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Insin6orityd tehtiin Aalto-yliopistolle. Tavoitteena oli selvittdéd olemassa olevan puunjalostuk-
sessa kaytettavan kymmenen litran reaktorilaitteiston toimintaa ja sita, kuinka paljon laitteistoa
Voi rasittaa, seka mita riskeja koituu siita, etta laitteistoa kaytetdan huolimattomasti tai vaarin.

Liséksi tavoitteena oli paivittaa laitteistoa ja sijoittaa reagoivat aineet kahteen erilliseen sailiéén
sekd pesuneste omaan sailioonsa. Laitteiston aiemmissa versioissa reagoivat aineet syotettiin

yhden suuttimen kautta reaktoriséilioon paaltapain. Mydohemmin nestemaéiset raaka-aineet ha-

luttiin lisatd pumppaamalla s&ilioon. Kehitystydn tavoitteena oli, etté reagoivat nesteet voidaan

syottédd automaattisesti vaiheittain reaktorin pohjalta.

Lopuksi tuli uusia my6s laitteiston ohjausohjelma, silla se oli ohjelmoitu Windows7-kayttojarjes-
telmalle, ja tuki kyseiselle kayttojarjestelmalle lopetetaan 1.1.2020. Samalla péivitettiin ohjel-
misto kayttAmaan uutta laitteistoa seka parannettiin sen kaytettavyytta tulevaisuudessa.

Ty0 toteutettiin kesalla 2019 tyoharjoittelun ohella. Kaikki projektiin liittyva tyo tehtiin ensisi-
jaisesti omatoimisesti. Hankkeen projektinjohtaja paatti lopuksi suunniteltujen komponent-
tien hankinnasta ja laajennuksen mekanismista.

Kehitystydhon liittyen oli tilattava uusia komponentteja ja suunniteltava niiden liittaminen jarjes-
telmaan. Tietokone jolla laitetta ohjattiin, pystyi kasittelemaéan prosessitiedostoa ilman ongel-
mia, mutta sen USB-kaapelien liitospaikat olivat jo tdydessa kaytdssa ennen kuin muokkaus
tehtiin. Myds mekaaniset komponentit tarvitsivat hieman optimointia, silla joistakin komponen-
teista haluttiin luopua, ja niiden tilalle hankkia automatisoitavia komponentteja helpottamaan
prosessin saannollista kiertamista ja toistettavuutta.

Ty6n keskeinen tulos oli EETU-laitteiston kayttdohje suomeksi ja englanniksi. Laajennus-
projekti jai suunnittelun tasolle ja tekninen dokumentaatio sailyi komponenttien omissa tie-
dostoissa.

Avainsanat Reaktorilaitteisto, optimointi, automatisointi
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Abstract
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Title Ethanol Extraction Thermal Unit (EETU) and Its Further Devel-
opment for Wood Refinement Processes
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This Bachelor’s thesis was assigned for Aalto-University. The goal was to solve and document
the function of a ten litre-reactor that was being used in processing wood, and to analyze what
risks and dangers could be involved in the apparatus’ misuse and extensive use.

Additionally one of the goals was to update the apparatus even further, whereas the reactive
materials would be given three individual tanks for a kraft-cooking process. In the earlier ver-
sion of the apparatus, the reactive fluids were inserted through a singular tank from the top of
the reactor. Later the reagent liquids were pumped into the reactor. This new model would feed
the materials through separate containers from the bottom of the reactor.

When finished, the apparatus’ operating software also needed updating to accommodate the
new components as well as to make it compatible with the new Windows-10 Operating system,
due to the previous software being coded for Windows-7, which would lose its support in Janu-
ary 1t 2020. This would also make it slightly easier for future users, when documenting results
from experiments conducted by the apparatus.

The development project would require additional components for the apparatus, and their
placements, compatibility and applicability for the reactor would also have to be designed as
well.

It was discovered that The computer that ran the operating software could run without issue;
however, the computers USB-ports were all occupied by the previous components before the
expansion.

The mechanical components also required some optimization, due to the new schematic re-
quiring replacing some components with electronics. The goal was to make the process fully
automated and repeatable, for more stable and easier to complete.

Finalizing the User’s Guide for the apparatus on schedule in both English and Finnish was
deemed to be the most integral result. The expansion project did not progress beyond its
concept phase and the technical documentation remained in the components individual re-
maining files.

Keywords Reactor apparatus, optimization, automatization
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Lyhenteet

EETU Ethanol Extraction Thermal Unit. Laitteisto, jota tamé& dokumentti kasittelee.

ISO International Organization for Standardization. Vastaa yleisista vaatimuk-
sista, jotka valmistettavan tuotteen tulee tayttdd ennen kayttoonottoa tai
jalleenmyyntia.

pH Potential of hydrogen. limaisee seoksessa olevan happamuuden tai
emaksisyyden. Mitataan arvioimalla vetyionien maarda grammoina suh-

teessa seoksen kokonaisuuteen. Asteikko 0—14, pH-neutraali arvo on 7.

PID Proportional integral derivator. Komponentti, joka sdataé anturista saatujen
verrannolisten, integroitujen ja derivoitujen arvojen perusteella kaskyn siir-

tymaan prosessorille.

PLC Programmable logic controller. Ohjelmoitava erillinen piiri, johon voi liittda

ohjaavia seké ohjattavia komponentteja.

SFS Suomi Finland Standard. Suomalainen standardisointijarjesto, jolla on ta-

pauskohtaisia poikkeuksia verrattuna ISO:n standardeihin.

AlISI American Iron and Steel Institute. Yhdysvaltalainen jarjesto, joka luokitte-

lee ja numeroi teras lajikkeita kayttétarkoitusten mukaisesti.
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1 Johdanto

Kehitysprojekti alkoi Aalto-yliopiston biokemian laitoksella 17.5.2019, jolloin laadittiin
projektin tavoiteaikataulu projektin etenemiselle. Projektin aluksi haastateltiin prosessin
ja EETU-laitteiston (Ethanol Extraction Thermal Unit) toimintaan perehtyneitéa henkiloita.
Samalla perehdyttiin laitteiston toimintaperiaatteisiin ja senhetkisen kayttajan prosessei-
hin kayttdohjeen laatimiseksi.

1.1 EETU-laitteiston historia

Insintoritydssa kasitellyn 10 |:n paineastian (kuva 1) kayttotarkoitusta on toistuvasti ke-
hitetty ja laajennettu sen mukaan, kuin Aalto-yliopiston professorit ja tutkijat ovat halun-
neet testata erilaisia reaktioita. Sailyneissa laitteiston kehitysdokumenteissa laitetta kut-
suttiin autoklaaviksi, paineastiaksi tai -tankiksi ja reaktoriksi. Lopulta paadyttiin luokitte-

lemaan laitteisto reaktoriksi, silla sen toiminnot olivat hyvin monimuotoiset.

Kuva 1. EETU: 10 I:n ”autoklaavi”. Laitteeseen on kytketty kolme moottoria, kaksi pumppua ja yksi
pneumaattinen kalvopumppu. Laitteeseen on asennettu useita antureita ja automaattiventtiileita
mahdollistamaan prosessin automaattinen suoritus tietokoneohjelman avulla.
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Alun perin EETU-laitteisto kehitettiin kasittelemaéan puuhaketta etanolilla. Laitetta kuiten-
kin muutettiin, silla etanolin kasittely nosti esiin turvallisuusriskeja alkoholin kasittelyssa
syntyvan rajahdysherkkyyden vuoksi. Tasta syysta laitetta muunneltin myéhemmin ka-
sittelemaan lipedliuoksia, silla niiden kasittely koettiin mahdolliseksi toteuttaa kyseisella

laitteistolla ja turvallisemmaksi kayttajalle.

Mybhemmin reaktoriastiaan lisattiin sekoitin. Prosessissa kasiteltavat raaka-aineet saa-
taisiin yhdessa erassa reaktoritankkiin ja sekoitettua tasaisesti.

Laitteistolla on myds testattu perkolaatioreaktiota kiertopumpun kautta, jolloin laitteelle
lisattiin omat lAmmitinelementit, jotka pitavat kasiteltdvan raaka-aineen halutussa lam-
potilassa koko prosessin ajan. Perkolaatiotestit eivat kuitenkaan tuottaneet toivottuja tu-
loksia, ja ne hyllytettiin, kunnes kiinnostus niitd kohtaan kasvaisi uudelleen tulevaisuu-
dessa.

Viimeisimpana lisdyksena laitteeseen asennettiin oma hdyrygeneraattori (kuva 2) suorit-
tamaan esihydrolyysiprosessia, jotta reagoivat raaka-aineet sailyisivat yhdessa astiassa

prosessin alusta lahtien puusilpun ollessa vield kuivaa.

Kuva 2. Hoyrygeneraattori kytkettyné reaktoritankkiin esihydrolyysiprosessin aikana.
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1.2 Kehittdmissuunnitelma

Seuraavana vaiheena pohdittiin projektinjohtajan kanssa vaihtoehtoja laitteiston uusim-
man lisayksen toteuttamiselle. Luotiin suunnitelma, jonka perusteella valittiin tarvittavat
lisakomponentit. Taman jalkeen selvitettin mahdollisia valmistajia, joille laadittaisiin
komponenttien tilauspyynnot.

Projektin edetessa selvisi, ettd halutut lisikomponentit eivat saapuisi ajallaan. Taman
vuoksi kehitysprojektin kriteereja muutettiin siten, etta laajennus valmistuisi viimeistaan
vuoden 2019 loppuun mennessa. Tasta syysta projektin tavoitetta muokattiin heindkuun
2019 alussa ja sovittiin, etta ensisijainen tavoite on tehda kattava kaksikielinen kaytto-

ohje laitteistolle.

Taman jalkeen aloitettiin selvittdméaan pohjaa tekniselle dokumentaatiolle, ja prosessi
kaavaa kayttoohjetta varten. Edelliset suunnittelijat eivat olleet jattanet juurikaan muis-
tioita tai dokumentteja laitteiston komponenteista tai niiden kayttétarkoituksista. Tasta
syysta tuli selvittdd prosessin vaiheet, komponentit, jotka olivat saanndllisessa kaytdssa,
ja niiden perusteella turvaohjeet sille, mitkd asetukset aiheuttaisivat turvallisuusriskin lait-

teistolle ja sen kayttdjille.

Riskianalyysi laadittiin kayttbohjeen ohella. Riskianalyysiin lueteltiin olennaisimmat ase-
tukset, ja todennakoisimmat reaktiot, jotka saattaisivat aiheuttaa riskin laitteiston mekaa-

nisille- ja sahkoisille komponenteille tai altistaisivat kayttajan vaaralle.
Projektissa tapahtui useita muutoksia alkuperaisista tavoitteista. Kéavi ilmi, etta laitteiston

laajennuksen budijetti oli pienempi kuin odotettiin. Tasta syysta komponenttien valintaa

tuli harkita toistuvasti, seké koko laajennuksen toteutumista harkittiin uudelleen.

1.3 Aalto-yliopiston toiveet kehitysprojektille

EETU-laitteiston kehitysprojektin tarkoituksena oli lis&ta prosessiin uusi liuoksia kierrat-

tava yksikko, joka mahdollistaisi nesteiden lisayksen erillisesti sdadettavalla lampdtilalla
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ja reagoinnin kiintedn raaka-aineen kanssa, joka olisi mahdollista valita testattavan re-
aktion mukaan. Kehitysprojektin toinen tavoite oli parantaa EETU-laitteiston kaytén tur-
vallisuutta ja prosessintoistettavuutta. Tasta syysta haluttiin lisata laitteiston automaatti-
venttilien maaraa, jotta prosessia kokonaisuudessaan voitaisiin ohjata reaktorille vara-
tun bunkkeritilan ulkopuolelta. Kehitysprojektin osana tuli paivittaa sita ohjaavan tietoko-
neen ohjausohjelma e-Labs, jotta ohjelma sisaltaisi mahdollisuuden ohjata prosessia ja
tarkastella uusissa komponenteissa tapahtuvia muutoksia, seka tehda ohjelmisto yh-
teensopivaksi uudelle Windows-10-kayttojarjestelmalle.

Laitteistoon lisattavien komponenttien tulisi olla sellaisia, ettd ne mahtuisivat pieneen ti-
laan, koska itse konehuone oli muuttunut ahtaaksi laitteen laajennuksien myota. Toi-
saalta laitteiston uusien komponenttien hankinnalle oli asetettu tiukka budjetti, mika ai-
heutti komponenttien hydty/hinta suhteen optimointia.

2 EETU-reaktorilaitteiston kayttotarkoitukset

Kaikkien laitteistoon asennettujen lisdkomponenttien tarkoituksena on ollut parantaa ja
helpottaa EETUn kaytettavyytta tuleville opiskelijoille ja tutkijoille. Laitteiston laajennus-
ten ohella on kuitenkin syntynyt erilaisia ongelmia, silla osa laitteiston siirron ja laajen-
nuksen yhteydessa tehdyistd muutoksista oli jadnyt dokumentoimatta. Muun muassa
perkolaatioprosessia ei voinut suorittaa laajennetulla laitteella, silla laitteistoon kytketty
toinen oljylammitin oli jaényt asentamatta bunkkeritilan muuton jalkeen. Laitetta kaytettiin
paaosin mustalipeéliuoksen tuotantoon. Tasta syysta paadyttiin jopa astiassa olevan se-
koitinakselin poistoon, silla reaktiot, joissa sita tarvittiin, tapahtuivat niin harvoin, etté ak-
seli oli enemman haitallinen kuin hyddyllinen. Akseli muokattiin uudelleenasennetta-
vaksi, jottei se olisi testattavien reaktioiden tiella sitten, kun sekoitinakselia tarvittaisiin

uudelleen.

Lopullisena laitteiston kehittAmisen tavoitteena oli kuitenkin, etta laitteella pystyisi suorit-
tamaan mahdollisimman laajasti erilaisia toimintoja. Tasta syysté erilaisten prosessien
valmistustoimenpiteet seka tarvittavat tekniset asetukset tuli kirjata. Jokaista prosessia
ohjaisi laitteen ohjausyksikon tietokoneen ohjelma elLabs, josta kayttdja saisi muokata

prosessiparametreja sen mukaan, millaisia lahtdaineita laitteella kaytettaisiin.
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2.1 Perkolaatio

Perkolaatio on termi, jota kaytetadn paaosin ymparistotieteissa liittyen nesteenvirtauk-
seen orgaanista ainetta sisaltdvassa maaperdssa. Neste virtaa painovoiman vaikutuk-
sesta kyllastyméattomassa valiaineessa, joka on riittdvan huokoinen tai hienoksi jauhau-
tunut ja kertyy lopuksi sekoitettuna liuoksena véliaineen lapi alaspain. [1.]

Perkolaatio esiintyy luonnossa puhtaimmillaan esim. kasvien elinkaaressa, kun maape-
raan, joka sisaltaa orgaanisia ja epaorgaanisia aineita, suodattuu ja sekoittuu erilaisia
liuoksia, kun siihen lisataan vetta. Toinen esimerkki perkolaatiosta on pohjaveden suo-
dattuminen maakerrosten lapi. Veteen sekoittuu hivenaineita, jotka virratessaan alaspain
kasvien juurille tuovat kasvin tarvitsemat ravinteet, ja lopuksi puhdas vesi paasee jalleen

suodattumaan itse pohjavedeksi.

EETU-reaktorilla (kuva 3) haluttiin yhdessa laitteiston kehitysvaiheessa selvittaa ja tes-
tata perkolaatioprosessia laboratoriotiloissa erilaisilla liuoksilla ja kiintealla puusilpulla.
Talloin pystyttéisiin testaamaan, miten reagoivat nesteet suodattuvat valitun kiintedn ai-
neen lapi, ja miten kiintean aineksen rakenne ja koostumus muuttuvat sen mukaan, kun
nesteet valuvat kiintedn aineen lapi. Taman lisaksi kaikki nesteet ja kiintedt aineet olisivat
vaihdettavissa kayttdjan tahdon mukaan, jolloin perkolaatioprosessia voitaisiin testata

laajemmin kayttaen sellaisia raaka-aineita, jotka eivat tavallisesti sekoittuisi keskenaan.

”
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Kuva 3. Ensimmainen hahmotelma EETU-reaktorista.
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Prosessia ohjaisi pumppu (kuva 4), joka pumppaisi halutun reaktioliuoksen tankkiin,

josta liuos edelleen poistuisi paineen avulla talteenottoa varten.

Kuva 4. Perkolaatioprosessia ohjaava toinen pumppu.

2.2 Sekoitus

Reaktoritankin paalle kytketyn s&hkémoottorin on tarkoitus sekoittaa astiaan lisattyja
raaka-aineita (kuva 5). Sekoitin on yksinkertainen akseli, johon on liitetty sekoitinlavat
kahteen paikaan akselin pituudelta ja s@hkémoottori, joka pyorittdd akselia. Toimintape-
riaate on sama kuin Rushtonturbiinilla. [10; 13.]

Kuva 5. Reaktorin sekoittimen moottori ja sekoitinakseli, johon on kiinnitetty sekoitinlavat. Kuvassa
tankki on laskettu alas.
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Sekoittimen kaytto edellyttaa, etta reaktorin pohjalla oleva reaktionesteiden kiertoputki ja
tyhjennysventtiili ovat tulpattuja, jotta sekoitettavat raaka-aineet eivéat paase virtaamaan

pumppujen sisaan tai tankista ulos.

Sekoitin oli toiseksi eniten kaytetty toiminto, jota laitteella oli testattu. Reaktiot, joita silla
haluttiin testata, olivat samoja sellusulfidireaktiota kuin muutkin laitteistolla testattavat
prosessit, mutta puuhake oli jauhettu entistd hienommaksi, ja reaktio kokonaisuudes-
saan tapahtui yhdessé astiassa. Reagoivat raaka-aineet lammitettiin reaktoritankissa ja
ne sekoitettiin korkeassa paineessa. Toisin kuin muissa testatuissa reaktioissa aineet

pysyivat tankissa koko reaktion ajan.

2.3 Esihydrolyysi

Puu on rakenteeltaan tdynna pienia onteloita, jotka mahdollistavat sen aineenvaihdun-
nan kapillaari-ilmion kautta. Kuivuessaan naméa putkilomaiset huokoset eivat luhistu,
vaan jaykistyvat ja muuttuvat hankalasti kasiteltaviksi, silla huokosten valiin kertyy nes-

teitd ja ilmaa, joiden oli tarkoitus virrata puun runkoa pitkin. [11.]

Tasté syysta puuhakkeelle tehdédén selluloosan tuotannossa esihydrolyysi. Prosessissa
puuhake saadaan pehmentymdaan ja sen rakenne litistymaan kayttamalla paineistettua
hoyrya. Hoyry kertyy puun huokosiin ja sulattaa niihin kiteytyneen nesteen muuttaen

puun tiiviimmaksi massaksi ja sivuvaikutuksena myods kosteammaksi. [11.]

Esihydrolyysiprosessia varten EETU-reaktoriin liitettiin oma hdyrygeneraattori (kuva 6),
kondensaattori ja kuplituslaitteet. Naiden lisélaitteiden avulla pystyttiin suorittamaan esi-
hydrolyysi kaikille sellaisille raaka-aineina kaytettaville puulajeille, joita EETU-laitteistolla

haluttaisiin jalostaa.
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Kuva 6. Laitteen héyrygeneraattori vedentayton aikana

Lopputuloksena saataisiin loppukasittelyd vaille valmista puumassaa, jonka kayttaja
Voisi ottaa talteen tai jattaa sailioon sellun muodostamista varten, seka ligniiniliuosta

(kuva 7), jota erittyi puuhakkeen hoyrystyessa. [4.]

Kuva 7. Ligniiniliuos kerattynd punnitusta varten.

2.4 Sellusulfidimenetelma

EETU-reaktori laajennettiin toimimaan sellusulfidimenetelmaan pohjautuvien jalostus-

menetelmien testaamiseksi.
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Reaktiossa puuhakkeen lapi virtaisi musta- ja valkolipe&d, jotka suodatettaisiin reaktorin
l&pi useaan otteeseen kierrattamalla liuokset reaktorin pohjasta sen ylaosaan kiertopum-

pun avulla. Lopputuotteena saataisiin kierratettavaa mustalipeaa seka puusilppua (kuva

8), josta voisi jalostaa viela sellujauhetta. [5.]

Kuva 8. Reaktorissa valmistettu puuhake ja mustalipeéseos.

Haluttaessa puusilppumassa voitaisiin viela jauhaa ja sekoittaa siihen valkolipeda ja pe-
suainetta, jolloin saataisiin tuotettua sellukuitua (kuva 9).

Mustalipea erotetaan massasta sellun pesussa

Pesu

Mustalipea

Pesematébn massa S Pesty massa

s

Kuva 9. Sellusulfidimenetelman lopputuotteiden késittely [3].
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Valkolipe&d on natriumemulsio (kuva 11), joka koostuu natriumhydroksidista ja dinatrium-
sulfaatista (NaOH + Na2S) (kuva 10). Aine lisdtaén puuhakkeeseen erottamaan siité sel-
lukuitu kiehauttamalla halutun konsentraation valkolipeéliuos. Tall6in saadaan seos, joka

sisaltaa kiinteda sellusulfaattia ja nestemaista mustalipeaa. [6; 7.]

Tyypical white liquor analysis

Chemical Quantity
[g/kg dry matter]
Sodium (Na) 78,0
K 14,1
St 224
Clgt 1,7
S* 18,0
= NaOH 88,2
Na,S 418
Na,CO, 40,3
Na,SO; 0,1
Na,S,0, 8,99
Na,SO, 05

&

3 Total alkali, g NaOH/I 161,6
N P Active alkali, g NaOH/I 1312

Effective alkali, g NaOH/I  109,8

Kuva 10. Valkolipean kemiallinen koostumus [3]. Kuva 11. Valkolipedliuos valmiina reaktorille
pumppausta varten.

Mustalipea (kuva 12) on sivuaine, joka syntyy, kun valkolipe& reagoi puumassan kanssa
riittdvan pitkdan. Liuos koostuu paaosin natriumsulfaatista ja puuhakkeesta erotetusta
ligniinista. Ligniini on hiilihydraattipolymeeri, jota on lahes kaikissa maanpé&aéllisten kas-
visolujen soluseinissa. Sen koostumus tekee kasveista jdykempia ja lujempia, mika tu-

kee kasvien kasvua. [2.]

rpillinen mustalipean analyysi

Aine Maara
[g/kg kuiva-ainettal

Na 19,3
K 3,34
Siot 5,50
Clio 0,41
S2- 1,93
NaOH 1.1
CO,2z 6.2
Na,SO, 0.1
Na,S,0, 2,13
Na,SO, 1,23
C 31,9
H 3.33
N 0,08

Lampodarvo, HHV MJ/kgka 12,74

Kuva 12. Mustalipean kemiallinen koostumus [3].
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Sulfaattimenetelmalla halutaan saada huokoista ja helposti muokattavaa puhdasta sel-
luloosaa. Tasta syysta mustalipedn muodostuminen on ollut haaste paperi- ja selluteol-
lisuudessa, silla sen runsaus sen jatkokayttomahdollisuuksiin ndhden on ollut ongelmal-
lista. Jokaista sellupurutonnia kohden muodostuu noin kymmenkertainen maaré laimeaa
mustalipedd. Mustalipeda kaytetddn padosin sulfaattimenetelman kiertoprosessin ener-
gian tuotantoon, jossa sen polttamisesta vapautuva energia parantaa koko prosessin
energiataloudellista hyttysuhdetta (kuva 13). My6s puunjalostusprosessissa tuotetun
mustalipedliuoksen sisdltamaa ligniinia on haluttu jalostaa uudelleenkaytettavaksi,
mink& vuoksi puunjalostusprosessiin on haluttu lisata vaiheita parantamaan toivottujen

sivuaineiden talteenottoa. [3; 4.]

Hake Sellu keiton jélkeen Pesty sellu Valkaistu sellu

Meesanpoltto

Kuva 13. Yleiskatsaus selluloosan valmistuksesta teollisuudessa [5].

3 EETU-laitteiston paivitys

Alun perin EETU-reaktori rakennettiin sellaista prosessia varten, jossa puunjalostus-
raaka-aineet reagoisivat etanolin kanssa. Laitteiston ensimmaisen versio oli manuaali-
sesti ohjattava ja nykyiseen laitteistoversioon pienempi. Kehitysprosessin tavoitteena on
ollut helpottaa laitteiston kaytettavyytta ja mahdollistaa sille monimuotoisempia reakti-

oita, joita voisi suorittaa suljetussa bunkkeritilassa. [10.]
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Aluksi laitteistoon oltiin kytketty vain lisdainesailio ja lopputuotteen keraysastia. Myéhem-
min laitteistoon lisattiin pumput, jotka kierrattaisivat raaka-aineen reaktorin lapi useaan
otteeseen. Talldin voitaisiin testata, miten toistuva liuottimien suodatus samalla raaka-
aineella vaikuttaisi kiintedan puuainekseen. Laitteistoa kehitettiin entisestaan lisdamalla
siihen l[ammittimia ja kierratyslaitteita, jotta sellusulfidimenetelman erilaisia vaihtoehtoja
voitaisiin kokeilla kayttajan toiveiden mukaan. [13.]

3.1 Suunnitelma

Ennen kuin EETU-laitteiston uusinta laajennusta harkittaisiin, tuli keksia miten testattava
reaktio olisi toteutettavissa laitteistolla valmiina olevilla komponenteilla. Nain voitaisiin

tietaa tarkalleen, mitkd komponentit olisi valttamattémia laajennusta varten (kuva 16).

Luomalla asennuskaavio (kuva 14) voitaisiin hahmotella laajennukseen tarvittavien kom-
ponenttien maara ja niiden yhteen liitannat. Asennuskaavaa hyvaksikayttaen pystyttai-
siin projektinjohtajan kanssa selittamaan tutkijoille, miten testattava prosessi toteutettai-
siin vaihe vaiheelta. Heidan antamansa palautteen avulla voitaisiin paatella, pitaisiko toi-

mintaa yksinkertaistaa tai tulisiko siihen lisata viela jotain komponentteja tai ominaisuuk-

sia.
] ;
ol Cooling
‘ 57 water
o lie i

~ Exproof _

Kuva 14. Perkolaatioprosessia varten tehty asennuskaava.

Kehitysprojektin 1&htokohta oli projektinjohtajan luoma viimeisin asennuskaavio (kuva

15), johon liséttiin olemassa olevat komponentit ja suunnitellut laajennuskomponentit.
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Tarkoituksena oli selventda projektin aluksi, mitd komponentteja laitteistoon tuli lisata,

mista ne hankittaisiin, ja mihin ne sijoittuisivat laitteiston kokoonpanossa.

e ¢—] Percolation inlet
Exhaust I ¥ N
—_— } Check valve L N2 gas inlet i
—1-4 vdal
Condenser Pressure vessel I -
for adding chemicals ave 8
Bubbjers [
| Reliel
D e lenting 17 » e
Drain 3 v m
b T T g O g alve € chamcaloc
nft gas
e
{
l
‘ I g |
! { % 8
{ &
,,,,,
BL [=
¢ |, vin
} y b
1
te H ] ¥ ¥ o
er i i
= 1 F-3 D
S a— ! Flow
et e ] w A = by |
connector

Kuva 15. Projektinjohtajan hahmotelma uudesta laajennuksesta.

Percolation inlet

N2 gas inlet

Pressure vessel
or adding chemicals

Venting §
| ¢
X Chemical inlet

valve 28
valve
St r
nlet gas
valve

10 | Reactor

|
N

Safety &

frevie e T
poarmyy S i
Al 2
A fifivle tube 5 e
Sm |

e X St e ey Bt QSR i SR PRl e O, ; etk

Kuva 16.Ensimmainen hahmotelma uudesta laajennuksesta. Lipealiuokset pumpattaisiin kalvopum-
pun kautta hydraulisylinteriin ja niiden kuumennettua syotettaisiin hydraulisen sylinterin kautta re-
aktoritankkiin.
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Reaktiota testattaisiin lisddamalla testattavia lipedliuoksia reaktoritankkiin automaatti-

sesti, ennalta ohjelmoiduin valiajoin (kuva 17). Lipealiuokset tuli kuitenkin lammittaa ha-

luttuun lampétilaan ja ne tulisi lisata reaktoriin riittdvan suurella paineella, jotta ne aiheut-

taisivat nesteensyrjaytyksen astiassa olevaan liuokseen.

et E-218&E-22 E-23t0 E25
Air drain va =scales =load cells
Condenser £V3
Flow-control Gas feed valve f%lnen gas
4—=Exhaust Valve Inlet
BV1

Vent
Valve
RV3

Solenoid
GVl

Solenoid 2
GV2

8t

Checkfralve

Relief valve

Pressure
Bafety valve

Relief valve

EV1

Control Valve
SG1

Steam religf
Valve

SG3

LopKe

Safety Valve
RV1

E,,,

Drain valve
SG2

L

Quick connector

Heat
Exchanger

Pressure

P
ressure Gauge 3

Gauge 2

Pressure
exhaus
EV4

E-23

Auto
Valve (DK-Lok pnej
FV3

Auto
alve (DK-Lok pney
FV1

Capacitive flow
measurement
sensor

Manual
drain/fill
v1

Flow control
valve
FC1

Manual

drain/fill

L] L]

Manual
drain/fill
V3

Kuva 17. Laitteiston asennuskaavio sisaltden uusimmat muokkaukset.

Laajennuksen olennaisin nesteensyrjaytysmekanismi vaatisi reaktoritankkiin lisattaville

liuoksille tehokkaan paineistetun syoton. Prosessissa reaktoriastiaan syotetaan erilaisia

nesteitd reagoimaan kiintean puuhakkeen kanssa. Kierrettyddn pumpun lapi reaktoriin

useaan kertaan viimeisin lisatty neste poistettaisiin lisdamalla prosessiin seuraavaa nes-

tettd paineistettuna astian pohjalle, jol

loin reagoineet nesteet saataisiin kerattya talteen

prosessin vélivaiheissa ja taas uudet reagoivat nesteet lisattya tyhjennettyihin sailidihin.

Lopputuloksena saataisiin kerattya mil

tei 15 | eri konsentraatiotasoista mustalipedd, joka

voitaisiin kayttaa uudelleen tai jalostaa.

EETU-laitteiston kytkentdkaavio tehtii

n Microsoft-Visio:lla, silla se oli helppokayttbinen

ohjelma ja ohjelman lisenssi oli laitoksen kayttssa. Kehitysprojektin aluksi laitteistolle

metropolia.fi
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harkittiin kolmitieventtiilien kayttéd. Venttiileihin voidaan liittaa kaksi eri sisdantuloa liitty-
maan edelleen yhteen ulostuloon, joka jatkuisi eteenpdin ainesailidihin tai reaktoriin. Ke-
hitysprojektin edetesséa kuitenkin paadyttiin kayttamaan yksisuuntaisia venttiileitd joh-
tuen niiden suuremmasta paineensietokyvysta ja paremmin budjettiin sopivasta hin-

nasta.

Laitteen ohjaus tapahtuisi taysin tietotokoneen ohjaamien venttiilien avulla. Siksi manu-
aalisia venttiileita varattiin prosesseille, jotka edellyttavat laitteiston kayttajan olevan sen
valittomassa laheisyydessa, ja etta laitteisto ei olisi kaytdssd esim. sailibiden taytto- tai
tyhjennysvaiheessa, jolloin riski automaation aiheuttamaan tapaturmaan kasvaisi. Joi-
tain poikkeuksellisia manuaaliventtiileja oli liitetty reaktoritankkiin, sillé itse lisdainesailién
kaytto ja reaktoritankin ilman tyhjennys vaativat, etta kayttaja avaisi muutaman venttiilin
itse.

3.2 Komponenttien karsinta

EETU-laitteiston kehityskokonaisuuden piti valmistua rahoitussyista 1.1.2020 men-

nessa.

Laitteiston toimintakaaviota kehitettiin projektijohtajan esittdmien laitteiston kayttdjien toi-
veiden mukaisesti. Aluksi lisasailidihin arvioitiin tarvittavan aktiiviseen kayttoon 12 vent-
tiilia, mutta loppujen lopuksi venttiileja tarvittiin 18 laitteistolle. Osa uusista komponen-

teista oli saato- ja vastaventtiileja uusiin sailidihin lisattavalle paineistetulle typpikaasulle.

Myds reagoivien nesteiden astiat haluttiin kaikki muuttaa tilavuudeltaan kuusilitraisiksi,
jotta ne veisivat vihemman tilaa ja siten mahdollistaisivat vapaamman liikkumisen lait-

teiston bunkkeritilassa.

Laitteiston putkiston valinta edellytti myds hieman optimointia. Tama johtui siita, ettei lo-
pullista paatdsta uusien raaka-aineséilididen siséltdmén massan punnituksesta saatu
tehtyd ennen kuin lahella kehitysprojektin loppua. Siksi oli vaikea maarittdd, missa koh-
dissa laitteistoa voitaisiin kayttaa samoja kiinteita putkiliitoksia kuin muillakin komponen-
teilla, ja mitk& vaatisivat joustavampia liitoksia sailiiden mahdollisen punnittavuuden

vuoksi.
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3.2.1 Elektroniikka

Laitteistoa ohjaava tietokone oli taynna kytkentdja, jotka tayttivat miltei kaikki sen kay-
tosséa olevat USB-sisdantulot. Tasta syysta oli keksittava ratkaisuja sille, miten tulevat
laitteiston lisdkomponentit voitaisiin liittda jarjestelmaan lisddmatta sisaantuloja tietoko-

neelle keinotekoisesti.

Ensimmainen suunnitelma oli lisaté ohjaustietokoneelle USB-adapteri, johon lisakompo-
nenttien kaapelit liitettaisiin. Toinen suunnitelma oli kytkea uudet komponentit olemassa
olevalle PLC:lle (Programmable logic controller) (kuva 18), joka ohjaisi uusia komponent-
teja itsendisesti, mutta jolle syotettaisiin kaskyt itsendisesti tietokoneelta. Tallgin tietoko-
neelta saastyisi muistia, ja tulevaisuudessa uusia komponentteja voisi liittd& helposti jar-
jestelmaan, jolloin ainoa rajoite PLC:lle olisi itse komponenttien ulos/sisdantulojen

maara.

1D=2002
ADR=9 )

03408008060 ceaaneean

Kuva 18. EETU-laitteistoa ohjaava PLC, ja anturien signaalimuuntimet.

Projektin edetessa ilmeni myos, ettei kaikkia kytkentdja laitteen antureille ollut dokumen-
toitu. Tasta syysta piti myds selvittdd, miten komponentit oli kytketty, silla laitteeseen

syntyi aika-ajoin sitd sammuttaessa oikosulkuvirta.
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Oikosulun aiheuttajaksi tunnistettiin reaktorin moottorien taajuusmuuttajat (kuva 19).
Tasta huolimatta itse ongelmaa ei saatu korjattua, silla vikavirtasuojakytkinta ei saatu
asennettua siten, etta se olisi ohjannut kaikkia taajuusmuuttajia. Sen kytkennéat kartoitet-
tiin siten, ettd tulevat kayttajat voisivat muokata niité, mikali sattuisi tilanne, jossa kom-
ponentit pitaisi uudelleen kytkeda tai niiden rinnalle tulisi lisata uusia ohjaavia komponent-

teja.

Kuva 19. Sdhktmoottorien ohjauskaappi.
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3.2.2 elabs-ohjausohjelma

Ohjelma, joka ohjasi koko laitteiston elektroniikkaa, oli eLabs Oy Engineeringin tekema

ohjelmisto (kuva 20), jota oli vaihtelevasti muokattu.

Kuva 20. eLabs pakkaamassa esihydrolyysitestin raportin.

Projektin edetessa tehtiin laitteistolla useita testikierroksia. Testeissa haluttiin varmistaa,
etté prosessi toimisi eLabsilla kirjoitetun koodin mukaisesti. Testiajot tehtiin ilman mitadén
reagoivia aineita kayttamalla pelkastaan vetta helpottamaan bunkkeritilan siivousta mah-

dollisten vikatilojen varalta.

EETUn kayttgja loisi laitteistolle omat "reseptit”, joiden perusteella eLabs ohjaisi proses-
sin jokaisessa vaiheessa, kuinka paljon nesteita tulisi virrata reaktoritankkiin, sdadetyssa
lampdtilassa ja paineessa. Ohjelma ei kuitenkaan kykene ohjaamaan manuaalisia vent-
tiileja. Tama johti siihen, etta tietyt prosessit edellyttavat kayttajan saatavan komponent-

teja omatoimisesti.

Lopuksi laitteistolla suoritetun prosessin aikana mitatut tulokset koottiin siirrettaville teks-
titiedostoille, jotka lahetettiin ohjausohjelman koodaajalle. Tavoitteena oli, etta laitteis-
tolla tuotetuista jalosteista tehtéisiin kemiallinen analyysi ja laitteen prosessiraportin

avulla voitaisiin parantaa ohjelmaa kierros kierrokselta, kunnes saataisiin valmis "resepti”
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ts. automatisoitu laitteistolla suoritettava ohjelma, joka vaatisi kayttajalta hyvin vahan

manuaalisia toimenpiteitd. Talla varmistettiin prosessien toistettavuus.

3.2.3 Lisasailididen punnitus ja asennus

Suunniteltu ohjauskoodi toimisi sailididen sisaltdmien raaka-ainenesteiden painojen pe-
rusteella, jolloin voitaisiin sdastaa laitteiston mekaanisia komponentteja sekd parantaa
tiedonsaantia sailididen tilasta.

Aluksi pohdittiin ratkaisua, jossa kaytettdisin samaa vaakamenetelmaa Kkuin
hdyrygeneraattorissa. Laitteiston sijoitustila oli kuitenkin liian pieni riittdvan tarkoille kol-
melle vaa’alle. Taman lisaksi kaytdéssa olevat vaa’at olivat aiheuttaneet turvallisuusris-
keja laitteen toiminnalle, silla ne eivat pysyneet vakaana laitteiston kdyttn aikana ja saat-
toivat vaurioitua esihydrolyysin aikana johtuen niihin kytkettyjen reaktoriastioiden toimin-
nasta. Tastéa johtuen sailididen punnitsemiselle pohdittiin vaihtoehtoista ratkaisua, jossa
kaytettaisiin laitteistoon asennettavia punnitusantureita (kuva 21), joista painesailiot
asennettaisiin rippumaan. Perusteluna télle ratkaisulle oli, ettéd sailiot ja niihin Kiinnitetyt
komponentit pystyisivat liikkumaan vapaammin, kayttaisivat tilaa tehokkaammin ja olisi-

vat vakaampia kuin erillista hyllytasoa tai lattiaa vasten olevat raaka-ainesailiot ja vaa’at.

Kuva 21. Pelkistetty kuva yhden pisteen painonmittausanturista [8].
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Projektinjohtaja kuitenkin paatteli, etta riittavan tarkkojen anturien kustannus-hyotysuhde
ei olisi kehitysprojektin tavoitteiden mukainen. Siksi pohdittiin vaihtoehtoa, ettd massan
sijaan mitattaisiin putkien lapi virtaavaa nesteen maaraa. Tamakin idea osoittautui vai-
keaksi toteuttaa, silla virtaavan nesteen lampétila ja pH (potential of hydrogen)-aste oli-
vat niin korkeat, etté tavalliset nesteenvirtausmittausanturit eivat kykenisi kasittelemaan

laitteistossa virtaavaa nestetta.

Ratkaisuksi jai osittain itse tehty nestevirtauksen tunnistava anturi ja raaka-ainenestei-

den esipunnitus syottosailidihin.

3.2.4 Laajennuksen laitteiston ohjaus

Laitteiston prosesseja ohjattaisiin digitaalisesti, mink& vuoksi lipeéliuosta ohjaavien kom-
ponenttien tuli myos kestdd suurta painetta. Tavalliset jousi- tai solenoidiventtiilit eivat
siksi riittaneet putkiliitoksiin, joissa virtaisi +150 °C lampoista nestetté 6 barin paineella.

Venttiilit valittiin ensisijaisesti niiden soveltuvuuden kannalta, mink& vuoksi piti tehda
kompromisseja niiden ohjattavuusominaisuuksien suhteen. Sen sijaan, etta venttiilit toi-
misivat sahkdvirralla, kaytettaisiin samaa pneumaattista jakotukkia, joka antoi vaantovoi-
man kaikille laitteiston venttiileille. Iltse pneumaattisia komponentteja ohjasivat omat pai-

neilmaventtiilit.

Paineenvaihdon aikaansaamiseksi tuli kuitenkin saada jostain luotua tarvittava ylipaine.
Tasta syysta jokaiselle sailidlle hdyrygeneraattoria ja kuplimislaitteita lukuun ottamatta
tuli liitté& inerttikaasun sy6ttd. Kaasua kuitenkin kyettéisiin ohjaamaan solenoidiventtii-
lien kautta johtuen sen matalasta lAmpédtilasta ja reagoimattomuudesta venttiilien sisais-

ten komponenttien kanssa.
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4  Komponenttien dokumentaatio

4.1 Komponenttien pohjustava tieto

Ennen laajennusta oli selvitettava millaiset maksimirasitukset laitteistoon voisi kohdistua

ja millaisilla tehoilla komponentteja ohjattaisiin.

EETU-laitteiston reaktoriastia oli suunniteltu kestamaan +60 bar paine enintdan +250 °C
sisdlampdotilassa. Reaktoriastia oli alustavasti suunniteltu kasittelemé&an alkoholisia nes-
teitd, ja tankki lammitettaisiin siihen kytketyn 6ljylammittimen kautta. Oljylammitin kier-
rattaisi oljyn reaktorin ulko- ja sisédseinén valiseen tilaan lammittden sisavaippaa, kunnes

se saavuttaisi halutun [ampaotilan.

Hoyrygeneraattorin kayttépaine sai vaihdella +20 ja -1 barin vélilla, silla astiaan kohdis-
tuisi alipaine jaéhdytystilanteessa.

Kaikki EETU-laitteiston nesteitd kasittelevat terdsmateriaalit (sailiét ja putket) olivat
AISI(American Iron and Steel Institute) 316 terasta, silla ne altistuisivat korroosiota ai-
heuttaville liuoksille korkeassa paineessa ja lampétilassa. Komponenttien muokkaus jal-
kikateen oli ollut haastavaa osittain juuri siksi, etta valittu materiaali oli valittu niin kesta-

vaksi.

Haastavimmat komponenttivalinnat koskivat laitteistoon lisattavié letkuja ja antureita. An-
turit antaisivat tarkkoja mittaustuloksia laitteiston toiminnasta, mutta materiaali, josta joh-
timet ja itse anturin mittauspinta oli valmistettu, ei valttdmatta kestaisi kasiteltavaa ai-
netta. Letkujen puolestaan tuli kestaa eri konsentraatiotasoista lipeaa +10 barin pai-
neessa ja +100 °C:n lampdtilassa. Tamankaltaiset nesteet sulattaisivat tavallisen labo-

ratorioletkun tai saisivat sen repeémisen sisaltapain.

Sailididen valinta sujui helposti, silla projektinjohtaja oli jo aiemmin tilannut muutamalta
yritykselta sailidita projektia varten, mm. hdyrygeneraattorin ja reaktoritankin. Valmista-
jille lueteltiin tarkeimmaét kriteerit komponenttien valinnan suhteen: haponkestavyys, tila-

vuus, maksimikayttdépaine ja -lampdotila.
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Tasté johtuen raporttiin ei tehty lujuuslaskelmia komponenteille, silla kaikki valmistettiin

muualla tai koottiin valmiista osista.

4.2 Laitteiston komponenttien tarkoitus

Suuri osa laitteiston komponenteista, kuten venttiilit ja johtimet olivat jo ennalta selvia
siind vaiheessa, kun teknista dokumentaatiota viela harkittiin. Osa komponenttien kéayt-
totarkoituksista ja niiden ulkon&dt olivat niin poikkeavia, ettei tavallinen kayttaja voisi tie-
téaa, miksi ne olivat kytkettyna laitteistoon tai miksi niita ei voitaisi poistaa. Tasta syysta
dokumentoitiin kriittisimméat komponentit ja laitteistoon jatetyt komponentit, koska niita ei

kyettéisi poistamaan ilman suurempaa purkuprojektia.

Reaktoriin kytketty automaattiventtiili (kuva 22) saataa sailioon muodostunutta painetta

manuaalisesti painamalla sen kytkinta konehuoneen ulkopuolelta, tai automaattisesti sii-

hen sy6tetyn komennon kautta tietokoneelta.

Kuva 22. Reaktoritankin pneumaattinen poistoventtiili.

Ns. hanhenkaulan (kuva 23) tarkoitus on estdd l[Ammon siirtyminen pumpun teflonkal-
voille. Hanhenkaulaputken avulla venttiilikoneisto on siirretty riittavan kauas pumpun kal-

volta, mik& paransi kayttoturvallisuutta.
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Kuva 23. Kierratyspumpun valiaineputki "Hanhenkaula".

Siniseen pumppuun kytketty sailié (kuva 24) kuului perkolaatioreaktioon, jossa se vai-
mensi prosessia ohjaavan keltaisen pumpun virtauksesta syntyvaa pulssia tasaisem-

maksi.

Kuva 24. Pulssivaimennin.

Venttiilien V-11 — V15 (kuva 25, kuva 26, kuva 27) kaytto oli vahentynyt perkolaatiotes-

tien vahenemisen vuoksi.
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Kuva 25. Venttiili V-13. Kuva 26. Venttiili V-11. Kuva 27. Venttiili V-15.

Toinen Huber-lammitin (kuva 28) oli myos jatetty kytkematta sahkokaappiin perkolaatio-

reaktioiden vdhenemisen vuoksi.

Kuva 28. Perkolaatioprosessin lampdyksikoiden oljylammitin.

metropolia.fi ﬂfMetropolia



25

Prosessia ohjaava keltainen pumppu (kuva 4) ja lampoéyksikét johtimien valilla (kuva 14)
jatettiin kytkettyna laitteistoon, eika niita poistettu bunkkerihuoneeseen tapahtuvan siir-

ron aikana. Lisaksi niiden purku uudessa tilassa osoittautui liian vaikeaksi.

T INFLOW

1 venael T ourrLow |
ror I

{
) ‘ll ‘
b ERCOLATION ]
"aoTTOM oW CONTRO TeOTTOM | INFLOW CONTROL
’ ) »
\
Poveasel P PERCOLATION |
. .
\ v
Kuva 30. PID-sdatimet pois kaytosta. Kuva 29. PID-saatimet kaytdossa.

PID (programmable integral derivator)-sédatimet (kuva 29, kuva 30) oli kytketty naytta-
maéan paineastioissa olevaa painetta ja lampdtilaa, niiden kautta PC:n ohjelma tekee
muokkaukset lampdtilan sdatdihin. Saatimissa olevia releita kaytettiin laitteiston kompo-

nenttien kuten paineilmaventtiilien ohjaukseen.

4.3 Tilaustuotteiden kriteerit

Laitteiston laajentamista varten tilattavat tuotteet karsittiin ensisijaisesti sen mukaan,
kuinka paljon ne poikkesivat halutuista tai tavoitelluista arvoista. Yksi merkittava tekija
laitteiston kehittdmisen alkusuunnittelussa oli komponenttien koko, silla laitteelle varattu
tila oli jo valmiiksi ahdas. Laajennukselle varattu tila (900 mm x 1000 mm x 350 mm)
osoittautui ahtaaksi jo pelkastaéan séilididen tilavuuden vuoksi. Samaan tilaan oli mahdu-
tettava myos sailididen koteloinnit ja seké sailididen punnitusvélineet. Toimiakseen lait-
teisto tuli tayttaa ja tyhjentd& omatoimisesti riippumatta, siitd kuinka ahdas tila kayttajalle
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oli. Tasta syysta komponentit, joilla oli pienempi pohjan pinta-ala, olivat halutumpia kuin

isommat ja mahdollisesti kallimmat.

Toinen tilattavien komponenttien hankintaa ohjaava kriteeri oli laitteiden liitdnnat ja nii-
den kayttotarkoitus. Valitut putkistot olivat padosin letkuja, jotta ne joustaisivat vapaasti,

kun ne asetettaisiin sailidihin, ja ne olisivat siirrettavissa, mikali laitteistotilaa tuli siivota.

Kolmas komponenttitilauksen kriteeri oli komponenttien toiminnallisuus; mikéli tilattavat
komponentit eivat olleet tarpeeksi tarkkoja, riittavan kestavia tai emaksisia liuoksia kes-
tavia, vaihdettiin komponenttien toimittajaehdokasta.

Edella mainittujen tekijoiden perusteella kaksi viidestd komponenttien toimittajasta kar-
siintui tuotteesta riippumatta, mika osittain johti laitteiston laajennusprojektin kalliiseen

loppuhintaan.

4.4 Laillisuus

EETU-laitteisto suunniteltiin vaarallisena laitteena yleisen hyvan konepajakéaytannon
mukaisesti. Korkeakoulut ja tutkimuslaitokset on vapautettu yleisestd konedirektiivista.
Tama ei kuitenkaan poistanut vaatimusta, ettd komponenttien tulisi tayttaa yleiset 1ISO
(International organazation for standardization)- tai SFS (Suomi Finland Standard )-stan-
dardit, kun niita liitettiin laitteistokokonaisuuteen. Korkeakoulupaja pyrkii kaikissa raken-
nettavissa laitteissaan varmistumaan siitd, ettei niistd aiheutuisi kayttajille tarpeetonta

vaaraa tai turvallisuusriskia.

Mikali laitteisto haluttaisiin myyda Aalto-yliopiston ulkopuolelle, sen tulisi kuitenkin tayt-
téda viranomaisten edellyttamat tyyppistandardit. [13.]

5 Riskianalyysi

EETU-laitteistoa on laajennettu vuosien varrella mahdollistamaan erilaisia prosesseja

tutkimuksia varten. Laitteistoon oli kytketty useita manuaalisia venttiileita, joiden kaytto-

rajojen oli todettu olevan riittavat, mutta kytkentdmuutoksia ei ollut dokumentoitu. Siksi
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tuli selvittaa, mitka uudet asennukset laitteelle olisivat vahingolliset ymparistolle ja kayt-

tajille seka prosessin etta kaytettavien aineiden suhteen.

5.1 Vaaratilanteiden spekulointi

Todennakoisimpana kayttoturvallisuuden riskinaiheuttajana on ollut prosessin toistetta-
vuus itsessaén. Tama johtui siita, etta vaihdettaessa raaka-aineita laitteiston ohjausase-
tukset jaavat sellaiseen tilaan, ettd ne pysayttavat prosessin kokonaan tai estavat sen
kayton. Olennaisin turvallisuusriski oli siing, mitk& venttiileista jaivat kiinni, kun reakto-
rista poistettiin tai lisattiin raaka-aineita, laitetta huollettiin tai ulkopuoliset kayttivét laitetta

ilman kasitysta sen toiminnasta.

Toiseksi suurin turvallisuusriski oli laitteen ylikuormitus. Reagoivia aineita lisattaessa
saattoivat saadot edelliselta kayttajalta jaada liian suuriksi, jolloin johtimet, astiat tai kom-
ponentit, jotka ohjasivat prosessia automaattisesti, kuluisivat ennenaikaisesti tai vaurioi-

tuisivat lilan suurien rasitusten seurauksena.

Kolmanneksi suurin turvallisuusriski oli laitteiston kayttojarjestelmén aiheuttamat vauriot
laitteiston komponenteille. Aalto-yliopiston biokemian laitoksessa oli toiselle laitteelle ta-
pahtunut aiemmin tilanne, jossa laborantti oli kayttanyt laitetta haluamallaan tavalla,
mutta ohjainohjelmassa oli ollut virhe, jonka vuoksi laitteisto ei pysahtynyt ajoissa. Tasta
syysta laite rikkoontui, vaikka ohjelmisto ilmoitti kayttajalle, ettei prosessissa tapahtunut
mitd&n poikkeavaa. Tavoitteena oli, ettd tamankaltainen tapahtuma ei toistuisi nykyisissa

tai tulevissa laitteistoissa.

Alustavat johtopaatokset laitteiston riskianalyysille muodostettiin tutustumalla olemassa
olevaan kytkentdkaavioon. Taman jalkeen tarkasteltiin laitteistoa itsesséan, ja sen pe-
rusteella paateltiin, mitkd asetukset vaurioittaisivat laitteistoa tai sen kayttajad. Sulku-
venttiilit luetteloitiin ja nimettiin omien kytkent&kaavioiden perusteella itse laitteistoon,
jotta voitaisiin paatelld, minka venttiilien tulisi olla kiinni tai auki prosessin ollessa kayn-
nissa. Taman jalkeen harkittiin, mitka olisivat maksimikuormitukset jokaiselle komponen-

tille, jotta laitteen kaytdn voisi lukita silloin kun raja-arvot saavutettiin.
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Myds edellisia laitteiston kayttdjia seka projektinjohtajaa haastateltiin, tapahtuneiden |&-

helta piti tilanteiden kartoittamiseksi.

5.2 Aiemmat varotoimenpiteet

Aalto-yliopisto pyrkii aina ennaltaehkéisemé&én vaaratilanteita. Erityisesti tapahtuneista
lahelta piti tilanteista johtuen, oppilaitoksissa oleville laboratoriolaitteistoille tehdaan

muokkauksia, jotta vaaratilanteet eivat tule enda toistumaan.

Laitteiston kayttoturvallisuutta oli pyritty parantamaan mm. siten, ettéa venttiilin RV1

kahva (kuva 31) oli muutettu jousilukitteiseksi ehkdisemaan kahvan tahaton aukeaminen

tai sulkeutuminen.

Kuva 31. Manuaaliventtiiliin asennettu jousikuormitteinen lukkolaite, joka estaa tahattomat venttiilin
virheasennot.

Ennen laitteiston siirtoa uuteen konehuonebunkkeriin se oli rakennettu saliin, jossa mah-
dolliset vaaratilanteet olivat todenndkoisempia. Tasta syysta reaktorisailion kannen ym-
parille oli rakennettu suojapelti (kuva 32), joka esti paineistetun nesteen vuotamisen.
Aiemmin oli sattunut tapaus, jolloin suojapelti oli sinkoutunut irti sen puutteellisen kiinni-
tyksen takia.
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Kuva 32. Reaktoritankin suojapelti. Ohjauskiskot kotelon sivuilla on asennettu jalkikateen.

Tastéa syysta suojapellin kiinnitys muokattiin lukkiutuvaksi. Tankin ympaérille valmistettiin
myds polykarbonaatista suojus (kuva 33), joka ehkaisisi suojapellin sinkoutumista tai
mahdollisten vuotojen aiheuttamia vahinkoja kayttajille.

Kuva 33. Reaktorin polykarbonaattisuojus. Suojuksen sisélla olevia astioita on kaytetty reaktoritan-
kin tyhjennyksessa.
My®6s reaktoritankin kansi oli suunniteltu uudelleen muutamaan otteeseen (kuva 34).

Muun muassa sekoitin asennettiin laitteelle jalkikateen, minka vuoksi tankin paalle oli

lisattava sisdantulo sekoitinakselia varten.
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Kuva 34. Reaktorinkansi ja -tankki ennen sulkemista. Sekoitinakseli on irrotettuna.

Ennen reaktoritankin kannen muutosta oli sattunut myos tapaus, jossa tankin tasotiivis-
teen vdliin oli joutunut puulastu, joka esti kannen asianmukaisen tiivistymisen. Tama ai-

heutti héyryrdjahdyksen lastun kohdalta, siis lahelta piti tilanteen. Sen vuoksi reaktori-

tankin kansi oli suunniteltava ja tyostettava uudelleen miltei kokonaan kayttoturvallisuu-
den varmistamiseksi (kuva 35).

Kuva 35. Reaktoritankin kansi ja sen kalrez o-rengastiiviste.

Kansi kiristettaisiin lopuksi kiinni siten, etta jokaista pulttia kohden olisi 30 Nm momentti,

ettei tankissa oleva paine tai mahdollinen variné saisi kannen kiinnitysmuttereita 16ysty-
maan.
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6 Yhteenveto

Insindoritydn tavoitteena oli kerata tekniset tiedot laitteiston komponenteista, tiedot kom-
ponenttien kytkenndista, luoda englannin- ja suomenkielinen tydohje nykyisille ja tuleville
kayttajille seka suunnitella uusin laajennus laitteistolle ja selvittd&, mista uudet kom-
ponentit olisivat hankittavissa. Laitteiston kayttoohjeet ja laajennuksen suunnitelma teh-
tiin onnistuneesti, mutta laitteistoon kytkettyjen komponenttien tekninen dokumentaatio
ja komponenttien tilaukset jaivat hieman keskeneraisiksi.

Projektin padmaara ja arviointikriteerit muuttuivat mm. taloudellisista syista viela lahella
projektin ennalta maarattya valmistumisajankohtaa. Tasta johtuen oli vaikea arvioida ke-
hitysprojektin toteutumisen onnistuneisuutta. Kaikki projektiin osallistuneet kokivat tyén
lopputuloksen kelvolliseksi, mutta suuri osa laitteen tiedoista jai viela selvittamatta, mm.

digitalisten painemittareiden kytkennat.

EETU-laitteiston kayttdohje ja sen englanninkielinen versio (liitteet 2 ja 3) valmistuivat
tavoiteaikataulun mukaisesti, ja ne olivat lopuksi ohjaajalle térkein osa projektia. Laitteis-
ton turvallisuuden riskianalyysi ja osa teknisestd dokumentaatiosta jai suppeaksi, silla

projektin ohjaaja ei kokenut niiden olevan tarpeellisia.

Laajennusprojekti jai suurelta osin teoreettiseksi, mutta luodut laajennussuunnitelmat
ovat selkeat ja mahdollistavat laajennuksen toteutuksen mythemmin. Lopullista sel-
vyytta siitd, mink& valmistajan komponentteja tultaisiin kayttamaan, ei projektin aikana
saatu. Laitteiston laajennuksen toteutuksen suurin este oli projektin ajoittuminen keséalo-
makauteen. Kesalomien vuoksi dokumentaatio oli pitkalti omatoimista, minka vuoksi lait-
teiston tekniset tiedot jaivat vajaiksi. Taman lisdksi osa tiedoista, jotka olivat aiemmin
jaéneet dokumentoimatta, jaivat myos osittain tassa tydssa dokumentoimatta, silla mm.
pumppujen moottorien kytkentdjen selvitys olisi vaatinut kaikkien mekaanisten kytkent6-

jen purkamista.

Projekti saavutti ohjaajan rajaamat tavoitteet, vaikka hieman enemman tutkittua tietoa,
tai laitteiston komponenttien I6ydettyja dokumentteja olisi voinut lisata suoraan liitteisiin,
jotta laajennukset ja tulevat kayttbominaisuudet olisivat yksinkertaistuneet alun perin

suunnitellulla tavalla.
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1 ESITTELY

Taman kayttdohjeen tavoitteena on opettaa ja perehdyttaa kayttdja EETU-laitteiston toi-

mintaan, sen rajoitteisiin seka turvallisuusriskeihin.

Jokaisessa kappaleessa selostetaan laitteen kayttamista varten tarvittava tieto ja ohjeis-
tus, jotta laitteiston kaytto olisi turvallista ja toistettavissa. Osaa komponenteista ei pysty
korjaamaan pienelld sdadolla, mutta on olennaista, etta kayttaja saa kasityksen laitteis-
ton toiminnasta, jotta ongelmat prosessien toteutuksissa ovat selvid, helpottamaan mah-
dollisten huoltotdiden tilauksia.

Ennen prosessin aloittamista, kayttajan tulee kirjata omat yhteystiedot laitehuoneen
ovessa olevaan listaan. Laitteiston kaytto edellyttdd naiden turvavalineiden kayttamista:

L

Kuva 1. Laboratoriotakki.  Kuva 2. Suojakéasineet.

Kuva 4. Lampdkintaat. Kuva 5.Suojalasit tai suojavisiiri.

Taman liséksi osa laitteen vaihtoehtoisista komponenteista on sijoitettu tietokoneen alla
olevaan kaappiin. Mikali tarvitset kyseisia laitteita etsi sieltd. Samassa tilassa on myds

joitakin pumpun komponenttien asennus- ja kayttdohjeita.
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Bedienungsanleitung
Operation Manual

Kuva 6. Elektronisille laitteille varattujen lisékaapelien ja ohjekirjojen sailytyslaatikko.

2 YLEISTA

2.1 PAATIETOKONE

PC ohjaa EETU-laitteiston automatisoituja komponentteja prosessin aikana. Naihin kuu-

luu mm. pneumaattisten venttiilien ohjaus seka astioiden lampdtilojen ohjaus.

Kuva 7. Paatietokone.
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Prosesseja ohjaa eLabs-ohjelma, jolla kayttdja voi seurata ja muokata prosessin eri vai-

heita laitteeseen kytkettyjen anturien avulla. Ennen tietokoneen kayttoa tulee varmistaa

muiden elektronisten komponenttien valmiustila ja toimivuus.

Kuva 8. eLabs ohjelma aloittamassa esihydrolyysi ohjelmaa.

2.2 INERTTIKAASUSAILIO

Kuva 9. Inertti N2-kaasun sdilio ja sen saatoventtiilit. Kaasuséilio aukeaa kiertamalla paalla olevaa
venttiilid vastapaivaan.

EETU-laitteisto kayttaa inerttikaasua sailididen sisalla olevan paineen muokkaukseen,
vuototestaukseen seka tankin hapenpoistoon. Siksi on tarke&da varmistaa, etta sailion
venttiili on auki tai kiinni, mikali ajettava ohjelma sen vaatii.
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Kuva 10. Reaktoritankin kaasunsydttoventtiilit.

Puhdistettaessa reaktorisailiota ilmasta, tulee avata kannen paalla sijaitsevat venttiilit,
jotka saatavat ilman kiertoa tankin sisaan ja siitd ulos. Painemittarit nayttavat 0 baria,
kun tankissa on normaali ilmakeh&anpaine, ja kasvattavat lukemaa sen mukaan, kun kaa-
sun maara kasvaa digitaalista ja mekaanista mittaria seuraamalla. Ohjelma ei itse reagoi
paineeseen, vaan paineen sdately jaa kayttajan vastuulle. 60 barin turvarajaa ei tule kui-
tenkaan ylittaa.
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2.3 HUBER-LAMMITIN

Kuva 11. Reaktoriastian Huber-lammitin.

Huber-lammittimet ovat laitteita, jotka kierrattavat kuumennettua 6ljya niihin kytkettyjen
komponenttien lavitse. Lammittimien tarkoitus on muuttaa tai yllapitaa lampdétilaa laitteis-
tossa tiettyjen prosessien aikana, mm. hoyrytys/esi-hydrolyysi, lipean kierratys.
LAMMITINTA KAYTETTAESSA ON TARKEAA VARMISTAA, ETTA NIIHIN KYTKETYT
VESILINJAT OVAT AUKI.

Linjat avataan kaantamalla venttiilit pystysuoraan ja suljetaan kaantdmalla ne vaaka-

suuntaan.

Kuva 12. Huber-lammittimen vesijohdot ja niitéd ohjaavat venttiilit.
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2.4 VENTTIILIT

Venttiilit ohjaavat nesteiden virtaussuuntaa ja itse prosessia. Laitteisto on pddosin auto-
matisoitu, mutta jotkin vaiheet edellyttdvat manuaalisten venttiilien kayttamista, toimiak-
seen johdonmukaisesti. Automaattiventtiileille pystyy kuitenkin antamaan ohittavan kéas-
kyn painamalla niihin kytketyista napeista konehuoneen ulkopuolella. Toimintoa kayte-

taan ensisijaisesti venttiilin toiminnan tarkistamiseksi tai hatatilanteita varten.

Kuva 13. Reaktoritankin hdyrynsyottoventtiilin pneumaattinen kytkin.
2.5 VENTTILIT RV1 JA -2

Venttiilit RV1 ja RV2 ovat kytkettyina pikaliittimeen reaktorin pohjalla. On aina varmistet-
tava, etta pikaliitin on kytkettyna tai tulpattu jokaisen prosessin aikana vuotojen valtta-
miseksi. Kytkettyind komponentteihin, venttiilit tulee kuitenkin avata ja sulkea muuta-
maan otteeseen prosessien aikana. Ajettaessa ohjelmaa automaattisesti voi luottaa oh-
jelman RV1 venttiiliin, mutta silti manuaaliventtiilia RV2 voi kayttaa riittavan suojavarus-

tuksen kanssa.
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Kuva 14. Reaktorin tyhjennysventtiilit. Automaattiventtiili viel&a asentamatta.

2.6 VENTTILITEVO & BV1

Kuva 15. Reaktoritankin kaasun poistoventtiilit.

Nama venttiilit ohjaavat kaasumaisia aineita, jotka poistuvat reaktoritankista. Venttiili
EV9 avataan silloin, kun reaktoriastiasta halutaan poistaa ylimaarainen ilma. Sita voi
kayttaa myods muiden vaarattomien hoyryjen poistamiseen tankista. Venttiilin EV9 ol-

lessa auki, venttiilin BV1 tulee olla suljettuna.
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Venttiili BV1 avataan silloin, kun reaktori tuottaa haitallisia hoyryja tai kaasuja. Venttiili
syottdd nama hoyryt lammonvaihtimeen, joka tiivistaa ja nesteyttda ne keraysta varten.

Venttiilin BV1 ollessa auki, venttiilin EV9 tulee olla suljettu.

Huom

Molemmat venttiilit eivat saa olla misséén kayttotilanteessa yhtaaikaisesti suljettuna.

2.7 LAMMONVAIHDIN/LAUHDUTIN

Kuva 16. Lammonvaihdin.

Lauhdutin keréa prosessissa syntyvat ylimaaraiset hoyryt ja tiivistaa ne nesteeksi. Ennen
venttiilin BV1 avaamista tulee varmistaa, etta laite saa jddhdytysvesisyoton seindssa

olevasta venttiilista.
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Kuva 17. Lauhduttimen ja sekoittimen moottorin jAdhdytysvetta ohjaavat venttiilit.

2.8 SEKOITIN

Kuva 18. Sekoitin ja sen moottori.

Reaktorin kannelle asennettu moottori kayttaa siihen asennettua sekoitinakselia. Siihen
litettdva tera sekoittaa astiaan lisattyja raaka-aineita. Sekoitinta kaytetaan kuitenkin niin
harvoin, etta itse akseli saattaa olla tiell&, kun sill& suoritetaan kaikkia muita reaktiota.
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Kuva 19. Tankin kiertoputki vield irrottamatta. Kuva 20. Kiertoputkenliitoshaaraa tulpataan.

Sekoitinta kaytettdessa kiertoputki tankin pohjassa tulee poistaa ja liitos tulpata, avata

jaédhdytysvesiventtiili moottorille seka sulkea pikaliittimen venttiili [RV1].

2.9 SUOJAPELTI

Suojapelti estdd sauman raoista mahdollisten purkausten kayttgjélle aiheuttavan vahin-
gon, ohjaten hdyrysuihkuin lattiaa kohden. Aseta pellin ohjurit lukituspulttien taakse es-

tamaan pellin siirtymisia.

Kuva 22. Ohjauspelti.

Kuva 21. ohjauspellin tankin p&alla sijaitseva
ohjuri, joka estaa sen liukumisen.
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2.10 POLYKARBONAATTISUOJUS

Laitteistolle tehtiin polykarbonaattisuojus ennen bunkkeritilaan siirtymistd, johtuen aikai-

semmista lahelté piti-tilanteista.

Kuva 23. Reaktorin polykarbonaattisuojakotelo jatettynd varastoon, kun laitteistoa ei olla kaytta-
massa.

Suojus on tarpeeksi korkea peittdmaan reaktorin, ja se on taivutettu siten, etta se peittda

myds tankin ymparilla olevan alueen.
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Kuva 24. Hoyrygeneraattori.

Kaynnistadksesi laitteen, kytke paavirtakytkin Huber-6ljylammittimen ylapuolella ole-
vasta ohjauskaapista. Mikali digitaaliset lukemat eivat nay, laite on oikosulkutilassa, jol-
loin vikavirtasuoja on kytkettava paalle. Siirry sulakekaapille uloskéaynnin vieressa ja
kytke vikavirtasuoja S17 paalle. Yritd kytked virrat paalle uudestaan. Taméan jalkeen
kytke Huber péaalle ja avaa laitteen takana olevat venttiilit, jotka antavat sille vesisyoton.

Poista reaktoriastian pohjalla oleva pumppuun kytketty putki kiintolenkilla tai jakoa-
vaimella. Irrota reaktorin paalla olevat pultit ja avaa hydraulinen venttiili reaktorin rungon

oikealla puolella. Taméan avulla voit laskea tankin tayttoa varten.

Huom

Jos kiertoputkea ei ole irrotettu ennen reaktoritankin laskemista, putkisto vaurioituu.

Kuva 25. Kierratysputki irrotettuna laitteesta. Muista kayttaa k&sineitéd, mikali jotain voisi vuotaa.
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Huom

Mikali aiot pelkastaan suorittaa esi-hydrolyysin, sinun ei tarvitse kiinnittda kiertoputkea

reaktoriin, mutta muista tulpata tyhjaksi jaava ulostulo. Jos tama haara on jatetty auki,

sielta virtaa paineistettua puusilppu ja hdyryseosta.

Kuva 26. Laitteen rungon oikealla puolella oleva hydraulinen-venttiili.

Kun tankki on taytetty halutulla maaralla puuhaketta, toista edellinen prosessi kaantei-
sessd jarjestyksessa. Sulje hydraulinen venttiili, nosta tankki rungon vasemmalla puo-
lella olevasta kahvasta, kiinnitéa pultit momenttiavaimella n. 30Nm voimalle ja kiinnita tan-

kin pohjalla olevaan pikaliittimeen jaahdytysputki ja aseta sille jaAdhdytysvesiastia.

Flal

Kuva 27. Reaktoritankin nostokahva. Tankki nostetaan yl6s kiertdmalla kahvaa myo6tépaivaan.
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Huom

Kannen suojapelti tulee asettaa paikoilleen, kun tankki on taytetty. On olemassa riski,
ettd astia ei ole taysin tiivis, vaikka pultit olisi Kiristetty, jolloin tankin ja kannen valista voi

lentdd kuumaa ja paineistettua nestetta kayttajan paalle.

Ennen ohjelman ajoa, hoyryastia tulee tayttaa riittavalla maaralla vettd n. 6—6,5 kg
vaa’alla. Hoyrygeneraattori liitetaan reaktoriin pikaliitinletkun kautta pohjasta. Varmista
ettd keltakahvainen ohjausventtiili RV1 on kiinni, jotta lammitetysté puuhakkeesta liuen-

nut liuos ei paase valumaan letkuun.

Huom

Kun automaattiventtiili RV1 on asennettu, tulee manuaaliventtiilin RV2 olla auki. Tieto-

kone avaa tai sulkee RV1:n ajettavan ohjelman mukaisesti.

Kuva 28. Laitteiston hdyrygeneraattori, jota ollaan tankkaamassa vedella.

Kirjaudu ohjaustietokoneelle, valitse ja suorita "pre-hydrolysis”-ohjelma. Ohjelma on ja-
ettu neljaan vaiheeseen: esilammitys, esihoyrytys, héyrytys seka lammitys p-kertoimen
saavuttamiseksi. Ohjelmasta voidaan muuttaa p-kerrointa, sydtetyn hdyryn maaraa seka

maksimilampdtilat reaktori- ja hdyrygeneraattoriastioille. Molempien lampdtilojen tulisi
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olla vahintdaédn +100 °C, silla astiat lammitetaan sisavaipan ulkopuolelta, jolloin lampda

kuluu sen siirrossa seinan lavitse.

EETU-laitteisto aloittaa prosessin lammittamalla astiat kondensaation ehkaisemiseksi.
Taman vaiheen keston maarittavat ohjelmaan syotetyt ajan arvot "steam T” & "vessel T”.
Kun halutut arvot on saavutettu, hoyrygeneraattorin automaattiventtiili SG1 aukeaa.
Muutama sekunnin kuluttua, riittava maara hoyrya kertyy letkuun, jolloin se avaa reakto-
rin pohjalla oleva pohjaventtiili RV2. HOyrya syotetddn astiaan, kunnes sita on riittava

maara tankissa (kun RV1 on asennettu, laitteisto tekee tAman automaattisesti).

Kuva 29. Venttiili SG1 avatussa asennossa.

Esihdyrytyksen keston méaarittda kuplimille tiivistyneen liuoksen massa. Saavuttaessaan
halutun arvon ohjelma sulkee venttiilin [SG1]. Sen vuoksi on tarkeaa, etta tankin poh-
jassa oleva venttiili [RV2] suljetaan myds valittdmasti sen jalkeen. Mikali nain ei tehda,

ligniiniliuosta valuu takaisin letkuun, mika toistuessaan voi aiheuttaa tukoksen letkuun.
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Kuva 30. Kuplimet.
KAYTTAJAN TURVALLISUUDEN TAKIA, SEURAAVA VAIHE ON ERITTAIN TARKEA
SUORITTAA OHJEIDEN MUKAISESTI.

Suljettuasi venttiilin RV2, avaa suojakintaita kayttden héyrygeneraattorin letkussa oleva

poistoventtiili ylimaaraisen hoyryn poistamiseksi putken ja generaattorin valill.

Kuva 31. HOyrya poistetaan venttiilin SG3 kautta.

Hoyryn poistuttua odota, kunnes ohjelma saavuttaa sille asetetun p-kertoimen. Tassa

valissa voidaan irrottaa hdyrygeneraattorin letku ja kiinnittd& tankin pohjaan poistoputki,
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valmistaa sille jddhdytyshaude hakemalla jaata, ja liittdd astian pohjaan jadhdytysve-

siletku. P-kertoimen ollessa muutaman yksikon péaassa halutusta arvosta, voidaan aloit-

taa ligniiniliuoksen tyhjentaminen reaktorista.

Kuva 32. Jadkone huoneessa kemian laboratorioiden vieressa Tarvittaessa jadhaude saadaan jaako-
neelta.

Kuva 33. Reaktorin jadhdytysputki valmiina tyhjennykseen.

Astioiden jaghdyttya voidaan siirtya Vaihtoehtoon 2 tai 3.

Mikali aiot lopettaa laitteen prosessin tdhéan, toista seuraavat vaiheet:

1. Avaa reaktorin paalla olevat pultit, poista ja puhdista kierratysputki, mikéali se on

liitetty laitteeseen.

Saada viilennysohjelma Huberille nopeuttamaan reaktoritankin jAdhtymista.

3. Laske reaktoriastia, veda rungon ja astian valissa olevaa metallista kahvaa,
jotta voit kaantaa tankkia turvallisesti. Tarvittaessa kayta mustaa kahvaa apuna
helpottamaan otetta. Nain reaktoritankki tyhjennetddn helpommin reagoineista
aineista.

N
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4 KAYTTOVAIHTOEHTO 2: ERAMENETELMA
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Kuva 34. Laitteeseen kytketyt pumput.

Mikali tarkoitus on kasitellda hoyrytettyd puuhaketta edelleen, ala avaa tankkia esihydro-
lyysin jalkeen.

Ennen prosessin aloittamista, hae tarvittavat valkoliped ja pesunesteet valmiiksi. Var-
mista, etta reaktoritankki on tyhjennetty ylimaaraisesta ilmasta, ja syota reaktoriin inert-
tikaasu 1,7-2 barin valiseen paineeseen. Avaa inerttikaasupullo tietokoneen vieresta ja
poistoventtiili EV3 reaktorin takaa. Sy6ta kaasu avaamalla reaktoritankin saatoventtiilia,
kunnes sen painemittarit saavuttavat halutun 1,7-2 barin paineen, tyhjenna reaktori kaa-
susta kaksi kertaa ylimaaraisten kaasujen puhdistusta varten painamalla Huber-lammitin
1:n padlla olevasta venttiilin kytkimesta. Taméan jalkeen tayta sininen pumppu valkoli-
pedliuoksellasi.

Avaa saatoventtiili sinisesta pumpusta, kytke musta letku sinisen pumpun ja pikaliittimen
valilla, ja sydta mittaamasi maara valkolipeda astiaan kaynnistamalla kalvopumppu kyt-

kimen kautta. Sulje pumpun saatoventtiili, kayttamatta likaa voimaa.

Kuva 36. Kalvopumpun kytkin. Kuva 35.Siniseen pumppuun kytketty manuaali-

venttiili.
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Kuva 37. Esimerkki pumppausprosessista.

Kirjaudu tietokoneelle ja valitse "batch-method”-ohjelma. Aloita prosessi neutralisointioh-

jelmalla, jotta prosessi toteutuisi mahdollisimman tarkasti.

Kun reaktori on taytetty halutuilla raaka-aineilla ja ylimaarainen ilma on poistettu, aseta
viela yksi astia poistoputken alle sen tyhjennysta varten ja aloita ensimmainen vaihe oh-
jelmasta. Noin 90 minuutin jalkeen ohjelma on puolessa vélissa, jolloin voit tayttéda pois-
toputken ymparilla olevan astian jailla ja jadhdytysvedella. Tyhjenné tankki mustalipe-
asta ennen seuraavaa vaihetta avaamalla venttiili RV2 varovasti. Muista suojavarustei-

den ja polykarbonaattikotelon kaytto.

Kuva 38. Epatavallinen keino tyhjentaa tankki. Vuotojen ja kaatumisriskin takia aseta tyhjennysastiat
tasaisille pinnoille ja alustoille.
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Kun reaktoritankki lakkaa vuotamasta nestetta tyhjennysastiaan, siirry seuraavaan sulfidi
menetelmaan, toistamalla edellinen prosessi hieman vakevammalla valkolipeéliuoksella.
Prosessi on vaiheiltaan sama kuin edellinen, joten muista sulkea venttiili [RV2] proses-
sien valissa. Voit kayttaa myods samaa astiaa valkolipeélle tayttaessasi tankkia seuraa-

valla raaka-aine-eralla

Kun olet toistanut prosessin, tyhjentanyt tankin mustalipeasté ja ohjelma on lopettanut,
siirry viimeiseen vaiheeseen. Taytd astia pesunesteelld, pumppaa se tankkiin ja valitse
tietokoneelta ohjelma. Taméan prosessin valmistuessa ota isompi tyhjennysastia, johon

voit tyhjentdd mustaliped ja pesunesteseoksen.

Poista ja puhdista tyhjennys- ja kiertoputket, avaa pultit reaktorin paalta ja avaa hydrauli-
nenventtiili. Veda metallisesta kahvasta rungon ja tankin valissé ja kaytd mustaa kahvaa
kallistamaan tankkia helpottamaan tyhjennysta.

Kuva 39. Reaktoritankkia kallistetaan kahvoja kayttaen.

Kuva 40. Astia, johon on kerétty kasiteltyad puuhaketta ja mustalipeaa.
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5 KAYTTOVAIHTOEHTO 3. NESTEENSYRJAYTYS
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Laite on kayttovalmis, kun tankki on taytetty puuhakkeella, kaksi séiliotd mustalipealla ja
yksi valkolipeélla. Tama kierros edellyttaa, etta sailidita tulee tyhjentaa ja tayttda muuta-
maan otteeseen prosessien valissa.

Huom

Lisdainesailioita taytettdessa on tarkedd, ettd reagoivien nesteiden maarat ovat mitta-

suhteessa samat, kuin puuhakkeen maaré. Ohjelma edellyttaa, etta sailidihin kuitenkin
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jad hieman nesteita, muuten sailidissa oleva ylimaarainen kaasu paasee purkautumaan

sailiosta putkistoon ja saattaa vaurioittaa mittauslaitteistoa ja pysayttaa kierron.

Ohjelma lammittaa reaktoritankin ja lisdainesailiét haluttuun lampétilaan +150 °C, jonka
jalkeen se avaa venttiilit [FV1] ja [FC1] ja syéttaa solenoidiventtiilin [GV1] kautta n. 10
barin paineen sailioon, jotta liuos voisi siirtyd reaktoriastiaan. Taman jalkeen syotetty
mustalipedliuos sekoittuu ohjelmoidun ajan puuhakkeen kanssa, ja liuosta pumpataan

hakkeen lavitse asetetussa lampdtilassa.

Seuraavaksi ohjelma lammittaa ja syottaa valkolipean tankkiin avaamalla venttiilit [FV2]
ja [GV2], ja sulkemalla venttiilit [FV1] ja [GV1]. Reaktoritankkiin sydtetdén valkolipeaa,
jolloin mustalipea siirretddn paineilman avulla venttiilien [LV1] ja [LV3] kautta sailiGihin
tyhjennettavaksi. Kun valkolipeda kierratetaan tankissa, tarvitaan kaksi astiaa, joihon
voidaan tyhjentad siirretyt mustalipealiuokset. Tassa yhteydessa voit tayttaa toisen asti-

oista pesuliuoksella prosessin viimeista vaihetta varten.

Viimeinen vaihe alkaa, kun valkoliped on kiertanyt tankissa ohjelman loppuun asti. Ta-
man jalkeen ohjelma avaa venttiilit [GVX] ja [FVX], ja sulkee venttiilit [LV3, FV1, FV2,
GV1, GV2]. Tassa vaiheessa sekoittunut mustalipea siirretdédn nesteen avulla sailiodn 1
ja pesuneste siirretddn reaktoritankkiin. Prosessia toistetaan ohjelmaan syétetyn ajan

verran, jonka aikana kayttaja voi halutessaan poistaa astioista niiden liuoksia.

Ohjelman paatyttya on tarkeaa, etta kayttdja tyhjentaa kaytetyt sailiét liuoksesta ja reak-

toriastian mustalipeé ja pesunesteliuoksesta.

Nesteiden tyhjennyksen jalkeen ja astian jAdhdyttya poista ja puhdista tyhjennys- ja kier-
toputket, avaa pultit reaktorin paaltd, ja vapauta hydraulinen venttiili. Veda metallisesta
kahvasta rungon ja tankin vélissa ja kdytd mustaa kahvaa kallistamaan tankkia helpot-

tamaan tyhjennysta.
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6 KAYTTOVAIHTOEHTO 4. PERKOLAATIO
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Ennen prosessin aloittamista, kaynnista kaikki Huber-lammittimet sek& varmista, etta

keltainen ja sininen pumppu ovat kayttovalmiina.

Poista kiertoputki reaktoritankin pohjasta ja avaa pultit reaktorin paalta. Tayta reaktorias-
tia halutulla maaralla puuhaketta, sulje kansi kdantamalla rungon vasemmalla puolella
olevaa kahvaa kayttaen, kirista laitteen raikalla pultit n. 30 Nm:n voimalla ja aseta suoja-
pelti paikalleen. Taman jalkeen hae astia ja tayta se perkolaatioprosessin kautta kierra-
tettavalla nesteellda, nyt voit pumpata halutun maaran liuoksia reaktoriastiaan.
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Perkolaatioprosessin alussa ohjelma lammittaa ja kierrattaa tankissa olevat nesteet puu-

hakkeen lavitse halutun ajan.

Prosessi syottaa nesteet reaktoritankissa olevan biomassan lavitse. Lopuksi reagoineet

nesteet kiertavat venttiilin V-11 lavitse toiseen lauhduttimeen.

Kuva 41. Perkolaatiopumpun tyhjentava takavastusventtiili.

Neste poistuu vinreda takavastusventtiilia sdatamalla haluttuun astiaan. Prosessin kesto

riippuu kayttajan asettamasta arvosta ajalle.

Prosessin valmistuttua, sulje pumput. Poista ja puhdista tyhjennys- ja kiertoputket, avaa
pultit reaktorin p&alta, ja vapauta hydraulinen venttiili. Veda metallisesta kahvasta run-
gon ja tankin valissa ja kaytd mustaa kahvaa kallistamaan tankkia ja helpottamaan tyh-

jennysta.
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7 KAYTTOVAIHTOEHTO 5. SEKOITIN
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Avaa reaktoriastia. Siirry reaktorin huoneeseen, ja poista reaktoriastian pohjalla oleva
pumppuun kytketty putki kiintolenkilla tai jakoavaimella. Irrota reaktorin paalla olevat pul-

tit ja avaa hydraulinen lukko reaktorin rungon oikealla puolella. Tamén avulla voit laskea
astian tayttoa varten.

Kiinnita sekoitinakseli ja sekoitinlavat, mikali ne eivat ole jo valmiiksi kiinni moottorissa.
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Kuva 43. Sekoitinakseli johon on kiinnitetty ~ Kuva 42. Sekoitinakseli ennen lavojen kiin-
sekoitinlavat. nitysta.

Huom

Ala kiinnita kiertoputkea siniselle pumpulle, vaan kiinnita erillinen metallinen tulppa put-
ken sijasta. Prosessi ei kaytd mitdan pumppua, jolloin liuoksien valuminen putkeen ai-

heuttaa vain haittaa. Varmista, etta sulkutulppa on riittavan tiivis, ennen prosessia.

Taman jalkeen tayta astia halutulla maaralla lipealiuosta ja biomassaa (esim. sahapu-
rua), ja toista edelliset toimenpiteet kdanteisessa jarjestyksessa sulkeaksesi reaktorin.

Siirry ohjaustietokoneelle, ja valitse eLabs-ohjelmasta "mixer’-ohjelma.

Ohjelma aloittaa lammittdmalla astian haluttuun [Ampdtilaan [+1xx °C], jonka jalkeen se
kytkee reaktorin paalla olevan moottorin ja aloittaa puuhakkeen sekoittamisen. n.90 mi-
nuutin kuluttua ohjelma on miltei valmis, minka jalkeen reaktorin pohjasta olevasta vent-
tillistd RV2 voi poistaa liuoksen omaan astiaan. Kayta nesteenpoistoon jaahdytysputkea

ja jadhaudeastiaa (sivu 17).

Kun keittoliuos on poistettu, ohjelma on paattynyt ja reaktori on riittavasti jaahtynyt avaa
pultit reaktorin paalta ja vapauta hydraulinen venttiili. Veda metallisesta kahvasta rungon
ja tankin vélissa ja kaytd mustaa kahvaa kallistamaan tankkia ja helpottamaan tyhjen-

nysta.
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TURVAOHJE

1. Varmista, ettd konehuoneessa ei ole ketdédn ennen halutun prosessiohjelman
aloittamista

2. Laitteistoa kaytettdessa tarkeinta on varmistaa, etté oikeat manuaaliventtiilit
ovat auki.

3. Tayttaessasi reaktoria milla tahansa muulla kuin ilmalla, sulje ilmanpoistovent-
tiili ja avaa saatoventtiili reaktorin ja lammdnvaihtimen valilla. Avaa seinalla
oleva jaahdytysvesi lauhduttimelle. Tama tiivistaa kaikki mahdollisesti haitalliset
hdyryt kuplimille estaen niiden vapautumisen ilmastointikanavaan.

4. Kaikkien muiden venttiilien on oltava kiinni prosessin aikana, ja ne voidaan
avata vain hatatapauksissa tai testien aikana konehuoneen ulkopuolelta.

5. Kayta suojavarusteita, kun taytat tai tyhjennat sailioitda. Kasiteltavat kemikaalit
ovat syovyttavia, arsyttavia ja hengitysta ahdistavia niiden rikkipitoisten yhdistei-
den vuoksi.

6. Tarkista jokaisessa sdilidssa oleva paine, ennen ja jalkeen prosessin. Poikkeuk-
selliset lukemat viittaavat vikatiloihin, ja voivat merkita vaurioita laitteissa, johti-
missa tai venttiileissa. Lukemat voivat myds tarkoittaa, etta sailidihin on jaanyt
edellisiltd kerroilta kaasuja tai nesteita, jotka tulee tyhjentdd ennen seuraavaa
kayttoa.

7. Ala yrita ohittaa ohjelmoituja kaskyja. Tama voi kuormittaa komponenttia yli sen
murtorajan ja aiheuttaa vakavia vaurioita laitteistolle, kayttajalle tai molemmille.

8. PC:ta ei saa ohjata pilvipalvelujen tai ulkoisten palvelimien kautta. EETU-lait-
teisto ei pysty tunnistamaan valmiustilaansa kaytossa tai lepotilassa. Ristiriitai-
set komennot tietokoneen ja muiden komponenttien valilla voivat kumota toi-
mintoja ja aiheuttaa kayttajalle vaaraa.

9. Ala yrita I0ysata, korvata tai irrottaa sahkoisia johtimia, putkia tai letkuja, jotka
ovat kytkettyna laitteistoon. Laitteisto kayttaa paineistettuja nesteita ja kaasuja,
jotka ovat vaarallisia vuotaessaan pienistd raoista, jotka johtuvat I6ysasta kiris-
tyksesta tai liitannasta.

10. LAITTEISTO ON AINA SAMMUTETTAVA ENNEN VIKATILOJEN KORJAA-
MISTA.

11. Muista, ettd reaktoritankki tulee aina puhdistaa prosessin suorittamisen jalkeen.
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1 Description of the work

1.1 Procedures

The machine is meant to handle processes which require circulating heated fluids into a
reactor tank. Some examples have been: percolation, stirring, kraft cooking and one case
of ethanol distilling. Some of these processes have been discontinued, due to their high
risk and some are shelved due to a lack of interest, though the potential to do said ex-
periments still exist.

Operators are usually professors, though it has been advised that students would also
be able to access the machine in the future when doing research for thesis’.

Operation are run on workdays between 8:00-15:00, depending on the scale of experi-
ments tested.

1.2 Equipment

Describe the equipment and the accessories using flowcharts, diagrams and photos.
Include information concerning materials and their corrosion, temperature and pressure
limitations. If possible, write down step-by-step procedure for the experiments/analysis
method/tests to be carried out and an emergency shut down procedure. The last one
should be on view near the equipment together with the name and contact information
of the person responsible for the equipment.

General diary of using and users of the equipment, maintenance information and instruc-

tions for regular cleaning should also be available.

1.3 1.3 Scheduling

Operators make reservations for their experiments, which can be discussed from an

online workspace, or e-mailing users directly.
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1.4 1.4 Operators and their training

Operators are experts in the field of chemical processing, or students willing to operate
according to the manual and general safety procedures. All users are required to leave
their contact information, and log what experiments have been conducted into the appa-

ratus’ operation notebook.

2 Workplace

As of 2018 the machine has been assigned its own bunker room, due to harmful vapors
formed during processes, which are releases in small quantities during the extraction.
The room has a blast door with a window in addition to its plated door. Additionally al
electrical components have been grounded through wiring inside the bunker room and
its circuit box. While the machine poses no immediate danger if all safety apparel has
been attached properly before each process, it may pose some risk of burns or combus-
tion if components with a high temperature are touched with flammable materiel while
the machine is running.

Find out, if there is a need for special ventilation, fume hood or local ventilation in the
course of your work, or if the work should be carried out in a bunker room. Describe the
room and potential safety devices and security systems installed in the room. Take into
account other activities in the room; is there a possibility for a harmful or dangerous
interactions. Notice the location of the nearest emergency exits, fire extinguishers, safety

showers, eyewash stations and special first aid supplies.

3 Handling of waste
Refuse generated from each phase is gathered and contained for further study or dis-

posed of quickly thereafter.
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Workplace:

Aalto University

Risk assessor (s):

Henri Kallio

Title: Trainee

Assessment date:
15.8.2019

Title of project:

10L-Reactor “Eetu”

Review date: 21.8.2019

Title of procedure:

Kraft cooking

Frequency of procedure:

3x per month

Duration of procedure:6 h

Complete for each chemical referring to the (Material) Safety Data Sheet (M)SDS

Chemical Hazardous | Classification | CAS (UN) Volume or Quantity
(and concentration if ap- chemical/ | (1999/45/EC) number (mL or g)
plicable) substance? used in procedure
o Yes No
White liquor (NazS + (1)) 1313-82-2 500 mL
X []
) Yes No
Black liquor (NaOH + (I)) 1310-73-2 500 mL
X []
Steam (H20 (g)) ves No 7732-18-5 6000 mL
2 -lo- m
X []
Water (H:O (1)) ves | No 7732-18-5 6000 mL
2 -16- m
[] X
Woodchips ( ves No 6000
g
[] X
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What could happen Potential Conse- Likelihood | Risk rating | Controls Controls

hazards quence of ex- | of it to hap- required I_iitaiénple-
posure pen c (g)wented

Processed compunds | Burns Detrimental Highly un- | Medium Isolation Yes No

burst out before extrac- likely X ]

tion

Processed compunds | Irritation Harmful Likely Medium Protection | Yes No

splash on operator af- X ]

ter extraction

Operator ingests pro- | Poisoning | Life treath- | Unlikely High Training Yes No

cessed fluids acci- ning X ]

dentally

Operator mishandles | Bruising Detrimental Likely Medium Training Yes No

tools when operating ] X

the machine

Operator inhales va- | Dizziness Harmful Likely High Training, Yes No

pours when extracting protection | [X] ]

residue

Operator leaves com- | Flammable | Detrimental Highly un- | Low Training, Yes No

bustible material on likely engineer- | [] X

components that heat ing.

up during the process

Chemicals used in the | Corrosive | Detrimental Unlikely High Yes No

experiment splash on = ]

the user before the ex-

periment
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1 FOREWORD

The purpose of this manual is to introduce the basis of operations for the EETU-appa-
ratus, its potential risks and limitations of its variety of uses.

Each chapter gives necessary information for the user, when operating the apparatus
according to safety procedures and general protocol for each process.

While some components are beyond quick fixes, it is important to recognize when and
how they operate, in case of irregularities arise during a process, which require mainte-
nance.

Before beginning a run, apply contact information to the note board placed on the door,
to ease future communication regarding the apparatus. Operating the machine requires
the following safety equipment:

AT

Picture 1. Laboratory coat

Picture 3. Safety gloves

Picture 4.Heat mitts Picture 5.Safety goggles or an eye-shield
Additionally, some optional components for the apparatus can be found in the cabinet

below the main computer. Should the need for said components arise, search there first.

There you can also find some manual for the pumps installation guides and manuals.
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Bedienungsanleitung
Operation Manual

Picture 6. The box reserved for additional cables and manuals.

2 GENERAL INFORMATION

2.1 MAIN COMPUTER

The main computer serves as the driver for the automated processes of the apparatus;
this includes in some cases the control of the pneumatic valves and set temperatures

assigned for the components.

Picture 7. The main computer.
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The program is run by e-Labs, which you can monitor during all processes to give a

better understanding on the state of operations. Before using the computer however, it

is important to turn on the other vital electronics.

Picture 8. The program e-Labs, prior to running the pre-hydrolysis process.

2.2 INERT GAS CONTAINER

Picture 9. The inert gas container with its control valve. Turn the valve counterclockwise to open the
canister.

The device uses inert gas to control the pressure inside the containers; it is also used
when purging the reactor tank, and checking for potential leaks in the apparatus. As
such, it is important to open and close it accordingly to the process, which you are run-

ning.
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Picture 10. The reactor tanks gas feed valves.

When purging the reactor tank, open the valves, which feed the gas to the tank, and then
proceed to increase the pressure to the desired levels. The Pressure gauges will show
0 bars when the pressure is equivalent with the atmosphere and will increase in value,
when more gas is inserted. The program itself does not react to the pressure accordingly,

so remember not to exceed the pressure over the safety limit of 60 bars.
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2.3 HUBER OIL HEATER

Picture 11. The reactors Huber heater.

The Huber heaters are devices, which circulate heated oil in the reactor tank, with a
temperature inputted to the operating process, steaming, cooking etc. The goal is to have
the containers and components kept in a steady temperature during each process.
WHEN OPERATING THE DEVICES, IT IS IMPORTANT, THAT YOU REMEMBER TO
OPEN THE COOLING WATERVALVES.

The valves are opened by turning them vertically, and opened by turning them horizon-
tally.

Picture 12. The Huber heaters waterlines and valves.
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2.4 VALVES

Valves control the directions of flow during operations run by the apparatus during all
stages of processes. While the apparatus is mostly automated, some processes require
manually opening and closing valves, to proceed gradually. Automated valves can be
overridden by pressing the switches attached to the wall outside the bunker room. These

switches are used primarily for checking the functionality of components and only in

emergencies.

Picture 13. The pneumatic switch for valve SG1.
2.5 VALVES RV 1&2

The valves RV1 and RV2 are connected to the quick connector on the bottom of the
reactor. It must be ensured that the quick connector is closed or open during all stages
during runs to prevent leakage. The valve RV2 may still be needed to be closed and
opened various times during some process. While you can run the program automatically
controlling only the valve RV1, it is still possible to use the valve RV2 with the appropriate

safety gear.
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Picture 14. Valve RV2 connected to the quick connector, prior to the installment of valve RV1.

2.6 VALVES EVO &BV1

Picture 15. The reactors gaseous exhaust valves.

These valves control the exhaust direction of gas contained in the reactor tank. The valve
EV9 is left open when purging the reactor tank of excess air. It may also be used when
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purging non-hazardous vapors from the tank. When it is open, the valve BV1 should be
closed.

The valve BV1 is opened, when the reactor produces hazardous gaseous compounds.
The steam is the fed through the valve to the condensation line, where it is liquefied, for

easier storage and extraction. When this valve is open EV9 should be closed.

Note

Both valves are never to be closed simultaneously.

2.7 CONDENSER

Picture 16. The condenser.

The condensers purpose is to condense and collect the gaseous vapor phase. Before
opening the valve BV1, make sure to open the waterline to the condenser as seen in the
picture below.
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The stirrérs ca
" control valve

Picture 17. Valves controlling coolant fluid for the stirrer servo and condenser.

2.8 STIRRER

Picture 18. The stirrer and its axle.

The axle on the top of the reactor tank is meant for stirring material placed in the reactor
tank. While its use is mostly optional, it affects the overall volume remaining in the r
during all reactions.
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Picture 19. The tank prior to disconnecting the Picture 20. The circulation junction being plugged.
circulation pipe.

When using the stirrer remember to close the circulation route on the bottom of the tank,

open the cooling water valve for the motor, as well as the valve RV1.

2.9 THE CONTAINMENT CASE

The purpose of this casing is to shield unexpected outbursts from the between the seams

of the tanks lid. Place the guiderails behind the safety bolts to ensure it stays in place.

Picture 22. The containment case. Picture 21. The containment cases bolts,

which prevent dislocation.
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2.10 POLYCARBONATE CASING

Due to prior incidents, where fluids and steam have managed to leak through cracks in
the lid, another safety measure was made to append the containment case before the
apparatus in its entirety was moved into a bunker space.

Kuva 23.The reactor tanks safety glass, left in storage when no processes are being run.

The polycarbonate case is tall enough to cover the reactor in its entirety, and it has been
bent in a way that it cover the area around the reactor tank as well. When it is placed in
front of the reactor after raising the reactor tank and attaching a drainage coil with a
cooling bath, it will ensure that the only possible point of leakage or drainage will occur
through a small slot in the casing. There is also a small chute that can be slid upward, if

users wish to open or close the valve RV1 during runs.
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3 CYCLE OPTION 1. PRE-HYDROLYSIS
4—Exhaus
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Picture 24. The steam generator.

To start the apparatus, switch on the main power from the circuit box above the Huber
machine. If the digital displays do not light up, the fuse has been blown, in which case
proceed to the fuse box next to the exit, and switch the fuse S17 back on, it has been
labeled for the reactor. Once the power seems to be flowing, turn on the Huber, and open
the valves that control the water behind the device.

Once the power has been turned on proceed to load the reactor tank with the intended
amount of wood chips. Use a wrench or ring spanner, to remove the circulation pipe and

bolts atop the reactor, so you can lower the tank.
Note

If the circulation pipe is not detached prior to lowering the ractor tank. It will damage the

Picture 25. The circulation pipe being removed from the reactor. Remember to use gloves in case
something will leak.
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Note

If you plan on only running the pre-hydrolysis program, either plug the circulation junc-
tion, or reconnect the circulation pipe. If the junction is left open, pressurized steam will

fly through the pipe. Otherwise connect the pipe as you did when removing it.

Picture 26. The hydraulic valve, placed on the right side of the reactors frame.

When the reactor tank is filled with the intended amount of woodchips, repeat the previ-
ous process in the reverse order. Close the hydraulic valve, raise the tank by turning the
crank on the left side of the reactor and close the bolts atop the reactor with a torque
wrench to a force of 30 Nm. Attach the cooling coil to the quick connector and place it

into a cooling water container.

Picture 27. The crank used for lifting the reactor tank. Turn it clockwise to raise tank.
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Note

The lids safety plate is meant to be attached after closing the tank. There exists a risk,
that the reactor is not completely sealed, although the bolts are closed, where hot pres-

surized fluid will spray from between the steam on to the user.

Before running the program fill the steam generator with a sufficient amount of water
circa 6-6,5 kg on the scale. Connect the steam generator to the reactor through the quick
connector on the bottom, then proceed to the computer. Make sure the yellow handled
control valve RV1 is closed, to ensure that fluids dissolved form the woodchips will not

flow back into the hose.

Note

When the automated valve RV1 is installed, the manual valve RV2 is meant to be open.

The computer will then close or open RV1 accordingly by the program.
- - } —
NG

Picture 28. The apparatus’ steam-generator, being filled with water.

Log in to the main computer, and proceed to run the pre-hydrolysis option. The pre-
hydrolysis process is divided into four stages: pre-heating, pre-steaming, steaming and
final heating to the inputted p-factor. You can toggle the p-factor, amount of steam fed to
the tank through the program, the time required to run the process, and the maximum
temperature you want to heat the reactor and generator. These values determine the
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time needed to run a batch and should be slightly above +100 °C, because the containers

inner surface is not heated directly, causing some loss of heat during the transferrence.

The EETU-apparatus begins the process by heating the vessels to prevent
condensation. The duration of pre-heating is determined by the time inputted to the ap-
paratus, steam T & vessel T. Once the values have been reached, the steamgenerators
automatic valve SG1 will open, wait for a few seconds, so that a steady amount of steam
can build into the tube and then open the yellow valve, on the bottom of the reactor; this

will prevent the water from flowing back into the generator. Open the water valve on the

wall, for cooling the condenser.

Picture 29. The automated valve SG1 in the opened position.

The duration pre-steaming is determined by the mass of condensed water in the
bubblers. Once the desired amount has been reached, valve SG1 will close, so it is
important to close the manual valve RV2 quickly thereafter; otherwise lignin fluid will flow
back in to the tube, which will clog it upon repeated occurance.
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Picture 30. The bubblers.

FOR THE SAKE OF THE USERS SAFETY, THE FOLLOWING STEP IS EXTREMELY
IMPORTANT TO DO AS INSTRUCTED. After closing the valve RV2, open the valve in
the steam hose using heat mitts, to drain excess steam between the tube and the gen-

erator.

Picture 31. Steam being drained from valve SG3.

After draining the steam, wait until the program reaches its p-factor. While waiting, it is
possible to detach the steam-generators hose and attach the cooling coil to the bottom
of the reactor. The p-factor determines the length of the final heating process in the actual
pre-hydrolysis stage. However it is advised that you begin draining the tank slightly
before the target value, so that the p-factor does not exceed the target value.
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Picture 32. Ice maker in the room [XXXXX]. An ice-bath can be produced from here if needed.
Once the p-factor is close to the max 85 % complete, fill the cooling vessel with water
and ice, and drain the prehydrolysate into a container. The p-factor will continue to rise

even when draining the tank.

Picture 33. The reactors drainage line, linked to the quick connector.
If yvou wish to end the process at this stage, finish the process with the following

sieps.

1. Use the Huber units cooling program to accelerate the cooling process of the
reactor tank.
2. Open the bolts atop the reactor and remove the circulation pipe if it has been

connected.
3. Pull the metal lever between the tank and metal case, and use the black han-
dled lever, to tilt the reactor tank and collect the pre-hydrolyzed chips more eas-

ily.
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4 CYCLE OPTION 2: BATCH METHOD
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Picture 34. The pumps connected to the apparatus.

If you plan on processing the pre-hydrolyzed chips further, do not open the tank after
cycle-option 1 has completed, also make sure to follow the conditions laid out in cycle-
option 1.

Before running the process, gather the required white liquor and washing chemicals
ready. Make sure to purge the reactor tank of air, by feeding in the inert gas to a pressure
of 1,7-2,0 bars. Open the inert-gas container next to the main computer and feed gas
into the tank until reaching the pressure of 1,7-2,0 bars. Open the exhaust valve EV3
and give an overriding command form the switch above the Huber, to purge excess gas-
ses. After purging the reactor tank, fill the blue pump with white liquor.

Open the valves, which connect the tube to the membrane pump and all manual valves

placed in between the circulation process’ devices.

Picture 35.The membrane pumps activa- Picture 36.The blue pumps manual valve.
tion switch.
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Picture 37. Example of a pumping process.

Proceed to fill a container with white liquor and placing the gray membrane pumps white
feed tube directly to it and connecting the black tube to the inlet. Open the valve con-
necting to the vessel. Activate the membrane pump, by flipping the pneumatic valve.
Once the white liquor has been fed, and the reactor tank has been purged of excess air
proceed to the main computer. Place a container under the draining coil and proceed to
run the first part of the program

Run the program, by choosing the desired recipe file. From there, you alter the liquids
temperature and how long the process is run. Begin by running the neutralization cycle.
Once the cycle is complete after [90] minutes, place a high amount of ice or highly effec-
tive cooling fluid into the drainage coils canister. Once you have placed a separate con-
tainer for the black liquor on the end of the drain line, open the valve and let the fluids
seep into it. Remember to use the listed safety material and the polycarbonate casing

around the reactor.
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Picture 38. Impromptu way of draining the tanks. Use only steady tables or levels when draining, to
reduce risk of the canisters spilling or tipping over.

Once the reactor has been sufficiently emptied, and both the black & white liquor con-
tainers have been taken out of the vicinity of the machine, proceed to run the kraft pro-
cess by repeating the same process as before using a more concentrated white liquor
fluid.

After repeating the same process as before, proceed to the last steps; take another con-
tainer to fill with a washing liquid, (Re-use the white liquor container if you wish).

The process is the exact same that was done with the white liquor, so no extra connec-
tions or openings are necessary. Simply re-open the pumps valve and pneumatic switch,
to insert the NaOH fluid for the circulation.

Once the cycle has been completed, proceed to emptying the remaining black liquor and

cleaning fluid mixture to a container.

Open the bolts atop the reactor, remove the cycle and extraction pipes from the bottom
of the reactor and clean them. Release the hydraulic valve to lower the reactor tank. Pull
the metal lever between the tank and metal case, and use the black handled lever, to tilt

the reactor tank and ease the extraction process.
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Picture 39. Tilting the reactor tank.
The end result is a mixture of mild black liquor and cooked woodchips. The composition

is soft and fluid, so use proper tools to ensure the tank is empty and cover the produce

container due to its noxious fumes.

Picture 40. Container with black liquor residue and processed wood pulp.

Remember to clean the tank for the next user.
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5 CYCLE OPTION 3: DISPLACEMENT METHOD
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The apparatus is ready for operations, when the reactor tank has been loaded with wood

chips, two tanks are filled up to 5,5 L with white liquor and black liquor, and the third

container is nearly empty. Executing this cycle demands filling and draining the vessels

manually in-between steps of the process.

Note

When filling the reagent tanks, it is imperative that they stay within the tolerated area,

but are not at the exact amount of intended reactive materials. The program requires that

a minor amount of excess liquor and washing fluid be placed in the containers; if the
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amount is exceeded or go below the amount that was fed into the program, the program

will not run or likely cause damage to the components.

The first step begins by heating the black liquor to the desired temperature (+ 150 °C),
and fed via inert gas, through the automated valves [FV1] and [FC1] to the reactor tank.
The hydrated pulp is then mixed with the black liquor.

The process is repeated several times, where the black liquor is re-heated, filtered and
pumped back to the reactor, for [XX] minutes, until the tank has produced the desired

amount of raw cellumass colored brown, due to its high amount of lignin.

The second step begins by opening the inlet fluid valves [FV2] and [GV2] and closing
the black liquor valves [FV1] and [FC1]. The white liquor is then fed with a high pressure
of circa 10 bars to the reactor tank, and then it is given the same treatment as the black
liquor. The same cycle is repeated for [xx] minutes until the process is complete. During
which, the user is obligated to drain the containers they have chosen and then fill one of
the containers with the required amount of washing fluid.

The final step begins once the raw cellumass mixture has been stabilized with the now
formed black liquor. This is when the washing liquid is heated, and fed through inert gas
to the reactor tank, by opening the valve [GVX] and [FVX]. The program closes the white
liquor valves [FV2] and [GV2]. The remaining black liquor is once again displaced by the
pressurized fluid into one of the emptied tank, in this case tank 1. Once the washing
liquid has been added to the reactor, the same process, which was done with the white

liquor, is repeated with the washing liquid for [xx] minutes.

Once the mixture has stabilized to a solid cellulose powder in the bottom of the reactor.
Drain the reactor tank of the mild black liquor fluid, through the drainage coil with an ice

bath. Remember to use proper safety equipment.

Finally, the reactor is ready to be reopened, remove the cycle and extraction pipes from
the bottom of the reactor. Open the bolts atop the reactor, and release the hydraulic lock.
Crank down the reactor tank for easier access. Pull the metal lever between the tank and
metal case, and use the black handled lever, to tilt the reactor tank and ease the extrac-

tion process.
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6 CYCLE OPTION 4: PERCOLATION
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Before beginning the process, activate all Huber heating devices as well as the blue and

yellow pumps.

Remove the circulation pipe from the bottom of the reactor tank, and loosen the bolts
atop the reactor. Lower the tank by opening the hydraulic valve on the right side of the
reactor frame. Fill the reactor tank with the intended solid raw material. Once the tank
has been filled, lock the hydraulic valve, raise the tank by turning the crank on the left
side of the reactor and tighten the bolts with a ratchet to a force of 30 Nm. Place the

safety plate atop the reactor and place the polycarbonate case in front of the reactor.

The percolation process can begin once, you have loaded and sealed the yellow pump,

the reactor tank, and loaded the percolation file from e-Labs.
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The percolation process begins by heating and cycling the reagent fluids in the reactor

tank through woodchips with the inputted time.

The process feeds the liquids through the biomass, until finally it is drained through the

valve V-11 to another condenser.

Picture 41. The percolation pumps draining backpressure regulator.

The fluid is removed for extraction through the green backpressure regulator to a desired

container. The duration of the process’ entirety is defined by the user.

Once complete, proceed to shutting down the pumps, removing the circulation pipe and
bolts from the reactor tank. Finally, drain the tank of solid material, then proceed to re
seal it, and drain the fluids from the tank from the quick connector on the bottom of the

reactor.
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7 CYCLE OPTION 5: STIRRER
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Open the reactor by proceeding to the bunker room, and removing the circulation pipe

beneath the reactor with a wrench or ring spanner. Remove the bolts atop the reactor

and release the hydraulic lock, located on the right side of the frame. This will lover the

tank for easier loading.

Attach the stirring axle and its blades, should they be disconnected as you open the

machine.
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Picture 42. The stirrer axle without the Picture 43. The stirrer axle the blades attached.
attached blades.

After this, proceed to fill the tank with the desired amount of white liquor and wooden
chips. Proceed to repeat the aforementioned steps in reverse, to close the reactor, spin
the crank on the left side of the reactor to raise the tank.

Note

Do not re-attach the circulation pipe to the blue pump, attach the plug to the bottom
instead. The process requires no pump as it does not circulate fluids, so any or pulp

fluids seeping into the pipe will only be detrimental for the process and future runs.

After this proceed to the main computer, and open the mixer-program for eLabs. The
process will begin by heating the vessel to the inputted temperature [+1xx °C], after which
it turns on the motor atop the reactor. This will stir and grind the mass placed in the tank
for [xx] minutes. When the run begins to near its end, place a container underneath the
valve [RV2] and proceed to extract the remaining fluid in the reactor.
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Note

Make sure to connect the drainage pipe to the quick connector and procure a coolant for

the vessel around the coil. Place the container for cooling fluid around the coil.

When fluids stop flowing to the container, the reactor has cooled and the cycle is com-
plete: detach the exhaust coil, remove the bolts atop the reactor and release the hydrau-
lic lock, located on the right side of the frame. Turn the container, by pulling the metal
lever between the tank and frame and using the black handle on the side of the tank for

easier extraction.
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SAFETY GUIDE

Check that the bunker room is empty of other personnel, before activating it.
When operating the apparatus, the most important factor, is to secure that the
right manual valves are open.

When operating anything other than air in the reactor, close the air drain valve,
and open the control valve between the reactor and the condenser. This is to
ensure that potentially hazardous vapors will condensate into the bubblers, in-
stead of flowing into the air ducts.

Wear proper safety equipment, when draining or loading the containers, the
chemicals that device operates can induce burns and respiratory problems, due
to their sulfuric mixture.

All other manual valves are meant to be closed during the process and opened
only in case of emergency or test runs outside of the machine room.

Check the pressure in each vessel, before and after the process has run its
course, irregular highs or lows indicate various possibilities for errors, be they
damage in the containers, vessels, or valves. They can also indicate that ex-
cess gas or fluids may remain in the containers, which need to be drained, be-
fore re-use.

Do not forcibly override commands that have been coded. This may stress the
components beyond their capacity, and cause severe damage to the apparatus
or the user.

Do not attempt to use the apparatus via. cloud-, or external-servers. The ma-
chine cannot recognize its state of operations, when idle or occupied. Contra-
dictory commands between the main computer and others may override or can-
cel operations and harm the user computer.

Do not attempt to loosen, replace or disconnect electrical wires, pipes, or tubes
connected to the apparatus. The apparatus operates fluids with a pressure of
several bars, which are fatal, when applied through small openings.

DO NOT ATTEMPT TO FIX THE MACHINE WHEN IT IS RUNNING.
Remember to clean the reactor once you have completed a run. Carelessness
may contaminate future processes as well as the components themselves.
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