tuotantolaitoksen kiteytys- ja suodatuspro-
sessia. Talla hetkella kaytettavat prosessit ja laitteet ovat suhteellisen uusia, eika niiden
kayttda ole optimoitu kovin tarkasti. Tydssa selvitetddn ensin yleisesti kiteytyksen ja suo-
datuksen teoriaa, jonka pohjalta luodaan koesuunnitelma optimointia varten. Tyssa sel-
vitetddn myds mahdollisuudet prosessin kapasiteetin kasvattamiseen, erityisesti suoda-

tuksen osalta.

2 Prosessistalyhyesti

2.1 Kaytettavat laitteet

Opinnaytety® keskittyy paaosin panostoimisen Western States STM-2000 -korisentrifu-
gin (kuva 1) optimointiin. Kyseinen linko voi saavuttaa 3 600 kierrosta minuutissa, ja se
on tarkoitettu juuri piloottiskaalan prosesseihin, minka vuoksi sen panoskoko on suhteel-
lisen pieni, vain 4,2 litraa. Toisaalta linkoa on helppo liikutella eika sen kaytté vaadi mi-
taén erillisia asennuksia. Muita prosessiin liittyvié prosessilaitteita ovat kuivainkaappi,

automaattinen siivila, seka kolme kiteytinta.
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Kuva 1. Tydssa optimoitava korisentrifugi [1.]

Kiteyttimien panoskoot vaihtelevat 0,2 kuutiometrista 1,5 kuutiometriin. Suurempia kitey-
tykseen kaytettavia reaktoreita kaytetddn valilla myods muissa prosesseissa, kuten haih-

dutuksessa ja hydrolyyseissa, minka vuoksi ne eivat aina ole kaytettavissa.

2.2 Valmistettavat tuotteet

Prosesseissa valmistettavat tuotteet ovat erilaisia erikoissokereita, joiden puhtaus on
yleensa yli 99 %. Tuotteita myydaan eri laatuluokissa, jotka méaarittelevat tuotteen mini-
mipuhtauden, sek& muita ominaisuuksia kuten bulkkitiheyden. Tuotteet paéatyvat paaasi-

assa elainruoka-, elintarvike-, kosmetiikka- ja laaketeollisuuteen.

Raaka-aineina suurelle osalle Ardillan tuotteista ovat erilaiset siirapit, joita voidaan tuo-
tantolaitoksella puhdistaa, kiteyttdd, suodattaa, sek& kuivattaa. Laitoksella voidaan

tehd&@ myds joitain kemiallisia reaktioita, kuten hydrolyyseja.
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3 Kiteytys

Kiteytys tarkoittaa erotusta, jossa homogeenisesta neste- tai kaasufaasista muodoste-
taan kiinteita partikkeleita, kiteitd. Tarkoituksena on luoda mahdollisimman puhtaita ki-
teitd, jotka ovat paaasiassa halutun muotoisia ja kokoisia. Usein kiteet ovat ulkomuodol-
taan l&pindkyvia ja kimaltavia.

Kiteytysta kaytetaan paljon ruoka- ja ladketeollisuudessa, silla se on suhteellisen teho-
kas ja edullinen tapa valmistaa puhtaita epaorgaanisia suoloja, proteiineja ja sokereita.
Esimerkki kiteytyksesta on suolakiteiden muodostaminen merivedesta haihduttamalla
liuotinta, eli tassa tapauksessa vetta. Kun kiteita valmistetaan elintarvike- ja laaketeolli-
suuteen, on raaka-aine yleensa liuotettuna veteen. Kiteytysprosessin jalkeen taytyy
muodostuneesta lietteesta erotella kiteet esimerkiksi linkoamalla tai suodattamalla. Lo-
puksi kiteet kuivataan haluttuun kosteuteen nopeasti matalissa lampétiloissa, jotta niiden

maku, haju ja biologinen aktiivisuus sailyvat. [2, s. 729.]

Orgaanisten aineiden kiteytyksessa voidaan kayttaa liuottimina myos esimerkiksi etikka-
happoa, etyyliasetaattia, metanolia, etanolia, asetonia tai etyylieetterid. Jos kiteytykseen
kaytettava raaka-aine on hyvin laimeassa liuoksessa, haihdutetaan liuos yleensa vake-
vammaksi ennen kiteytysta. [2, s. 729.]

Kiteytys on usein viimeinen puhdistava prosessi esimerkiksi antibiooteille, entsyymi-in-
hibiittoreille ja proteiineille. My6s monet sokerit, kuten sakkaroosi ja glukoosi valmiste-
taan kiteyttdmalla. Kiteytys ja sen jatkoprosessit ovat tiiviisti linkittyneitd, koska kiteiden
laatu ja koko vaikuttavat sentrifugointiin, suodatukseen ja mahdolliseen pesuprosessiin.
[2,s. 773-780.]

3.1 Kiteytyksen teoriaa

Kiteytys perustuu kuvan 2 tyylisiin aineiden liukoisuuskayriin, joissa ilmoitetaan tietyn
aineen liukoisuus tiettyyn liuottimeen tietyssa lampdtilassa. Kun aineen konsentraatio
liuoksessa kasvaa tai seoksen lampdtila laskee, aine voi alkaa muodostumaan kiteiksi.
Tata olomuodonmuutosta kutsutaan nukleaatioksi. Jos seoksessa ei ole valmiiksi epéa-

puhtauksia tai muita mahdollisia kidealkioita, kiteiden muodostumista kutsutaan
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primaariseksi nukleaatioksi, jos taas muodostuvilla kiteilla on tarjolla valmiiksi kidealki-
oita, on kyse sekundaarisestad nukleaatiosta. Sekundéaérinen nukleaatio tapahtuu huo-
mattavasti helpommin ja todennakdisemmin. Siksi kiteiden muodostumista yleensa
avustetaan siementamalla liuos. Tama tarkoittaa sita, etta saturaatiotilassa olevaan liu-
okseen lisatdan haluttuja kiteita, joiden ymparille uudet kiteet alkavat muodostua. Sie-
mentamalla aikaansaadun kiteen koko ei riipu siemenkiteen koosta, mutta kiteen muut

ominaisuudet voivat rijppua kaytetysta siemenkiteesta.
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Kuva 2. Eraiden hiilihydraattien liukoisuuskayria [3.]

Kaytannossa kiteytys on kuitenkin monimutkaisempaa: vaikka liuos olisi ylikyllaisessa
tilassa, nukleaatiota ei valttamaétta tapahdu. Ylikyllaisesta liuoksesta saattaa muodostua
kiteiden sijaan amorfista ainetta, jossa kideméaisen rakenteen sijaan on aineen rakenne
epasaanndllinen. Tama on riskina varsinkin silloin kun liuos joutuu liian ylikyllaiseen ti-
laan liilan nopeasti. Usein parametrit, joissa nukleaatiota tapahtuu, taytyy kokeellisesti
maarittaa, silla tietoa varsinkin monen orgaanisen aineen kiteytymisesta ei 16ydy. [2, s.
773-780.]

Koska pelkka liukoisuuskayra ei anna riittavasti tietoa aineen kiteytymisesta, on muo-

dostettu kuvan 3 mallisia kuvaajia. Kuvassa 3 on kerrottu aineen stabiili, metastabiili,
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seka labiili alue konsentraation ja lampétilan funktiona. Labiililla alueella voi tapahtua
primaaristd ja sekundaarista nukleaatiota seka kiteiden kasvamista. Vaikka liuos olisi
labiililla alueella, nukleaatio ei kuitenkaan ole varmaa, koska kuten aiemmin mainittiin,
on labiililla alueella my6s riskind muodostua amorfisia rakenteita. Metastabiililla alueella
ei tapahdu nukleaatiota, mutta kiteiden kasvu on mahdollista. Stabiililla alueella kiteet
eivat kasva, eika nukleaatiota tapahdu, ja talla alueella kiteet voivat myds liueta nestee-
seen. [4,s.17; 5, s.108.]
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Kuva 3. Labiili, metastabiili ja stabiili alue [6.]

Kiteiden maaran, tilavuuden ja massan vaihtelut riippuvat kiteytyksen tyylistd. Alhainen
ylikyllaisyyden taso, seké siemennyksen avulla aikaansaatu kiteytys saa aikaan isompia
kiteitd, kun taas supersaturaatio selvasti labiililla alueella aiheuttaa enemman nuk-
leaatiota, ja sitd kautta enemman pienempia kiteitd. Mahdollisen alhaisella ylikyllaisyy-
den tasolla tehty kiteytys voi saada aikaan puhtaampia kiteita, silla emaliuosta jaa hel-
pommin uusien kiteiden rakenteiden valiin, kuin kasvavien kiteiden rakenteisiin. Varsin-
kin nopea lampdotilan lasku kiteytyksen alussa voi saada aikaan sen, ettd muodostuvat
kiteet ovat todella pienia. [2, s. 773—780.]

Liuosta voidaan myds saattaa ylikyllaiseksi muillakin tavoin kuin vain liuoksen lampdtilaa

laskemalla, esimerkiksi liuotinta haihduttamalla tai laimentamalla, painetta laskemalla,
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tai kemiallisen reaktion avulla voidaan aiheuttaa kiteytymista. Esimerkki kiteytyksesta
kemiallisen reaktion avulla on, kun veteen liuennutta hopeanitraattia ja natriumkloridia
sekoitetaan, muodostuu hopeakloridikiteita, seka vesiliukoista natriumnitraattia. [2, s.
729.]

3.2 Laitteisto

Kiteyttimet voidaan jakaa niiden ominaisuuksien mukaan erilaisiin ryhmiin, esimerkiksi
panos-, puolipanos- tai jatkuvatoimisiin kiteyttimiin, ja&hdyttaviin ja/tai haihduttaviin ki-
teyttimiin (kuva 4), sekd myds muiden toimintojen perusteella, esimerkiksi miten sekoitus
reaktorissa on toteutettu. Parhaimmillaan kiteytin toimii jatkuvatoimisesti, ja siina voidaan
kayttaa jaahdytysta ja haihdutusta. Kiteytin voi myds automaattisesti poistaa tarpeeksi
isot kiteet, ja siind voi olla sekoittimen lisaksi muita sekoitusta parantavia toimintoja, ku-
ten kuplitus tai nesteen kierto. Kiteyttimien eri toiminnot vaikuttavat muodostuvien kitei-
den kokoon, kokojakaumaan, seka puhtauteen. Esimerkiksi mekaaninen, tehokas sekoi-
tin auttaa luomaan pienid, tasakokoisia ja puhtaita kiteita. Kiteyttimet, jotka saavuttavat

jatkuvaa supersaturaatiota, antavat yleensa paremman saannon. [2, s. 749; 4, s. 133.]

Kiteytin voi saattaa liuoksen ylikyllaiseen tilaan monella eri tavalla:

° laskemalla liuoksen lampoétilaa
o haihduttamalla liuotinta
. laskemalla liuoksen liukoisuutta laskemalla reaktorin sisdista painetta

o laskemalla liuoksen liukoisuutta laimentamalla liuotinta [4, s.94.]
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LAUHDUTIM
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LAMMOMVAIHDIN I
—

Kuva 4. Kaaviokuva haihduttavasta kiteyttimesta [7.]

}  POISTO

Kiteytyksessa sekoitus on tarkeaa tasaisen kiteytymisen, seka lampétilan jakautumisen
vuoksi. Sekoituksen tarkeys korostuu varsinkin jaahdyttavissa kiteyttimissd, joissa on
erityisen olennaista, ettd sekoitin pystyy kaapimaan reaktorin jadhdytyspinnoille muo-
dostuvat kiteet. Yleinen tapa jaahdyttaa liuosta on valmistaa reaktorin ymparille jAdhdyt-
tava vaippa, jonka sisassa kulkee vesi, jonka lampdétilaa voidaan tarkasti sdadella. Jaah-
dytys voidaan myds luoda esimerkiksi sekoittimessa kiinni olevilla jadhdytyssauvoilla ku-
ten kuvassa 5. [2, s. 729.]
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Kuva 5. Esimerkki sisdisesta jadhdytyksesta [7.]

3.3 Kiteiden geometria

Kiteytyksessa muodostuvat yksittéiset kiteet ovat muodoltaan monitahokkaita, joiden kyl-
jet ovat litteitd ja kulmat teravid. Kiteet noudattavat Hauyn lakia (kuva 6), joka mé&araa,
etté tietyn aineen kaikki kiteet pyrkivét aina rakentumaan samanmuotoisiksi. Tosin kay-
tanndssa monitahokkaiden eri tahkot saattavat kasvaa eri vauhtia, luoden useita eri muo-
toja. Tahkojen koko voi vaihdella johtuen epapuhtauksista, liuottimesta tai muista ympa-
ristotekijoista. Proteiineista muodostuneet kiteet ovat usein liuotinpitoisempia kuin suola-
tai sokerikiteet, ja ne murenevat, jauhoontuvat tai hajoavat helpommin, joten niitéd saattaa
joutua uudelleenkiteyttamaan useasti korkeamman puhtauden aikaansaamiseksi. [2, s.
773-780.]
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S&anncllinen dodekaedri

Kuva 6. Hauyn laki 12 tahkoiselle kappaleelle [8.]

Kiteiden tahkojen kokojen vaihtelu aiheuttaa sen, etté kiderakenteet kasvavat erilaisiksi,
esimerkkeja erilaisista muodoista ovat kuvan 7 tapaukset. Jos halutaan, etta kiteet nou-
dattavat jotain tiettyd muotoa, taytyy kokeellisesti selvittdd, minkalaisissa olosuhteissa
haluttu tulos saadaan. Usein tdma tarkoittaa jonkin epdpuhtauden lisdamista kiteytetta-

van aineen joukkoon. [2, s. 733.]

e —

3> il

Litted Prisma Neula

Kuva 7. Tahkoerot: litted, prisma, neula [9.]

Yksi tapa mitata eri kristallien muotoa on laskea niiden palloisuus y, joka lasketaan kaa-
valla 1. Kiteiden halkaisijaa voidaan mitata esimerkiksi suodattamalla kiteet tietynko-
koisien suodattimien lapi; tosin tama tapa ei ole taysin tarkka kristallien muodoista joh-
tuen, varsinkin litteét ja neulamaiset kiteen aiheuttavat isoa epatarkkuutta. [2, s. 734.]

l/) __ saman tilavuuden omaavan pallon pinta—ala (1)
- kappaleen pinta—ala
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3.4 Tarkasteltavat osat

Kaytettavia kiteyttimid on kolme kappaletta, jotka kaikki toimivat samalla periaatteella:
ne ovat panostoimisia, ja niissa tapahtuva kiteytys perustuu aineen jaahdyttdmiseen
jaéhdytettavan ulkovaipan avulla. Kiteyttimissa sekoitus perustuu vain keskella olevan
kiintedakselisen sekoittajan toimintaan, eiké niissa ole nesteen tai lietteen kiertoja. Kay-
tannodsséa reaktorit muistuttavat kuvan 8 sekoitusreaktoreita, joissa on jadhdytettava
vaippa.

Kuva 8. Esimerkkikiteytin [10]

Opinnaytetydn kohteena olevassa prosessissa oli liuottimina aina vesi tai etanoli,
yleensa etanoli. Kiteyttimen saaté oli hyvin rajattua tdman tyon aikana: Tosin sentri-
fugoinnin suunnittelussa piti huomioida, etté sekoitus kaytettavissa kiteyttimissa ei ollut

valttamatta riittdva. Sekoituksen puutteellisuuden liséksi l[Ampdtilan s&atdé on myos
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epatarkkaa, mista johtuu sentrifugoitavaksi menevan syoétteen suhteellinen epatasalaa-

tuisuus. Kiteytyksissa kaytetaan usein siemennysta.

Kiteiden koko ja muoto eivét ole prosessin kannalta merkittavia, silla lian pienet kiteet
erotetaan suodatinkankaalla, minka jalkeen ne ohjataan uudelleenkiteytykseen. Todella
suuretkaan kiteet eivat ole ongelma, silla lopulliset kiteet jauhetaan siivilan l&pi. Kiteet
myydaan sellaisessa laatuluokituksessa, jossa muodolla ei ole vali&, joten kiteiden muo-
toa ei tarvitse ottaa tydssa huomioon.

4  Sentrifugointi

4.1 Yleisesti

Sentrifugointi tarkoittaa prosessia, jossa kaytetddn keskipakoisvoimaa nesteessa ole-
vien partikkelien puhdistukseen ja erotteluun. Keskipakoisvoiman muita nimityksid on
radiaalinen kiihtyvyys, normaalikiihtyvyys ja sentripetaalikiihtyvyys. Keskipakoisvoima
muodostuu, kun partikkeli likkuu ympyramaista liikerataa, jolloin siihen kohdistuva kes-
kipakoisvoima ohjaa partikkelia ympyran kehan keskipistetté vastakkain olevaan suun-

taan, kuvan 9 tavoin. [11.]

Kuva 9. Keskipakoisvoima vektorikuvana [12.]
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Peruskaava keskeiskiihtyvyydelle a,. on kaava (2), jossa v on nopeus ja r on ympyran

sade.
a == 2)

Sentrifugeja kaytetaan seka analyyttisessa etta tuotannollisessa kayttotarkoituksessa.
Yksi yleinen arkielamassa esiintyva esimerkki on kuivausrumpu, jossa keskipakoisvoima
tyontdd veden vaatteista pois, mutta rummussa oleva kori pitda vaatteet paikoillaan.
Sentrifugin runko voi olla myo6s jadhdyttava, jolloin sentrifugoitavat naytteet pysyvat aina

saadetyssa lampdtilassa myos sentrifugoinnin aikana. [13.]

Sentrifugoinnilla on tarkoitus tehostaa sedimentaatiota varsinkin, jos syotteen neste on
hyvin viskoosia, tiheyserot partikkelien ja nesteen valilla ovat pienié tai jos erotettavat
partikkelit ovat hyvin pieni& (<10 mm). Sentrifugointi on suositumpaa kuin suodatus myos
silloin, kun haluttu tuote on kakun sijaan neste. Sentrifugit voidaan jakaa kayttonsa pe-
rusteella kahteen ryhméaan: suodattavat sentrifugit, seka sedimentoivat sentrifugit. Ylei-
simpia ovat putkisentrifugit, levysentrifugit, seka korisentrifugit. [2, s. 872.]

Sentrifugin luomaa voimaa mitataan yleensa suhteessa maan vetovoimaan, kertomalla
kuinka monen kertainen voima partikkeliin kohdistetaan suhteessa maan vetovoimaan.
Yksikkona kaytetaan kirjainta g. Voimakkaimmat sentrifugit ovat saavuttaneet jopa 5 mil-
joonaa g:ta. Tarkeaa sentrifugin toiminnan kannalta on materiaalien, seka varsinkin laa-

kereiden korkea laatu. [13.]

Partikkeliin kohdistuvan voiman suuruuteen vaikuttaa muun muassa partikkelin tiheys,
jonka vuoksi menetelméaé voidaan kayttaa esimerkiksi seoksen eri ainesosien erittelyyn.
Yleisin sentrifugin kayttétapa onkin suspensiossa tai nesteessa olevien aineiden kon-

sentroiminen tai puhdistus. Prosessin nopeus riippuu seuraavista parametreista:

o Mita tiheampi partikkeli on, sitd nopeammin se sedimentoituu.
. Mitd isompi partikkeli on, sitd nopeammin se sedimentoituu.

. Mita tiheAmpaé partikkelien ymparilla oleva neste on, sitd hitaammin par-
tikkelit sedimentoituvat.
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. Mitd isompi kitka partikkelien ja nesteen valilla on, sitd hitaammin partikkelit
sedimentoituu.

. Mita kovempi keskipakoisvoima saavutetaan, sitd nopeammin partikkelit
sedimentoituu.

. Jos partikkelin ja sitéd ympar6ivan nesteen tiheys on sama, se ei sedimen-
toidu.

o Mita kauempana partikkeli on keskiakselista, sitd nopeammin se sedimen-
toituu.

Varsinkin partikkelien kokoero vaikuttaa prosessin nopeuteen, 10 kertaa isompi partikkeli
vaatii vain sadasosan voimasta liikkumiseen [13.]. Kitkaan vaikuttaa partikkelin koko ja

muoto [11].

4.2 Laskenta

Laskennassa kaytettavat kaavat ovat luonteeltaan empiirisida, mutta sentrifugausprosessi
on monesti yksilollinen. Esimerkiksi partikkelien kokoonpainumista, elektronista va-
rausta, aerodynaamista muotoa, sekd agglomeraatiota, eli partikkelien kasaantumista
on vaikea ottaa huomioon, joten siksi on kannattavaa testata uutta linkousprosessia en-
sin laboratoriomittakaavassa, ja sen perusteella suorittaa prosessin laajentamista. [2, s.
859-860, 856.]

Laboratoriomittakaavassa on tarkeaa valita haluttu mittaustarkkuus, silla tarkkoihin mit-

tauksiin vaikuttaa moni vaikeasti mitattavissa oleva asia, esimerkiksi:

° partikkelien muuttuvat etaisyydet keskiakseliin
° mittausepavarmuus etadisyydessa

o ympariston vaikutukset etaisyyteen

o lingon rakenteen muutokset korkeissa nopeuksissa
° lampolaajeneminen
. laitteiden mittausepavarmuus

. viereisten partikkelien vaikutus toisiinsa [14.]

Insinoritydn kohteena oleva prosessi kayttaa raaka-aineenaan niin epatasalaatuista

syOtettd, ettei sille voida laskea kovin tarkkoja arvoja. Syotteen kiintoainepitoisuus,
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kiteiden koko ja muoto, syotteen viskositeetti, lampdétila, puhtaus, panoksen koko, seka
koostumus vaihtelevat todella paljon, ja osa muuttujista on tuntemattomia. Taman vuoksi

mittaustarkkuus optimoinnissa on siis hyvin suurpiirteinen. [14.]

Mittaustarkkuudesta johtuen on jarkevaa olettaa lingottavat partikkelit pyoreiksi, silla sil-
loin voidaan kayttéda sedimentaation nopeuden laskemiseen Stokesin lakia:

_27%(pp=pp)
v= s . X g, 3)

jossa v on partikkelin nopeus, 2/9 on vakio ympyranmuotoiselle partikkelille, r on partik-
kelin halkaisija, pp on partikkelin tiheys, p:on partikkeleita ympéardivan liuoksen tiheys, g
on suhteellinen gravitaation voima ja p on liuoksen viskositeetti. [11.]

Erityyppisia linkoja voidaan vertailla mittaamalla niiden aiheuttama keskipakoisvoima,

joka ilmoitetaan yleensé gravitaatiovoiman kertoimena, g:nd. Yksi g on noin 981 (CS—T) tai

KESKIPAKOISVOIMA (G)
T .
9815

9,81 (Sﬁz), jolloin yksi g on

Muuttuja G kertoo partikkeleihin kohdistuvan kiihtyvyyden, ja se voidaan laskea yksin-

kertaisesti kaavalla 4:
T (4)

Kaavassa 4, r on matka keskiakselista (cm) ja w on kulmanopeus, eli radiaanien muutos

per sekunti, G:n yksikko on (cm s72) [11.]

Kulmanopeus voidaan ilmoittaa myds kaavan 5 muodossa, jolloin kaavasta 4 saadaan

kaava 6:

w="= (5)
4m2s2r
3600 (6)
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Kaavoissa 5 ja 6 termi s tarkoittaa kierroksia per minuutti.

4.3 Sentrifugit

4.3.1 Pullosentrifugi

Pullosentrifugi (kuva 10) on esimerkki tyypillisestad laboratoriossa kaytettavasta, sedi-
mentoivasta, analyysiin tarkoitetusta sentrifugista. Aineiden erotus tapahtuu sentrifugin
koriin sijoitettavissa pulloissa, jotka on sijoitettu koriin symmetrisesti pystysuunnassa ole-
van akselin eri puolille. Pullot voivat pyoria akseliin ndhden suorakulmassa tai noin 37

asteen kulmassa prosessin tehostamiseksi. [13.]

Pullosentrifugien tuottama voima vaihtelee kayttotarkoituksen mukaan muutamasta
g:sta kymmeniin tuhansiin. Yleisia kayttoja taman tyylisille sentrifugeille on esimerkiksi

rasvan erotus maidosta tai veren eri osien erotus. [13.]

Kuva 10. Jaahdyttava poytamallinen pullosentrifugi [15.]

metropolia.fi ﬂfMetropolia



16

4.3.2 Putkisentrifugi

Putkisentrifugia kaytetdaan padasiassa jatkuvatoimiseen nesteiden erotteluun tai todella
pienten partikkelien erotteluun nesteesta. Putkisentrifugi koostuu pitkasta ontosta put-
kesta, joka pydrii oman keskiakselinsa ympari. Sy6tté sentrifugiin tapahtuu putken
paastd kuvan 12 mukaisesti. Poistulot tapahtuvat kahteen eri virtaan: nesteen paina-
vampi osa poistuu putken kyljestd ja nesteen kevyempi osa poistuu putken toisesta
paastd. Usein prosessi ei erota partikkeleita kovin tehokkaasti, joten jos halutaan korke-
ampaa erotusta, prosessi taytyy toistaa useaan kertaan tai yhdistaa toiseen prosessiin.
Putken sisdosa voidaan rakentaa eri tavoin, mutta usein kaytetdan hyvaksi kuvan 11
tyylisia aineensiirtimia, jotka auttavat sisalla olevien aineiden nopeuden saatelya. Usein
jos syotteen sisaltdmat partikkelit ovat todella hienojakoisia, prosessia taytyy ajaa pa-
nostoimisesti, silla partikkelit saattavat jumiutua putken seinille. [13.]

Kuva 11. Putkisentrifugin aineensiirrin [16.]

Putkisentrifugia kaytetddn paljon biokemia-, ruoka- ja laéketeollisuudessa, paddasiassa
solujen ja virusten erotteluun emaliuoksesta. Putken tyypilliset halkaisijat ovat noin 4,5—

13,0 cm, kun pyoérimisnopeudet ovat yleensa 15 000-50 000 RPM, jolloin saavutetaan

korkeimmillaan noin 60 000 CS—T Tyypillisesti kiintoainepitoisuus syotteessa on alle 1 % ja

kiintoainetta mahtuu sentrifugiin korkeintaan noin 5 kiloa. Syétteen tilavuusvirta on
yleensa luokkaa 0,2—75 I/min. [2, s. 872.]
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Kuva 12. Putkisentrifugin toimintaperiaate [13.]

4.3.3 Korisentrifugi

Kun kiintoaine on paaasiassa haluttu tuote ja kakun korkea puhtaus, kuivuus ja korkea
kuiva-aineen saanto on tarkeda, kaytetaan usein suodattavaa korisentrifugia. Taman
tyyppiseen sentrifugiin mahtuu paljon kiintoainetta, mutta sita ei voi kayttaa pehmeiden,
esimerkiksi biologisten, partikkelien erotukseen. [2, s. 872-873.] Korisentrifugin korin
seindmissa on reikid, jotka ovat liilan pienia kiinteille partikkeleille, mutta joista neste paa-
see lapi (kuva 13). Usein seindman tehokkuutta voidaan lisata kayttamalla erillista suo-
datinkangasta, jolla saadaan myo6s saadeltya kakun kiinteiden partikkelien kokoa. [13.]
Korisentrifugin etuna on myds se, etté siina on mahdollista helposti pesté ja kuivata kiin-
toainetta. Korisentrifugin reunat voivat olla myds kaltevat, mikéa mahdollistaa joissain ta-

pauksissa jatkuvatoimisen kayton.

Korisentrifugeja kaytetaan paljon sokerin ja eri kristallien erotukseen, sen arkikayton li-
saksi. [13.]
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Kuva 13. Korisentrifugin kori [17.]

4.3.4 Levysentrifugi

Levysentrifugi koostuu kuvan 14 mallisesti useista paéllekkain sijoitetuista kartioista ja
operoi muuten samankaltaisesti korisentrifugin kanssa. Korisentrifugin tavoin levysentri-
fugilla voidaan erotella hyvinkin pieni& partikkeleja toisistaan. Lingossa on yleensa noin
50-150 levyé 0,4-3 mm toisistaan, 35-50 asteen kulmassa. Neste menee levyn alapin-
toja pitkin keskiosaa kohti, kun taas painavampi kiintoaine menee kulmassa korin ul-
kopintoja pain. Jos kiintoainepitoisuus syotteessa on pieni, levysentrifugia voidaan ajaa
panostoimisena. Jos taas kiintoainepitoisuus on suuri, levysentrifugin ulkoreunoissa voi
olla erillinen poisto kiintoaineelle. Korin halkaisija on tyypillisesti noin 25—-75 cm, tilavuus-
virta syotteelle voi olla luokkaa 40-1500 I/min, jolloin kiintoainetta saataisiin 45-5 000
kg/h [2, s. 872.]

Levysentrifugeja kaytetaan esimerkiksi maitoteollisuudessa maidon rasvan erottelussa,

sekd myos polttoaineiden ja 6ljyjen puhdistuksessa. [13.]
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Kuva 14. Levysentrifugi periaate [18.]

4.3.5 Tyhjidsentrifugi

Normaalisti sentrifugit pyorivat normaalissa ilmanpaineessa, ja taman vuoksi ilmanvas-
tuksesta tulee merkittava rajoittava tekija, kun yritetdan saavuttaa todella korkeita G-voi-
mia. llmanvastus luo kitkaa, joka taas luo ylim&araista vastusta, seka saattaa lammittaa
sentrifugin eri osia jopa yli 100-celsiusasteisiksi. Tama taas puolestaan haittaa sentrifu-

gin toimintaa monin eri tavoin. [13.]

Ratkaisuna ilmanvastuksen luomiin ongelmiin on pyorittdd kappaleita osittaisessa tyhiji-
0ssa. Suurin osa ultrasentrifugeista, eli laitteista, jotka pyorivat yli 20 000 kierrosta mi-
nuutissa, on myos tyhjiésentrifugeja. Talla tyylilla voidaan saavuttaa jopa satojen tuhan-
sien G-voimat, mikd mahdollistaa todella tarkan partikkelien erottelun ja jopa alkuaineen
eri isotooppien konsentroinnin. Tyhjiosentrifugeja kaytetaan paljon ladketieteessa, mutta

my0ds esimerkiksi uraanin rikastuksessa. [13.]
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4.4 Pesu

Moni suodatus ja sentrifugointi jatkuu pesuprosessilla, jonka tarkoitus on erottaa suoda-
tetusta kakusta haluttavia aineita tai puhdistaa kakusta pois ei-toivotut aineet. Pesunes-
teen, esimerkiksi alkoholi tai vesi, on tarkoitus korvata kakussa oleva neste. Ideaalissa
tilanteessa kaytetyn pesunesteen maara, termi §, on sama kuin kakussa aluksi olevan
pestavan nesteen S,. Todellisuudessa pesunestetta kuitenkin kuluu paljon enemman,
esimerkiksi siksi, etta korvattava neste valuu kakusta hitaammin kuin pesuneste, tai jos

kakkuun syntyy reikid, joista pesuneste paasee valumaan puhtaana lapi. [2, s. 874—-875.]

Yleensa pesuprosessi voidaan jakaa kolmeen vaiheeseen:

1. Pesuneste tehokkaasti poistaa haluttua nestettd, yleensa ainakin 50 % nesteesta
saadaan pois.

2. Osa pesunesteestd menee puhtaana kakun I&pi, samalla kun osa pesunesteesta
poistaa pois haluttavaa nestettd, tama vaihe kestaa yleensa siihen asti, ettd noin
70-95 % aineesta on poistettu.

3. Pesuneste ei enda tehokkaasti poista ainetta, loppu neste taytyy poistaa esimer-

kiksi diffuusiolla.

Kun suunnitellaan pesuprosessia, on usein jarkevaa selvittaa laboratoriokokeissa se,
kuinka hyvin tuote saadaan pestya mittaamalla pestysta aineksesta halutun aineen kon-
sentraatio. Taman perusteella voidaan paatelld, kuinka paljon tuotetta kannattaa pesta.
On jarkevaa luoda uusi termi W kuvaamaan kaytetyn pesunesteen ja kakussa olevan
nesteen suhdetta, eli S/S,, seka uusi termi R kuvaamaan viela kakussa olevan nesteen
suhteellista maarada. [2, s. 874-875.] R voidaan usein mitata kayttamalla esimerkiksi nes-
tekromatografia (HPLC) -laitteistoa. Mittauksista voidaan lopuksi luoda kuvan 15 mukai-

nen kuvaaja.
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Tehtaalla on talla hetkella kaytdssa korisentrifugi, jossa ei ole mahdollista jaahdyttaa

tuotetta. Jaahdyttdminen voi olla relevattia joissain tapauksissa esimerkiksi biologisten

naytteiden kanssa. Tarkasteltavassa prosessissa jadhdytys ei ole niin tarkeda, koska

jaahdyttaminen haluttuun lampdétilaan tapahtuu jo kiteyttimessa. Talla hetkella kaytossa

olevan sentrifugin tilavuus on noin 4,2 litraa, seké maksimikierrosnopeus 3 600 kierrosta

minuutissa. Taman kokoluokan lingoksi sopisi siis korisentrifugin lisaksi levysentrifugi tai

putkisentrifugi. Putkisentrifugi tosin vaatii huomattavasti pienemman kiintoainepitoisuu-

den kuin mika prosessissa on, joten sita ei voida kayttaa. Levysentrifugin etuna on mah-

dollinen jatkuvatoimisuus, kun taas korisentrifugin etuna on partikkelikoon saately suo-

datinkankaalla, kakun kuivuus, sekad mahdollisuus pesté kakkua. Taman vuoksi jarkevin

vaihtoehto nykyiselle lingolle on saman tyyppinen sentrifugi.
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Jotta uuden lingon teho on vahintaan yhta hyva kuin nykyiselld, uuden lingon aiheutta-

man kiihtyvyyden (G) taytyy olla kaavan 6 perusteella vahintaan:

_ 4m?s?r _ 4m?3600%15

G = = = 2131835 cm 52
3600 3600

eli g:n arvoksi saadaan 2 173. Jotta pesu saadaan optimoitua, taytyy kaytannon kokeissa

luoda R(W) kuvaaja.

5 Kokeet

5.1 Koesuunnittelu

Kokeiden tarkoituksena oli optimoida nykyisen korisentrifugin kayttéa. Mahdollisia muut-

tujia prosessissa ovat

. linkoukseen kaytetty aika

o kaytettavan pesuliuoksen tilavuus ja konsentraatio
. panoksen koko

° kaytettava kierrosnopeus

° kiteytykseen liittyvat muuttujat.

Analyysimenetelmin& ovat seuraavat:

° IRDS:n mittaus. Tapahtuu ottamalla nayte kakusta ja haihduttamalla siita
neste. Analyysi kertoo naytteen kuiva-aineen maaran prosentteina.

. HPLC-analyysi. Kertoo aineen puhtauden prosentteina. Kaytettava kolonni
on todettu hyvin toimivaksi prosessin yhdisteille ja on luotettava.

. Massan mittaus vaa’alla muun muassa saannon mittausta varten.

. Brix-mittaus. Kertoo nesteessa olevan kiintoainepitoisuuden prosentteina,
ei ole yhta tarkka kuin IRDS mittaus, mutta nopeampi. Voidaan kayttaa vain
nesteille.

Analyysimenetelmat ovat tarkkoja, mutta syttteen epéatasalaatuisuuden vuoksi on hyva

mitata tulosten hajonta ja varianssi usean eri kiteytyserdn kanssa. Kokeet suoritetaan
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aluksi kolmella eri kiteytyseralld, jonka jalkeen tarkastellaan, ovatko tulokset luotettavia
vai kannattaako kokeita jatkaa. Pesun optimoinnissa jokaisella parametrilla suoritetaan
koe kolmesti, jotta panoksen asettumisesta ja pesunesteen levidmisesta johtuvat mah-

dolliset vaihtelut otetaan huomioon.

Optimaaliset parametrit selvitetd&n tarkastelemalla ensin pesua, koska tuotteen puhtaus
on ensisijaista. Tama tehd&én luvussa 4.4 esitellylla tavalla. Taman jalkeen tarkastellaan
muita mahdollisia muuttujia ja poistamalla ne, joilla ei ole tuloksiin suoraa tai ristikkaista

vaikutusta regressioanalyysin avulla.

Jaljelle jaavat muuttujat ovat siis linkoukseen kaytetty aika, panoksen koko ja kaytettava
kierrosnopeus. Panoksen kokoa muuttamalla voidaan vaikuttaa tarvittavaan linkousai-
kaan ja pesunesteen annosteluun. Lingon operoinnissa kuluvasta ajasta suuri osa kuluu
lingon kiihdyttdmiseen ja hidastamiseen, noin 10 minuuttia, verrattuna linkousaikaan,
joka on noin 1-5 minuuttia. Linkousajan vahentaminen tai kierroslukujen muuttaminen ei

siis todennakoisesti oikeuta panoskoon alentamista.

Kaytetty aika kannattaa ottaa analyysiin mukaan ja se lasketaan siitd hetkesta alkaen,
kun linko saavuttaa halutun kierrosnopeuden, ja sen laskenta loppuu siihen, kun lingon
kierrosnopeutta muutetaan. Kaytettavat kierrosnopeudet vaikuttavat kokonaisaikaan
merkittavasti, koska lingon kiihdytys ja hidastustoiminnot ovat suhteellisen hitaita. Aiem-
min on selvitetty, ettd syttettdessa panos kannattaa kierrosnopeus olla hoin 2 000 RPM,
jotta panos asettuu tasaisesti. Pesunestettd lisattdessa kannattaa kierrosnopeus olla
noin 1 000 RPM, jotta pesuneste levittyy tasaisesti. Prosessin vaiheiden jarjestys on siis

Seuraava.

(1) 2000 RPM = (2) 1 000 RPM ->(3) 3 600 RPM, 5 minuuttia - (4) sammutus

Esimerkin kierrosluvuilla vaiheisiin (1) ja (2) kuluu yhteensa noin 3 minuuttia, vaiheeseen

(3) kuluu yli 6 minuuttia ja vaiheeseen (4) kuluu noin 7 minuuttia. (kuva 16)
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Kuva 16. Esimerkkitapauksen kierrosluku ajan funktiona

Kokeissa seurattavia muuttujia olisi vaiheen (3) kierrokset ja kaytetty aika, ja kokeissa
seurattaisiin prosessissa kulunutta kokonaisaikaa, seka saatua IRDS-arvoa. Pesun op-
timoinnissa seurataan ryonan, eli tadssa tapauksessa pestyn nesteen Brix-arvoa. Puh-
taus varmistetaan myds HPLC-analyysilla.

5.2 Datan kasittely

Datasta tehd&éan regressioanalyysi, jossa selvitetddn muuttujien vaikutukset ja mahdol-
linen ristikk&inen vaikutus. Analyysia varten muuttujat koodataan liitteen 1 mukaisesti
niin, etta kaytetty aika on muuttuja X1 ja kierrosluku on X2. X1:n alin arvo on 1 minuuttia

ja korkein arvo 5 minuuttia, jolloin koodaus muuttaa ajan arvot nain:

o 1 minuutti > -1
. 2 minuuttia =2 -0,5
o 3 minuuttia = 0
o 4 minuuttia - 0,5

. 5 minuuttia = 1.
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Vastaavasti kierroslukujen arvot koodataan ndin:

2900 RPM - -1,00
3000 RPM - -0,75
3100 RPM - -0,50
3200 RPM - -0,25
3300 RPM - 0,25
3400 RPM - 0,50
3500 RPM - 0,75
3600 RPM - 1,00.
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Lopullinen kulunut aika koodataan kirjaimeksi y. Kun data on keréatty, voidaan Excelissa

luoda kuvan 17 mukainen regressioanalyysi, josta selviad mahdolliset vaikutukset ja yh-

teisvaikutukset.

SUMMARY QUTPUT

Regression Statistics

2,223688 H_0:muuttuja ei vaikuta
0,964438 H_0:muuttuja ei vaikuta
0,144938 H_0:muuttuja ei vaikuta
0,478938 H_0:muuttuja ei vaikuta
0,184688 H_0:muuttuja ei vaikuta
-0,09381 H_0:muuttuja ei vaikuta
0,157688 H_0:muuttuja ei vaikuta

Multiple R 0,999911
R Square 0,998822
Adjusted R 0,998752
Standard E 0,034295
Observatic 8
ANOVA

df SS MS F ignificance F
Regressiol 6 6,597822 1099637 9349661 0025029
Residual 1 0001176 0,001176
Total 7 6,598998

Coefficientsandard Err_ t Stat P-value Lower 95%Upper 95% ower 95 0%/pper 95,0%

Intercept  2,069625 0,012125 1706907 0,00373 1915562 2223688 1,915562
X1 0,810375 0012125 66,83505 0,009525 0656312 0,964438 0656312
X2 -0,00912 0012125 -0,75258 0,589286 -0,16219 0,144938 -0,16319
X3 0,324875 0012125 26,79381 0,023749 0,170812 0,478938 0,170812
X1X2 0,030625 0012125 2525773 0239995 -0,12344 0,184688 -0,12344
X1X3 -0,24788 0012125 -20,4433 0,031116 -0,40194 -0,09381 -0,40194
X2X3 0.003625 0012125 0298969 0815056 -0.15044 0.157688 -0.15044
RESIDUAL QUTPUT

Dbservatioredicted In( Residuals

1 0643125 -0,01212
0,729875 0,012125
1,795875 0,012125
1,868125 -0,01212
2,785125 -0,01212
2.820875 0,012125
2,931875 0,012125
2982125 -0,01212

00~ ;WM

Kuva 17. Esimerkki regressioanalyysista
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Jos optimaaliset parametrit eivét ole selvat ja regressioanalyysin perusteella molemmat
muuttujat vaikuttavat tulokseen, voidaan kokeita jatkaa Box-Wilson-strategialla, jossa
saatujen tulosten perusteella luodaan 2V-malli seka gradienttipolku (kuva 18). Tarvitta-
essa voidaan tehda lisdkokeita CC-koesuunnitelman muodostamiseksi.

3300 |- -

3200 =

92.9
RPM
3100 - X 1
X
X

3000 ]
2900 | | | I L 1 1

30 B0 a0 120 150 180 210

Lingottava aika (s)

Kuva 18. Esimerkki Box-Wilson-strategiasta. Kuvassa siniset tahdet ovat 22 koesuunnitelma, pu-
naiset ristit ovat CC-koesuunnitelma, turkoosi ja violetti viiva ovat gradienttipolkuja, joi-
den pisteita turkoosit ristit ja vihreat ympyréat ovat.[19.]

5.3 Kokeiden toteutus

Kokeita ei opinnaytetydn aikana pystytty toteuttamaan, mutta yritys voi kayttaa koesuun-
nitelmia tulevaisuudessa, jos tarve optimoinnille tulee. Kokeiden seurantalomakkeet 16y-

tyvat liitteistd 2 ja 3.
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6 Kapasiteetin nosto

6.1 Yleisesti

Kapasiteetin kasvattaminen optimoimalla prosessilaitteita on rajallista, ja siksi selvitettiin
my0s optimoinnin lisdksi mahdollisia eri vaihtoehtoja kaytettavalle lingolle. Kuten luvussa
4.5 mainittiin, niin jos nykyinen linko halutaan korvata uudella lingolla, sentrifugi kannat-
taa korvata samantyyliselld suodattavalla korisentrifugilla. Nykyisen lingon suurin on-
gelma on sen hitaus ja siité johtuvat korkeat tyévoimakustannukset. Ongelma on lisaksi
se, ettd kun linkousprosessi on kesken, laitoksen kiteyttimia ei voida kayttaa taydella
kapasiteetilld. Linkousprosessin hitaus johtuu lingon panostoimisuudesta, seké suhteel-
lisen pienesté panoskoosta. llmeinen vaihtoehto kapasiteetin nostamiselle on kasvattaa
joko sentrifugin panoskokoa, tai tehda prosessista jatkuvatoiminen.

Laitoksen luonteesta johtuen, on suuri hydty hankkia mahdollisimman liikuteltava ja pie-
nikokoinen vaihtoehto. Nykyisen lingon valmistaja Western States on luonut samantyyli-
sen lingon suuremmalla kapasiteetilla, STM-3000. Laite toimii taysin samalla periaat-
teella, liittimilla, seka kayttoliittymalla kuin nykyinenkin linko, joten laitteen kayttéonotto
olisi helppoa. STM-3000:ssa on nykyisen 4,2 litran sijaan lahes 30 litran tilavuus. Laite
luo kaavan 6 perusteella noin 2 016 g:n voiman, joten vaikka sen luoma keskipakois-
voima on noin 7 % pienempi kuin nykyisen, on se silti todennakoisesti riittava, varsinkin
kun ottaa huomioon panoskoon kasvun yli 6,5-kertaiseksi. Vaikka suurempi panostoimi-
nen linko tehostaisi prosessia, ei se silti ole kovin hyva pysyvéksi ratkaisuksi suurem-
paan tuotantotilaan, eikd se mahdollista sita, etta laitoksen kiteyttimet olisivat jatkuvasti
toiminnassa. Jatkuvatoimista suodattavaa sentrifugia prosessin korkeille kuiva-ainepitoi-
suuksille ei l6ydy, ja siksi on kannattavaa selvittda muita, jatkuvatoimisia vaihtoehtoja

suodatusprosessille.[20.]

Uutta prosessilaitetta hankkiessa taytyy huomioon ottaa prosessin syotteen epatasalaa-
tuisuus ja sen korkea kiintoainepitoisuus. Prosessissa taytyy myds olla mahdollista puh-
distaa kiteet tehokkaasti, seka mielellddn mahdollisuus kuivata kiteita ja erotella suoda-
tinkakusta lilan pienet kiteet. Erilaisten linkojen lisdksi prosessiin voi soveltua jatkuvatoi-
misia suodattimia. NAma voivat olla kapasiteetiltaan huomattavasti pilot-skaalaa suu-

rempia ja voisivat siksi sopia pysyvamp&an tuotantotilaan.
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6.2 Suodattimet

Talla hetkella suodatusprosessin nopeus on noin 40 panosta tydvuorossa, eli kun ty6ta
tehddan kahdessa vuorossa ja panoskoko on 4,2 litraa, saadaan noin 340 litraa raaka-
ainetta kasiteltya per paiva, olettaen etta tyontekija pystyy kayttdmaan koko tydajan ope-
roiden linkoa. Tarkasteltavat suodattimet ovat kapasiteetiltaan huomattavasti nykyista
kapasiteettia suurempia, ja kaikki tarkasteltavat suodattimet vaativat myos kiinteén asen-

nuksen.

Suodatin koostuu suodatinkankaasta tai -kehikosta, joka pysayttaa kiinteat partikkelit,
mutta paastaa nesteen lapi. Lingosta poiketen lietteeseen kohdistuva voima ei ole suo-
dattimissa keskipakoisvoima, vaan partikkeleihin kohdistetaan voimaa esimerkiksi me-

kaanisesti painamalla kasiteltavaa lietetta, tai kayttamalla ilmanpainetta. [2, s. 867.]

Suodattimen teoreettista tehoa voidaan laskea esimerkiksi Darcyn lain tai Kozeny-Car-
manin yhtalon avulla. Koska tarkoituksena ei kuitenkaan tassa tyossa ole rakentaa suo-
datinta, vaan ostaa se valmiina, ei laskentaa tarvitse selvittaa, vaan suodattimen teho
arvioidaan suoraan valmistajien antamista tiedoista. [2, s. 867.] Huomioitavaa myds on,
etta suodatuksen aikana suodoskakku tiivistyy. Tama vaikuttaa siihen, kuinka hyvin kos-
teus saadaan tuotteesta poistettua, seka siihen kuinka hyvin pesu prosessin aikana on-
nistuu. Tarkkoja arvoja tietyn aineen tiivistymiselle on harvoin tiedossa, joten suodatusta

kannattaa testata pienemmassa mittakaavassa ennen suurta laitehankintaa.

Linkoukseen verrattua on suodatuksessa yleista se, etta tuotetta ei saada yhtéa kuivaksi
itse suodatuksen aikana. Taman takia voi olla usein tarpeellista kayttaa erillista kuivainta
suodatuksen jalkeen. [2, s. 867.] Monissa erityyppisissa suodattimissa on mahdollista
pesta tuotetta yhta hyvin kuin linkouksen yhteydessa. Tosin johtuen tuotteen kosteu-
desta pesun aikana, suodatuksessa kuluu usein enemman pesunestetta verrattuna lin-

koukseen.

Mahdollisesti hyvid suodatintyyppeja ovat rumpusuodatin (kuva 19), hihnasuodatin, le-
vysuodatin, Nutsche-suodatin (kuva 20), seké lehtisuodatin, ja kaikkia naitd markkinoi-
daan kaytettavaksi elintarvike- tai laéketeollisuudessa. Lehti- ja levysuodattimien on-

gelma on se, ettei niissa ole kovin hyvaa tapaa tehokkaasti pesta ja kuivata tuotetta.
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Tuote on hyvin tiiviind, paksuna pakkana suodattimen sisalld, joten siihen ei pystyta ta-
saisesti ruiskuttamaan nestetta pesua varten tai lAmminta ilmaa kuivausta varten. Hih-
nasuodatin on taas hyvin modulaarinen, eli teoriassa siihen on mahdollista yhdistaa
kaikki halutut toiminnot. Kaytanndssa siita tulee kuitenkin todella isokokoinen ja sita kay-
tetédan siksi padasiassa todella isoissa prosesseissa esimerkiksi mineraalien tai mehun

suodatuksessa.

Rumpusuodattimen (kuva 19) ongelma on se, ettd se ei mahdollista kovin hyvaa suoda-
tustehoa verrattuna linkoihin. Hyvaa rumpusuodattimessa taas on se, etta se on modu-
laarinen ja suhteellisen pienikokoinen jatkuvatoimiseksi suodattimeksi. Rumpusuodatti-
meen on mahdollista katevasti yhdistda toimiva pesu ja kuivaus.

LAMMIN ILMA

PESUNESTE

Kuva 19. Esimerkki rumpusuodattimesta [21.]
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My6s puoliautomaattinen Nutche-suodatin mahdollistaa pesun ja kuivauksen suhteelli-
sen tehokkaasti. Nutche-suodattimessa on myds mahdollista kayttaa suodatukseen me-
kaanista painamista vain ilmanpaineen sijaan, joten sen suodatustehokkuus voi olla pa-
rempi kuin rumpusuodattimessa. Nutche-suodattimessa on myds sekoitus, joka tehostaa
reaktorissa tapahtuvaa pesu- ja kuivausprosessia. Nutche-suodattimia 16ytyy hyvin mo-
nipuolisesti 100—6000 litran kokoisena. Ongelmina rumpu- ja Nutche-suodattimissa on
se, ettei pesu niissé silti ole yht& tehokasta kuin lingoissa, eli pesunestettd kuluu huo-
mattavasti enemman. Jos pesuliuottimena olisi vesi, ei tima olisi ongelma, mutta kalliim-
man pesuliuottimen, kuten etanolin kanssa, voi olla jarkevampéaa kayttaa linkoa. Suoda-
tuksessa syntyva laimeampi ryona vaatii myds enemman haihdutusta ennen uudelleen-
kiteytysta. Suurena etuna suodattimissa on kuitenkin niiden jatkuvatoimisuus ja pie-

nempi energiankulutus.[21; 22.]

Kuva 20. Nutsche-suodatuksen periaate [23.]
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7 Yhteenveto

Tavoitteena insinGoritydssa oli selvittaa kiteytyksen, seka sentrifugoinnin teoriaa ja sen
pohjalta optimoida nykyisen sentrifugointiprosessin toimintaa. Liséksi tavoitteena oli sel-
vittda hyvia laitevaihtoehtoja nykyiselle sentrifugille kapasiteetin nostamiseksi.

Kiteytyksen ja sentrifugoinnin teorian perusteella koesuunnitteluun valittiin tarkastelta-
viksi muuttujiksi linkoukseen kaytetty aika, kaytettdvan pesuliuoksen maara, seka sentri-
fugin kierrosnopeus. Kokeille luotiin seurantalomakkeet ja Excel-pohjat, joiden avulla
pystytaisiin luomaan regressioanalyysi, seka tarvittaessa Box-Wilson-strategia. Kokeita
ei kuitenkaan pystytty opinnaytetydn aikana toteuttamaan, mutta halutessaan yritys voi

kayttaa koesuunnittelua pohjana mahdollisissa tulevissa kokeissa.

Kapasiteetin nostossa paadyttiin siihen, etta paras vaihtoehto nykyiseen prosessiin on
saman laitevalmistajan linko, STM-3000. Lingossa on lahes samat ominaisuudet kuin
nykyisessa lingossa, mutta sen panoskoko on noin 6,5 kertaa isompi. Jos kapasiteettia
halutaan nostaa vield korkeammaksi esimerkiksi pysyvassa tuotantolaitoksessa, voi olla
kannattavaa korvata sentrifugi Nutsche- tai rumpusuodattimella. Suodattimen kayttoon-
ottoa ennen kannattaa prosessia kuitenkin testata kaytannon kokeilla, silla laskennalli-
sesti prosessin tarkkaa tehokkuutta on hankalaa paéatella tiettyjen orgaanisten aineiden

ominaisuuksien vuoksi.

Seuraava askel prosessin kehittamiseksi olisi tayttéda pesuprosessin seurantalomake so-
pivan tuotteen prosessoinnin yhteydessa, jonka perusteella voidaan optimoida pesuliu-
oksen maara pesuissa. Kyseinen pesuliuos on huomattavasti hanavetta hintavampaa,
joten suhteellisen pienetkin saastot pesuliuoksen maarassa tuovat selvan saaston kus-
tannuksissa. Pesuprosessin optimoinnin jalkeen voidaan selvittaa sentrifugin kaytolle
optimaaliset parametrit, jonka jalkeen voidaan arvioida, riittddko kapasiteetti nykyisella
laitteella optimaalisessa kaytdssa vai kannattaako yrityksen investoida isompaan laittee-

seen.
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Pesun seurantalomake

Crystallizer type and batch:

Date:

Liite 2
1(1)

Initials:

NRO. | EXOH (1) ML Brix value (%) HPLC result (%) 1 per parameter
1 0,5
2 0,5
3 0,5
4 0,6
5 0,6
5] 0,6
7 0,7
8 0,7
9 0,7
10 0,8
11 0,8
12 0,8
13 0,9
14 0,9
15 0,9
16 1,0
17 1,0
18 1,0
19 1,1
20 1,1
21 1,1
22 1,2
23 1,2
24 1,2
25 1,3
26 1,3
27 1.3
28 1,4
29 1.4
30 1,4
31 1,5
32 1,5
33 1,5
34 1,6
35 1,6
36 1,6
37 1,7
38 1,7
39 1,7
Notes:
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Sentrifugauksen seurantalomake

Crystallizer type and batch:

Date:

Liite 3
1(1)

Initials:

NRO. | Max RPM Time at max RPM {min) IRDS result (%) Total time (min)
1 3600 5
2 3600 4
3 3600 3
4 3600 2
5 3600 1
5] 3500 5
7 3500 4
8 3500 3
a 3500 2
10 3500 1
11 3400 5
12 3400 4
13 3400 3
14 3400 2
15 3400 1
16 3300 5
17 3300 4
18 3300 3
19 3300 2
20 3300 1
21 3200 5
22 3200 4
23 3200 3
24 3200 2
25 3200 1
26 3100 5
27 3100 4
28 3100 3
29 3100 2
30 3100 1
31 3000 5
32 3000 4
33 3000 3
34 3000 2
35 3000 1
36 2500 5
37 2900 4
38 2900 3
39 2900 2
40 2900 1
Motes:
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