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TIIVISTELMA

Nikkelin vetypelkistyksesséd tuotetaan nikkelipulveria, jolloin sivutuotteena syntyy ammonium-
sulfaattia. Ammoniumsulfaattia kéytetdan kiteytettynd muun muassa lannoitteena. Lisdksi ammo-
niumsulfaattikidettd kiytetdadn vetypelkistyksessa tarvittavan syottoliuoksen valmistukseen.

Tamaé diplomityd on tehty Norilsk Nickel Harjavalta Oy:n toimeksiannosta ja sen tavoitteena oli
optimoida ammoniumsulfaattikiteyttimon ohjausparametreja erikoistilanteissa hyddyntden pro-
sessidiagnostiikasta saatavaa dataa ja sumeita logiikoita. Prosessidatan analysoinnissa hyddyn-
nettiin massadatan ja prosessidatan analysointiin kehitettyd Wedge ohjelmistoa. Wedgessé voi-
daan simuloida eri prosessin vaiheita ja simuloinnin avulla voidaan etsid parhaita mahdollisia
ajotapoja. Prosessianalyysin avulla luotiin eri tilanteisiin sopivia kiteyttimien ajomalleja.

Ty06sséd perehdytdin ammoniumsulfaatin kiteytysprosessiin. Harjavallan nikkelijalostamolla ki-
teytyksessd kdytetddn neljad DTB-kiteytintd, jotka ovat alipainekiteyttimid. Lisdksi selvitetddn
Norilsk Nickel Harjavalta Oy:n tehtaalla olevan pelkistdimon eri séilididen ammoniumsulfaattipi-
toisuudet hyodyntéen prosessidiagnostiikkaa eli jatkuvasta prosessista keréttavéa dataa. Sailioi-
den ammoniumsulfaattipitoisuuksien avulla selvitetddn pelkistimon kokonaissulfaattimaérd, joka
on oleellinen tieto ohjausparametrien optimoinnin kannalta. Ammoniumsulfaatille tehdéén liu-
koisuuslaskelmat, kahdessa eri tilanteessa; puhtaalle ammoniumsulfaattiliuokselle sekd ammo-
niumsulfaattiliuokselle, kun se sisiltdd epapuhtautena natriumia. Liukoisuuksien avulla voidaan
madrittda kylldiselle ammoniumsulfaattiliuokselle tiheys lampdtilan funktiona. Tamén avulla saa-
daan laskettua kiteyttimen tuottama todellinen kidemé&éra. Lopuksi kdyddan 1dpi sumeiden logii-
koiden teoriaa.

Yleisin erikoistilanne on kiteyttimen pesu, joka tehdién noin 13 vuorokauden vélein. Téll6in yksi
kiteytin otetaan pois ajosta, jolloin kiteyttimesté liuotetaan sinne kertyneité kiteytymia ja pestdan
linjoja. Pesun aikana on tarkedd, ettd saataisiin tuotetta mahdollisimmat paljon kidettd seka syot-
toliuoksen valmistukseen ettd tuotteeksi. TyOssa analysoitiin aiempia kiteyttimien pesuja muuta-
mien kuukausien ajalta ja niiden pohjalta ldhdettiin luomaan optimaalisinta ajomallia pesujen te-
kemiseen sekéd optimoimaan kiteyttimien ajoparametreja pesujen ajaksi, jotta saataisiin suurin
mahdollinen hy6ty kiteyttimistd. Kiteyttimien virtauksensééddaille tehtiin sumeat mallit, jotka hel-
pottavat kiteyttimien operointia. Lopuksi ajomallien ja ajo-ohjeiden avulla suoritettiin kiteytti-
mille koeajoja ja koeajojen tuloksia analysointiin ja niistd tehtiin johtopéatokset ja kehitysehdo-
tukset.

AVAINSANAT: Sumea logiikka, prosessidiagnostiikka, liukoisuus, ammoniumsulfaatti, vety-
pelkistys, massadata



1 JOHDANTO

Tamai diplomityd on tehty Norilsk Nickel Harjavalta Oy:n toimeksiantona ammonium-
sulfaatti kiteytyksen ja siithen liittyvien prosessien ajoparametrien optimointiin. Tyon ta-
voitteena on yhtendistdi erilaisia ajotapoja erikoistilanteissa, optimoida ajoparametreja ja
rakentaa ajoa helpottavia tyokaluja. Nikkelin vetypelkistyksen syottoliuos koostuu neste-
maisestd ammoniakista, nikkelisulfaattiliuoksesta sekd kidemuodossa olevasta ammo-
niumsulfaatista. Vetypelkistyksen sivutuotteena syntyy ammoniumsulfaattia, jota ki-
teytettynd kaytetddn syottoliuoksen valmistukseen sekd kuivattuna tuotteena lannoit-
teeksi. Normaalissa tilanteessa prosessissa on kédytossd neljd kiteytintd. Kiteytin pestidin
12 pédivédn vilein, jolloin tuotantoa tehddin kolmella kiteyttimelld neljén sijasta. Tatd
huoltoa kutsutaan kiteyttimen pesuksi. Sen tarkoitus on sulattaa kiteyttimen seindmiin ja
putkiin kiteytyneet ammoniumsulfaattikiteytymait, koska prosessin aikana kiteyttimen
operointi vaikeutuu ja sen hyotysuhde kirsii. Tyon yhtend tavoitteena on luoda ajomalli,
jonka avulla kolmella kiteyttimelld voitaisiin tehdd suurinta mahdollista tuotantoa syot-
toliuoksen valmistuksessa ja toisaalta saataisiin kiteytettyd mahdollisimman paljon sa-
man aikaisesti tuotetta kuivaukseen ja tuotteeksi. TyOssd on keskitytty aluksi selvittdmédn
prosessidataa hyddyntéden pelkistimon koko kierrossa olevan sulfaatin maird sekd am-
moniumsulfaattipitoista livosta sisdltivdn liuoksen méadrin. Lisdksi on tutkittu ammo-
niumsulfaatin epédpuhtauksien vaikutusta ammoniumsulfaattiliuoksen kylldisyyteen,
joista suurimpana epdpuhtautena on natrium. Kiteyttimien ammoniumsulfaattikiteen
madrd kidelietteessd on pyritty ratkaisemaan kiteyttimien ldmpétilan ja tiheyden funk-
tiona ja titd hyodyntdmailld, on tehty syottdliuoksen ammoniumsulfaattipitoisuudelle en-
nustusmittari. Ajomalli on toteutettu osittain hyddyntéen prosessidataa ja sitd kautta su-
meita logiikoita. Lopuksi Ajomallia testattiin muutamassa eri pesutapahtumassa ja tulok-
sia analysoitiin ja tehtiin johtopaitoksid. Ajomalli ja ajoparametrien optimointi on osittain
toteutettu prosessidiagnostiikkaohjelmisto Wedgeen, joka on tydssd ollut suuressa roo-

lissa sen laajojen ominaisuuksien takia prosessidatan analysoinnissa.



2 YRITYS

0OJSC MMC Norilsk Nickel on venidldinen kaivosteollisuuteen ja metallurgiaan keskitty-
nyt yritys. Norilsk nickelin liikevaihto on viimeisen kymmenen vuoden aikana liikkunut
10 miljardin molemmilla puolilla ollen vuonna 2018 11,7 miljardia Yhdysvaltain dollaria.
Norilsk Nickel on tilld hetkelld maailman suurin palladiumin ja jalostetun nikkelin tuot-
taja. Muina tuotteina Norilsk Nickel tuottaa muun muassa platinaa, rhodiumia, kobolttia
sekd kuparia. Norilsk Nickelilld on Venéjén lisdksi toimintaa Afrikassa Botswanassa ja
Eteld-Afrikassa, Australiassa sekd Suomessa Harjavallassa. Norilsk Nickelin padkonttori

sijaitsee Moskovassa Vendjilla. (Nornickel, 2019)

2.1 Norilsk Nickel Harjavalta Oy

Norilsk Nickel Harjavalta Oy (NNH) sijaitsee Satakunnassa Harjavallan suurteollisuus-
puistossa. NNH:n liikevaihto oli vuonna 881 miljoonaa euroa. Suurteollisuuspuiston alu-
eella toimii NNH:n lisdksi, Boliden Harjavalta Oy, joka tunnetaan muun muassa nikkeli-
ja kuparisulatosta. Alueella toimii lisdksi erilaista kunnossapitoa, muun muassa sdhko-,
automaatio- ja LVI-kunnossapitoa ja suunnittelua tarjoavia yrityksid. Liséksi alueella on
useampia pienempid yrityksid aina kaasutoimittajista ja energiantuottajista siivouspalve-

luita ja vartiointia tarjoaviin yrityksiin.

2.2 Koko prosessista

NNH valmistaa erilaisia nikkelijalosteita eri prosessin vaiheissa. Tehdas koostuu neljista

eri osastosta, jotka ovat liuottamo, uutto-pelkistimo, elektrolyysi ja kemikaalitehdas.
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Kuva 1.  NNH:n prosessikaavio. (Lahde: Nornickel.com)

Liuottamolle toimitetaan raaka-aine nikkelikivend, joka on sulatosta tuleva pdéasiallisesti
haselwoodittia (Ni3S2) sisdltdva vélituote. Raaka-aineista liuotetaan erilaisilla proses-
seilla nikkeli seké niisséd olevia epapuhtauksia. Epdpuhtauksiksi sanotaan aineita, joilla
on negatiivisia ja ei-haluttuja vaikutuksia prosessin kulkuun. Téllaisia ovat esimerkiksi
rauta ja kupari. Liuotuksesta saatu nikkeliliuos johdetaan uuttoprosesseihin. Uuttoproses-
seissa tapahtuu liuottamolta tulevan nikkeliliuoksen puhdistus. Siitd puhdistetaan siind
vield olevia epdpuhtauksia kuten kobolttia, kuparia, sinkkid, kalsiumia ja rautaa. Uutossa
nikkeliliuoksesta puhdistettu koboltti otetaan talteen ja johdetaan edelleen kobolttisul-
faattiliuoksena kemikaalitehtaalle. Eri uuttoprosessien jélkeen nikkeliliuos johdetaan jat-

kokasiteltdviksi elektrolyysiin, kemikaalitehtaalle tai sitten se jaa pelkistamolle.

Elektrolyysissd nikkeliliuoksesta valmistetaan saostamalla electrowinning-mene-
telmélld nikkelikatodilevyjé. Nikkelikatodilevyt kuljetetaan leikkaamolle, jossa ne leika-

taan asiakkaan haluamaan kokoon, pakataan ja toimitetaan eteenpéin.

Kemikaalitehtaalla valmistetaan erittdin puhtaasta nikkelisulfaattiliuoksesta eri-
laisia epdorgaanisia suoloja, kuten nikkelisulfaattia kiteyttdmailla ja nikkelihydroksikar-
bonaatteja saostamalla. My0os uutosta saatu kobolttisulfaattiliuos toimitetaan kemikaali-
tehtaalle, jossa siitd valmistetaan kobolttisulfaattikiteitd. Tuotteet edelleen siirretdédn pro-

sessien jdlkeen pakkaamoon, jossa tuotteet pakataan asiakkaan haluamiin pakkauksiin.
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Kemikaalitehtaalla sijaitsee lisdksi vesienkésittely, jossa tapahtuu prosessivesien puhdis-
tus nikkelistd ja muista metalleista. Puhdistusten jdlkeen vedet johdetaan hallitusti jokeen.
Vesienkdsittelyssd sijaitsee my0Os laitos, jossa valmistetaan kemikaalitehtaan tarpeisiin

demineralisoitua vettd, joka valmistetaan jokivedest.

Pelkistdmolle jadvasti nikkeliliuoksesta valmistetaan nikkelipulveria vetypelkis-
tyksen avulla autoklaaveissa. Nikkelipulveri kuivataan, jidhdytetddn ja johdetaan siiloi-
hin, joista se siirretddn edelleen briketointiin. Nikkelipulveri briketoidaan, sintrataan
sintrausuuneissa ja johdetaan siiloihin pakattavaksi. Vetypelkistyksesséd syntyy sivutuot-
teena ammoniumsulfaattiliuvosta. Ammoniumsulfaattilivos puhdistetaan saostuksen
avulla yliméardisestd nikkelistd. Nikkeli johdetaan takaisin prosessiin ja puhdistettu am-
moniumsulfaattiliuos johdetaan haihduttamon kautta kiteyttimolle, jossa liuos kiteyte-
tadn alipainekiteyttimissd. Saatu kideliete johdetaan joko kuivaukseen tai nikkelipulverin
valmistuksessa tarvittavaan syottoliuoksen valmistukseen, joka koostuu nikkeliliuok-

sesta, AMS-kiteestd ja ammoniakista. (NNH intra, 2016)
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3 PELKISTAMO

Pelkistimolld tapahtuu uutoissa puhdistetun nikkeliliuoksen vetypelkistys. Vetypelkistys
tapahtuu autoklaaveissa ja se perustuu nikkelin reagointiin autoklaaveihin sydtettavén ve-
dyn kanssa sopivien olosuhteiden vallitessa. Prosessissa nikkeli pelkistyy liuoksesta me-
talliseksi nikkelipulveriksi ja sivutuotteena syntyy ammoniumsulfaattiliuosta, jota ki-
teytettynd kdytetddn muun muassa lannoitteena. Noin kaksi kolmasosaa ammoniumsul-
faattiliuoksesta saatavasta kiteestd kierrdtetddn takaisin pelkistyksen syottdliuoksen val-
mistukseen ja loput kiteet kuivataan ja johdetaan siiloon kuorma-auton sdilioon lastatta-

vaksi tuotteeksi.

3.1 Kiteytys

Kiteytykselld tarkoitetaan jonkin aineen olomuodon, amorfisen kiintedn aineen, neste-
maisen tai kaasumaisen, muuttamista kiteiseen muotoon. Kiteytys tapahtuu yleensa kah-
dessa vaiheessa. Ensimmadisessd vaiheessa muodostuu kideytimid ja toisessa vaiheessa
kideytimien ympdrille kasvaa kidettd. Jotta kideytimid voi muodostua, tai kideytimien
ympdrille on mahdollista kasvaa kidettd, on nestemédisen aineen oltava niin sanotusti yli-
kylldinen. Ylikylldisen liuoksen saavuttaminen toteutetaan yleensd sen mukaan, miten
neste kayttidytyy eri lampdtiloissa. Nesteen ylikylldisyys voidaan saavuttaa pidasiassa

kolmella eri tavalla: (A. Mersmann 1994, J.W. Mullin 2001)

1. Jéaahdytys

2. Haihduttaminen

3. Komponentin lisdys

Kylldisyys tarkoittaa, ettd neste on termodynaamisessa tasapainotilassa kiintedn yhdis-

teen kanssa. Kylldisyysraja riippuu yleensd ldmpdotilasta, mutta sithen vaikuttavat myos
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esimerkiksi epdpuhtaudet. Epapuhtauksiksi kutsutaan esimerkiksi metalleja, joita ei ha-
luta kyseisessd aineessa olevan. Ammoniumsulfaatin tapauksessa haittaava epapuhtaus

on natrium.

3.1.1 DTB kiteytin, sen rakenne ja toiminta

Pelkistimon ammoniumsulfaattikiteyttamolld on neljd DTB-kiteytintd (Draft Tube Baf-
fle). Kiteyttimet ovat liuoksen sy6ton suhteen rinnakkain ja lammon syotén suhteen pa-
reittain sarjassa. Ensimmadisen vaiheen kiteyttimien liuoskierrossa olevaa liuosta 1dmmi-
tetddn ldammonvaihtimien avulla kuumalla prosessivedelld. Toisen vaiheen kiteyttimid
lammitetidén samalla tavalla, mutta kuuman veden sijaan kiytetdén ensimmaiisen vaiheen
kiteyttimien honkai, joilla liuoskierrossa olevaa liuosta lammitetddan. Pelkistimolld ole-
vat kiteyttimet ovat tyhjiokiteyttimid tai alipainekiteyttimid, joka tarkoittaa, ettd niiden
kayttd perustuu alipaineen luontiin kiteyttimen sisélle. Alipaine luodaan kiteyttimeen tyh-
jopumpuilla. Alipaineen avulla saadaan kiteyttimessi olevan ammoniumsulfaattiliuoksen
kiehumispistettd alemmas, ja ndin saadaan haihdutettua vetti liuoksesta. Haihduttamisen

ja viilennyksen kéyttod yhdessé kiteytysprosessissa kutsutaan flash coolingiksi.

Kiteytin on pystysuorassa ja se on muodoltaan lierid. Sen keskiosassa on sisdputki (Draft
tube), jonka sisélld on sekoittaja. Sekoittajan avulla liuos saadaan kulkemaan sisdputkea
pitkin ylos ja taas sisdputken ulko-osaa pitkin alas, jolloin saadaan kiteyttimeen kiertdva
liikke. Kiteyttimen reunalla, ulkovaipan ja kiteyttimen ulkoseinin vilissé kiertdd verholie-
rid (Baffle), jota sanotaan rauhoitusalueeksi, josta pienet kiteytymit palaavat kuumen-
nuskiertoon. Kiteyttimen yldosassa, liuospinnan ylidpuolella sijaitsee demisteripatjat, pi-
saranerottimet, joiden tarkoitus on pitdd haihdutuksesta syntyvd honkd mahdollisimman

puhtaana.
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Kuva 2.  DTB-kiteytin, johon merkitty 1 verholierio, 2 siséputki, 3 sekoittaja ja 4 de-
misteripatja.

NNH:lla kéytettdvien kiteyttimen pohjaosasta lihtee kaksi kidelietelinjaa, joista toista
kutsutaan isoksi kidelietelinjaksi ja toista pieneksi kidelietelinjaksi. Pienesté kidelietelin-
jasta ohjataan kideliete niin sanotulle elutriojalalle, jonka tarkoitus on erotella kideliet-
teestd hienoa kidettd takaisin kiteyttimeen. Elutriojalalta kideliete kulkee kahdelle ruuvi-
sakeuttimelle, joista kiteestd erotetaan suurin osa liuoksesta. Ruuvisakeuttimilta kide oh-
jataan lingon kautta kuivaukseen ja jadhdytyksen kautta siiloon. Isoa kidelietelinjaa kiy-
tetddn kidelietteen kierrdtykseen. Osa kidelietteen kierrdtyksestd otetaan pelkistykseen

tarvittavan syottoliuoksen valmistukseen. (NNH Intra, 2016)

3.2 Syottoliuoksen valmistus ja pelkistys

Pelkistyksessé tarvittavan syottoliuoksen valmistus tapahtuu kolmessa sarjaan kytketyssa
ylivuotoreaktorissa. Ensimmaéiseen reaktoriin johdetaan nestemdiistd ammoniakkia, nik-
kelisulfaattiliuosta ja ammoniumsulfaattikidettd. Ensimmadisestd reaktorista syottoliuos
kulkee ylivuotona kahteen seuraavaan reaktoriin, ja viimeisesté reaktorista syottoliuossai-
li6on. Syottoliuossdiliostd liuos johdetaan lammonvaihtimen 1dpi syottosdilioon, josta

paineen avulla liuos syotetdédn autoklaaveihin, joissa liuos pelkistetddn vedyn avulla, josta
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syntyy siis metallinikkelipulveria sekd sivutuotteena ammoniumsulfaattiliuosta. Pelkis-
tyksen jalkeen ammoniumsulfaattiliuos johdetaan saostukseen, jossa liuoksesta puhdiste-

taan ylimaardinen nikkeli, joka ammoniumsulfaattiliuoksessa on epdpuhtaus. (NNH Intra,

2016)

Syo6ttoliuoksen pitdminen tasalaatuisena on hankalaa, joka johtuu suurista ja koko
ajan muuttuvista virtausméaéaristd. Syottoliuoksen pitdminen tasalaatuisena tarkoittaa sité,
ettd sen ammoniumsulfaatti pitoisuuden tdytyy olla 350 g/l ja ammoniakin ja nikkelisul-
faattiliuoksen moolisuhde tiytyy pitdd halutun laisena. Jos syottoliuoksen analyysit eivét
pysy oikeina, se atheuttaa ongelmia pelkistyksessd. Reaktoreiden lapi kulkee kdytannossa
koko ajan 40-80 m*/h syéttdliuosta riippuen siiti, kuinka suuri on tuotantovauhti millikin
hetkelld. Yksi timén tyon tarkoituksista onkin kyseisen syottoliuoksen tasaisuuden pa-

rantaminen ennen kaikkea silloin, kun kiteyttimid otetaan pesuun.
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4 MASSADATA, AUTOMAATIOJARJESTELMA JA PROSESSI-
DIAGNOSTIKKA

4.1 Massadata

Massadatan madritelma vaihtelee hieman ldhteesté riippuen. Lyhyesti se voidaan kuiten-
kin midritelld ”paljon nopeasti lisddntyvaa monipuolista dataa”. (Immo, 2014) Usein pu-
hutaan my06s massadatan kolmesta, neljasta tai viidestd ominaisuudesta. Kyseiset maéri-
telmit ovat osaltaan saaneet my0s kritiikkid. Prosessidatasta puhuttaessa voidaan puhua
neljdstd massadatan ominaisuudesta, niin sanotusta neljdstd veesti. Four V, tulee englan-
nin kielen sanoista Volume, Variety, Velocity ja Value. (Qing, Boyu 2017) Volume tar-
koittaa suurta massavirtaa, variety massavirran vaihtelua, velocity massavirran suurta no-
peutta ja value massavirran hyodyllisyyttd. Kuvassa 3 on esitetty massadatan ja sen omi-

naisuuksia prosessista kerdttyd dataa tarkasteltaessa.

Suuri data maara

Paljon eri antureita;
—\ virtaus, tiheys, tilavuus

Eri kohdista prosessia
eri tietoja

Tarkea tietdd, kuinka
prosessi toimii

Kuva 3. Massadatan ominaisuuksia.
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4.2 Hajautettu ohjausjarjestelma

Kun ohjattava prosessi on kokonaisuudessaan suuri, on erittdin tarkedd, ettd prosessin
ohjaukseen kiytetddn hajautettuja jarjestelmid. Yhdessd osaprosessissa voi olla satoja,
jopa tuhansia toimilaitteita, mittauksia ja muita tietoja, joita on pystyttivd ohjaamaan ja
joista on saatava tietoa koko ajan. Hajautetussa ohjausjirjestelmissé (Distributed Control
System, DCS), on useampia ohjaimia ohjaamassa eri toimilaitteita ja mittauksia, joka tar-
koittaa sitd, ettd jos jokin ohjaimista vikaantuu, se ei vaikuta muiden laitteiden toimintaan
mitenkddn; ainoastaan niihin laitteisiin ja mittauksiin, jotka ovat kytkettyna vikaantunee-
seen ohjaimeen. Ne ovat siis ohjausjirjestelmid prosesseille ja tehtaille, jossa kaikki oh-
jauselementit on hajautettu kokonaissysteemissé ja jota voidaan operoida operaattorin toi-
mesta etidmmaltd erillisestd valvomosta. Suuressa prosessinohjauksessa timi on erityi-
sen tdrkedd, jotta pystytddin minimoimaan tietoteknillisistd asioista johtuvat ongelmat.
Hajautetun ohjausjérjestelmén vahvuus on myos sen laajennettavuus, joka tarkoittaa, etti

sithen voidaan helposti lisétd uusia osasysteemeitd. (Zhang 2010)

Yleisid kayttokohteita hajautetuilla ohjausjérjestelmille ovat esimerkiksi sdhkdverkot,
sdahkontuotantolaitokset, vedenpuhdistamot, 6ljynjalostamot, ydinvoimalat, elintarvike-
tuotantolaitokset ja monet muut esimerkiksi kemianteollisuuden laitoskokonaisuudet.
Hajautetun ohjausjérjestelmén arkkitehtuuri riippuu siitd, minkéilainen hajautettu ohjaus-
jarjestelmd on. Pédpiirre ndille kaikille kuitenkin on yksi yhtendinen kenttiviyld, joka
toimii tiedonsiirtovdyldna kaikille ohjausjérjestelmissd oleville laitteille. Se voi olla muun

muassa

e Kokonaan hajautettu jirjestelma

e Opsittain hajautettu jarjestelma

e Avoin jarjestelmi

e Suljettu jirjestelma
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4.2.1 Hajautetun ohjausjérjestelméan osat

Hajautettu ohjausjérjestelma koostuu laitteistokomponenteista, ohjelmistomoduuleista
sekd komponenttien vélisestd verkkoyhteydestd. Tarkein operaattorille nikyva laitteisto-
komponentti on kéyttdjiliittyma rajapinta. Se sisdltdd ohjausjdrjestelmin graafisen kéyt-
toliittymén, jonka kautta ndhddin koko prosessi kaikkine toimilaitteineen ja mittauksi-
neen, joihin voidaan tehdd sdétdja, halytysliittymén, josta ndhddin, jos jokin prosessin
mittaus ei ole raja-arvoissaan ja trendikuvaajat sddtdjen mittauksista. Laitteistokom-
ponentteihin kuuluu my®os liityntavéylit, useimmiten varsinkin paikallisverkossa (LAN)
toteutettu Ethernet-verkko, jonka vilitykselld operaattori pystyy kommunikoimaan kent-
tdohjausyksikodiden (Field Control Units) kanssa, jotka ovat usein ohjelmoitavia logiikoita
(PLC), tietokoneita tai mikroprosessori ohjattuja RTU:ita. Kenttdohjausyksikot ovat vii-
meisimpind yhdistetty kenttdlaitteisiin kenttavaylédtekniikoille, esimerkiksi yleisesti kdy-
tossd olevalla PROFIBUS (Process Field Bus) tekniikalla. Kenttilaitteita voivat olla esi-
merkiksi anturit, venttiilit, séhkomoottorit, valot tai kytkimet. Kaikille laitteistokom-
ponentit on usein tuettu pdéllekkdisyyskomponentilla, joka takaa sen, ettd jos jokin jér-
jestelmissd menee vikaan, se ei kaada koko systeemid. Jarjestelméssd on usein niin sa-
nottu historiamoduuli, johon on tallennettu koko jérjestelmin asetukset. Ohjausmoduu-
lissa on kaikki ohjaus funktiot, joita kdytetddn. Niitd ovat esimerkiksi erilaiset sdatimet,
sumeat logiikat, yksinkertaiset laskutoimitukset ja monimutkaisemmat ohjaukset. (Zhang

2010)

4.3 Valmet DNA

Norilsk Nickelilld on nykyédédn kdytossd Valmet DNA:n automaatiojérjestelmé, joka on
hajautettu automaatio- tai ohjausjérjestelmé. Se on suunniteltu prosessiautomaation so-
vellutuksiin, joka sisdltdd muun muassa kaiken prosessinohjauksen, valvonnan, optimoin-
nin ja monitoroinnin yhdessd sovellusalustassa. Valmet DNA:ta voidaan kéyttdd myos

PLC, kevyt PLC tai SCADA (Supervisory Control and Data Acquisition) jérjestelmissi
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ja sitd voidaan kéyttdd pienemmissé jarjestelmissi tai kokonaisen suuren tuotantolaitok-

sen automaatiojarjestelmassé, kuten Norilsk Nickelilld. (Valmet DNA, 2019)
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Kuva4. Havainnekuva automaatiojarjestelmin Ul:sta. Lihde Valmet dna.

4.4 Wedge

Wedge on reaaliaikainen prosessidiagnostiikkaohjelmisto. (Trimble, 2019) Siithen voi-
daan simuloida koko prosessi, tehda erilaisia laskentoja ja saada prosessidataa reaaliai-
kaisesti tai useamman vuoden padhin. Lisdksi wedgeen voidaan liittda tehtaalla suoritet-
tavat laboratorion ndyteanalyysit helpottamaan analysointia. Ohjelmistoon kerétéén kaik-
kien mittalaitteiden tiedot kymmenen sekunnin vilein. Niin tarkkaa analyysia kuitenkin
harvoin tarvitaan. Jokaisella toimilaitteella, mittauksella tai laboratorio analyysilld on niin

sanottu uniikki positio (Kuva 5).

@ M-36520 KMN242 INV.SEKODITIM — O X

KN242
INV.SEKOITIN

Kuva5. Kiteytin 242 sekoittimen positio.
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Laitteen positiosta ndhddén esimerkiksi, onko kyseessa venttiili, sddtdventtiili, moottori,
lampdtilan mittaus, painemittaus, virtausmittaus, titheysmittaus tai jokin muu toimilaite.
Esimerkiksi kuvassa 5 laitteen positio on M-36520, jossa M kertoo kyseessé olevan sih-

komoottori. Wedgeen kyseinen laite voidaan liittdd sen position avulla (Kuva 6).

Positio (ksikki Kuvaus
M-36520.E1:av kW KN242 SEKOITTAJA TEHO
M-36520:cur KIN242 INV.SEKOITIN
M-36520:ins s KN242 SEK
M-36520:1d L/D KN242 INV.SEKOITIN
M-36520:ma M/A KN242 INV.SEKOITIN
M-36520:5 STA... KN242 INV.SEKOITIN
< >

Tietolghde: | Kaikki tietoladhteet * | 6rows Sarakkeet,
Positio: |M-36520]

Yksikka:

Kuvaus:

Kuva 6.  Wedge laitteen lisdys

Wedge néyttdd my0s kyseisen mittalaitteen yksikon. Esimerkkitapauksessa voitaisiin esi-
merkiksi seurata sekoittajan sihkdmoottorin tehokdyrad. (kuva 7). Kuvassa yhden pdivin
sekoittajan tehotrendi, y-akselilla moottorin ottama teho kilowatteina ja x-akselilla aika.
Kyseisessa esimerkissd mittausvili on 10 minuuttia, joka antaa tarpeeksi hyvén trendin

tissd tapauksessa analysoitavaksi.

| &

\Kaikld data =
KN242 SEKOITTAJA TEHO i
T

185

18.4]

L L L
4.12.2019 09:50:00 5.12.2019 09:40.00

44 @ bW B

Tulosta | Liséa toimintoja ¥ subie

Kuva7.  KN242 sekoittajan tehon trendi.



21

5 PELKISTAMON SULFAATIT

5.1 Ammoniumsulfaatti ja nikkelisulfaatti pelkistimolla

Tyo6n kannalta on tirkeéa tietdd, kuinka paljon AMSia on pelkistimon sdilidissd milldkin
hetkelld. AMSin méérian avulla pystytddn paremmin analysoimaan kiteyttimien pesujen
aikana tapahtuvaa AMSin mééran vaihtelua. Eri kohdissa prosessissa on useita eri AMS
pitoisuuden mittauksia. Mittaukset 16ytyvit DNA:Ita ja ne péivittyvét aika ajoin, yleensi
noin tunnin vélein. Osa pitoisuusmittauksista suoritetaan antureilla, osalle on laskettu pi-
toisuudet DNA:1le liuoksen tiheyden mukaan. Kiteyttimille on laskettu pitoisuudet erik-
seen niiden liuostiheyksien ja lampdtilojen mukaan, mistd lisdd seuraavassa kappaleessa.
Pelkistimolld on kaiken kaikkiaan 35 reaktoria, linossdiliotd, puskusdilioti tai muuta vas-
taavaa sdiliotd, jotka sisdltivat ammoniumsulfaattipitoista liuosta. Siilididen yhteenlas-
kettu tilavuus on 3473,5 m®. DNA:Ita saatava prosessidata on siirretty Wedgeen. Wed-
geen on erikseen médritelty jokainen ammoniumsulfaattipitoista livosta sisélta siilio, nii-
den pinnanmittaukset sekd niiden AMS pitoisuudet. Pitoisuuksien ja pinnanmittauksien
avulla on saatu laskettua kaavalla 1 AMS maérit sdilidissd ja niiden kautta koko pelkis-

tamon AMS maara siilidissa.

m=c-V, (D

missd m on massa, ¢ on pitoisuus ja V on tilavuus.
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Y5211 jalkeen
B3 PUSII? PINTA

AMS pitoisuudet

EE AMS Y5211 jElkesn EE pUS223 PINTA
EE AMS L5247 EHE PUSZI3 PINTA
B3 AMS Y5211 PINTA

EE Y5212 PINTA
E= pUs221 PINTA
EE LS 253 PINTA
EE RE 241 AMS-PITOISUUS O-K Y5222 PINTA

E=E AMS NiCo-sacstus

E= AMS TLS2ED

Kuva 8.  Pinnanmittauksia ja pitoisuuksia Wedgessa.

Laskennallinen mittaus

Nimi: | AMS Y5211 jalkeen |

Yhsikkd: |kg |

() Wedge: Mittauksen ominaisuudet

Yleinen Kaava Trendindytt

Kaava

|x1.*{x2+x3+x4+x5+x6 + X7 + %8 +x9) |

Kaawvan muuthujat
Mittaus Lisaa muuttuja |

x1 | AMS Y5211 jilkeen -

x2  PUS222 PINTA

X3  PUS223PINTA

x4  PUS213 PINTA

x5  Y¥5211PINTA

X6 Y5212 PINTA

x7 PUS221PINTA

x3 L5 253PINTA

X9 Y5222 PINTA

Poista muuthuja

Ylas

Laske
(®) Laskenta suoritetaan tiesd koneessa kiyttden sizd&nrakennettua MATLAE-chielmaa.
() Laskenta suoritetaan Wedge-palvelimela.

Ok I | Peruuta

Kuva9. Wedge mittauksen ominaisuudet.
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Ammoniumsulfaatin lisdksi kokonaissulfaattimédrdd laskettaessa, on otettava
huomioon prosessiin tuleva nikkelisulfaatin mddrd. Prosessiin tuleva nikkelisulfaatti-
madrd tulee kaikki syottoliuoksen valmistukseen syotettavistd nikkelisulfaattiliuoksesta.
Liuoksen nikkelisulfaatin maard voidaan laskea pelkistyksen syottdliuoksen reaktoreiden
nikkelipitoisuuksista ja reaktoreiden pinnanmittauksista. DNA:Ila on reaktoreille reaali-
aikaiset nikkelipitoisuudet. Kun tiedetdén reaktoreiden nikkelipitoisuus, tilavuus, nikke-
lin molekyylimassa sekd ammoniumsulfaatin moolimassa, saadaan yhden reaktorin am-

moniumsulfaattipitoisuus laskettua seuraavasti:

Cni
CAMS=mLNLi' v, (2)
Mams

missd cams on ammoniumsulfaattipitoisuus, cy; on nikkelipitoisuus, my; nikkelin mole-

kyylimassa, My);s on ammoniumsulfaatin moolimassa ja V on tilavuus.

Kun aluksi puhuttiin ammoniumsulfaattiméaréistd, nyt puhutaan pelkistimon kokonais-
sulfaattimddristd ammoniumsulfaatiksi laskettuna, kun laskuihin on otettu mukaan myds
nikkelisulfaatti. Kokonaissulfaattimidrd siis muuttuu sen mukaan, paljonko sulfaattia
pystytddn ajamaan pelkistimdn kierrosta ulos, ja paljonko sitd ajetaan sisdin. Aiemmin
mainittu nikkelisulfaatin miéra syottoliuoksen tekoon, on itseasiassa sama asia, kun pu-
hutaan prosessiin tulevasta sulfaatista. Prosessiin tuleva sulfaatti saadaan laskettua sa-
malla kaavalla (2) kuin aiemmin, mutta nyt otetaan huomioon nikkelipitoisuudessa tule-

van liuoksen nikkelipitoisuus ja kerrotaan nikkelisulfaatin virtausmééralld prosessiin.



24

| @
iKaikki data

kgih HI-LIUOS RE241 + Ni-L. Ni-PITOISUUS
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Kuva 10. Kuukauden trendi pelkistimolle tulevasta sulfaattiméérastd yksikkoné kg/h.

5.2 Kylldisen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys

Ajoparametrien optimoinnin kannalta on erityisen tdrkedi, ettd tiedetddn, kuinka paljon
kiteyttimien AMS pitoisuus on milldkin hetkelld. Kiteyttimien AMS pitoisuus riippuu
erityisesti kiteyttimien lampdtiloista ja sielld kulkevan liuoksen tiheydestd. Jotta kiteitd
voi muodostua, liuoksen on saavutettava kylldisyysraja, jossa liuos on niin sanotussa ter-
modynaamisessa tasapainotilassa. Kylldisyysraja riippuu liuoksen lampdtilasta, mutta sii-
hen vaikuttaa myds liuoksessa olevien epdpuhtauksien méaird, joka ammoniumsulfaatin

tapauksessa on esimeriksi natrium.
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Taulukko 1. Ammoniumsulfaatin liukoisuudet veteen eri lampdtiloissa, joista liukoi-
suuksille kylldisessé liuoksessa on laskettu painoprosentit (Wt%).

t/°c g/100g  WT%,
vetti kun kyl-
ldinen
0 70,6 0,413834
10 73 0,421965
20 75,4 0,429875
30 78 0,438202
40 81 0,447514
50 84,477  0,457927
60 88 0,468085
70 91,589  0,478049
80 95,3 0,487967
920 99,581  0,49895
100 103,3 0,508116

Taulukko 2.  Ammoniumsulfaatin tiheyksié (kg/l) eri 1ampdtiloissa ja eri painoprosent-
tien arvoilla.

%It,°C 0 20 40 80 100

1 1,0061  1,0041 0,998  0,9777  0,9644
2 1,0124  1,0101  1,0039 09836  0,9705
4 1,0248 1,022 1,0155  0,9953  0,9826
8 1,0495  1,0456 1,0387 1,0187  1,0066
12 1,074  1,0691  1,0619  1,0421  1,0303
16 1,008  1,0924  1,0849  1,0653  1,0539
20 1,1215  1,1154  1,1077  1,0883  1,0772
24 1,1448  1,1383  1,1304 1,111 1,1003
28 1,1677 1,1609 1,1529  1,1338  1,1232
35 1,2072 1,2 1,1919  1,1731  1,1629
40 1,235 1,2277 12196 12011 1,191
50 1,2899 1,825  1,2745  1,2568  1,2466

Taulukossa 1 ja 2 esitetty ammoniumsulfaatin tiheydet (kg/l) painoprosentin funktiona
(Perry 1963) eri lampdtiloissa ja ammoniumsulfaatin liukoisuudet veteen eri 1ampdoti-
loissa, joista liukoisuuksille kylldisessd liuoksessa on laskettu pitoisuudet painoprosent-
teina. Néistd on saatu kuvaajat kuvissa 11 ja 12. Kuvan 12 kuvaajan avulla on voitu mééa-

rittdd ammoniumsulfaatin liukoisuudelle 1dmpdtilan funktiona yht&lo:
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y = 0,001x% + 0,2258x + 70,518, 3)
missd x on ammoniumsulfaattiliuoksen ldmpétila ja y on ammoniumsulfaattiliuoksen liu-

koisuus, yksikkond g/100g vettd.

Painoprosenteista on saatu pienimméin nelidsumman menetelmélld lineaaristen kdyrien
yhtidlot eri lampotiloissa, joiden muuttujat k ja b ovat esitetty taulukossa 3. Taulukkoon
on muodostettu vain niiden ldmpétilojen yhtdldiden k ja b kertoimet, mistd oli tiheydet
saatavilla, muille 1dmpétiloille on kdytetty k:n arvossa keskiarvoa. Saatu yhtilé on muo-

toa

y =kc + b, (4)

missd c on kylldisen liuoksen pitoisuus painoprosenteissa.

Néiden avulla on voitu laskea kylldiselle ammoniumsulfaattiliuokselle tiheydet, jotka
edelleen on voitu yhdistdd kuvaajaksi, josta ndhddén kylldisen ammoniumsulfaattiliuok-

sen tiheys lampdtilan funktiona (Kuva 13), josta mééritetty yhtdlo:

y=4-10""x%+6-10"5x + 1,2438 (5)



Ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys pitoisuuden funktiona

1,35
1,3
1,25

1,15

Tiheys, kg/I
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0,9
0 10 20 30 40 50 60
Pitoisuus, Wt%
0 20 40 80 =100

Kuva 11.  Ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys pitoisuuden funktiona eri ldmpétiloissa.
Pitoisuus ilmoitettu painoprosentteina, Wt%.

Ammoniumsulfaatin liukoisuus lampdtilan

funktiona
120

—
o
o

Liukoisuus, g/100g vetta

0 20 40 60 80 100 120
Lampdtila, °C

Kuva 12.  Ammoniumsulfaatin liukoisuus ldmpdétilan funktiona.
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Taulukko 3. Kylldisen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheyksia eri lampdétiloissa.

t/c
0
10
20
30
40
50
60
70
80
90
100

Kk
0,005817
0,005731
0,0057

0,005731
0,005657
0,005731
0,005731
0,005731
0,005707
0,005731
0,005775

b
1,00291

1,000015

0,993511

0,973092

0,960291

tiheys kg/l
1,243619 11,2438
1,244645 1,24444
1,245029 1,24516
1,246055 1,24596
1,246686 1,24684
1,247711  1,2478
1,248737 1,24884
1,249762  1,24996
1,251578 1,25116
1,252604 1,25244
1,25373  1,2538

Kyllaisen liuoksen tiheys lampotilan funktiona

1,256

1,254

1,252

1,25

Tiheys, kg/I

1,248

1,246

1,244

1,242

20 40

60

80 100 120

Lampotila, °C

Kuva 13.  Kylldisen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys ldmpdétilan funktiona.
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5.3 Kiteyttimien ammoniumsulfaattipitoisuus

Kaikki nelja pelkistimdlld olevaa kiteytintd ovat fyysiseltd kooltaan samankokoisia. Yksi
kiteytin on kokonaisliuostilavuudeltaan 103 m?. (Kallionpid, 1996) Kiteyttimen yli-
osassa on niin sanottu tyhja osa, jossa ei liuosta koskaan ole. DNA:lla oleva kiteyttimen
pinnanmittaus on niin sanottu radioaktiivinen pinnanmittaus. Jos pinnanmittaus ndyttaa
100%, se tarkoittaa, ettd kiteyttimen pinta on tyhjdn osan alarajalla tai sen yli. Eli mikéli
pinnanmittaus ndyttdd 0%, se ei tarkoita, ettd kiteytin on tyhjd, vaan ettd mittausalueella
ei ole endd liuosta. Mittausalue on noin metrin mittainen alue, joka on niin sanottu kiteyt-
timen operointialue. Kiteyttimen piirustuksista saadaan laskettua tyhjdn osan tilavuus

seuraavalla kaavalla:

Viyhjsosa = T r?-h, (6)

missd r on tyhjén osan sidde ja h on tyhjin osan korkeus.

Kiteyttimen piirustuksista saadaan mitoiksi r=2m ja h=2,3m, joiden avulla kaavaan sijoit-
tamalla saadaan tyhjén osan tilavuudeksi noin 28,9 m? eli kiteyttimen aktiiviliuostilavuus
on 74,0973 m’. Koska kiteyttimessi on seki liuennutta ammoniumsulfaattia ettd ammo-
niumsulfaattia kidefaasissa, kiteyttimen ammoniumsulfaattipitoisuus saadaan laskettua

kaavalla 4.

Ckiteytin = (Ckyl + ckide) Vikiteytin * kiteyttimenpinnanmittaus, (7)
missé kiteyttimen pinnanmittaus on arvo DNA:Ita, Vi;teytin On Kiteyttimen aktiiviliuosti-

lavuus, cg;q4e kiteyttimen kidemiéréa ja

Cry1 = wt% - Pkyt 1000, (8)
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missd wt% on kaava(3) / (100 + kaava (3)) ja pyy; on kaava(4).

5.3.1 Kylldisen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys, kun mukana natriumia

Kuten aikaisemmin todettiin, ammoniumsulfaatin liukoisuusrajaan vaikuttaa erityisesti
liuoksen lampdtila, mutta my0s liuoksessa esiintyvét epdpuhtaudet. Aluksi tyossé lasket-
tiin liukoisuudet puhtaalle ammoniumsulfaattiliuokselle. Tamén jédlkeen todettiin, etti
puhtaan ammoniumsulfaatin liukoisuuksilla laskettu kidemaéra ei vastannut sitd todelli-
suutta, paljonko kiteyttimissd oikeasti saadaan kidettd tuotettua. Suurin epdpuhtaus am-
moniumsulfaattiliuoksessa on natrium. Ammoniumsulfaattiliuoksen liukoisuusrajan
madrittdminen silloin, kun mukana on epipuhtauksia ei ole niin yksinkertainen kuin puh-

taalle liuokselle.

Taulukko 4. Natriumsulfaatin (Na2SOs) tiheydet (kg/l) eri painoprosenteilla seki eri

lampétiloissa.

%lt,°C 0 20 30 40 60 80 100

1 1,0094 1,0073  1,0046 1,001 0,9919  0,9805  0,9671
2 1,0189 1,0164 1,0135 1,0098 1,007 09892  0,9758
4 1,0381  1,0348  1,0315 1,0276  1,0184  1,0068  0,9934
8 1,0773  1,0724  1,0682  1,0639  1,0544  1,0426  1,0292
12 1,1174  1,1109  1,1062  1,1015 1,0915 1,0795  1,0661
16 1,1585  1,1506  1,1456  1,1406  1,1299  1,1176  1,1042
20 1,2008  1,1915 1,1865 1,1813  1,1696  1,1569

24 1,2443  1,2336  1,2292  1,2237
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Taulukko 5. Natriumsulfaatin (Na2SOs) liukoisuus veteen seki liuoksen pitoisuus pai-
noprosentteina eri lampotiloissa.

t/C g/100g  WT%,

vetti kun kyl-
ldinen

0

10

20

30

40 48,8 0,327957

50 46,7 0,318337

60 45,3 0,311769

70 44,455  0,307743

80 43,7 0,304106

920 43,135  0,301359

100 42,5 0,298246

Taulukossa 4 natriumsulfaatin (Na2SOs) tiheydet (kg/l) painoprosentin funktioina eri
lampdotiloista, joista on saatu kuvaaja (kuva 14). Taulukoidusta datasta on pienimmaén ne-
lidsumman menetelmélld saatu yhtdlot sovittamalla sithen natriumsulfaatin liukoisuudet
eri lampdtiloissa (Taulukko 5, kuva 15), joista on saatu kylldiselle natriumsulfaatti liuok-

selle tiheys ldmpdatilan funktiona (kuva 16).



32

Natriumsulfaatin tiheydet eri lampotiloissa
painoprosentin funktiona
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Kuva 14. Natriumsulfaatin tiheydet eri lampétiloissa pitoisuuden funktiona. Pitoisuus
ilmoitettu painoprosentteina, Wt%.

Natriumsulfaatin liukoisuus lampdtilan funktiona
50
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Kuva 15.  Natriumsulfaatin liukoisuus veteen lampétilan funktiona.
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Natriumsulfaatin kylldisen liuoksen tiheys
lampotilan funktiona
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Kuva 16. Natriumsulfaatin kylldisen liuoksen tiheys lampdtilan funktiona.

Puhtaille natriumsulfaatille ja ammoniumsulfaatille voidaan laskea niin sanotut painoker-
toimet niiden kylldisen liuoksen tiheyden, veden tiheyden ja painoprosentin avulla laske-
tun pitoisuuden avulla tietyssd lampdatilassa, joiden avulla saadaan laskettua kylldisen liu-
oksen tiheys eri natriumin mairélla. Kerroin on itse asiassa aina sama, riippumatta lam-
potilasta, joten on riittdvia laskea kertoimet vain jossain 1dmpdétilassa. Tamé johtuu siité,
ettd veden tiheys laskee ldmpdtilan noustessa samassa suhteessa, kuin kylldisen liuoksen

tiheys ja liuoksen pitoisuus kasvaa.

Painokertoimet saadaan laskettua seuraavasti:

p = vakiol + vakio?2 ., - pitoisuus?2 s + vakio2,, - pitoisuus2,,, 9)
missd vakiol on veden tiheys, vakio2,,,s on painokerroin ammoniumsulfaatille ja

vakio?2,, on painokerroin natriumsulfaatille.
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Vakio2 saadaan médritettyd seuraavasti:

Vakio2 = (pyy; — vakiol)/pitoisuus2, (10)
missd py,; on kylldisen liuoksen tiheys tietyssd lampatilassa, vakiol on veden tiheys

tietyssd lampdtilassa ja pitoisuus2 on kylldisen liuoksen pitoisuus tietysséd lampdtilassa.

Kaavaan 9 sijoittamalla voidaan johtaa painokertoimet natriumsulfaatille ja ammonium-

sulfaatille 50 asteen lampotilassa:

Vakio2ams= (1,24771 - 0,98715) / 0,5713607 = 0,45603
ja

Vakio2n.= (1,2918 - 0,98715) / 0,4112274 = 0,74083009.

Vakioiden eromarginaali eri lampdtiloissa on 0,02, joten vakioille tdssd tyOssd kiytetddn

eri lampdatilojen keskiarvoja, jotka ovat Vakio2.ms=0,45515 ja Vakio2,.=0,73828.

Liitteeseen 1 on keritty liukoisuusdataa venidjinkielisistd materiaaleista (Academy of
Sciences of the Soviet Union, 1969). Taulukossa on ammoniumsulfaatin ja natriumsul-
faatin liukoisuuksia painoprosentteina eri lampdétiloissa. Kuvassa 17 on esimerkki ku-
vaaja natriumsulfaatin ja ammoniumsulfaatin pitoisuuksista painoprosentteina, kun lam-

potila on 52 astetta.
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Ammoniumsulfaatin liukoisuuksia
painoprosenteissa kun mukana
natriumsulfaattia, kun t=52 C
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Kuva 17.  Ammoniumsulfaatin ja natriumsulfaatin liukoisuuksia painoprosenttien
avulla ilmaistuna.
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Ammoniumsulfaatin ja natriumsulfaatin
painoprosentit, kun t=52 C

y =-0,6322x + 46,202
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Kuva 18.  Ammoniumsulfaatin ja natriumsulfaatin painoprosentit, kun t=52 °C.

Kuvan 17 kuvaajasta ndhdéddn selva kohta, jossa kayra taittuu jyrkésti. Téssd kohtaa ki-

teytyvin yhdisteen muoto muuttuu. Kyseisestd kohdasta natriumsulfaatin painoprosent-
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tiin 0, voidaan olettaa lineaariseksi, ja sille on muodostettu yhtéld, jonka avulla on muo-
dostettu taulukko, josta ndhddidn ammoniumsulfaatin painoprosentti, natriumsulfaatin
painoprosentti, kylldisen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys, tilavuus yhté kiloa liuosta
kohti, natriumsulfaatin ja ammoniumsulfaatin pitoisuudet sekd natriumin méadrd liuok-

S€ssa.

Taulukko 6. Taulukkoon koottu ammoniumsulfaatin painoprosentti, natriumsulfaatin
painoprosentti, kylldisen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys, tilavuus yhta ki-
loa liuosta kohti, natriumsulfaatin ja ammoniumsulfaatin pitoisuudet seka

natriumin maéara livoksessa.

52
Na2S0O4 (NH4)2S04 V/1kg liuosta, g/l
wt% wt% tiheys, g/l  lkg Na2S04, pit (NH4)2S04, Na, g/l

it
10 39,88 1242,4918 0,804834 124,249182 E1)95,5057378 40,24431
10,5 39,5639 1244,7445 0,803378 130,6981715 492,4694656 42,33314
11 39,2478 1246,9972  0,801926 137,1696878 489,418952 44,42926
11,5 38,9317 1249,2498 0,80048  143,6637307 486,3541971 46,53268
12 38,6156 1251,5025 0,79904  150,1803004 483,2752007 48,6434
12,5 38,2995 1253,7552  0,797604 156,7193968 480,181963 50,76141
13 37,9834 1256,0078 0,796173 163,2810199 477,0744838 52,88672
13,5 37,6673 1258,2605 0,794748 169,8651697 473,9527633 55,01933
14 37,3512 1260,5132 0,793328 176,4718462 470,8168014 57,15923
14,5 37,0351 1262,7659 0,791912 183,1010494 467,6665981 59,30643
15 36,719 1265,0185 0,790502 189,7527793 464,5021535 61,46093
15,5 36,4029 1267,2712  0,789097 196,4270359 461,3234674 63,62272
16 36,0868 1269,5239 0,787697 203,1238192 458,13054 65,79181
16,5 35,7707 1271,7765 0,786302 209,8431293  454,9233712 67,96819
17 35,4546 1274,0292  0,784911 216,584966 @ 451,701961 70,15187
17,5 35,1385 1276,2819  0,783526 223,3493295 448,4663094 72,34285
18 34,8224 1278,5346 0,782145 230,1362196 445,2164164 74,54112
18,5 34,5063 1280,7872  0,78077  236,9456365 441,952282 76,74669
19 34,1902 1283,0399 0,779399 243,7775801 438,6739063 78,95956
19,5 33,8741 1285,2926 0,778033 250,6320504 435,3812892 81,17972
20 33,558 1287,5452  0,776672 257,5090474 432,0744306 83,40718
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Yhtilot, taulukot ja kuvaajat on muodostettu lampétiloille 40 °C, 52 °C, 60 °C, 75 °C, 80
°C ja 100 °C. Koska tiedetdin, ettd ammoniumsulfaattiliuoksessa on natriumia epapuh-
tautena yleensd noin 60 g/l, voidaan taulukoista muodostaa kylldiselle ammoniumsulfaat-

tiliuokselle kuvaaja tiheydestd lampdétilan funktiona, kun natrium pitoisuus on 60 g/l

(Kuva 19).

Ammoniumsulfaatin kylldisen liuoksen tiheys l[ampétilan
funktiona, kun Na=60 g/I
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Kuva 19.  Ammoniumsulfaatin kylldisen liuoksen tiheys lampdtilan funktiona, kun Na
on 60 g/l.

Kiteyttimien ldmpdtilat ovat oikeastaan aina korkeampia kuin 50 °C. Tdmaén takia funktio
voidaan yksinkertaistaa ja ndin saadaan tiheydelle lineaarinen funktio (kuva 20). Kuvaa-
jasta on voitu johtaa yhtdlo kylldiselle ammoniumsulfaattiliuokselle l&dmpoétilan funk-

tiona, kun natriumia on 60 g/l:

y=-7-10"5-x +1,2672, (11)

missd y on kylldisen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys piyizinen ja x on lampdtila.
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Ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys lampoétilan
funktiona, kun Na=60 g/I
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Kuva 20. Ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys lampétilan funktiona, kun Na=60 g/1.

Koska tiedetddn kylldisen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheydet, voidaan laskea teoreetti-

nen maksimi kidemaira kiteyttimesti. Se saadaan laskettua seuraavasta kaavasta:

_ MyiyostMkide
pslurry - v ’ (12)

missd my;y,0s ON liluoksen massa, my;4. on kiteen massa ja V slurryn tilavuus.

Liuvoksen massa saadaan laskettua seuraavasti:

y — Mkide
Pkide

Mijuos = ( ) " Pkylisinens (13)
missé py;q. ammoniumsulfaattikiteen tiheys ja pyyiainen on kylldisen ammoniumsulfaat-

tiliuoksen tiheys.
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Yhtiloissa tilavuus voidaan olettaa yhdeksi (litraksi). Wedgeen yhtélo on kdédnnetty muo-
toon, josta ratkaistaan kiteen massa, koska DNA:Ita saadaan tieto slurryn tiheydesti, ja

ndin ollen kiteen massa on haluttu muuttuja.

(Pslurry_pkyllainen) (14)
(pkylléinen_pkide) ’

Myige = —Pkide *

MiSSA Pgyyyrry ON slurryn tiheys ja pryiiainen 0N Kylldisen ammoniumsulfaatin tiheys, kun

natriumia 60 g/1, kaava (10).

5.3.2 Todellinen kidemaara lietteessa

Natriumin lisdksi emiliuoksessa on muitakin epdpuhtauksia, ja lopulliseen kylldisen liu-
oksen tiheyteen vaikuttavat useat tekijét, joita on kdytanndssd mahdotonta kaikkia selvit-
td4 tai ovat tdmin tyon aikataulun ulkopuolella. Témaén takia on jouduttu tutkimaan jo-
kaista kiteytintd erikseen ja selvittimain, paljonko lopullinen kideméira on teoreettisesta
kidemédrasti ja tdstd saatu funktio sijoitetaan teoreettisen kidemadrdn kideméaarikertoi-
meksi. Syottoliuoksen valmistukseen ajettava kidemiira tiedetddn suurin piirtein, koska
syottoliuosreaktorin ammoniumsulfaattipitoisuutta mitataan noin tunnin vélein Online-
Kjeldahl laitteella. Sen avulla voidaan prosessidataa analysoimalla selvittdd, millé kertoi-
mella milloinkin yhdesté kiteyttimestd syotetddn kidettd. Kertoimia méérittdessd on jou-
duttu tekeméédn oletus kiteyttimien mahdollisesti tuottamasta kidemaérésti. Koska kylldi-
sen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys ldmpdtilan funktiona on laskeva lineaarinen kéyra,
on oletettu, ettd mitd kuumempi kiteytin on sitd enemmaén se tuottaa kidettd. Eli toisin
sanoen kuumemmalle kiteyttimelle on alun perinkin mééritetty suurempi kerroin kuin
kylmemmidille kiteyttimelle. Dataa kerdttiin muutamasta eri tilanteesta, ja jo muutamasta-
kin datapisteestd huomataan, ettd pisteet sijoittuvat kuvaajassa niin kuin epdiltiinkin, eli
kahdessa kuumemmassa ensimmadisen vaiheen kiteyttimesta tulee suuremmalla kertoi-

mella kidettd kuin toisen vaiheen kylmemmistd kiteyttimistd. Koska ihannetilanteessa
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syottoliuoksen valmistukseen sydtetdéin ainoastaan kahdesta kuumemmasta kiteyttimesti,
eli KN232:sta sekd KN241:sté, niiden kidemaarikertoimet ovat saatu tarkimmin optimoi-
tua. Jos kahdesta kuumemmasta kiteyttimestd ei saada tarpeeksi kidettd, ajetaan siis toi-
sesta takakiteyttimesté kidettd, ja se ajetaan useimmiten KN231:sti ja vain todella harvoin
ja erikoistilanteissa KN242:sta. Tamén takia KN231:s ja KN242:s kidemé&ardkertoimet
eivit valttdmattd ole niin tarkkoja, koska vertailukohtia on vaikea 16ytdd, koska esimer-
kiksi KN242:sta ajettaessa syottoliuokseen, ajojaksot ovat usein muutaman tunnin ajo-
jaksoja, joiden aikana on mahdoton saada tarkkoja arvoja. Seuraavassa taulukko, jossa
jokaisesta kiteyttimestd ndkyy ldmpotila sekd kideméérakerroin. Taulukosta on myds
muodostettu havainnollistava kuvaaja. Jotta saataisiin paras mahdollinen tulos, jokaiselle

kiteyttimille kdytetddn omaa yhtdl6d kertoimen muodostamisille lampdétilan funktiona.

Taulukko 7.  Kiteyttimien méidritettyjd kidemddrdkertoimia eri kiteyttimien lampdoti-
loissa. Kideméérdkertoimet on méiritetty, kun kiteytin on normaalissa ajossa,
ettei pesutilanteen aikaisia eroavaisuuksia tule kiteyttimen l&dmpdtilaan tai ki-
teyttimen kidetuottoon.

kn232 kn241 kn231 kn242

t/c kerroin t/c kerroin t/c kerroin t/c kerroin
81,5 0,92 73 0,62

75,5 0,92 67 0,62 60 0,43 49 0,2

78 0,95 70 0,64 58 0.4 51 0,22

79 0,95 71 0,64 60,5 0,43 51 0,22

76 0,93 69 0,63 59 0,41 51 0,22
76,5 0,93 70 0,63 58 0.4 51,5 0,22

81 0,93 72,5 0,63 57,5 0.4 53 0,22

84 0,95 76,5 0,7 61 0,44 57 0,25
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Kiteyttimien kidemaarakertoimet
lampdtilan funktiona
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Kuva 21. Kiteyttimien kideméérdkertoimet lampdtilan funktiona. Samassa kuvaajassa
on esitetty kaikki neljd eri kiteytintd, jotka ylhdiltd alaspdin KN232 nikyy
ensimmaisend, toisena KN241, kolmantena KN231 ja neljantend KN242.

Kun kiteen massan yhtdloon (kaava 13) lisdtddn kunkin kiteyttimen kideméardkertoimen

yhtilo, saadaan Wedgeen yhtdlé muotoon:

Mkide = - Pkide ((Psturry / 1000) - pryliinen) / (Pyliiinen-Pkide) * 1000 * kiteyttimen kidemadra-
kerroin, (15)

jossa kiteyttimien kidemédrikertoimien yhtilot ovat

KN232: y=0,0015x + 0,8204

e KN241:y=0,0066x + 0,1681

e KN231:y=0,0123x—-0,3096

e KN242:y=0,0055x — 0,0649

joissa x = kiteyttimen ldmpétila.
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Kuva 22. Viikon trendi KN232:n hetkellisesti kidemaarastai.

Kiteyttimien kideméérdkerroin kuvastaa kiteyttimen kidemidrdd parhaiten stabiilissa
ajossa. Kuten aiemmin todettu, todelliseen kidemédriin lietteessd vaikuttaa hyvin monet
asiat. Muun muassa eméliuoksen koostumus vaikuttaa suuresti kiteen kasvuvauhtiin, ja
sithen, paljonko kidetti kiteytin tuottaa. Eméliuoksen koostumusta on erittdin vaikea tai
jopa mahdoton selvittdd tarkasti. Siitd voidaan kuitenkin laboratorio analyyseilld vahvis-
taa tirkeimpien epdpuhtauksien méadrid, kuten natriumia. TyOn edetessd, tuli ilmi, ettd
nopeat muutokset kiteyttimien alipaineissa vaikuttavat erittdin suuresti kiteyttimien kide-
tuottoon. Pesutapahtuman alussa pestivén kiteyttimen pinta lasketaan alimmalle nikdla-
sille. Tdssd kohtaa operaattorit seuraavat prosessinohjausjdrjestelméasté kiteyttimen pin-
nanmittausta ja kun pinnanmittaus on lahelld nollaa, siirrytdén kentille tarkastamaan ti-
lannetta. Tdssd kohtaa kuitenkin usein kdy niin, ettd pinnanmittaus ei reagoi pinnanlas-
kuun normaalisti, joka johtuu esimerkiksi kiteyttimen seindmiin muodostuneista kiteyty-
mistd. Talloin kiteyttimen pinta pddsee laskemaan liian alas, pahimmassa tapauksessa
kuumennuskierron alapuolelle tai tasalle, jolloin kiteyttimeen péddsee ilmaa ja se hetkelli-
sesti joko romahduttaa tai nostaa alipainetta yleensd kaikissa kiteyttimissd. Alipaineen
nopea muutos ndkyy kiteyttimien ldmpotiloissa radikaalisti, mutta usein ldmpdétilat ta-
saantuvat normaaliin ldmpdotilaan nopeasti, yleensd muutamassa tunnissa. Vaikka alipai-
neen muutos ja kiteyttimien 1dmpdétilat tasaantuvat normaaliin tilaan, kiteyttimien tuoton
tasaantumiseen voi mennd pahimmassa tapauksessa jopa muutama péivi, joka tapauk-

sessa useita tunteja. Kiteyttimien kidetuoton heilahtelu tekee syottoliuoksen ammonium-

102015 14.50:00
B0
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sulfaattipitoisuuden pitdmisen stabiilina varsinkin pesujen yhteydessé, jolloin syottoliu-
oksen tasaisuuden parantaminen on muutenkin vaikeaa, erittdin hankalaksi ja syottoliu-
oksen ammoniumsulfaattipitoisuus voi heitelld pesun aikana jopa 250 g/l — 450 g/, kun

ihannetilanne olisi pitdd se koko ajan tasaisesti 340-360 g/l ammoniumsulfaattia.

Seuraavissa kuvissa 23 ja 24 on esitetty esimerkkitilanne, jossa pintalauhdutti-
mien alipaineet ovat nopeasti kasvaneet ja romahtaneet pesun aloituksen yhteydessa. Ku-
vasta 23 ndhdéén alipaineen muutoksen vaikutus kiteyttimien lampétiloihin. Kuvassa 24
on esitetty laskennallisen kideméddrdn muutos alipaineiden romahduksen jilkeen. Nor-
maalissa tilanteessa ammoniumsulfaattikidettd tarvitaan syottoliuoksen valmistukseen
keskimédrin kuvan 33 kuvaajan mukaan, eli kun nikkelin syo6tto pelkistyksen syottoliu-
oksen tekoon on 4800 kg/h, noin 21 000 kg/h. Kuvasta 24 kuitenkin ndhdédan, ettd sen
hetkisilld lietepumppujen syotoilld kokonaiskidemédrd RSA244:1le on yli 25 000 kg/h,
kun nikkeliliuoksen kokonaisnikkelimédréin ollessa noin 4800 kg/h. Kyseisen esimerkKki-
tilanteen tasaantumiseen on mennyt noin kaksi vuorokautta, kun kidemiiradmittaus
RSA244:1le on saavuttanut stabiilin tilan, eli sy6tdn ollessa noin 4800 kg/h, kidemé&éari-

mittaus on normaali eli noin 21 000 kg/h.
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Kuva 23. Trendit, jossa pintalauhduttimien alipaineen nopea nousu ja romahdus, seki

alipaineen muutoksen vaikutus kiteyttimien lampétilaan.
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Kuva 24. Trendit, jossa kiteyttimien tiheysmittaukset, nikkelin syottd pelkistyksen
syottoliuoksen tekoon seké kiteyttimiltéd tuleva todellinen kideméaaramittaus
syéttoliuoksen tekoon. Kun kiteyttimen tiheys laskee alle 1400 kg/m?, ku-
vaaja muuttuu keltaiseksi, joka tarkoittaa usein, ettd kiteytin on otettu pe-
suun.
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6 KITEYTTIMEN PESU

6.1 Ajotapa nyt

Koko tehdas on kiytdnnossd kdynnissd vuoden jokaisena pdivdnd 24 tuntia pois lukien
kahdesta neljdin viikkoa kestdvé huoltoseisakki, joka sijoittuu yleensd toukokuulle. Té-
min takia tehtaalla tydskennelldin katkeamattomassa kolmivuorotydssid. Pelkistimolla
tyoskentelee viidessi eri vuorossa yhteensd noin 40 henkild4. Jokaisella vuorolla on omat
tyylinsé hoitaa tyoskentelyi ja jopa vuoron sisélld on usein eroavaisuuksia. Tyon alku-
vaiheessa haastattelin eri vuoroja, miten pesutapahtuma suoritetaan. Loppujen lopuksi
suuria eroavaisuuksia vuorojen sisdlld ei ollut. Kuitenkin paljon pienid eridvid tyoskente-

lytapoja, jotka eivit vélttdmattd vaikuta pesutapahtuman laatuun.

Seuraavaksi kdydddn ldpi padpiirteissddn, kuinka pesutapahtuma nyt tehdéén.
Prosessinhoitaja nostaa kuumennuskiertoon sydtettivdn veden lampdtilaa (ts. kiteyttd-
mon tehoja) ennen pesun aloitusta tilanteen mukaan. Lampdtilan nosto tapahtuu useim-
miten noin tuntia ennen, kun kiteytin otetaan pesuun. Seuraavaksi suljetaan kiteyttimen
syottoventtiili, ja kiteyttimen pinta lasketaan alimmalle nidkdlasille. Téssd kohtaa oltava
kuitenkin tarkkana, ettei pinta laske kuumennuskierron ldhtSputken alapuolelle, ettei ki-
teytin pddse imaisemaan ilmaa. Seuraavaksi aloitetaan kiteyttimen tiheyden laskeminen.
Kun pinta on saatu alas, kiteyttimeen syo6ttolinjasta laitetaan menemaiin lauhdevetta ki-
teyttimeen. Kun tiheys on saavuttanut arvon 1400 kg/m?, lietteet voidaan kiintii pois
normaalitilasta edelld mainitulla tavalla. Mikéli pesuvuorossa on toisen vaiheen kiteytin,
joskus tuotteeksi ajettava liete otetaan heti pois ajosta, kun kiteyttimeen aletaan ajaa vetta.
Kiteyttimen ulosotto pesun ajan tapahtuu RSA243:n kautta. Eli mahdollinen kide ajetaan
syottoliuoksen valmistukseen ja ylivuoto ohjataan puskusiilié PS208:aan ja sieltd liuos-
sdilid LS260:aan. Kiteyttimen ulosoton virtauksena pidetisin useimmiten 10-15 m3/h pe-
sun aikana eli kiteettoméksi ajossa. Kun kiteyttimen tiheys on laskenut alle ammonium-

sulfaattiliuoksen kylldisyyden tason eli on 1150-1200 kg/m?, ulosotto otetaan pois, jolloin
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kiteyttimeen jitetddn menemiéin vesi sisddn, jota ohjataan pinnan mukaan automaatti-
venttiililld. Téssé tilassa pidetddn 1-2 tuntia, jonka aikana siis ainoastaan vesi kiteytti-
meen ja kiteyttimen lauhduttama lauhde ulos. Tdémén aikana pestddn kiteyttimen demis-
teripatjoja normaalia enemmadn. Tédmén jélkeen aloitetaan ylosajo. Kiteyttimen syottd
vaihdetaan takaisin ammoniumsulfaattiliuokselle ja tiheys nostetaan hallitusti kohti ta-
voitearvoaan, joka on 1440 kg/m?>. Kiteyttimen ulosotto tiheyden nostossa vaihtelee vuo-
roittain ja vuorojenkin sisédlld on hajontaa. Joskus ulosotto aloitetaan, kun tiheys on saa-
vuttanut 1400 kg/m?, joskus kun tiheys on saavuttanut emiliuossiilion ELS231:n tihey-
den. Kiteyttimen ulosotto aloitetaan minimivirtauksella, eli muutamalla kuutiolla, ja nos-
tetaan sitd mukaan, kun tiheys saavuttaa tavoitearvoaan. (Prosessinhoitajat, henkil6koh-

tainen keskustelu, 2019)

6.2 Kuumennuskierron ldmpoétilan noston vaikutukset

Kuumennuskiertoon syotetddn kuumaa prosessivettd, jonka avulla kiteyttimiin sydtettava
ammoniumsulfaattilivos lammitetddn. Kiteyttimiin syotettdvdin tehoon voidaan vaikut-
taa muuttamalla joko prosessiveden ldmpotilaa tai prosessiveden virtausnopeutta. Proses-
siveden ldmpotilan tulee aina olla vihintddn 105 astetta. Ensin tulee laittaa kuumennus-
kierron virtaus maksimiin, joka on 490 m>/h, jonka jilkeen voidaan nostaa prosessiveden
lampétilaa. Prosessiveden suurin mahdollinen ldmpétila on 120 °C. Normaalisti virtaus
on aina maksimissa ja ajotilanteen mukaan sdddetédn virtauksen ldmp6étilaa. Virtauksen
lampdtilan suuruus stabiilissa ajossa riippuu siitd, kuinka paljon syottdliuosta tiytyy val-
mistaa vetypelkistykseen eli kdytdnnossa siitd, paljonko kiteyttimistd tarvitaan kidettd
syottdliuoksen valmistukseen. Virtauksen lampdtilan nosto vaikuttaa prosessinohjauksen

kannalta kolmeen seurattavaan asiaan
1. Kiteyttimien lampdtilaan
2. Kiteyttimien haihduttaman lauhteen mééraan

3. Kiteyttimien lietteen tiheyteen
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Pesujen alussa kuumennuskierron 1dmpétilaa tulisi nostaa ajotilanteen mukaan, kuiten-
kin niin, ettd kiteyttimen pesun ajan tiheydet pysyisivdt mahdollisimman l4hell4 tavoi-
tearvoa. Télld hetkelld kuumennuskierron veden ldmpdétilan nosto jéé usein liian pie-
neksi tai se nostetaan hyvin myohéén, jolloin kiteyttimien tiheydet laskevat pahimmil-
laan 1420 kg/m>, usein jopa alle pesun aikana. Timinhetkinen ohjeistus on, etti 1imp&-
tila nostettaisiin tuntia ennen kuin kiteytin otetaan pesuun. Tunnissa kiteyttimien tihey-
det tai lampdtilat eivét kuitenkaan ehdi nousta tarpeeksi. Kuvassa 25 on esitetty [ampo-
tilan noston vaikutukset kiteyttimien ldmpdtilaan, tiheyksiin seka kiteyttimistd saata-
vaan lauhteen mairdén. Oheisessa tilanteessa kuumennuskierron lampétilan asetusarvo
on nostettu kello 17.30 ensin arvosta 109 arvoon 112 ja kello 18.30 arvoon 120. Lauh-
teen méard reagoi kohtalaisen nopeasti ldmpdtilan nostoon, mutta kiteyttimien lampétila
ja tiheys reagoivat hitaammin, koska kiteyttimet ovat suuria ja niissa on suuri liuostila-
vuus, jolloin energian siirtyminen kiteyttimeen ja liuokseen on hidasta. Kiteyttimet ovat
saavuttaneet suurimman ldmpdtilansa lampo6tilan nostosta noin kello 22.00 eli yli 4 tun-
tia lampdotilan nostosta ja tiheyden nousu jatkui vield jopa tunnin tdmaén jélkeen joissain

kiteyttimissa.

Kuva 25. Kuumennuskierron ldmpdtilan noston vaikutukset kiteyttimien lauhteen
maérddn, tiheyksiin ja lampotiloihin.
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Kuumennuskierron 1dmpétilan nosto on tarkedd siksi, ettd se vaikuttaa siihen, paljonko
kiteyttimistd voidaan ajaa ulos lietettd milldkin kiteyttimien lampdtilalla, jotta tiheys py-
syy tasaisena kiteyttimessd, eikd lahde liian nopeasti laskemaan. Tahin kuitenkin vai-
kuttaa suuresti missé tilanteessa mikédkin kiteytin on, eli toisin sanoen, kuinka hyvin ne
ottavat energiaa/limmitystehoa vastaan. Kiteyttimien pesujirjestys on tehty niin, etti
etupdén ja takapédén kiteyttimet pestddn vuorotellen, jolloin aina pestdvian kiteyttimen
viereinen kiteytin on pesty muutama pédiva sitten, jolloin sen pitéisi olla sellaisessa ti-
lassa, ettd se ottaa energiaa hyvin vastaan. Seuraavista kuvaajista ndhdéén, paljonko
mistékin kiteyttimestd on voitu ajaa lietettd ulos eri lampdtiloilla niin, ettd kiteyttimen

tiheys on pysynyt tasaisena.

KN232:n slurryn virtaus, kun tiheys tasaisena
kiteyttimen lampdtilan funktiona
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Kuva 26. KN232:n slurryn virtaus, kun tiheys tasaisena kiteyttimen ldmp6tilan funk-
tiona.
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KN241:n slurryn virtaus, kun tiheys tasaisena
kiteyttimen l[ampotilan funktiona
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Kuva 27. KN241:n slurryn virtaus, kun tiheys tasaisena kiteyttimen ldmp6tilan funk-

tiona.
KN231:n slurryn virtaus, kun tiheys tasaisena
kiteyttimen lampétilan funktiona
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Kuva 28. KN231:n slurryn virtaus, kun tiheys tasaisena kiteyttimen ldmp6étilan funk-
tiona.
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KN242:n slurryn virtaus, kun tiheys tasaisena
kiteyttimen l[ampotilan funktiona
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Kuva 29. KN242:n slurryn virtaus, kun tiheys tasaisena kiteyttimen ldmpétilan funk-
tiona.

Kuvaajista ndhddén, ettd kolmesta ensimmadisestd kiteyttimestd ndhdaidn hyvin, kuinka
paljon kiteyttimestd voidaan ajaa ulos lietettd milldkin ldmpdtilalla, kun taas KN242 ei

reagoi lampotilaan 1aheskéddn samalla tavalla, kuin muut kiteyttimet.

6.3 Kiteyttimen ajo kiteettoméksi

Kuten aikaisemmin todettu, télld hetkelld kiteytin ajetaan useimmiten kiteettomaksi slur-
ryn virtauksen ollessa 10-16 m*/h. Pelkistimon kokonaisliuostilavuuteen ja samalla ko-
konaissulfaatti médrién vaikuttaa eniten se aika, joka kuluu kiteettomaiksi ajoon, eli sithen
kun kiteyttimeen ajetaan vettd eikd liuosta. Pesun pédiasiallinen tarkoitus on liuottaa ki-
teyttimeen ja sen putkistoihin kiteytyneet kiteytymét, jonka jilkeen kiteytin ottaa taas pa-
remmin vastaan energiaa ja sitd voidaan ajaa stabiilisti. Jotta pesun aikana kiteytymid
saadaan liuotettua, tiheys tulee saada alle ammoniumsulfaatin kylldisyysrajan, eli mielui-
ten noin 1200 kg/m?>. T#lli hetkelld tdhin kuluu aikaa pahimmillaan jopa 5 tuntia, jonka
aikana liuospinnat padsevit nousemaan ja sdiliot tulevat tayteen. Silld, kuinka nopeasti

tiheys saadaan laskettua alle kylldisyysrajan, ei pitdisi olla mitdén vaikutusta kiteyttimen
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toimintaan pesun jélkeen, kidetuottoon tai muuhun vastaavaan. Koska kiteettomaksi
ajossa kide johdetaan RSA243:n kautta syottoliuoksen valmistukseen, tiytyy kiteettd-
maksi ajossa olla tarkkana, ettei syottdliuos padse liian suolapitoiseksi. Tamaén ei kuiten-
kaan pitdisi tuottaa ongelmia, koska sen jilkeen, kun tiheys on saatu alle 1400 kg/m?,
lietteessd ei endd juurikaan ole kidettd, vaan 1dhinné hyvin hienoa kidett4, joka ei juuri-

kaan endd vaikuta syottoliuoksen ammoniumsulfaattipitoisuuteen.

6.4 Tehtyjen pesujen analysointi

Jotta voidaan kehittdd ja optimoida pesun aikana tehtdvid muutoksia prosessiin,
tulee tietdd millaisia pesut ovat prosessidiagnostiikan kannalta olleet. Ty0ssd on analy-
soitu noin 40 eri kiteyttimien pesua viimeisten kuukausien aikana. Analysoinnissa on kes-
kitytty pesuihin, jotka ovat tehty timéan tyon teon aikana. Pesuista ollaan erityisesti tut-
kittu pesuun kdytettyéd kokonaisaikaa, kuinka kuumennuskierron limmdnvaihtimelle sy6-
tettdvin veden ldmpotilaa on sdddetty ennen pesua, kuinka tiheydet ovat kdyttdytyneet,
paljonko prosessiin ajettu sulfaattia pesun aikana, eli toisin sanoen mika on ollut ajovauhti
pesun aikana, prosessiin ajettavan sulfaatin ja laskennallisen tuotetun kidemédrén ero-
tusta, kokonaissulfaatin sekd ammoniumsulfaattipitoisen liuoksen muutosta pelkistimon
kierrossa pesun aikana, kuinka paljon pesun aikana on saatu tuotetta, eli paljonko elutrio-
jalalle on ajettu kidelietevirtausta. Naistd tdrkeimmaét asiat pelkistimon ajovauhdin kan-
nalta ovat kokonaisliuostilavuus, kokonaissulfaatin méiard sekéd tuotetun kiteen maara.
Tarkkaa arvoa tuotetusta kiteen méérasta on vaikea sanoa kiteyttimen tuoton takia, mutta
joka péiviltd saadaan lastatun kiteen mééra kokonaisuudessaan, jota voidaan verrata las-
kennalliseen kokonaiskidemadrituottoon. Pelkistimon kokonaisliuostilavuuteen vaikut-
taa eniten siis se, ettd kuinka nopeasti kiteytin saadaan siihen tilaan, jotta sithen voidaan
alkaa syOttimédidn taas ammoniumsulfaattilivosta. Lisdksi kokonaisliuostilavuus voi
nousta pesun aikana esimerkiksi sen takia, ettd LS213:n pinta nousee pelkistyksen ongel-
mien takia, eli ei pystytd pelkistdméén niin paljon, kuin sen hetkinen sy6ttdliuoksen val-
mistuksen vauhti on. Kokonaissulfaatin miiradn vaikuttaa erityisesti pesun aikana ulos-

ajetun kiteen miérd. Lisdksi lukema voi harhaanjohtavasti muuttua pesun aikana sen ta-
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kia, etté kiteytin ajetaan kiteettomaksi ulkoliuosséilioon, joissa on Wedgeen laadittu pie-
nemmat ammoniumsulfaattipitoisuus, koska usein kyseisid sdiliditd kdytetdédn laimeam-

man liuoksen varastoimiseen.

Suurin pesuissa tapahtuva virhe, joka vaikuttaa koko kiteyttimen pesuun on kuu-
mennuskierron lammonvaihtimiin sydtettdvdn veden lampdtilan noston heikkous. Lam-
potilaa usein nostetaan liian myOhéén tai liian vdhén, joskus ei lainkaan tai joskus jopa
liian paljon. Syétettidvin veden ldmpdétila on suoraan verrannollinen sen hetkiseen ajo-
vauhtiin, kuitenkin niin, ettd padasiassa lampotilan nosto ennen pesutapahtumaa tulee 14-
hestulkoon aina tehdi. Suurimmat lampdétilan noston vaikutukset ovat kiteyttimien tihey-
dessé, joka on tirked saada pidettyd mahdollisimman ldhelld asetusarvoaan koko pesun
ajan. Tiheydet ovat usein jo ennen pesun aloitus alle asetusarvon, jopa 1430 kg/m? ase-
tusarvon ollessa 1440-1450 kg/m>. Tdmi vaikuttaa suoraan ajovauhtiin, koska jotta saa-
daan pidettya tiheys kurissa, on virtausta kiteyttimesti laskettava, joka tarkoittaa, etti saa-
daan vihemman tuotettua kidettd syottoliuoksen valmistukseen seki tuotteeksi kuivauk-
seen. Usein on myds tilanne, ettd tuotteeksi ei ajeta niin paljon kidettd kuin tiheydet an-
taisivat mydden tai vaihtoehtoisesti tuotteeksi ajetaan liikaa, jolloin tiheys laskee liikaa,

vaikka kiteyttdmon tehot olisi nostettu oikein ylos ennen pesua.

6.5 Syottoliuoksen ammoniumsulfaattipitoisuuden tasaisuuden parantaminen

Pelkistyksen kannalta on tirkedd, ettd syottoliuoksen ammoniumsulfaattipitoisuus pysyy
ohjearvon rajoissa. Tavoitteena on pitdd syottoliuoksen ammoniumsulfaattipitoisuus 350
g/l. Ammoniumsulfaatin liséksi syottoliuokseen syotetddn nikkeliliuosta, nestemaisti am-
moniakkia sekd tarpeen mukaan vettd laimentamaan nikkelipitoisuutta. Suuri heilunta Ni-
ja AMS-pitoisuuksissa sekd liian alhainen ammoniakin ja nikkelin vélinen moolisuhde
kasvattaa riskid kaksoissuolan muodostumiselle. Liian suuri AMS-pitoisuus aiheuttaa
pelkistyksen lopputuotteena syntyvisséd pulverissa ei-toivottuja muutoksia, kuten pulve-
rin partikkelikoko muuttuu ja muodostuu niin sanottuja nikkelipalloja seka rikkipitoisuus
pulverissa kasvaa. Liian matala AMS-pitoisuus taas aiheuttaa sakkaantumista. (Intra,

2006)
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Syottoliuoksen AMS-pitoisuuden tasaisuuden parantamista on tutkittu paljon, ja
sithen on erittdin vaikea tai jopa mahdotonta nykyteknologialla 16yté4 yhtd oikeaa ja toi-
mivaa ratkaisua. Suurin syy tdhédn on se, ettd tarkkaa mééraa, kuinka paljon kidetta ki-
teytin tuottaa, on mahdoton sanoa joka tilanteessa pelkistdan kiteyttimen ldmpdtilan ja
tiheyden avulla. Téhén on syynd muun muassa liuoksen epipuhtauksien jatkuva muuttu-
minen, jonka analysointi reaaliajassa on erittdin hankalaa, eikd eméliuoksen koostumusta
edes kokonaan tiedetd joka hetki. Lisdksi kiteyttimet “elavét” jatkuvasti, jolloin muun
muassa niiden haihdutusteho, liuoksen otto, tiheys, lampétila ja alipaine ovat jatkuvassa
muutostilassa. Syottdliuoksen ammoniumsulfaattipitoisuutta mitataan télla hetkelld kol-
mella analysaattorilla, jotka ovat AMS Courieriksi, Online-Kjeldahl 1 ja Online-Kjeldahl
2, joista uusin on Online-Kjeldahl 2, joka ei télld hetkelld ole vield kovinkaan optimaali-
nen mittaus. Syottdliuoksen pitoisuuden pitdmiseksi tasaisena tulee tilld hetkelld noudat-
taa O-K 1 mittausta, joka on tarkin mittaus AMS Courierin néyttdessid hieman, noin 20-
30 g/l yldkanttiin. Analysaattorit mittaavat reaktoreiden ammoniumsulfaattipitoisuutta

keskimédrin noin 1,5 tunnin vélein, joskus useammin ja joskus harvemmin.

Kuten aikaisemmin mainittu, kiteyttimille on kuitenkin saatu mééritettyd kide-
madrit, kuution virtausta kohden, jotka usein pitdvit hyvin tarkkaankin paikkansa, joiden
avulla on rakennettu sy6ttdliuoksen ammoniumsulfaattipitoisuuden ennustus. Ennustus
perustuu kiteyttimistd saatavaan kokonaiskidemééridin syottdliuoksen tekoon, sekéd reak-
toreiden RE241, RE242 ja RE252 ldpi kulkevan liuoksen virtausmairaan. Kuvassa 30 on
esitetty RE241:n ammoniumsulfaattipitoisuuden ennustuksen trendikuvaaja seké kysei-
sen reaktorin O-K:n pitoisuusmittaus. Kuvasta ndhdéén, ettd varsinkin stabiilissa ajossa

ennustusmittaus myo6téilee hyvin O-K:n ilmoittamaa pitoisuutta.
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Kuva 30. Ammoniumsulfaattipitoisuuden ennustus mittaus Wedgessa ja vertailuksi
RE241:n ammoniumsulfaattipitoisuuden O-K mittaus.

Kokonaisvirtaus on laskennallinen mittaus, joka perustuu reaktoriin RE241 syétettdvéin
nikkelin mééréddn ja viimeisen reaktorin RE252 nikkelipitoisuuteen. Kokonaisvirtaus voi-

daan laskea seuraavasti:

(Vis104->RrE241 * Ni-pitLsio4)/Ni-pitrg2s2 (15)
jossa  Visiosa>re241 = Nikkeliliuoksen syoton virtaus LS104 -> RE241,
Ni-pitsio4 = Nikkeliliuoksen nikkelipitoisuus ja

Ni-pitre2s2 = RE252:n nikkelipitoisuus.

Kokonaisvirtauksen laskennallinen mittaus on jokseenkin hidas, joten jos syottoliuoksen
valmistukseen tulee yhtdkkisid suuria muutoksia, laskennallinen mittaus ei valttamétta
pysy perissi kovin hyvin. Tdmi johtuu siiti, ettd kyseessi on kolme suurta, 30 m® reak-
toria, joiden ldpi virtaa kuitenkin ajotilanteesta riippuen noin 50-70 m?/h ja koska
RE252:n nikkelipitoisuuden mittaus on vain noin 1,5 tunnin vélein. Yhtakkiset suuret

muutokset ovat kuitenkin kohtalaisen harvinaisia ja niitd voidaan usein myds minimoida
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tai valttdd suuret muutokset kokonaan olemalla ajan tasalla ajotilanteesta. Toinen mah-
dollisuus kokonaisvirtauksen mittaamiselle olisi syottdliuoksen valmistuksen liuossiilio
LS213:n ulosvirtauksen ja pinnanmittauksen vertaus. Ohessa on esitetty trendi nikkeliliu-
oksen syoton vaikutuksesta kokonaisvirtaukseen syottdliuoksen valmistuksen reakto-
reissa sekd kuvaaja, jossa kokonaisvirtaus nikkelin syoton funktiona. Liséksi kuvaaja,
josta selviédd, kuinka paljon eri syottoliuos reaktoreiden kokonaisvirtauksella tarvitaan ki-
dettd syottoliuoksen valmistukseen. Arvot perustuvat prosessidatan analysointiin proses-

sidiagnostiikan perusteella.
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Kuva 31. Nikkeliliuoksen nikkelin syotto sekéd kokonaisvirtaus syottoliuoksen valmis-
tuksessa.
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Kuva 32. Syéttoliuoksen kokonaisvirtaus nikkelin sy6ton funktiona.



56

Tarvittava kidemaara syottoliuoksen
valmistukseen nikkelin syoton funktiona, kun
AMS-pitoisuus 350 g/I
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Kuva 33. Syéttoliuoksen valmistukseen tarvittava kidemédaré nikkelin syoton funk-
tiona.
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7 SUMEA LOGIIKKA

Sumea logiikka on erds sddtotekniikan osa-alueista. Sumeat logiikat hyodyntivét perin-
teistd joukko-oppia ja ne koostuvat sumeista joukoista ja sumeista sddnndistd. Sumeat
joukot (Fuzzy set) mééritelldén (Fuzzification) jasenyysfunktioilla (Membership func-
tion) ja ennalta méérdttyjen sumeiden sdantojen (Fuzzy rule base) avulla yhdistetdan
syote yhdeksi ulostuloksi, jonka jdlkeen ulostulo tdsmallistetddn tarkaksi arvoksi (Defuz-
zification). Takaisinkytkennilld saadaan jatkuvaa tieto prosessin tilasta. (Chen, Pham

2000; Harris, Moore, Brown 1993; Nguyen, Walker 2000)

Rule base

J

engine [ Detuenifcation |——
engine Defuzzification

Fuzzification

Sensors

Kuva 34. Sumea sditosysteemi.

7.1 Joukko-oppi

7.1.1 Klassinen joukko-oppi

Sumeat joukot perustuvat hyvin pitkilti klassiseen joukko-oppiin. Klassisessa joukko-
opissa ajatellaan, ettd jokin jdsen joko kuuluu joukkoon tai ei kuulu joukkoon eli vastaus
kysymykseen on yksiselitteinen, joko “ei” tai “kylld”. Oletetaan joukko A, joka ei ole
tyhja ja jasen eli alkio a. Joukon A alkioista koostuvaa osajoukkoa merkitiddn A. Télle

patee

a kuuluu joukkoon A, merkitddn a € A,
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a ei kuulu joukkoon A, merkitddn a € A ja
A on A:n osajoukko, merkitddn A c A.

Kaksi tarkeinté klassisen joukko-opin kisitettd ovat unioni eli yhdiste seké leikkaus. Ole-

tetaan osajoukot A ja B.
Joukkojen A ja B yhdiste, merkitddn A U B ja

Joukkojen A ja B leikkaus, merkitdin A N B.

Klassisessa joukko-opissa pitevit matemaattiset ominaisuudet ja lait kuten kommutatii-
visuus ja assosiatiivisuus. Joukkoon kuulumista voidaan kuvata myd6s karakteristisella
yhtdlolld, joka indikoi jésenien laatua tarkassa joukossa. Se voidaan esittdd seuraavalla

tavalla:
Millé tahansa joukolla A, A:n karakteristinen funktio on

_(1,josx €A
Xa(x) = {O,josx ¢ A

Voidaan my®os ajatella, ettd jokin alkio kuuluu joukkoon todenndkoisyydelld X. Téssdkin
tilanteessa vastaus edelld olevaan kysymykseen on joko ei” tai ’kylld” jollain tietylld
todennikoisyydelld. Klassisessa joukko-opissa ei siis ole mahdollista, ettd kyseinen jasen

samalla sekd kuuluu etti ei kuulu joukkoon. (Chen, Pham 2000)
7.1.2  Sumea joukko-oppi ja jasenyysfunktio

Sumeassa joukko-opissa vastaus kysymykseen kuuluuko jokin jdsen joukkoon ei ole niin
yksiselitteinen. Siind jédsen voi kuulua useampaan joukkoon. Edellisen kappaleen karak-

teristisen funktion selityksestd pdédstdén sumean joukko-opin karakteristiseen funktioon,
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jossa arvo voi siis kuulua osittain johonkin joukkoon. Sumeassa joukko-opissa karakte-
ristisen funktion jdsenilla tai alkioilla on jdsenyysaste, joka kertoo kuinka paljon ne kuu-

luvat kyseiseen joukkoon; mitd korkeampi arvo, sitd vahvempi jésenyysaste.

Lampdtila on yksi yleisimmistd sumean logiikan jidsenyysfunktion esimerkeista.
Jos ldmpdtila on +20 °C, se voi kuulua tietylld jdsenyysasteella vaikka “kuumaan” seki
“lampimadn”. Kdydiin seuraavaksi kuitenkin tarkemmin 1dpi Introduction to fuzzy sets,
fuzzy logic and fuzzy control system teoksessa esitetty esimerkki jdsenyysfunktiosta.

Oletetaan universaali joukko S, joka on joukko thmisid. Voidaan merkité

Sr= {s €S| s on vanha},

missd Sy on joukon S sumea osajoukko, koska ”vanha” ei ole tarkkaan méaritelty. Thmi-
nen, joka on 40 vuotta ei vélttimattd ole kuulu sumeaan joukkoon Sy ”Vanha” voidaan
madritelld kuvaajasta (kuva 35), josta selvidd jasenyysaste. [hminen, joka on absoluutti-
sen vanha, on ne, jotka ovat 120-vuotiaita ja joiden jdsenyysaste on 1.0 ja ne, jotka ovat
vastasyntyneitd ovat luonnollisesti 0-vuotiaita ja niiden jdsenyysaste on 0. Tdhén viliin
sijoittuu esimerkiksi 40-vuotias, joka on kyseisen kuvaajan mukaan 0.5 jisenyysasteella
”vanha”. Kuvassa 35 esiintyvd kuvaaja on itse asiassa jatkokehitelma perinteisen joukko-
opin karakteristisesta funktiosta Xy, josta voidaan méiritelld kuinka paljon jisen kuuluu-

osajoukkoon Sy Tétd funktiota kutsutaan jdsenfunktioksi, membership function.

Skl

AL P

0

Kuva 35. Esimerkki jasenyysfunktiosta vanhuutta kuvaavalle sumealle joukolle.
(Chen, Pham 2000)
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Nyt titd osajoukkoa Sy ja sen jisenyysfunktiota, jota merkitddn pg ; (S), s € S¢ voidaan

kutsua universaalin joukko S:n sumeaksi osajoukoksi, fuzzy subset. Eli sumea osajoukko
sisdltdd kaksi komponenttia, osajoukon sekd siihen liittyvin jésenyysfunktion. Tadméa
eroaa klassisesta joukko-opista siten, ettd siind osajoukko ja joukko jakavat saman jise-

nyysfunktion, kaksiarvoisen karakteristisen funktion.

Jasenyysfunktio voi saada ainoastaan positiivisia arvoja. Se voi olla muodoltaan
melkein millainen tahansa kdyra, esimerkiksi lineaarinen tai logaritminen. Kuvassa 37 on
esitetty muutamia mahdollisia useimmiten kiytettdvid jdsenyysfunktioita kuvaajineen.
Jasenyysfunktio muodostuu useimmiten kolmesta osasta, jotka ovat itse asiassa sumean
joukon osia (Kuva 36). Jasenyysfunktion ydinosa (engl. core) tarkoittaa universaalin jou-
kon sitd osaa, milloin jasenyysarvo joukossa A on 1, eli py(x) = 1. Jasenyysfunktion
tukiosalla (engl. support) tarkoitetaan sitd sumean joukon osaa, milloin jdsenyysarvo on
suurempi kuin nolla, eli u,(x) > 0. Raja-arvot (engl. boundary) ovat sumean joukon ne

osat, jolloin jdsenyysarvo on suurempi kuin nolla, mutta pienempi kuin yksi, siis 0 <

pa(x) < 1.

-

p(x) 4

| Core |

Support

— - —

Boundary S

Boundary

Kuva 36. Sumean joukon tukiosa, ydinosa ja raja-arvot. (Ross, 2016)
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Kuva 37. Jadsenyysfunktion muotoja. (Pham, Chen 2000)

Kuten klassisessa joukko-opissa, myds sumeassa joukko-opissa pétee samat jouk-
kojen viliset operaatiot, joita ovat muun muassa yhdiste eli unioni, leikkaus ja komple-

mentti. Oletetaan sumeat joukot A, B ja C universaalissa joukossa X. Jasenelle a pitee:

Yhdiste: Uaup (X).

Leikkaus: Uang (X).

Komplementti: wi(x) =1 — uyu(x).
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Kuva 38. Diagrammit operaatioista sumeille joukoille. Kuvassa a A:n ja B:n yhdiste,
kuvassa b A:n ja B:n leikkaus ja kuvassa ¢ A:n ja B:n komplementti.
(Hooda, Raich 2016)

Samoin ominaisuudet, jotka pativit klassisessa joukko-opissa pitevdt myods sumeassa

joukko-opissa eli

Kommutatiivisuus: AUB =BUAsekidNB=BNA

Assosiatiivisuus: AUBUC)=(AUB)UCsekiAN(BNC)=(ANB)NC

Distributiivisuus: AUu(BNC)=(AUB)N(AUuC) seki An(BUuC)=(An
B)U(ANC)
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7.2  Sumeat saannot

Sumeiden sddntdjen avulla voidaan paitelld jarjestelmén sen hetkistid tilaa ja miten siitd

tulisi edetd. Peruspilarina sumeiden sédéntdjen méérittelyssd on implikaatio relaatio,

a =b,

joka voidaan lingvistisesti eli kielellisesti ilmaista ”’jos a on totta, niin b on totta”. Tata
voidaan kéyttdad seki klassisessa kahden muuttujan logiikassa tai useamman muuttujan
eli sumeiden muuttujien logiikassa. Eli padsaintoisesti sumeissa logiikoissa sdannét muo-
dostuvat perinteisen JOS-NIIN —lauseen avulla. Yleinen muoto sumealla JOS-NIIN sdéin-

nolle on

”JOS aj on A; JA...JA a, on Ay niin b on B”,

missd a, on sumean joukon A, alkio sekéd b on sumean joukon B alkio. Néistd sddnnoista
voidaan koostaa sumea sddntokanta (Fuzzy rule base). Sumeassa sdéntokannassa on
joukko edelld esiteltyjd sdéntojd, jotka ottavat huomioon kaikki sumeiden joukkojen al-
kiot ja jasenyysfunktiot. Sumea sdéntokanta on erittdin hyddyllinen monimutkaisissa sys-
teemeissd, joita thmisen on helppo tulkita, mutta jotka ovat tietoteknillisesti hankalia.
Tadma johtuu siitd, ettd ihmisen on helppo tulkita lingvistisid muuttujia ja johtopadtoksia,

joilla voidaan hyvin esittdd sumeita joukkoja ja joukkojen vilisid suhteita.

Sumeista sdédnnoistd voidaan koostaa erilaisia taulukoita, josta on helposti luetta-
vissa, mitd sdddon olisi tarkoitus tehdd milloinkin. Seuraavaksi esiteltyné kaksi eri tau-

lukkomuotoa, joissa toisessa esimerkkind kéytetty ilmaldmpopumpun ldmp6tilan sddtoa.
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Saénto 1: JOS A1 on jotain, NIIN tehdddn X

Saanto 2: JOS A» on jotain, niin tehdddn Xo

Sééntd n: JOS An on jotain, niin tehddén X,

Seuraavassa taulukossa on esitetty sidéntotaulukkoa varten jasenyysfunktiot ja niiden ly-
henteet ilmaldmpOépumpun huoneilman ldmpdtilan sddtd ulko- ja sisdilmanldmpdtilan

mukaan.

Sisdlampdotila Ulkoldmpdétila Pumpun séito

LTP: Lammiti todella pal-
PAH: Paljon alle halutun ~ TK: Todella kylma

jon
AH: Alle halutun K: Kylma LP: Lammitd paljon
H: Haluttu AK: Aika kylmi LS: Lammita sopivasti

LJV: Lammita jonkin ver-

YH: Yli halutun N: Nollassa
ran
PYH: Paljon yli halutun AL: Aika ldmmin LV: Lammita vahdn
LHV: Lammitd hyvin vi-
L: Ldmmin

hin

TL: Todella ldmmin AL: Al4 lammiti
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TK AK K N AL L TL

PAH |LTP |LTP |LP LP LV LHV | LHV

AH LTP |LTP |LS LS LHV | AL AL

H LTP |LP LIV |LV AL AL AL

YH LS LS LV LHV | AL AL AL

PYH |LS LJV |LV LHV | AL AL AL

Taulukosta ndhdddn mitd millékin ulko- ja sisdilmanldmpétilan kohdalla pumpun tulisi

tehda.

7.3 Sumeutus

Sumeutus (engl. Fuzzification) on tirked osa sumeissa logiikoissa. Sen tarkoitus on muut-
taa tarkat arvot sumeiksi arvoiksi. Sumeutus toteutetaan siten, ettd jasenyysfunktioiden
arvot muutetaan sumeiksi arvoiksi. Fuzzy Logic Models and fuzzy control teoksessa on

esitetty jasenyysfunktioiden arvojen méiirittelylle seitsemén mahdollista toteutustapaa:

1) Intuitio, havainnointi

ii) Paittely

ii1) Rankkaus

iv) Kulmikkaat sumeat joukot

v) Hermoverkot
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vi) Geneettiset algoritmit

vii) Induktiivinen pééttely

Naistd tdimén tyon kannalta kaksi tarkeintd on havainnoinnin kautta tehty sumeutus seké

paittelyn hyvéksikayttd sumeutuksessa.

Havainnointi perustuu ihmisen omaan taitoon ja ymmarrykseen ongelmasta. Oh-
jausmalli, joka tydssd luodaan, perustuu dataan, joka saadaan osittain automaatiojirjes-
telmén tallentamasta datasta ja osittain itse lasketuilla funktioilla. Havainnoinnin kaytté-
minen sumeutuksessa edellyttddkin ongelman ymmairtdmistd ja ongelman siséltdmien
muuttujien tietdmistd. Paittely sisiltdd validia pééttelyé, eli jasenyysfunktio luodaan tun-
nettuihin faktoihin nojautuen. Néité faktoja kutsutaan premisseiksi ja niiden avulla saatua
lopputulosta johtopdatokseksi. Tassé tydssa voidaan kéyttdd esimerkkid sdilion pitoisuu-
desta. Tiedetddn, ettd kun sdilioon sydtetddn jotain tuotetta x, sen pitoisuus nousee. Kun

sdilion pitoisuus nousee yli tietyn rajan, on laskettava syotettdvin tuotteen maaraa.

7.4 Tasmallistiminen

Tasmallistdmisen tarkoitus on nimensi mukaisesti saattaa sumeat arvot takaisin tarkkoi-
hin arvoihin. Se mité tapaa kdytetdéin milloinkin, riippuu hyvin pitkilti jasenyysfunkti-
osta. Asia voidaan huomata, kun seuraavaksi kiydadn lapi eri metodeja, jotka Hooda &
Raich esittelee teoksessaan. Jokainen metodi on lisdksi esitetty visuaalisesti graafin

avulla.

1) Maksimi jdsenyysaste

Maaritellaan

Uc(z*) = uc(z), kaikilla z € X
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z* z

Kuva 39. Maksimi jdsenyysaste —metodi.

i1) Keskitys metodi

Keskitysmetodi on yleisesti kdytetty tdsmallistimisen metodi. Se voidaan

maédritelld algebrallisesti

Lz
C T T @dx

missa | on integraali.
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Y

Kuva 40. Keskitys —metodi
ii1) Painotettu keskiarvo

Painotettua keskiarvoa voidaan kiyttdd ainoastaan symmetrisille jése-
nyysfunktioille. Siind painotetaan jokainen jasenyysfunktio erikseen. Se voi-

daan esittdda muodossa

. Yuc(@)z
Suc(@)’

missi 2 on summa.

0.8 f[-----mmcmmm-
0.6~

2
N

0 a b

Kuva 41. Painotettu keskiarvo —metodi.
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iv) Mean-max jasenyys

Mean-max jdsenyys on hyvin samankaltainen metodi kuin maksimi jése-
nyysaste —metodi silld eroavaisuudella, ettd siind maksimi jdsenyysfunktion
arvon ei tarvitse olla yksittdinen piste, vaan se voi olla myd6s arvovili. Se voi-

daan esittdd muodossa

, a+b
zZ = .

Mean-max jdsenyys

v) Summien keskiarvo

Summien keskiarvo sisdltda kaksi erillistd sumeaa joukkoa. Siind kahden su-

mean joukon leikkaus on kerrottuna kahdella.
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Kuva 43.

Kuvassa (a) ensimmiinen joukko, kuvassa (b) toinen joukko ja kuvassa (c)
sumeutettu jasenyysfunktio.

Mairitellaian

N fxzkzluck(Z) dx.
[x) oDz

VA

vi) Suurimman alueen keskipiste

Kun sumeassa joukossa on kaksi konveksia aluetta, tisméllistdiminen voidaan

toteuttaa suuremman alueen keskipisteelld. Voidaan méaaritella

. f#cm(Z)Z dx
zt =
f.ucm(Z) dx

misséd Cp, on konveksi alue.
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2 Y 4 6 8

Kuva 44. Suurimman alueen keskipiste —metodi.

vii) Ensimmadisen tai viimeisen maxima

|
T

0 2 4 6

Kuva 45. Ensimmaisen tai viimeisen maxima —metodi.
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8 AJOPARAMETRIEN OPTIMOINTI JA AJOMALLIT

Sumeat systeemit voidaan jakaa kolmeen tyyppiin sen mukaan, miten ne on rakennettu

(Belohlavek, Klir, Machery, Rosch, Verkuilen (2011)):

e Kokemus-perusteinen systeemi

e Malli-perusteinen systeemi

e Hybridi systeemi

Kokemus-perusteisissa systeemeissé eri lingvististen muuttujien ja niiden arvojen viéliset
yhteydet on esitetty sumeiden sdént6jen avulla. Sumeat sddnndt on laadittu ihmisen ko-
kemuksen ja tiedon perusteella ja ne, samoin kuin muuttujat ja arvot, esitetddn lingvisti-
sessd muodossa. Malli-perusteisissa sumeissa systeemeissd on hyddynnetty perinteisid
mallintamismenetelmii silld eroavaisuudella, ettd kyseiset matemaattiset mallit on luotu
kayttden sumeita joukkoja, sumeaa analyysid ja sumeaa laskentaa. Hybridit systeemit
ovat ndiden molempien hyodyntdmistd samassa systeemisséd. Téasséd tydssd tehty ohjaus-
malli perustuu kokemusperusteiseen systeemiin. Kaikille ohjausparametreille on vaikea
tai usein jopa mahdotonta 10ytdd matemaattista mallia kuvaamaan kyseisté tilannetta. Téa-
mién takia suurin osa sumeista joukoista ja sddnnoistd on laadittu prosessidiagnostiikan

perusteella ja prosessinhoitajien omia kokemuksia vertailemalla ja analysoimalla.

8.1 Sumeat mallit virtausten sdadolle

Slurryn virtauksen sédddlle on laadittu sumeat sdadot, joita hyodyntimalld saadaan tiheys
asetusarvoonsa tehokkaammin. Slurryn virtauksen sdddossd on kolme jasenyysfunktiota,
jotka ovat kiteyttimen ammoniumsulfaattiliuoksen tiheys mittaus, kyseisen tiheyden
muutos delta seki slurryn siiitd. Asetusarvo tiheydelle on 1440 kg/m?, jolloin kiteen vii-
pymadaika kiteyttimessd on optimaalisin ja kidekoko on paras mahdollinen. Seuraavassa

on jasenyysfunktio liuoksen tiheydelle
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1. Todella laimea, TL = [0, 1415] kg/m?
2. Jonkin verran laimea, JVL =[1415, 1425] kg/m?
3. Vihin laimea, VL =[1425, 1435] kg/m?
4. Hyvi/sopiva, H=[1435, 1445] kg/m?
5. Vihin vikevi, VV = 11445, 1450] kg/m?
6. Jonkin verran vikevé, JVV = 11450, 1460] kg/m’
7. Todella vikeva, TV = 11460, 1500] kg/m’

ja jasenyysfunktio tiheyden muutokselle Ap.

1. Nousee paljon, NP =]2.5, o] kg/m® /h
2. Nousee vihin, NV =1, 2.5] kg/m® /h
3. Tasainen/Léhes tasainen, T = ]-1, 1| kg/m? /h
4. Laskee vdhdn, LV =[-2.5, -1] kg/m? /h
5. Laskee paljon, LP = [, -2.5] kg/m? /h.

Slurryn sdddolle on laadittu seuraavat sumeat sdadot. Sumeat sdddot ovat lingvistisilta
muuttujiltaan samat kaikille kiteyttimille, mutta on otettava huomioon, ettd pikkuliete-
pumppujen virtauksen muutos ei vélttdmittd aina ole sama kuin isolietepumpun virtauk-
sen muutos. Lisdksi se, kuinka hyvin kiteytin ottaa vastaan energiaa, vaikuttaa myds vir-
tauksiin. Eli aina ei vilttdmaéttd ole sama asia ottaa samasta kiteyttimestd virtauksesta
kaksi kuutiota pois, johtuen kideméérian eroavaisuudesta eri tilanteissa seké edelld maini-

tusta kiteyttimen energian vastaanotosta.
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1. Nosta sy6ttdd paljon, NSP =13, 5] m3/h
2. Nosta syottod jonkin verran, NSJV = ]2, 3] m>/h
3. Nosta syottod vahdn, NSV = 0, 2] m>/h
4. Ali tee mitisin, ATM = [0] m3/h
5. Laske syottod vihin, LSV = [-2, 0[ m>/h
6. Laske syo6ttod jonkin verran, LSJV = ]-3, -2] m’/h
7. Laske syo6ttod paljon, LSP = [-5, -3] m3/h

Jasenyysfunktioiden avulla on laadittu slurryn séddddlle sumeat sdéinnét, jotka ovat muo-

toa

Jos An on JOTAIN ja B, on JOTAIN, niin X, on SYOTON MUUTOS,

jossa A on jdsenyysfunktio liuoksen tiheys, B on jdsenyysfunktio tiheyden muutos ja X

on jasenyysfunktio slurryn siito.

Eli jos liuoksen tiheys on “Jonkin verran laimea” ja liuoksen tiheyden muutos on ”Laskee

paljon”, niin slurrya tulisi sdatdd “Laske syottod paljon™.

Sumeista sddnnoistd on laadittu taulukko, jossa on kaikki mahdolliset eri tilanteet kyseis-

ten jasenyysfunktioiden eri arvoille.
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Taulukko 8.  Taulukko, jossa sumeat sadnndt slurryn sidédolle eri jasenyysfunktioille.

LP LV T NV NP
TV ATM NSJV NSP NSP NSP
JVV ATM NSV NSV NSJV NSP
\'%A% LSV ATM ATM NSV NSJV
H LSV LSV ATM ATM LSV
VL LSJV LSV LSV LSV LSV
JVL LSP LSJV LSJV LSJV ATM
TL LSP LSP LSP LSJV ATM

8.2 Wedge malli

Liitteessd 2 on esitetty Wedgeen luotu pohja omaKiteyttimo.wprx. Pohja sisdltia kitey-
tyksen, kiteiden ajon elutriojalan kautta kuivaukseen sekd syottdliuoksen valmistuksen.
Pohjasta on tehty mahdollisimman yksinkertainen, jotta sen hyddyntdminen prosessissa
olisi mielekkddmpdd ja houkuttelisi enemmaén sen kiyttdd. Pohjassa on muun muassa
kaikki pelkistamon sdilididen pinnanmittaukset, joissa on AMS-pitoista liuosta, seké néi-
den sdilididen pitoisuusmittaukset joko laskennallisesti tai fyysiselld mittauksella. Lisdksi
tarvittavia pitoisuuksia on syottoliuoksen reaktoreista, joista kiinnostavia ovat ammo-
niumsulfaattipitoisuuden liséksi nikkeli- ja ammoniakkipitoisuudet. Liséksi emaliuosséi-

116 ELS231:n natrium pitoisuus on lisdtty pohjaan, jonka seuraaminen on tdrkeda.

8.3 Pesujen vuokaaviot ja pesua helpottavat muutokset

Ohessa on esitetty vuokaaviot kiteyttimen pesulle. On laadittu kolme eri vuokaaviota.
Ensimmadisestd vuokaaviosta kdy ilmi mitd tehddin, kun kiteytin ollaan ottamassa pesuun.
Toinen on tehty ensimmdisen vaiheen kiteyttimen pesulle ja kolmas toisen vaiheen ki-

teyttimen pesulle.
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Aloitus

Kiteyttdman tehojen nosto vaiheittain
120 asteeseen

Seuraalauhteen maaraa,
kiteyttimen tiheyksia ja lampatilaa

Nouseeko
kiteyttimien
tiheys tai
lampatila?

Ensimmaisen vaiheen kiteytin Ovatko Nosta pesuun
Kumpi tiheydet menevan
pestadn lahelld kiteyttimen
? slurrya, laske
"viereisen”

Ohje 2

Toisen vaiheen kiteytin

Ohje3

Kuva 46. Ohje 1. Vuokaavio kiteyttimen pesun aloitukselle

Ensisijaisen tirkedd on saada kiteyttimien tiheydet halutulle tasolle ennen pesun
alkua. Slurryn sdato6n voidaan kéyttda kohdassa 8.1 esitettyjd sumeita sdatoja. Thanneti-
lanne olisi, ettd jokaisesta muusta, paitsi pestivistd kiteyttimestd, saataisiin tiheys arvoon
1450 kg/m’ tai ainakin ldhelle sitd. Tarvittaessa tiheytti saadaan ylos my®s niin, etti ki-
teyttimestd, joka ollaan ottamassa pesuun, nostetaan slurryn virtausta, jolloin sen tiheys
saadaan jo valmiiksi laskemaan alemmaksi ja vastaavasti lasketaan slurryn virtausta siita
kiteyttimesti, joka jda ajoon. Ts. jos KN242 on menossa pesuun, nostetaan sen ulosottoa
ja vastaavasti lasketaan KN231:n ulosottoa ja niin edelleen. Téssd kohtaa on kuitenkin
syytd olla tarkkana varsinkin ensimmadisen vaiheen kiteyttimien virtauksia saddettdessa,
ettei syottoliuoksen ammoniumsulfaattipitoisuus pysyy halutussa arvossa, johon voi kéyt-
tdd apuna RE241:n ammoniumsulfaattipitoisuuden ennustusta Wedgessd. Tiheyksien

saaminen yl0s on tirkeéa siksi, ettd voitaisiin mahdollisuuksien mukaan ajaa normaaleilla
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ajotiheyksilld koko pesun ajan, vaikka joudutaankin ajamaan kolmella kiteyttimelld nor-
maalia maksimi tuotantoa neljén sijasta. Useimmissa tilanteissa on voitu ajaa kuvissa 29-
32 olevien kuvaajien mukaan koko pesun ajan 12 tuntia, jolloin tiheydet ovat laskeneet
1450 kg/m>->1430(1425) kg/m>. Varsinkin toisen vaiheen kiteyttimissi olisi kidekoonkin
kannalta tdrked saada pidettyd tiheys normaalissa tavoitearvossaan koko pesun ajan,

koska vaikutukset tiheyden laskettua muun muassa kidekoossa kestivit pitkdan.

Ensimmaisen
vaiheen kiteytin

SyGtto seis, pinta alas, kun pinta
alhaalla, vesi sisaan

Kiteettomaksi ajo RSA243:n kautta,

Myos Ohje 3 virtaus > 20m3/h

LEEGE]

Kokonaisvirtauk Rizr\::;_:n KN242:n syottd
sen mukaan o ELJ201>25m3/h
pitoisuus =

350g/l

Kokonais AMS
kide RE241:een / Online-Kjheldalin
Virtaus mukaan

KN241 kaikki
syottdliuoksen
tekoon

Kumpi KN232
pestaan?

KN232 kaikki Loput
syottdliuoksen tarvittavat
tekoon KN231:st3

Kun tiheys < 1200 kg/m3, ulosotto seis, vesi
sisddn, lauhde ulos, annetaan tunti liueta.

Tiheyden nosto

Kuva 47. Ohje 2. Ensimmdisen vaiheen kiteyttimen pesu.
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Toisen vaiheen kiteytin

Sy0tto seis, pinta alas, kun pinta
alhaalla, vesi sisadn

Pikkuslurryn puulaus viimeistaan,
kun tiheys 1420 kg/m3

Kiteettomaksi ajo RSA243:n kautta,
virtaus > 20m3/h

KN242:n syt Kumpi KN231:n sy6tto
ELI201 > 25m3/h pestaan? EU201 >30m3/h

Jos tarvetta, voidaan
ajaa tuotteeksi myds

Jos tarvetta, voidaan
KN232 tai KN241

ajaa tuotteeksi myos
KN232 tai KN241

Kun tiheys < 1200 kg/m3, ulosotto seis, vesi
sisddn, lauhde ulos, annetaan tunti liueta.

Tiheyden nosto

Kuva 48. Ohje 3. Toisen vaiheen kiteyttimen pesu.

8.4 Kiteyttimien ajomallit

Seuraavaksi on esitetty vuokaaviot etu- ja takakiteyttimien pesuille erikseen ja liséksi jo-
kaiselle kiteyttimelle ajomallit taulukkomuodossa, joiden mukaan ajettaessa on mahdol-
lista pitdd syottoliuoksen valmistus maksimi vauhdissa, eli noin 4800 kg/h nikkelid ja
samalla tuottaa suurin mahdollinen mééra kidettd kuivaukseen ja aina tuotteeksi. Kuten
aikaisemmin todettu, syottoliuoksen valmistukseen ajettava kidemééra voi vaihdella kuu-
tiomaérissd kiteyttimen sen hetkisen tuoton mukaan, joten sydttdliuoksen valmistukseen
ajettavat kuutioméadrit ovat suuntaa antavia, mutta aiempia pesuja analysoidessa pitdvit
kohtalaisen hyvin paikkansa. Kaikissa ajomalleissa oletuksena on, ettd haluttu syottoliu-
oksen ammoniumsulfaattipitoisuus on 350 g/l. Ulosajettavat kidemadrit ovat todellisuu-
dessa kuitenkin korkeampia, koska KN242:n kidemaird optimointia oli vaikea tehdd, jo-
ten ainakin sen kiteyttimen tuotto on suurempi, mitd luvut antavat ymmaértaa. Téarkeintd
kuitenkin on huomata, paljonko kidettd on kuutioméddrallisesti mahdollista ajaa ulos ki-

teyttimesta niin, ettei tiheydet laske liian alas.
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Taulukko 9. KN232:n pesun ohjeita.
Kiteytin Syéttoliuoksen valmistus Kidettd tuotteeksi
. . Tuotteeksi > prosessiin tu-
Kidettd tarvitaan 350 g/l * o
leva sulfaatti, eli normaa-
kokonaisvirtaus, eli normaa-
lissa ajotilanteessa proses-
lissa ajotilanteessa noin 350
siin tulee noin 10 000 kg/h
g/l * 60 m*/h =21 000 kg/h. _
sulfaattia.
KN232 - -
26-29 m/h = 12 000-14 000
KN241 -
kg/h
18-25 m*h = 7 000-9 000 10-15 m*/h = 2 700-4 000
KN231
kg/h kg/h
25-30 m*/h = 4 500-5 500
KN242 -

kg/h
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Taulukko 10. KN241:n pesun ohjeita.

Kiteytin Syéttoliuoksen valmistus Kidettd tuotteeksi
. ' Tuotteeksi > prosessiin tu-
Kidettd tarvitaan 350 g/l * o
leva sulfaatti, eli normaa-
kokonaisvirtaus, eli normaa-
lissa ajotilanteessa proses-
lissa ajotilanteessa noin 350
siin tulee noin 10 000 kg/h
g/l * 60 m*/h =21 000 kg/h. _
sulfaattia.
17-23 m*/h =11 000-15 000
KN232 -
kg/h
KN241 - -
18-25 m*h = 7 000-9 000 10-15 m*/h = 2 700-4 000
KN231
kg/h kg/h
25-30 m*/h = 4 500-5 500
KN242 -

kg/h
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Taulukko 11. KN231:n pesun ohjeita.

Kiteytin

Syéttoliuoksen valmistus

Kidetta tuotteeksi

KN232

KN241

KN231

KN242

Kidettd tarvitaan 350 g/l *
kokonaisvirtaus, eli normaa-

lissa ajotilanteessa noin 350

g/l * 60 m3h = 21 000 kg/h.

17-23 m*h = 11 000-15 000
kg/h

22-26 m*h = 9 000-12 000
kg/h

Tuotteeksi > prosessiin tu-
leva sulfaatti, eli normaa-
lissa ajotilanteessa proses-
siin tulee noin 10 000 kg/h

sulfaattia.

Mahdollisuus ajaa myo0s
tdéltd tuotteeksi, jos halu-

taan.

Mahdollisuus ajaa myos
taaltd tuotteeksi, jos halu-

taan.

25-30 m¥h = 4 500-5 500
kg/h
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Taulukko 12. KN242:n pesun ohjeita.

Kiteytin

Syéttoliuoksen valmistus

Kidetta tuotteeksi

KN232

KN241

KN231

KN242

Kidettd tarvitaan 350 g/l *
kokonaisvirtaus, eli normaa-

lissa ajotilanteessa noin 350

g/l * 60 m3h = 21 000 kg/h.

17-23 m*h = 11 000-15 000
kg/h

22-26 m*h = 9 000-12 000
kg/h

Tuotteeksi > prosessiin tu-
leva sulfaatti, eli normaa-
lissa ajotilanteessa proses-
siin tulee noin 10 000 kg/h

sulfaattia.

Mahdollisuus ajaa myos
tdéltd tuotteeksi, jos halu-

taan.

Mahdollisuus ajaa myos
taaltd tuotteeksi, jos halu-

taan.

29-33 m¥h = 8 000-10 000
kg/h
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8.5 Koeajot

Helmikuun aikana suoritettiin koeajoja, joissa kokeiltiin luotuja ajomallia seké ajoa hel-
pottavia tyOkaluja. Suoritettuja kiteyttimien pesuja tehtiin kuusi kappaletta aikavalilla
2.2.2020-25.2.2020, joista neljdssé olin itse mukana. Koeajoja on verrattain vihdn, mutta
koska yksi kiteytin pestidén keskimédrin 13 péivén vélein, ei aikataulullisista syisti ollut
mahdollista suorittaa enempdd koeajoja. Koeajoissa keskityttiin kiteyttimen kiteetto-
miksi ajoon ja kiteettdméksi ajon virtausnopeuden vaikutukseen pelkistimon liuospin-
noissa ja kokonaissulfaattimiiréssé, syottoliuoksen tasaisuuden parantamiseen, kuumen-
nuskiertoon sydtettdvin veden lampotilan vaikutukseen kiteyttimien tiheyksissé, [Ampo-
tiloissa ja kiteyttimien haihdutuksessa, sekd tuotteeksi ajettavan kiteen médrdén eli ns.
pikkulietepumppujen maksimi virtaukseen ja viimeisimpéna pesuun kulunutta aikaa ko-

konaisuudessaan.

Ensimmadinen koepesu suoritettiin 2.2.2020 ja se tehtiin kiteyttimelle KN242, joka
on toisen vaiheen kiteytin. Pesun l&htotilanne oli siind mielessd hieman hankala, ettd toi-
sen ensimmadisen vaiheen kiteyttimen eli KN232:n tiheys oli padssyt todella alas, joten
sitd piti ensin saada nostettua rajusti 1400->1440 kg/m’, jotta pesu sujuisi niin kuin tydssi
on suunniteltu. Pesuun kulunut aika kokonaisuudessaan alasajosta yldsajoon tiheyden
saavutettua tavoitearvon 1440 kg/m? kului aikaa noin 12 tuntia. Limpétilaa nostettiin vai-
heittain 110 asteesta 120 asteeseen ensimmaéisen ldmpo6tilan noston tapahtuessa 4 tuntia
ennen kuin kiteytin otettiin pesuun. Lahtdtilanteessa tiheydet olivat vield nousemassa,
mutta koska kyseessd on toisen vaiheen kiteytin, pédétettiin kiteytin ottaa pesuun ennen
kuin tiheydet padsivdt nousemaan liian korkeaksi ja kiteyttimiin tulisi kidedhky, eli ti-
lanne, jossa kidettd on kiteyttimissd niin paljon, ettd niiden operointi on hankalaa. Lisdksi
pelkistyksessd olevien ongelmien takia, sydttoliuoksen tekoon menevéa nikkeli maaré oli
hieman alempi kuin maksimi vauhdissa, 4300 kg/h. Muiden kuin pesuun otettavan kiteyt-
timien tiheydet pesun alkaessa olivat vililli 1435-1460 kg/m? ja pesun lopussa 1441-1450
kg/m?. Kiteettdmiksi ajo sujui hyvin ja kiteytin saatiin pesun tavoitetiheyteen eli 1200
kg/m® 2 tunnissa ja 20 minuutissa, Kiteettdmiksi ajon virtauksen ollessa 30 m?/h.

KN231:sta saatiin ajettua maksimi maéré kidettd ulos kdytdnndssa koko pesun ajan, eli
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33 m?/h. Pelkistimdn kokonaissulfaattiméird pysyi maltillisena, ollen 25 000 kg suu-
rempi kuin 13htdtilanteessa ja kokonaisliuostilavuuden noustessa 60 m>. Pesun kokonais-
aika olisi voinut olla hieman vdhemmén, mutta kiteyttdmon tehoja jouduttiin laskemaan
syottoliuoksen valmistuksen takia, jolloin kiteyttimen yldsajo ja tiheyden kasvu on hi-
taampaa. Tama tosin ei vaikuta enié juurikaan livostilavuuksiin tai kokonaissulfaattimaa-

radn, koska kiteyttimeen ajetaan jo liuosta veden sijaan.

Toinen pesu suoritettiin 9.2.2020 ja vuorossa oli kiteytin KN231. Pesun kokonais-
kesto oli hieman vihemmain kuin ensimmadiselld koeajolla. Laimp6tila nostettiin vaiheit-
tain 112 asteesta 120 asteeseen syoton ollessa hieman yli normaalin maksimin, eli 5000
kg/h nikkelid reaktori RE241:een. Tilld kertaa kiteytin ajettiin kiteettdmiiksi 15 m*/h vir-
tauksella, jolloin aikaa kului 4 tuntia. Kokonaissulfaatti nousi 20 000 kg ja liuospinnat
nousivat nyt noin 110 m>. Tiheydet olivat jilleen hieman nousussa vield ollen aloitusti-
lanteessa 1433-1451 kg/m? ja pesun lopussa 1443-1447 kg/m?>. Kidetti saatiin ajettua ulos
kiteyttimesti KN242 tuotteeksi 26 m*/h koko pesun ajan. Tiheyksien puitteissa olisi voitu

ajaa vield 2-4 m® enemminkin.

KN241 oli testipesussa seuraavaksi, joka meni parhaiten kaikista suoritetuista pe-
suista. Suurin vaikutus tilld kertaa oli varmasti silld, ettd kiteyttimisté ei jouduttu ajamaan
syottoliuoksen valmistukseen niin paljon kuin normaalisti joudutaan kyseiselld nikkelin-
syoton madrdlld. Tadmé johtui mitd luultavimmin tiheyksien hyvéstd 1dhtotasosta sekd
siitd, ettd silld hetkelld kiteyttimistd tuli hieman normaalia tilannetta enemmin kidetta.
Kestoltaan pesu oli hieman yli 10 tuntia. Limpdétilan nosto suoritettiin vaiheittain neljan
tunnin aikana 112 asteesta 120 asteeseen. Kiteytin ajettiin kiteettomaiksi tilla kertaa 25
m?/h, jolloin aikaa kului kolme tuntia. Kiteettdmiksi ajossa oli hieman ongelmia kiteyt-
timen pinnansddadon kanssa, joka osaltaan hieman hidasti kiteettoméksi ajoa, mutta ei kui-
tenkaan merkittivisti. Tiheydet pesun alkaessa olivat halutulla tasolla, 1451-1457 kg/m?
ja pesun loppuvaiheessakin vield 1436-1443 kg/m?>. Syéttd oli koko pesun ajan 4 800 kg/h
nikkelid syottoliuoksen valmistukseen. Tuotteeksi pystyttiin ajamaan yhteensi 43 m3/h,
joka on ldhes yhti paljon, kuin useasti normaalissakin ajotilanteessa ajetaan. Kokonais-
sulfaatti pysyi pelkistdimon kierrossa samassa kuin ldhtotilanteessa ja liuvospinnatkin nou-

sivat vain 20 m°.
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Neljds pesu tehtiin kiteyttimelle KN232 ja se kesti kokonaisuudessaan 12 tuntia.
Lampdtilan nosto tapahtui jdlleen vaiheittain noin neljan tunnin aikana lampdétilasta 110
lampdtilaan 120 astetta. Kiteyttimen ajo kiteettoméksi tapahtui jélleen hieman hiljempaa,
eli niin sanottua tdminhetkisti normaalivauhtia ollen 16 m*h ja kestdien nelji tuntia.
Syotto oli lahes koko pesun ajan 4 900 kg/h. Tiheydet pesun alkaessa olivat 1440-1445
kg/m? ja pesun loppuvaiheessa 1423-1435 kg/m®. Liuospinnat nousivat noin 170 m? ko-

konaissulfaatin pysyessa kuitenkin l&htotilanteen arvoissa.

Seuraavat kaksi pesua on my0s tehty osittain ajomallin mukaan, joita en kuiten-
kaan ollut mukana tekeméssa. Pesuvuorossa olivat KN231 ja KN241. Molemmissa pesu
kesti hieman alle 11 tuntia ja ldmpdétila nostettiin jdlleen vaiheittain arvoon 120 astetta.
Molemmissa kiteytin ajettiin kiteettdméksi nopeampaa kuin normaalisti, toisella kertaa
25 ja toisella 30 m?/h virtausnopeuksilla ja molempiin kului aikaa hieman alle 3 tuntia.
Molemmissa pesuissa kokonaissulfaatti ei noussut lainkaan ldhtétilanteesta ja liuospin-
natkin vain 50 kuutiota. Molemmilla kerroilla tiheydet l1dht6tilanteessa olivat 1440-1460
kg/m? ja pesun lopussa 1425-1440 kg/m®. KN231:n ollessa pesussa pystyttiin ajamaan 26
m?>/h kidetti kuivaukseen ja KN241:n ollessa pesussa pystyttiin ajamaan yhteensi 50 m*/h

kidetta kuivaukseen.

Koeajojen perusteella voidaan sanoa, ettéd kiteettoémaksi ajon nopeudella on aina-
kin jonkinlaista korrelaatiota pelkistimon kierrossa olevan ammoniumsulfaattiliuoksen
suhteen ja sitd myoden myds kokonaissulfaattiméédradn. Oheisessa kuvaajassa on havain-
nollistettu koeajojen kiteettomaksi ajoa. Ensimmaéisessd kuvaajassa on kiteettoméksi ajon
virtaus liuospintojen muutoksen funktiona ja toisessa kiteettdmiksi ajon virtaus ajan
funktiona. Koeajojen perusteella ainoaksi ongelmaksi kiteettomiksi ajossa osoittautui
lauhteen riittimattomyys joissain tilanteissa, joka on muutenkin ongelma. Kiteyttdmolle
lauhdetta pumppaava pumppu menettaa silloin tilldin paineet kovassa virtauksessa ja sen
jalkeen paineen uudestaan saaminen vie aikaa. Koeajojen perusteella on mahdollista pitda
maksimi vauhtia syottoliuoksen valmistuksessa ilman sen suurempia vaikeuksia ja sa-
malla voidaan ajaa tuotetta kuivaukseen suurin mahdollinen mééra, jossa rajoittavana te-

kijand ovat kiteyttimen tiheydet seki jossain tilanteissa myos pikkulietepumppujen riitta-
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mittomyys. Tiheyksien noustessa suuremmiksi alkavat pumput kavitoimaan, piikitté-

madn virtaa ja linjat tukkeentumaan, vaikka kiteyttimien tiheyksien puolesta olisi mah-

dollista ajaa lietettd kuivaukseen enemmaénkin.

Kuva 49.

Kuva 50.

Kiteettdmaksi ajon virtaus liuospintojen
muutoksen funktiona

Virtaus, m3/h
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9 LISAKEHITYSKOHTEITA JA YHTEENVETO

Tyotéd tehdessd huomasin, kuinka monipuolinen ja hyodyllinen ohjelmisto Wedge on pro-
sessinohjauksen optimoinnissa ja sdddossd. Kokemuksesta tieddn, etti varsinkin proses-
sipuolella Wedge on kohtalaisen tuntematon ohjelmisto, jonka potentiaalia kiytetdéin hy-
vin vdhdn. Wedged voitaisiin hyddyntdd prosessinohjauksen liséksi paljon esimerkiksi
kunnossapidon ennakkohuoltoon. Wedgeen pystyttéisiin rakentamaan paljon eri osapro-
sesseja, joista voitaisiin seurata kyseisten osaprosessien tirkeiden laitteistojen kuntoa ja
jonka avulla voitaisiin ehkiista kriittisten laitteiden yllattavié tai ennen aikaisia rikkoon-
tumisia ja auttaa laitteiden ennakkohuoltoa sekd auttaa ymméartdmain, milld ajanjaksolla
laitteita tulisi huoltaa, jotta ei padsisi tapahtumaan yllittdvid ongelmia. Yleisimpid mit-
tauksia ovat esimerkiksi pumppujen, kuljettimien tai sihkdmoottoreiden eri mittaukset,
kuten tehot, virrat tai tarinit, joiden lisddntyminen tai oudot muutokset kielivét usein jos-

tain laitteeseen liittyvistd ongelmasta.

Syo6ttoliuoksen valmistuksen ammoniumsulfaattipitoisuuden parantaminen oli
yksi tdmén tyon vaiheista. Ty0sséd pédstiin kohtalaiseen lopputulokseen RE241:n ammo-
niumsulfaattipitoisuuden ennustuksen laskennan avulla, mutta kyseinen mittaus ei ole
kuitenkaan yhti tarkka, kuin fyysiset mittaukset. Kyseinen mittaus voitaisiin prosessida-
tan perusteella optimoida kuitenkin vield tarkemmaksi, jolloin sitd voitaisiin hyodyntaa
parhaalla mahdollisella tavalla, joka on prosessidatan luotettavuuden puitteissa mahdol-
lista. Syottoliuosreaktoreiden ldpi kulkeva virtaus lasketaan siis tdlld hetkelld reaktorei-
den nikkelipitoisuuden seki reaktoriin syotettdvin nikkeliméddrin mukaan. Jos tiedettdi-
siin reaaliajassa, paljonko reaktoreiden ldpi virtaa liuosta, olisi pitoisuuden ennustaminen
ja kiteyttimien kideméérédtuoton laskeminen ja optimointi huomattavasti tarkempaa kuin
tdssd tyOssd tehty pitoisuuden ennustusmittaus. RE252:n jélkeen pumpun paine- tai imu-
puolelle voitaisiin asentaa fyysinen virtausmittari, jolloin kokonaisvirtaus RE252:sta

syottoliuoksen sdilioon LS213:een tiedettdisiin koko ajan.

Ty0n tdsséd vaiheessa kaikki tyokalut sekd mittaukset on tehty prosessidiagnostiik-
kaohjelmisto Wedgeen. Prosessinhoitajien tyon helpottamiseksi, ainakin pelkistimon ko-

konaissulfaattimddrd ja ammoniumsulfaattia sisdltdvit liuospintojen mittaus olisi hyvéa
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saada suoraan prosessinohjausjirjestelméstd DNA:Ita, jotta heidin olisi helpompi rea-
goida eri tilanteisiin, eli esimerkiksi onko pelkistimon livossdiliot tdiynnd ammoniumsul-
faattia, AMS koOyhéaa liuosta vai molempia. Liuosméérin mittaus DNA:Ita tilld hetkelld
16ytyykin, mutta se ei kata kaikkia mahdollisia liuossiilididen pintoja, joissa ammonium-
sulfaattia on. Kuvasta 51 néhdéén, kuinka paljon todellisuudessa liuosta on enemmaén

verrattuna DNA:n livosmittaukseen.
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Kuva 51.  Ammoniumsulfaattipitoiset liuvosmairit. Ylempi Wedgeen rakennettu mit-
taus ja alempi DNA:n tdménhetkinen liuosmaéra.

Koeajojen tuloksista voidaan paitelld, ettd pesut ovat pienelld huolellisuudella ja oikean-
laisella kiteyttdmon tehojen nostolla mahdollista tehdé siten, ettd liuospinnat pysyvét mal-
tillisena pesun ajan, seké siten, ettei pelkistdimon sulfaattimédrit nouse liiallisesti pesun

aikana, parhaimmassa tapauksessa lainkaan.

Sue
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