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Anotace

Cilem této diplomové prace je provest vSechny kroky nezbytné k realizaci aparatury
na vyrobu nanocastic Zeleza chemickou cestou a jejiho automatického fizeni. Na
zékladé tohoto rozboru, bude podle moZznosti provozovatele, provedena realizace

navrzeného rfeseni.
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Abstract

The goal of this diploma thesis is to make all required steps for implementation a
equipment suitable for automatic “nano-iron” particles production by chemical way.
On the base of this analysis will be made realization of suggested solution. Range of

realization will be limited by choice of investor.
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1.Uvod

1.1.Potencial n anomaterial u

,,Nanotechnologie mohou vyrazné zlepSit kvalitu Zivotniho prostfedi a
udrZitelny rozvoj, a to prevenci vzniku znecisténi, novymi technologiemi a G¢innégjSimi
metodami sanaci.” (Masciangiolo a Zang, 2003).

Hitem dnesni doby v oblasti sanaci in situ je pouZiti bimetalickych nanocastic
(Pd/Fe, Ni/Fe, Pd/zZn atd). Laboratorni zkouSky provedené na konci 90.let minulého
stoleti prokazaly velkou uc¢innost nanocastic p/i rozkladu chlorovanych uhlovodikd ve
vodném prostfedi. (Muftikian a kol.,1995).

Nasazeni nanoZeleza popfipadé jeho bimetalické obdoby je velice Gginna
.Zbran“ pfi odstranovani starych ekologickych zatézi z horninového prostredi (zemin
a podzemnich vod). Jeho aplikace pfindSi mnoho vyhod oproti konvenénim
sana¢nim metodam.

Je tedy jisté na misté otadzka jak tyto ,nano“ materialy vyrabét a to nejen
v laboratornich mnozstvich, ale v mnozstvich umoziujici pfislusné aplikace v oblasti

sanaci in situ.

1.2.Cil diplomové prace

Tato diplomova prace navazuje na moji bakalarskou praci (Navrh fizeni
aparatury pro vyrobu nanocastic Fe chemickou cestou, 2008).

Cilem této diplomové prace je provést vSechny kroky nezbytné k realizaci
aparatury na vyrobu nanocastic Zeleza chemickou cestou (pfesné jde o Zelezo s
povrchovou implementaci niklu, dale jen ,nanozelezo®) a jejiho automatického Fizeni.
Na zakladé tohoto rozboru, bude podle moznosti provozovatele, provedena realizace
navrzeného feSeni.

Ve struénosti bude proveden Uuvod do problematiky nanotechnologii
(nanomaterialtl), ve kterém budou vyzdvihnuty obecné nékteré ,nove"
charakteristické vlastnosti nanomaterialt. Konkrétné dale ty, které byly motivaci pro
realizaci této diplomové prace. V kratkosti bude nastinéna mozna aplikace
produkovaného ,nanozeleza® vcéetné prezentace laboratornich  vysledkd
podporujicich vyféena tvrzeni.

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
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Dllezitym bodem je implementace vysledki bakalafské prace. Ty bude
samoziejmé nutné aktualizovat, doplnit a pfizpusobit aktualnim mozZnostem. Na
zékladné téchto vysledkl a jejich aktualizace bude proveden navrh kone&ného
uspofadani aparatury. Na navrzené uspofadani bude navazovat kompletni
instrumentace.
Pro vyslednou sestavu bude sepsan program realizujici algoritmus Fizeni a

vizualizaci. Na zavér bude uveden struény manual pro obsluhu aparatury.

2.Uvod do nanotechnologii

V této kapitole je uveden struény uvod do problematiky nanotechnologii. Jsou
specifikovany zakladni pojmy z dané problematiky. Na zavér jsou popsany oblasti
aplikace produkovaného ,nanozeleza“. Konkrétné je jeho potenciél prezentovan na
degradaci chlorovanych alifatickych  uhlovodikd. Jsou uvedeny vysledky
laboratorniho experimentu porovnavajici degradaci ,nanozelezem“ s konvencnimi

metodami.

2.1.NANO- *

2.1.1.Nanotechnologie

Jde o metody tvorby nanomateriald a nanosystémau.

Definice nanotechnologie:

Manipulace s nanoc¢asticemi, jejimz cilem je vyuZiti novych vlastnosti (jevd), které
pfinasi nanocastice.

Nové jevy:

* Se snizovanim velikosti ¢astic vyznamné roste velikost reakéniho povrchu, pfi
uvazovaném stejném mnozstvi latky. Tato zména je ilustrovana v grafu 2.1.
Castici modelujeme kulovym té&lesem, s poloméry od 10cm do 1nm.

» Restrikce pohybU elektronl — kvantové jevy

» Srovnatelna velikost van der Waalsovych a elektrostatickych sil

» Vysoka hustota vnitfni energie

Hlavni mezniky rozvoje nanotechnologii:

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
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* 1909 Prof. Oswald (koloidni teorie, Nobelova cena 1909)
e 1959 Prof. Feynman (There is Plenty Room at the Bottom)
e 1985 Zacatek pouzivani mikroskopu STM, AFM
» 2000 Nanotechnologické iniciativa USA (Clinton), dale Japonsko, EU(6. A 7.
Ramcovy program), Cina

« 2006 CR uvadi program ,Nanotechnologie pro spole¢nost*
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2.1.2.Nano ¢éastice

KdyZz hovofime o nanocastici, mame na mysli Castici, jejiz specificky rozmér je
vintervalu 1 -100nm. Dale rozliSujeme nanocastice podle dimenze, vniz ma
nanocCastice rozmér vfadu nano. (pf. nanovlakno, nanovrstvy - 1 dimenze,

primér/tloustka v fadu desitek nanometru, ale délka rfadové vétsi.)

2.1.3.Nanotechnologie jako marketingovy slogan

V soucCasnosti je pfedpona nano- ve spojeni s technologii, materialem, c&astici,
produktem atd. velice oblibenym terminem, zejména pfi Zadostech o podporu
projektd a v marketingové sféfe. Musime tedy striktné rozliSovat, kdy jde o skute¢né

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
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nanotechnologie od pfipadl, kdy je pojmu uzito k omameni neerudované ¢&asti
spolecnosti.
Pod pojmem nanotechnologie dale chapeme:
e Manipulaci s nanoc¢asticemi
e Vyuzivani novych jevu jak bylo popsano v podkapitole 2.1.1
Smysluplné vyuzivani nanotechnologii nutné vede ke konvergenci oboru, napfiklad
pfi vyuzivani nové ziskanych vlastnosti nanomateriala v elektronice je nutné, aby
feSitel byl erudovany nejen po strance elektrotechnické, ale dale také v oblasti
chemickych technologii a nejlépe i vkvantové fyzice. Tato nutnost Sirokého

,fozhledu® klade zna¢ny narok na ,nanotechnology”.

2.1.4.Vyuka nanotechnologiinaVSv CR

Jak bylo zminéno v podkapitole 2.1.3, pro vyuku nanotechnologi je zapotiebi Siroce
¢lenéna vyuka. To je u nas v soucasné dobé velky problém, diky znacné fokusaci
oborového &lenéni vyuky na VS. V soudasné dob& jsou v CR studijni obory
,Nanotechnologie* pouze na VSB Ostrava (2007) a na TUL Liberec (2009). Pro
moZznost konkurenceschopné plsobnosti na poli nanotechnologii je nutna orientace
v zakladnich védéach, jako je chemie, fyzika, biologie, fyziologie, materiadlové védy,

elektronika, informatika atd.
2.2.Aplikace produkovaného ,nanozeleza“

Jak bylo v Uvodu prace predestieno, pfinasi vyuziti nanozeleza a jeho
bimetalickych variaci nové moznosti pfi sanacich in situ. Zivotni prostfedi v souasné
dobé znecistuje celd fada latek. Jsou to napfiklad tézké kovy, dioxiny,
polychlorované bifenyly a mnohé dalsi latky. Skéala toxickych latek znegistujicich
Zivotni prostfedi je nebezpecné bohata a stale se rozrista o dalsi latky. Prevazuji
v ni jedy a rakovinotvorné latky.

Mezi v pfirodé Casto se vyskytujici a pro lidské zdravi zna¢né nebezpecné latky patfi
chlorované alifatické uhlovodiky (dale jen CIU). V priamyslu jsou dlouhodobé
pouzivany jako odmastovaci prostiedky a dale jsou ¢asto hlavni sloZzkou organickych

fedidel, pouzivanych v bézné prodavanych barvach. Tyto latky maji v pfirodé
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znacnou stabilitu a maji prokazané karcinogenni (rakovinotvorné) Uc¢inky jiz ve velmi
nizkych koncentracich (1).
Pro odstranovani CIU ze zasaZenych sloZek Zivotniho prostfedi (zemin, podzemnich
vod a pudniho vzduchu) je vsouCasné dobé pouzivana celda fada sanacnich
technologii. Jejich spoleénym nedostatkem je, Ze jsou ¢asové narocne, Casto drahé,
anebo se pro odstranovani CIU vyuZzivaji dalSi chemické latky, které jsou pro pfirodu
cizi (2).
V roce 2003 se vtisku objevily zpravy o nové nadéjné technologii sanace, ktera
muze vySe uvedené nedostatky odstranit. Tym védcu z americké Lehigh University
vedeny Cang Wej-sienem se rozhodl vyuZit nanometrové &astecky Zeleza pfi
obtizném a finanéné nesmirné naro¢ném c¢isténi kontaminovanych pad. (3) Velkou
prednosti této metody je to, Ze se zneciSténi likviduje pfimo na misté (tedy
v podminkéach ,in situ“) a neni potfeba kontaminovanou zeminu vytézit a zasazené

podzemni vody odCerpavat na vycisténi.

Oproti metodé vyuZivajici Zelezné piliny ( tato metoda se zacala pouzivat cca od
poloviny 90-ych let minulého stoleti) vynika nasazeni ,nanozZeleza* podstatné vétsim
rozsahem moznych pouziti (Castice nanozeleza mohou migrovat horninovym
prostfedim, coz v pfipadé Zeleznych pilin nepfipada v Gvahu) a také vyssi ucinnosti.
Jak bylo demonstrovano na vysledcich experimentu provedeného v ramci studentské

védecké prace (4). —viz kapitola 2.2 .2.

2.2.1.Popis a zakladni principy degradace C U pomoci
nano €astic Zeleza
Vyuziva se pfirozené schopnosti Zeleza podléhat oxidaci, ktera pfi injektazi Zeleza do
horninového prostfedi, vede ke spotfebé kysliku a uvolfiovani valenénich elektrona,

v i

které Stépi slozitéjSi molekuly organickych uhlovodika (vytéshovani chloru). Takto

vzniklé jednodussi molekuly uhlovodikd jsou méné nebezpecéné pro Zivotni prostredi.

Zminovany proces degradace CIU Ize charakterizovat nasledujicimi reakcemi (2).

Fe® - Fe? +2e Anodicka reakce (1)
X-Cl +2e"+H" - X-H+CI Katodicka reakce (2)
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Fe®+ X-Cl+H" - Fe** + X-H+ ClI"  Cista reakce (3)
NejdalezitéjSim parametrem pro rychlost degradace kontaminantl je velikost
specifického povrchu Zeleznych c¢astic aplikovanych do horninového prostredi,
pricemz zde existuje pfima zavislost mezi obémi veli¢inami. Navyseni reakéni plochy
Ize dosahnout zmenSenim velikosti ¢astice. Hlavni vyhodou pfedkladané technologie
proto je, Ze pfi vlastni aplikaci jsou do horninového prostiedi a dalSich slozek
Zivotniho prostredi aplikovany ¢astice Zeleza s rozméry x.107 az x .10 m, které
horninovym prostfedim dobfe prostupuji a po podlehnuti korozi se stavaji jeho

pfirozenou slozkou (2).

2.2.2.Laboratorni ov éreni procesu degradace PCE

Pro laboratorni ovéfeni procesu degradace PCE byla zvolena koncentrace 100-120
mg PCE/l. Davka nanozeleza byla zvolena 3 g/litr destilované vody. ,NanozZelezo"
bylo pfipraveno Borohydridovou metodou, ktera je detailnéji popsana v kapitole 4.2 .
Pro srovnani ucinnosti nanozeleza bylo dale pouzito praskové Zelezo a Zelezné
tFisky.

Oznaceni jednotlivych vzorkl uvadi tabulka 2.1.

Tab. 2.1 Oznaceni vzorkovnic

Ozn. vzorkovnice Vzorek
,O" destilovana voda + perchlorethylen
WA destilovana voda + perchlorethylen + ,nanozelezo*
B destilovana voda + perchlorethylen + praskoveé Zelezo
.C* destilovana voda + perchlorethylen + Zelezné tfrisky

Do vzorkovnic, obsahujicich stejny roztok destilované vody a PCE, byly pfidany
stejné navazky Zeleza (,nanozeleza“, Zeleznych pilin a Zeleznych tfisek).

Po cca 90-ti hodinach bylo na jednotlivych vzorcich provedeno laboratorni stanoveni
obsahl jednotlivych chlorovanych uhlovodikd. Laboratorni analytické prace byly
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provedeny v laboratofich Vodni zdroje GLS Praha. Certifikat vysledkd provedenych
laboratornich stanoveni je obsahem pfrilohy 14.1. Laboratornimi analytickymi
pracemi byly sledovany vSechny mozné produkty rozpadu PCE, tedy vcetné
vinylchloridu. Ve vysledném certifikatu jsou uvedeny pouze latky, u nichZz byla
zjisténa koncentrace nad mezi stanovitelnosti. Pfesnost (nejistota) stanoveni

jednotlivych CIU je + 30 %.

2.2.3. Vysledky laboratorniho experimentu

Vysledky degradace PCE jednotlivymi typy Zeleza po cca 90-ti hodinach aplikace

jsou souhrnné uvedeny a znazornény v nasledujici tabulce 2.2 a grafu 2.2.

Tab. 2.2 Koncentrace produktl degradace PCE po 90-ti hodinach aplikace zeleza
Koncentrace CIU v pg/I
1,2-cis
tetrachlorethylen trichlorethylen _
Vzorek dichlorethylen
(PCE) (TCE)
(DCE)
,0" 120 000 <0,2 <0,2 <0,2 <0,2
190 0,6 <0,2 <0,2 <0,2
B 160 000 1100 30 <20 <20
100 000 35 <2 <2 <?
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Graf 2.2
Znazornéni procesu degradace jednotlivych CIU ve vzorcich
"0", A, B, C po 90 hodinach po aplikaci Zzeleza
1 000 000
120 000 160000 45000
100 000 T
10 000
M tetrachlorethylen (PCE)
1000 H trichlorethylen (TCE/I)
M 1,1-dichlorethen (ethylenchlor)
100 M 1,2-cis dichlorethylen (DCE)
i 1,2-trans dichlorethylen
10
1
0 0.2
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3.Zhodnoceni vysledk G bakalafské prace

Vysledky bakalafské prace bylo nutné aktualizovat. Hlavni zménou je, Ze
v bakalarské praci (dale jen BP) byly navrzeny dvé uspofadani aparatury. Pro prvni
etapu, pokusny provoz a pro druhou etapu vyroba ve vétSim méfitku. Z davodu nejen
Casove, ale predevsim finanéni naroc¢nosti byla pro realizaci zvolena aparatura

kombinujici vlastnosti z obou puvodné uvaZzovanych etap.

3.1.0duavod néni provedenych zm én

3.1.1.Velikost reaktoru

Pro druhou etapu byl zamyslen velky reaktor (obrazek 3.1) o objemu 1000 litr(. Jeho
vyhodou by sice bylo, Zze by umoznioval béhem jednoho cyklu vyrobit vétSi mnozstvi
.nanozeleza“, ale jinak by to pfineslo celou fadu komplikaci. Diky velkym dopravnim
objemu reaktoru, coz je pro spravny prubéh vyroby nanoZeleza zvolenou reakci
zasadni. Pripadné zkaZeni davky by znamenalo nemalé finanéni ztraty v fadu
desitek tisic KE. Proto byl zvolen menSi objem rektoru stim, Zze aparatura bude

umoznovat vice vyrobnich cykld na jedno naplnéni zasobnich nadob.

Obr. 3.1 Reakéni nddoba pro druhou fazi (cca 1000I)
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3.1.2.0hrev destilované vody

V BP byla uvazovana moznost ohfevu destilované vody pro technologii, aby se snizil
obsah kysliku a tim pfipadné oxidace redukovaného nanoZzeleza. Od tohoto zaméru
se upustilo, protoze ziskany efekt by se nevyrovnal nakladim na spotfebovanou
energii a také samovolna oxidace redukovaného nanozeleza diky povrchove

implantaci niklu neni kriticka.

3.1.3.Chemicky G¢isté latky

Dale bylo rozhodnuto, Ze pouZivané vychozi latky budou chemicky cisté. Duvodem
byla skutec¢nost, Zze primyslové chemikalie, zejména siran Zeleznaty, obsahuje
pfimés nékterych tézkych kovu (napf. Hg a Cr), jejichz koncentrace by bylo nutné
ve vysledném produktu sledovat a limitovat. V pfipadé aplikace z ného ziskaného
nanozeleza by mohl nastat problém ze strany dozorujici statni hygienické sluzby,
ktera pouziti chemickych latek do horninového prostfedi a vod podzemnich
schvaluje. Pouziti chemicky Cistych latek tento problém eliminuje, i kdyZz za cenu
zvySeni nakupni ceny vychozich surovin a vysledné ceny nanoZeleza. Pfitomnost
znecistujicich potencialné nebezpecénych latek by vS8ak nasazeni nanoZeleza mohla

zcela zdiskreditovat.

3.1.4.0mezeni po €tu ak €nich €lena (¢erpadel)

Pro omezeni poctu Cerpadel, zejména pfeCerpavacich, se definitivni usporadani
pFiklonilo k navrhu z BP pro prvni etapu. Tedy vyuzit vertikaIni ¢lenéni aparatury, aby
bylo mozné prepoustét roztoky gravitatné jen pomoci elektroventill. Davkovaci

Cerpadla samoziejmé vypustit nelze.

3.1.5.pH — z pohledu regulace

pH (potential of hydrogen), nebo téz vodikovy exponent je zaporné vzaty dekadicky
logaritmus aktivity oxoniovych kationta (H;07%). Vyjadfuje, zda roztok reaguje kysele
nebo naopak alkalicky (zasadité€). Jde o logaritmickou stupnici s rozsahem hodnot
od 0 (silné kyseliny) az 14 (silné zasady). Destilovana voda ma pH 7, toto pH je
brano jako neutralni. Hodnota pH konkrétniho roztoku je teplotné zavisla. Napf.

destilovana voda ma pfi pokojové teploté 21 az 23T pH 7, ale pfi 100C ma pH 6.
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Ve vodném roztoku je vzdy kromé molekul H,0 také ur€ité mnozZstvi oxoniovych
kationtll H;0* a hydroxylovych aniontd OH~. Soucin obou koncentraci téchto iontu je
ve vodnych roztocich vzdy konstantni (iontovy souéin vody) a nabyva hodnoty 10™“.
V destilované vodé je iontova koncentrace obou typd iontl stejnd, tedy 107. Po
zaporném dekadickém zlogaritmovani dostaneme vySe uvedené pH 7.
Kyselost vznika prebytkem oxoniovych kationtll H;0*. Napfiklad zvySenim jejich
koncentrace na stonasobek oproti neutralnimu stavu, tedy 10° odpovida pH 5.

Analogicky je tedy alkalicky charakter roztoku dan prebytkem hydroxylovych iontu.

Pro regulaci je hlavné duleZité, Ze jde o logaritmickou stupnici . Pokud by béhem
vyrobniho cyklu dochazelo k velkym zménam pH (zmény o stupen a vice), nebylo by
mozné pro regulaci pouzit prostou regulaéni smyC€ku s charakterem proporcionalni
regulace. Pokud ktémto zménam bude dochazet, at uz pfi prvotni regulaci pH
roztoku vychozi smési ,surovin“ nebo v prubéhu redukce, bude nutné vztdhnout
velikost proporcionalni slozky k velikosti rozdilu. V podstaté to muZzeme chapat jako
linearizaci ve vice pracovnich bodech, v jejichz okoli bude velikost proporcionalni
slozky regulatoru konstantni.

Mimo jiné ztohoto ddvodu bylo upusténo od akéniho d&lenu pro regulaci

navrhovaného v BP. Zména je komentovana v nasledujici subkapitole.

3.1.6.pH — akéni €leny

V BP bylo zamysleno regulovat pH pomoci davkovaciho Cerpadla AQUA HC 100 pH.
To je kombinaci davkovaciho cerpadla a proporcionalnino regulatoru pH
s prevodnikem pH. BohuZel nepodporuje fizeni z nadfazeného fidiciho systému
s vyjimkou blokovani chodu. Z tohoto duavodu jsem rozhodl, Ze se k davkovani
hydroxidu sodného pro regulaci pouZije stejné davkovaci Cerpadlo jako pro
davkovani borhydridu sodného (AQUA HC 301, technické parametry jsou
specifikovany v kapitole 6 .5). Neobsahuje pH regulaci, ale podporuje fizeni
z nadfizeného systému. Regulac¢ni algoritmus prevezme Fidici systém dopinény o pH
prevodnik. Bude tedy, pokud to charakter procesu bude vyZzadovat, ménit parametry

regulatoru.
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Regulacni algoritmus pfevezme fidici systém doplnény o pH pfevodnik. Bude tedy,

pokud to charakter procesu bude vyZadovat, ménit parametry regulatoru.

3.1.7. Modularita vysledného FeSeni

| pfes slou€eni prvni a druhé etapy, bude navrh celkového feSeni automatizace
vyrobniho procesu volen s ohledem na pfipad potfeby rozSifeni na vétSi vyrobni
celek. Cilem tedy je vytvofeni do jisté miry moduléarniho systému, aby tak jak to bude
mozné, podporoval pfipad nasazeni na veétSi vyrobni celek. Napfiklad ve smyslu
koncepce druhé etapy popsané v BP. | prvky instrumentace budou voleny s
uvazenim stejného hlediska, které vice minimalizuje realizaéni naklady a vice

vyhovuje soucasnym proménnym potfebam firmy, u niz se pocita s vyuZzitim.
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4.Vyroba nanozeleza chemickou cestou

V této kapitole je proveden popis technologie vyroby ,nanozZeleza“ borohydridovou

metodou. Jsou uvedeny sledované parametry reakce a jejich vliv na reakci. Dale jsou

-----

4.1.Uvodni informace o technologii

Zvolena metoda vyroby nanoZeleza je zaloZzena na redukci nula-mocného
eleza z roztoku, ve kterém je pfitomno ve formé Fe?" nebo Fe**. Redukci se ziskava
nulamocné Zelezo Fe®. Existuji metody umoZfiujici produkci nanogastic Zeleza
s mensi stfedni velikosti nezli jsou dosahovany pfi chemické metodé, napf. laserova
¢astic je ovlivnéna predevsSim pfirozenou snahou nanocastic tvofit aglomeraty.
Aglomeraci ovliviiuje mnoho faktord, jejichz vliv je obtizné determinovatelny.
PFedchozimi experimenty, realizovanymi v ramci bakalarské prace, bylo prokazatelné
ovéfeno, Ze reaktivita je i pfes to velice dobrd a dosahuje fadové lepSich vysledku
oproti analogickym konven&nim sana¢nim metodam. (Drahoriovsky, 2004).

Podstatnou vyhodou zvoleného zpusobu vyroby nanoZeleza oproti jinym
vyuzivanym metodam vyroby nanocastic je menSi naro¢nost na technologické
atd.). V neposledni fadé je vyhodou i operativni moznost pfipravy nanocastic dle

realnych potfeb sanacni &i jiné firmy, které s ¢asem ztraceji ucinnost.
4.2.Borohydridova metoda

Pro vlastni vyrobu byla zvolena borohydridovd metoda. Jako zdroj Fe?* byl
zvolen siran Zeleznaty, jinak znamy jako zelena skalice. Redukénim cinidlem je
borohydrid sodny (tetrahydroboritan sodny). Produktem rekce jsou nano&astice Fe°
s povrchovou implementaci Ni. Ten je do reakce dodan z chloridu nikelnatého.
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Tab. 4.1 Vychozi latky

Nazev Sumarni vzorec CAS ¢islo Rozpustnost  ve
vodé pfi 20C°[g/l]

Siran  Zeleznaty | FeSO, [TH,O 7720-78-7 250-260

(heptahydrat)

Borohydrid sodny | NaBH, 16940-66-2 550

Chlorid nikelnaty NiCl, 5H,0 7791-20-0 553

(pentahydrat )

Hydroxid sodny NaOH 1310-73-2 1090

4.3.Popis chemické reakce

Provadi se redukce Fe®" iont(i borohydridem sodnym
Z moznych cest):

2Fe™ +4BH, +12H,0 =Fe’ + 4B(OH), +14H,

podle reakce (jedna
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Povrchova implementace niklu probiha podle jednoduché oxidacné redukéni
reakce:
Ni?* +Fe® - Ni° + Fe**
U Zeleza vyrobeného touto metodou byl laserovou difrakci zméfen median ~ 2.5 um
(Novéakova a kol,2008.)

4.4.Dulezité veli €iny ovliv fujici optimalni pr abéh a

bezpe €énost reakce

4.4.1.pH

Pro spravny prubéh reakce je dualezitd hodnota pH, kterou je nutné udrzet
zpétnovazebni regulaci v rozmezi 6.2-7. Vzhledem ke kyselému charakteru reakce
bude akénim zasahem regulace pH pfidani roztoku NaOH. Kriticky je hlavné pokles
pH, protoZe v kyselém prostfedi dochazi k rozkladu NaBH,, pfi kterém se uvoliuje

toxicky plyn.

4.4.2.Koncentrace pouzitych roztok

Koncentrace pouzitych roztok( ma vliv hned na nékolik aspektd vyrobniho procesu.
Jak bude uvedeno dale, koncentrace roztokd ovliviuje nejen nastaveni pracovnich
objem0 pouzivanych pfi reakci, ale také ma vliv napfiklad na kvalitu regulace a
bezpecnost reakce. Jedna se Casto o protichlldné pozadavky a proto bude nutno

volit jisty kompromis.

4.4.2.1. Koncentrace roztoku FeSO, [YH,O + NiCl, [5H,0

je dana, je hluboko pod hranici nasyceného roztoku. To je hlavné kvuli dobrému
pribéhu redukce (miSeni roztok(), dale toto roziedéni zajisti, Zze nebude dochazet ke
krystalizaci latek pfi samovolném odpafovani vody nebo zménach teplot (snizeni
teploty pfi skladovani pfipravenych roztoku).

4.4.2.2. Koncentrace roztoku NaOH
Jak bylo vySe popsano, bude roztok pouZzit pro regulaci pH. Protoze k jeho aplikaci

budou pouzita, jako v jinych obdobnych technologiich, davkovaci membranova
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Cerpadla, kterd neumoznuji plynulou regulaci vykonu, je nutné obezfetné volit
koncentraci pouZzitého roztoku. Roztok s vysokou koncentraci (tedy silné zasadity) by
pfi aplikaci ,skokové“ zvySoval pH a s nejvétsi pravdépodobnosti by dochazelo
k velkym regulaénim prekmitam.
Naopak roztok s nizkou koncentraci by byl pro regulaci vhodny, ale na druhé strané
jsme omezovani menSim objemem reakéni nadoby. Musime volit takovou
koncentraci, kter& bude vhodnd jednak pro regulaci a zaroven zajisti, Ze
spotfebované mnozstvi bude objemové unosné.
Spotfeba roztoku je empiricky obtizné odhadnutelnd, proto byl proveden pokus (série
pokusu), ktery slouZil k odhadu spotfeby. Neméné je dulezité zméfit pocatecni pH
smési FeSO, [TH,0 + NiCl, [5H,0

4.5.Faze chemické reakce

roztokd

},b(ava - * FeSQ,, Nicl,, NaBH,, NaOH 0

\ - ® Pfidavanim roztoku NaOH =
9] e Provadi se a7 do ukonéeni reakee

e Pfi pozadovaném pH pfikapavani redukéniho |
%ovém’ . ¢inidla |

gstvi NaBH, umérného

NaBH,
' o Po pfidani mnozstvi
" mnoistvi vychozich |atek

\:;Bﬁéeni ‘

reakce =

4.6.Primarni experimenty

Na zacatku navrhu algoritmu Fizeni vyrobniho cyklu bylo nutné provést ,ruéni vyrobu*

nanozeleza. Cilem tohoto experimentu bylo ziskat pfedstavu o parametrech rekce.
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Pouzité pfistroje a laboratorni vybaveni:

Laboratorni vahy NAGEMA owalabor 34004

Laboratorni michadlo s ohfevem L.P.P. MM2A

Pfevodnik pH s automatickou teplotni kompenzaci (specifikace kapitola 6 )
Kombinovana sonda pH a teploty (specifikace kapitola 6 )

Laboratorni byrety

Kadinky (150ml,400ml)

Odmérné valce (50ml, 500ml)

Sledované parametry:

Pocate¢ni pH vychoziho roztoku latek FeSO, [TH,0+ NiCl, [6H,0
Vliv pfidavani redukéniho &inidla na pH roztoku

Odhad spotfeby NaOH

~Bourlivost reakce" (zpénéni, prudké zahfivani adt..)

Zména teploty roztoku

Hmotnost vyrobeného nanozeleza

Ziskané parametry slouzi k rozhodnuti o:

Vhodné koncentraci roztoku NaOH (pfiliS koncentrovany roztok by zpusoboval
skokové zmény pH, pfili§ slaby roztok by snizil maximalni pracovni objem
vychoziho roztoku)

Vhodné koncentraci roztoku NaBH, (pfiliS koncentrovany roztok by vedl
k bourlivé reakci)

Stanoveni teoreticky maximalniho pracovniho objemu vychoziho roztoku, aby

zbyly objem reaktoru s rezervou stacil pro pfidané roztoky NaOH a NaBH,

Vynosnosti reakce

V tabulce 4.2 jsou uvedeny rozpustnosti latek, na jejichz zakladé byly vypocteny

minimalni objemy destilovand vody pro rozpusténi. PouZzity byly minimalné 5 kréat

vétSi objemy, neZli pro nasyceny roztok.
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Tab. 4.2 Roztoky pfipravené pro ,ruéni vyrobu*

Latka Hmotnostni procento w / objem
NaOH 9%

NaBH, 11%

FesO, [YH,0+ NiCl, [6H,0 100ml

Hmotnostni procento w latky x ziskame dosazenim do vzorce:

hmotnost latky x

Wy = P v
¥ hmotnost latky x + hmotnost rozpoustédla

Na obrazku 4.1 je sestavena aparatura pro na zacatku experimentu. V kadince je jiz
pfitomen roztok smési FeSO,a NiCl,. Jeho charakteristické zelené zabarveni
prechazi v pribéhu reakce do ¢erné, stim jak postupuje redukce (ilustrovano na
obrazku 4.2 ). K davkovani roztoki NaOH a NaBH, jsou pouzity dvé byrety. Michani
a ohfev pro odpafeni po ukonceni reakce zajisStuje laboratorni michadlo (nastaveny
nizké otacky cca 1500t/min). Teplota a pH roztoku jsou méfeny kombinovanou
sondou pfipojenou do pfevodniku s automatickou teplotni kalibraci, jehoz vystup je
jiz pfipojen na analogovy vstup PLC (teplota sledovana na prevodniku pH).

Priibéh pH je zobrazen na grafu 4.1, z kterého je parné, Ze vychozi roztok ma kysely
charakter, ktery je prvné nutné korigovat, nezli zaneme pfidavat redukéni ¢inidlo.
Bohuzel vlivem lidského faktoru a pfilisné koncentrace roztoku NaOH doSlo
k znatelnému prekmitu. Po pfidani redukéniho cinidla doSlo ke snizeni pH a po
zbytek rekce se mi ho dafilo drzet regulaci mezi 6.6 az 7. Na obrazku 4. 3 je roztok

,nanozeleza" po ukonceni reakce.
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Obr. 4.2 Sestavena aparatura pro ,ruéni vyrobu“ redukce nanozeleza
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Obr. 4.3 Roztok vyrobeného ,nanozeleza*

Graf 4.1 Prabéh pH ,rucni vyroba“

8.00

7.50 / \

7.00 \

o \)\/J\If\J
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5.50
5.00
0.00 100.00 200.00 300.00 400.00 500.00 600.00

cas [s]

Tab. 4.3 Parametry ziskané experimentem

Parametr Hodnota / Charakter / Vliv

Pocatecni pH 5,9

Vliv pfidavani redukéniho ¢&inidla Pozvolny pokles pH

Spotfeba NaOH <21ml

Boufrlivost reakce PFi pfidavani dochézelo k pénéni
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Zména teploty roztoku Pocatecni 17C Konec¢na 41T
(exotermicka reakce)
Hmotnost vyrobeného nanozeleza cca 2,5¢g

Zhodnoceni:

Reakce byla boufliva, bude tedy rozumné pro automatizovanou vyrobu pouzit nizsi
koncentraci roztoku NaBH,. | koncentraci roztoku NaOH snizime, abychom pfredesli
vyraznym prekmitim, danym charakterem davkovaciho c¢erpadla (neménny objem
davky).
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5.Navrh kone €né verze aparatury

Navrh vychazi z koncepce popsana v kapitole 3. Hlavni poZadavky kladené na

vyslednou realizaci jsou.

«  Prijatelné" naklady na realizaci (max. 200 tisic K¢)

» Vice vyrobnich cykll na jedno naplnéni zasobnich nadrzi

* PIné automaticky provoz s vyjimkou pfipravy roztoku potfebnych pro reakci

» Celkové rozméry aparatury umoziujici snadny transport v ramci areélu
zadavatele (limitem byl prachod hotové aparatury dvefnim rdmem)

* Lehka konstrukce pro snadny pfevoz a manipulaci paletovym vozikem

» Vzdélena sprava po interni siti a moznost videomonitorigu

Konstrukce aparatury byla navrZzena s ohledem na moZznost vyuZziti vertikalniho
Clenéni pro prfepousténi roztokd. Rozméry konstrukce nosného ramu aparatury byly
voleny tak, aby prosla standardnimi dvefmi (max. jmenovité rozméry: vySka 1 800
mm, Sifka 850 mm). Vykres konstrukce s hlavnimi rozméry je uveden nize na
schéma 5.1. Pro manipulaci s ni bude uZito paletového voziku s nosnosti do 2t.
Spodek konstrukce byl uzpisoben pro nasouvani ,lyZin“ (podobné jako u europalet).

Jako material pro konstrukci byly zvoleny OSB desky, které jsou cenové dostupné,

shadno zpracovatelné a maji dostate¢nou pevnost a tuhost.
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Schéma 5.1 Navrh nosné konstrukce — usporadani aparatury
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Modularita byla uvazovana do jisté miry i pfi navrhu nosné konstrukce a organizace
jednotlivych prvkd. Zejména jde o rozvadéce. Logicka ¢ast (PLC s napdjenim,
jisténim a vyvedenymi 1/0O) bude umisténa do samostatného rozvadéce, coz umozni

v rv

pripadné snadnou demontaz a instalaci na jinou (rozSifenou) aparaturu.

V nasledujicich kapitolach je proveden rozbor poZadavkd na jednotlivé prvky
instrumentace, na jejichZz zakladé je posléze provedena volba vhodného konkrétniho
prvku. Instrumentace byla feSena s ohledem na pfipadnou expanzi aparatury.
Zakladni filozofii bylo organizovat hlavni prvky instrumentace do moduld,
umozniujicich snadnou ,pfenositelnost” a rozsifitelnost pro pfipad pozdéjsi realizace

> rv

rozSifené aparatury.
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6.Instrument ace

V této kapitole je provedena volba systému PLC, potfebnych senzor( a akénich
¢lend. Jsou popsany poZzadavky na jednotlivé prvky instrumentace, na jejichz zakladé

je provedena volba konkrétniho prvku.

6.1. Potfebna konfigurace 1/O pro automatizaci

V této kapitole jsou uvedeny pocty a typ I1/O potfebnych pro automatizaci navrzené
aparatury. Na schématu na obrdzku 6.1 je principielné zobrazena aparatura se
schematicky oznac¢enymi Cidly a akénimi ¢leny, k nimz jsou pfidéleny jednotlivé 1/0.
V tabulce 6.1 je uvedena interpretace jednotlivych I/O.

Obr. 6.1 Principielni schéma aparatury s uvedenymi /O

0. WpHreaktor
0. JHiladina reaktor
m Teplota reaktor .
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Tab. 6.1 Potfebnéa konfigurace 1/0O

Binarni vstupy

DIO Minimalni hladina barel _ zasobni roztok 1

DI1 Minimalni hladina barel _ zasobni roztok 2

DI2 Minimalni hladina barel _ zasobni roztok borohydrid sodny
DI3 Minimalni hladina barel _ zasobni roztok hydroxid sodny
Dl4 Maximalni hladina barel _ produkt

DI5 Spodni hladina barel _ produkt

DI6 HW tlacitko TOTAL STOP

Binarni vystupy

DOO Ventil reaktor

DO1 Ventil barel 1

DO2 Napajeni michadlo

DO3 Ventil barel 2

DO4 Napajeni Cerpadla

DO5 1F Relé - nevyuzito

DO6 Ovladani davkovaciho ¢erpadla A

DO7 Ovladani davkovaciho Cerpadla B

Analogoveé vstupy

AlO pH reaktor

All Hladina reaktor

Al2 Teplota reaktor

6.2.Volba systému PLC

Cilem bylo vytvofit sestavu funkéné plné pokryvajici pozadavky pro automatizaci
aparatury pro poloprovozni fazi. Mimo to bylo nutné pocitat s moznym rozSifenim
systému. Vybér byl tedy logicky omezen pouze na modularni systémy. Vzhledem
k poctu potfebnych 1/0O byl vybér provddén z mnoziny systémua PLC pro aplikace

malého az stfedniho rozsahu.
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6.2.1. Prehled z&kladnich poZzadavk  na systém PLC

e Modularni systém

» Programovatelné a pfipojitelné i pfes bé&zné rozhrani (ne pouze PROFIBUS
atd., aby nebylo nutné kupovat specielni karty k programovéani z PC)

e Podpora pro vizualizaci

» RozSifitelna pamét pro vizualizaci a pfipadnou archivaci provoznich dat

* Podpora pro vzdalenou spravu

* Cenova dostupnost HW

« Cenova dostupnost programovaciho prostfedi (ideélné freeware)

6.2.2.Zvoleny systétm PLC

Na zakladé vysSe uvedenych limitujicich pozadavkud jsem zvolil systém FOXTROT od
firmy TECO. V cenové zajimavé hladiné splnil vSechny vySe uvedené poZadavky.
Predbézna cenova kalkulace byla provedena jiz v bakalarské praci.

Programovani systému z produkce firmy TECO se provadi v prostfedi MOSAIC.
Nejedna se sice standardné o freeware, ale pfi pouziti maximalné tfi modull je
mozné vyuzit volné distribuované verze. Modulem se rozumi i standardné osazené
komunikacéni periferie jako sériova linka a CIB s vyjimkou komunikace po Ethernetu,
ten je uzit i pro programovani PLC. Ve vysledné sestavé je pouzZita pouze
komunikace po Ethernetu a celkoveé tfi moduly. Zakladni modul obsahuje analogové
vstupy pouze 0-10V, radégji bych pouzil proudovou smycku 4 — 20mA (snadna
detekce odpojeni senzoru), ale to by si vyZzadalo pouziti rozSifujiciho modulu IT —
1601 (8AI/2A0) a vysledna sestava by obsahovala &tyfi moduly, a bylo by nutné
zakoupit licenci MOSAIC, coz by o cca 10000 K& navysSilo cenu. Proto byla zvolena
sestava zakladniho modulu s CPU a dva rozSifujici, jak je uvedeno v tabulce 6.2 .
Sestava se tedy veSla do limitd umozZniujicich pouziti freeware verze prostiedi

MOSAIC. Analogové senzory bude tedy nutné volit s napétovym vystupem.

Tab. 6.2 Zvolena sestava PLC

Prvek Popis
CP - 1004 Zakladni modul s CPU
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IB - 1301 RozSitujici modul digitalnich vstupt
OS - 1401 RozSifujici modul digitalnich vystupt
DR - 60 - 24 Napéjeci zdroj 24VDC

BliZSi specifikace komponent

U sestavy

Zakladni modul CP — 1004 modularniho PLC Tecomat Foxtrot

Tab. 6.3 Parametry a provozni podminky

Napajeci napéti

24V DC bez galvanického oddéleni vnitfnich

obvodu
Stupen kryti IP20
Diagnostika Opticka signalizace 1/0

Analogové vstupy

4 x (0-10V) variantné misto druhé &tvefice binarnich
vstupu, rozliSeni 10bit

Analogoveé vystupy

Bez analogovych vystupl

Binarni vstupy

8, 24V DC, 5ms, variantné misto prvni ¢tvefice
binarnich vstupu rychly ¢ita€, inkrementalni snimani

polohy (20kHz), pferuSovaci vstupy

Binarni vystupy

6, relé 230V AC/DC, 3A, oSetreni induktivni zatéze

vnéjSi (RC-Clen, varistor, dioda)

Systémové parametry

Obvody realného ¢asu ano

Pamét programu a tabulek 64 +64kB
Zalohovaci pamét programu | ano

EEPROM

Pfidavna pamét - externi MMC Flash (az 1GB)
Délka cyklu/1k log. instrukci 0,4ms

OPC server ano

Web server ano
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Komunika éni rozhrani

Ethernet 10/100Mb, RJ-45

CH1 RS485 / RS232

CH2 RS485 / 232/422 (dale mozno rozsifit o moduly
CAN,M —Bus, Profibus DP slave, LON a dalsi)

TCL2 PFipojeni az 10 perifernich modul( Foxtrot, az 10
modult CIB Master

CiB CIB Master, pfipojeni az 32 jednotek

elektroinstalacniho materialu

Obr. 6.2 Zakladni modul CPU a napajeci zdroj

IR AR AEARARE g
Jmu' umu:l .

E Foxtrot

ETHERNET MODE

©
FLLN ERROR

- = ;
i A

I I [y B |

©cC0000C0 . A

rl MODEL: OR-60-24 S
fd)d s CE e 'ﬁ"li

caumon:"" Bl
| vk oy P s § et p— CE

Wi ot i vk (o i s -~

(XX ) XX an &llnrllllllhnl [ — -m\

Periferni modul binarnich vstup u IB — 1301

Tab. 6.4 Parametry a provozni podminky

Napajeci napéti

24V DC bez galvanického oddéleni vnitfnich obvod

Pfipojeni Sroubové pevné svorky, max 2,5mm?®
Stupen kryti IP20
Diagnostika Opticka signalizace 1/0

Binarni vstupy

12, 24V DC, 5ms, variantné misto prvni Ctvefice binarnich
vstupl rychly ¢ita¢, inkrementélni snimani polohy (20kHz),

preruSovaci vstupy

Komunika €ni rozhrani

TCL2, nastaveni adresy se provadi kruhovym volicem (Sipka

na obrazku 6.3)
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Obr. 6.3 Modul rozSifujicich vstupu IB — 1301

2 R )

RUN BLK

Periferni modul binarnich vystup G OS - 1401

Tab. 6.5 Parametry a provozni podminky

Napajeci napéti 24V DC

PFipojeni Sroubové pevné svorky, max 2,5mm?®

Stupen kryti IP20

Diagnostika Opticka signalizace 1/0

Binarni vystupy 12, tranzistorové, 24V DC / 0,5A -1A, Galvanické oddéleni

OSetreni induktivni zatéze Vnéjsi (RC-¢len, varistor, dioda)

Komunika €ni rozhrani TCL2, nastaveni adresy se provadi kruhovym voli¢em (Sipka
na obrazku 6.4)

Obr. 6.4 Modul rozsifujicich vystupl OS - 1401
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Tab. 6.6 Vysledné bilance I/O zvolené sestavy

PoZadovany pocet K dispozici
Binarni vstupy 7 16x
Binarni vystupy 8 18x
Analogoveé vstupy 3 4x (0-10V)

Z tabulky 6.6 je patrné, Ze rezerva v pfipadé DI a DO je dostate¢na a umoznila by i
pfipadné rozSifeni systému.
6.3. Pozadavky na chemickou odolnost

U prvkua, které maji pfijit do pfimého kontaktu s chemikaliemi, je tfeba pfi vybéru
uvazovat i patfi€nou chemickou odolnost. Nejedna se jen o samotné senzory a akéni
Cleny, ale také o pouzita tésnéni a propojovaci prvky.

Potencialné nejagresivnéjsi z pouzitych chemikalii je NaOH. Ve vysokych
koncentracich je schopen naruSovat i plastové materialy, ale vzhledem k tomu, Ze
bude pouzivan roztok s relativné nizkou koncentraci, je riziko minimaini.

Ale i pres tento fakt budou vybirany prvky instrumentace z produktdl pro chemické

aplikace, to zajisti vy3Si spolehlivost systému.

6.4.Prehled zvolenych senzor

6.4.1.Méreni pH

Pro méfeni pH byl zvolen pfevodnik pH GPHU 014 MP s elektrodou GE 117
(obrdzek 6.5).

Hlavnimi kritérii pfi vybéru byla moznost pfimé montaze pfevodniku na aparaturu bez
nutnosti dodate¢ného kryti (tedy vySSi stupen kryti IP), dale pak dvoubodova
kalibrace a automatickd tepelnd kompenzace. V neposledni fadé také pfijatelné
pofizovaci naklady. Jak je uvedeno nize, vybrany pfevodnik vSechny tyto parametry
spliuje.

Vybrané parametry — pfevodnik GPHU 014 MP:
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e Vystup 0 — 10V
» Automaticka teplotni kompenzace
» Galvanicky oddéleny vstup
* 2-bodova kalibrace
» Meéfici rozsah 0.00 — 14.00pH
o Trida kryti IP65, svyjimkou pfipojovaci zdsuvky elektrody a teplotniho
snimace

e Cenapod 10 000 K¢

pH elektroda byla volena s ohledem na moZznost vySSich teplot méfeného média.

v v,

kombinované elektroda, tedy pH elektroda s integrovanym snimaem PT1000. Pro
moznost instalace elektrody do mista svy3Sim tlakem bylo zvoleno tlakové

provedeni elektrody.

Vybrané parametry — elektroda GE 117.:
» Meéfici rozsah 0 — 14pH
* Provozni teplota 0 — 80C
* Integrovany snima¢ PT1000

+ Tlakova 6 bar

Obr. 6.5 Prevodnik pH GPHU 014 MP a elektroda GE117
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6.4.2.Kontinualni m éreni hladiny v reaktoru

Cilem bylo najit provedeni senzoru pro kontinuéalni méfeni hladiny, ktery by umoznil
méreni hladiny bez pfimého kontaktu s kapalinou v reaktoru. Divodem je vylouceni
negativniho vlivu chemikalii na télo senzoru a zamezeni ulpivani ,nanocastic". Byla
zvolena vestavna tlakova sonda LMK 331 od firmy BD Sensors (obrazek 6.6 ), ktera
umoznila montéz, pfi niz jsou splnény vySe uvedené pozadavky. Vysledna montaz je
na obrazku 6.7 .

Vybrané parametry LMK 331:
e Vystup 0 — 10V
» Méfici rozsah 0.00 — 0,06bar (max 60cm vodniho sloupce )
e TFida kryti IP65
* Cena pod 8 000 K¢&
e Material membrany — nerez
* Tésnéni VITON

Obr. 6.6 Tlakovy senzor

Pomoci armatur (,Técko", nipl, koleno) bylo docileno, Ze membrana senzoru je

oddélena od reakéni kapaliny vzduchovym sloupcem. Nehrozi tedy zanaSeni méfici

membrany (otvoru pfed membranou).

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
2010 41/125




CESKE VYSOKE UCENI TECHNICKE V PRAZE
Fakulta elektrotechnicka

Katedra fidici techniky

K13135

Obr. 6.7 Tlakovy senzor po instalaci do reaktoru

N
= : =

6.4.3.Urov iové m éfeni hladin

Kontinualni sniméani hladin v zasobnich barelech by bylo finanéné naro¢né a pro
navrzenou aparaturu neni potfeba. Odbér z téchto bareld bude znam a na jeho
zékladé bude mozné stav hladiny odhadnout. V barelech bude pouZito pouze
hladinovych spinacl, které budou detekovat limitni stavy. Vzhledem ktomu, Ze
budou v pfimém kontaktu s roztokem chemikalii bylo nutné vybirat odolna provedeni
pro chemické aplikace. Zvolen byl typ LVN-60 (omegaeng), jde o plovakovy spinac
s krytim NEMA-6 pro chemické aplikace. Umozfiuje snadnou zménu z NO na NC.
NC provedeni bude pouZzito jako hladinovy spina¢ (,rozpinac“) pro zamezeni
preteCeni. To =zajisti vySSi spolehlivost, protoZze pfipadné preruSeni vodiCe

detekujeme jako hrozici preteCeni.

Vybrané parametry LVN-60:
* Provozni teplota -40 — 82C
e Maximalni tlak 100psi (7bar)
e Spinani az 50VA
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Obr. 6.8 Plovakovy hladinovy spina¢

6.4.4.Méreni teploty — reaktor

Méfeni teploty v reaktoru ma pouze informativni charakter, na zakladé strmosti rastu

teploty bude mozné usuzovat o intenzité probihajici redukce.
Pro méfeni teploty bude pouZzit pfilozny snima¢ SENSIT NS740.
Vybrané parametry:

e Vystup 0-10V

» Teplotni rozsah 0 — 100C

e Stupen kryti IP 65

Obr. 6.9 Senzor teploty po instalaci na reaktor
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6.5.Prehled zvolenych akénich ¢lenii

6.5.1.Davkovaci €erpadla

Pouzita budou davkovaci Cerpadla AQUA HC301, ktera byla jiz v majetku firmy.

Umoznuji nékolik rezimi vzdaleného fizeni, pouzito bude ovladani pomoci

impulsniho logického signalu s proménnou frekvenci. K dispozici jsou dvé Cerpadla

s rozdilnym vykonem.

Davkovaci &erpadlo (DC) v technologii oznagované jako A méa vykon 10 I/hod pfi 120

pulzech. To bude davkovat roztok redukéniho c¢inidla. Roztoku hydroxidu bude

davkovat DC B, protoZe ma poloviéni vykon.

Vybrané parametry:
» Napajeci napéti 230V
o Kryti IP 65

Obr. 6.10 Davkovaci ¢erpadlo AQUA HC301
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6.5.2.Elektroventily

Pouzita budou dvé provedeni elektroventill, a to nerezové pro napousténi reaktoru
(vychozi roztoky pH 5,9) a standardni pro vypousténi reaktoru. Jde o pfimo fizené
elektroventily, nepfimo fizené jsou diky minimalnim tlakim v systému nepouzitelné.
Aby byl chod ventil( viditelny i pfi sledovani aparatury kamerou, byly zvoleny patice
obsahujici diodu indikujici chod. Oba typy elektroventill jsou v provedeni NC. Tedy

bez napéti zavieny.

* Napajeci napéti 230V

Obr. 6.11 Elektroventil STASTO

6.5.3.Michadlo

K zajisténi promichavani roztoku v reaktoru bude pouzito laboratorni michadlo

s moznosti nastaveni vhodnych otacek.
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Obr. 6.12 Napajeci zdroj laboratorniho michadla a motor

6.5.4.Tla€itko TOTAL STOP

Slouzi obsluze k odstaveni technologie. Musi byt instalovano na viditelném a dobre
pFistupném misté. Jeho provedeni musi zajistit, Ze jeho porucha bude detekovatelna.
Jde tedy o impulzni tlacitko v provedeni NC. Umisténi tlacitka bylo navrzeno jiz
v kapitole 5. Na obrazku 6.13 je tlacitko po instalaci na nosnou konstrukci

aparatury.
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Obr. 6.13 Instalovane tlacitko TOTAL STOP

TN Y
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6.6. Elektricka instalace

6.6.1.Ochrana proti Urazu elektrickym proudem

Analyza rizik: Napéti pouzivana k napgjeni nékterych prvkd instrumentace jsou

vyS8Si neZli bezpet¢nd. Dale dochazi k manipulaci s vodnymi roztoky, které by
v pfipadé uniku mohly zpuUsobit zkrat a prasak proudu. Musime tedy zajistit patfi€nou

ochranu proti pfipadnému urazu elektrickym proudem a Skodach na majetku.

Navrzena opat reni:

Ochrana proti Urazu elektrickym proudem a zkratu bude zajiSténa pomoci jisticl a
proudoveho chranice.

Parametry jistiCi jsou voleny podle jmenovitych proudd jiSténych elektrickych
pFistroju a zafizeni.

Proudovy chrani¢ odpoji chranény elektricky obvod v pfipadé, Ze Cast protékajiciho
proudu unikd mimo obvod (poSkozeni izolace, dotyk ¢lovéka).

Omezeni pro vyb ér prvk u:

Prvky montované pfimo na konstrukci aparatury musi byt v provedeni F, tedy
schvélené pro pfimou montadZz na drevo. Toto omezeni se tyka rozvadécu, hlavniho

vypinaCe a zasuvek.

6.6.2.Koncepce rozvad écu

Jak bylo uvedeno v prfedchozich kapitolach, je instrumentace a realizace funk&nich
celkd systému feSena s ohledem na modularitu. Toto hledisko bylo uvazovano i pfi
volbé a nasledné instalaci elektrickych pfistroju. Proto jsou elektrické pfistroje
rozdéleny do dvou skupin a ty instalovany do samostatnych rozvadéca. V dalSim

textu znagenych jako rozvadéé ,Rizeni“ a ,Aparatura®.

Rozvad é¢é , Rizeni“

Prvni je rozvadéd ,Rizeni“, do n&hoZ bude instalovana sestava PLC s pomocnymi
elektrickymi pfistroji. Vysledkem tedy bude modul, obsahujici vSe potfebné pro

napojeni na specifikované rozhrani aparatury.

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
2010 48 /125



CESKE VYSOKE UCENI TECHNICKE V PRAZE

Fakulta elektrotechnicka

Katedra fidici techniky

K13135
Jisténi elektrickych pfistroju v rozvadéci a ochranu napdjeci sité proti pretizeni zajisti
skupina jisti€a, dimenzovanych podle jmenovitych proudu jiSténych el. pfistroja a
zafizeni. Napajeni PLC z pfislusného zdroje bude déle jiSténo predepsanymi
pojistkami. Je béZnou praxi do rozvadéfe umistit montazni zasuvku, proto i zde
nebude chybét.
Aby se predeSlo mechanickému poskozeni svorek PLC jsou kontakty I/O pfivedeny
na fadovou svorkovnici RSA 4. Radova svorkovnice vynika vétsi mechanickou
odolnosti nezli svorky na modulech PLC, vysledné zapojeni je i pfehlednéjsi a
umozniuje snadnéjsi kontrolu zapojeni. Potfebné kontakty jsou z rozvadéce vyvedeny
pomoci vhodnych konektorid. Na obrazku 6.14 je blokové zobrazena koncepce

rozvadéde Rizeni“.

Rozvad é¢ ,Aparatura “

Do tohoto rozvadéce budou instalovany elektrické pfistroje zajistujici jisténi, spinani,
a spojeni, potfebné pro chod aparatury.

Primarni ochranu proti ohroZeni zdravi osob a Skod na majetku bude zajiStovat
proudovy chrani€. Za né&j budou viazeny adekvatné dimenzované jistice. Propojovani
vodi€l pro analogové a digitalni signaly bude opét realizovano na fadové svorkovnici
RSA 4. Zé&kladni modul PLC sice obsahuje Sest releovych vystupt (230V
AC/DC,3A), ale zduvodu induktivnihno charakteru zatéze (civky ovladajici
elektroventily) budou ,vykonové* akéni €leny ovladany pres kontaktni relé. VSechny
doposud uvazované akéni prvky jsou jednofazové, ale je poditano i s moznou
potfebou 3F sité, k éemuz bude rozvadé& nalezité pfizpasoben (proudovy chranic,
motorovy spoustég, 3F relé atd.). Na obrazku 6.15 je blokové zobrazena koncepce

rozvadéce ,Aparatura”.
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Obr. 6.14 Koncepce rozvadéce ,Rizeni

Sestava PLC
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Obr. 6.15 Koncepce rozvadéce ,Aparatura“
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6.6.3.Vysledna realizace rozvad &ée , Rizeni*

Obr. 6.16 Vysledna realizace rozvadége “Rizeni*
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Tab. 6.7 Popis prvka v rozvadééi ,Rizeni

1) A_Hlavni jisti€ 10A charakteristika B
Jistice B_Jisti€ montazni zasuvka 6A charakteristika B
C_Jisti€ napajeci zdroj PLC 2A charakteristika D
2) Sestava PLC
3) A_24VDC

B_vyvedené DI ze zakladniho modulu PLC

Radova svorkovnice C_vyvedené Al ze zakladniho modulu PLC

D_vyvedené DO ze zakladniho modulu PLC

E_vyvedené DI z periferniho modulu O

F_vyvedené DO z perifernino modulu 1

4) Napdjeci zdroj pro PLC s pfidruzenymi pojistkami
5) Montazni zasuvka

CP Al Konektor pro pfipojeni analogovych vstupu

PER 0 DI Vyvedené DI z rozvadéce

RER 1 DO Vyvedené DO z rozvadéce

Na obrazku 6.17 je zobrazen detail, z néhoz je dobfe patrné provedeni propojeni
vSech kovovych c&asti rozvadéCe, na kterych by se v pfipadé poruchy mohlo
vyskytnout nebezpeéné dotykové napéti, na nulovy potencial (1). Dale je vidét slot
pro pamétovou kartu na zékladnim modulu (2), ktery vhodnym rozmisténim prvku

zustal pfistupny.
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Obr. 6.17 Vysledna realizace rozvadé&e “Rizeni“- detail zemnéni
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6.6.4.Vysledna realizace rozvad éc&e“Aparatu ra“

Obr. 6.18 Vysledna realizace rozvadéce “Aparatura“

Tab. 6.8 Popis prvku v rozvadédi ,Aparatura“

1)Proudovy chréni¢ 4)Radova svorkovnice, napojeni na ¢&idla,

senzory a akéni Ccleny instalované na

aparature
2)Motorovy spoustéc 5)Skupina relé pro ovladani ak&nich ¢lenu
3)Jistice
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6.6.5.Zapojeni propojovacich  konektor G

K propojeni rozvadécl jsou pouZzity prumyslové konektory Harting HAN 16ti a 6ti

pinove, jejich zapojeni je uvedeno nize v tabulce 6.9.

Tab. 6.9 Zapojeni propojovacich konektort

Propojovaci kabel: PER1_DO Propojovaci kabel: PER1_DO
Konektor: 16+GND Konektor: 16+GND
Cislo Cislo
vodie/  Vyvedeno PLC vodiée/  Vyvedeno PLC
barva na pin pin barva na pin pin
1 1 D00 1 1 DIO
2 2 DO1 2 2 DI1
3 3 D02 3 3 DI2
4 4 DO3 4 4 DI3
5 5 DO4 5 5 DI4
6 6 DO5 6 6 DI5
7 7 DO6 7 7 DI6
8 8 DO7 8 8 DI7
9 9 DOS8 9 9 DI8
10 10 D09 10 10 DI9
11 11 DO10 11 11 DI10
12 12 DO11 12 12 DI11
13 13 PLCDIO 13 13 comi
14 14 PLCDI1 14 14 com2
15 15 PLCDI2 15 15 +24V
16 16 DGND 16 16 +24V
17 16 DGND 17 16 +24V
Zlutozelena GND GND Zlutozelena GND GND
Propojovaci kabel: PLC_AI
Konektor 6+GND
Barva Vyvedeno PLC
vodice na pin pin
modra 1 AlO
modra 2 All
modra 3 Al2
modra 4 Al3
Cervena 5 +24V
modra 6 DGND
Zlutozelena GND GND
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Specifikace pouzitych konektor U

Jde o robustni konektory s krytim IP 65. Jak ilustruje nésledujici obrazek, pouzité

zapojeni zamezuje prohozeni propojovacich kabelu.

Obr. 6.19 Konektory pro propojeni rozvadécu
Rl |\
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7.Vysledna realizace aparatury

Obr. 7.1 Bo¢ni pohled na osazenou konstrukci aparatury

_Rozvadéc

_Aparatura
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Obr. 7.2 Celni pohled na osazenou konstrukci aparatury
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Tab. 7.1 Popis prvka instrumentace — Celni pohled

Akcni Cleny | Popis
A Davkovaci Cerpadlo A, davkovani roztoku NaBH,4
B Davkovaci ¢erpadlo B, ddvkovani roztoku NaOH
CA Napdjeci zdroj laboratorniho michadla
CB Motor laboratorniho michadla
D Elektroventil V2
E Elektroventil V3
F Elektorventil V1
Senzory
1A Prevodnik pH s automatickou teplotni kompenzaci
1B Kombinovana sonda pH a teploty
2 Tlakovy senzor (hladina reaktor)
3 Senzor teploty
4 PFipojeni hladinovych spinagi (C1 a C2)
TS TlaCitko TOTAL STOP
Barely
Barel 1 Plastova nddoba o objemu 15L
Barel 2 Plastova nadoba o objemu 15L
Barel NaOH | Plastova nadoba o objemu 15L
Barel NaBH, | Plastova nadoba o objemu 50L
Reaktor Sklenéna nadoba s konickym dnem o objemu 9L

Pozn. Nadoby pro NaOH a NaBH,4 nejsou na fotografii, protoze fotografie je z doby
testovani regulace.

7.1.Parametry reaktoru

Pro potfeby fizeni bylo nutné provést zakladni identifikaci parametri regulatoru.
Zejména se jedna o prevodni charakteristiku mezi Udajem z tlakového senzoru a
objemem kapaliny v reaktoru. Na obrazku 7.3 je detail reaktoru se zobrazenou
orienta¢ni stupnici. Na grafu 7.1 je uvedena pfevodni charakteristika tlak/objem
vCetné parametrd linearizované zavislosti. Na grafu 7.2 je zobrazen prubéh
vypousténi reaktoru. Ten byl proveden, aby bylo mozné nastavit parametry detekce

poruchy vypousténi.
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Obr. 7.3 Detailni pohled na reaktor

Graf 7.1 Pfevodni charakteristika tlak/objem
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Graf 7.2 Prubéh vypousténi rektoru
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8.Program pro PLC

8.1.Priblizeni prost fedi MOSAIC

Jde o integrované vyvojové prostiedi, které umoznuje vytvaret aplikacni programy
jak pro PLC TECOMAT, tak pro regulatory TECOREG. Prostifedi umoZiuje
programovani v jazyce instrukci (mnemokdd), systémy s 32 bitovymi procesory
(TECOMAT TC650 a TC700) Ize programovat také v jazycich podle IEC EN 61131-3
(IL, ST, LD, FBD). Soucasti prostiedi MOSAIC je i fada nastroju usnadriujicich vyvoj

a ladéni aplikaci. Konkrétnéji se zminim o téch, které byly vyuZity pfi feSeni DP.

Pouzivané nastroje:

Simulator PLC

Tento nastroj programator oceni hlavné v pfipadé, kdy neni k dispozici HW
sestava, pro kterou piSe program. Je vhodny pro testovani funkénosti
napsaného programu a jeho odladéni. Tento proces vyrazné zrychli

nasazovani fidiciho systému na danou technologii.

WebMaker

Nastroj WebMaker umoZziuje rychlé vytvofeni vizualizace fizené technologie
prostfednictvim webovych stranek pro systémy Tecomat s implementovanym
webovym serverem, coz je nas pripad. U systému bez webserveru Ize tohoto
nastroje vyuzit pro vizualizaci v prostfedi MOSAIC. Do vizualizace je mozné
vkladat zakladni prvky, jako dvoustavové obrazky, pole pro zadavani hodnot
proménnych, sloupce, jejichz rozmér je ovladany proménou (,progress bar"),
statické obrazky ba dokonce obraz z IP kamery.

Okno aplikace s rozpracovanou vizualizaci je uvedeno na obrazku 8 .1
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e GraphMaker

Nastroj umozfiuje zobrazeni prabéhl vybranych proménnych offline i v realném
Case. Najednou je mozné sledovat az 16 proménnych (funkce digitalniho
osciloskopu). Perioda vzorkovani je nastavitelna, nejkratSi perioda je dana
periodou komunikace. Dale je k dispozici logicky analyzator. Ziskané pribéhy Ize
snadno exportovat a dale zpracovavat. Okno aplikace s prabéhem proménnych

pfi testovani regulace pH je uvedeno na obrazku 8.2

Obr. 8.1 Okno nastroje WebMaker
1: prgMain:FBD Webhaker |2 FB_puls_gen FED} 3: PLC1 ST} 4: pro¥izualizace FBDI 5 Plel mdl 6: FB_rizeni_chodu_programu.FBD | 7: napousteni_nadoby. FBD | GraphMaker
2SS H S R AF Bl ODBE® &R~
MAUAL
3 |
= NAND FE i
i Autnatl:ke w ‘Pazadovana hladina [o. ﬂ [%e]
Prehled aper|} _ | i .
Suuhmne?nlc , : AUTO : Fozadayah: pi 2 ﬂ [%0]
— IR Teplota reaktor [°C]
a. pH reaktor [%0]
= g gladinareakloniveli 2o o
Vi1 Cerpadla NAP C.
< 3
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Obr. 8.2 Okno nastroje GraphMaker
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8.2.Programovani podle normy IEC 61 131-3

Program pro PLC je psan podle normy IEC 61 131-3. Ta definuje programovaci
jazyky, standardizované pro pramyslovou automatizaci.
V principu ma dvé zakladni ¢asti:
e Spolec¢né prvky
* Programovaci jazyky
Ve spoleénych prvcich jsou specifikovany typy dat, proménné, konfigurace zdroje a
tlohy a programové organizacni jednotky (POU Program Organization Unit).
Norma definuje dva zakladni typy programovacich jazyk( a to textové a grafické
jazyky.
Textoveé jazyky:
IL - (Instruction List) jazyk seznamu instrukci

ST - (Structured Text) jazyk strukturovaného textu
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Grafické jazyky:
LD — (Ladder Diagram) jazyk Zebfickového diagramu (jazyk kontaktnich schémat)

FBD - (Function Block Diagram) jazyk funkéniho blokového schématu

Pro ilustraci jednotlivych jazykd definovanych normou je na obrazku 8.3 uvedena
reprezentace funkce logického soucinu proménné A a negace proménné B, vysledek

je uloZen do proménné C.

Obr. 8.3 Reprezentace funkce C = A AND NOT B v rliznych jazycich

Textové jazyky
Jazyk seznamu instrukei Jazyk strukturovaného textu
(IL) (ST)
LD A
ANDN B C:=A AND NOT B
ST C
Grafické jazyky
Jazyk prickového diagramu Jazyk funkéniho blokového schématu
(LD) (FBD)
A B C AND
Iy / )_‘
A ]
‘ NG \ C
B —(

Program pro PLC bude psan hlavné vjazyku FBD a dale pak ST. FBD jazyk
funk&niho blokového schéma je velmi blizky procesnimu pramyslu, vyjadfuje chovani
funkci, funkénich blokd a programu jako soubor vzgjemné provazanych grafickych
blokd. Je to v podstaté urcity systém prvku, které zpracovavaji signaly. Lze tedy na

néj nahlizet jako na elektricky obvodovy diagram. Jeho vyhodou je tedy dobra
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wcitelnost®. Za podminky znalosti funkce jednotlivych funk&nich blokd je i pro pfimo
nezasvécenou osobu mozné ziskat predstavu o ,prachodu“ signalid a jejich

zpracovéani v POU.

ST jazyk strukturovaného textu je velmi vykonny vysSi programovaci jazyk, ktery
vychazi ze znadmych jazykd Pascal, C adt. Obsahuje vSechny moderni prvky
programovaciho jazyka, vCetné vétveni (IF — THEN — ELSE a CASE OF) a itera¢ni
smyCky (FOR, WHILE, REPEAT). Takovéto konstrukce zpravidla neni mozné tvorit
v jazyce FBD. ST je vhodny pro definovani komplexnich funkénich bloku, které pak
mohou byt pouzity v jakémkoli jiném programovacim jazyku.

Pochopitelné program napsany v jazyce ST jiz neni tak ,snadno citelny* jako
v pfipadé FBD, kjeho pochopeni je nutné znat vyznam zékladnich syntaxi

pouzivanych ve vySe uvedenych ,klasickych” programovacich jazycich.

8.3.Koncepce a organizace programu

Program je psan postupem Botton-up (odspodu-nahoru). Filozofii tohoto postupu je
tvorba jednotlivych uzZivatelskych POU, funkéni bloky (FB Function Block) a
programy, které CasteCné feSi fizeni dané aplikace. Tento postup je vyhodny,
protoze umozniuje prabézné testovani a ladéni programu. Snadnéji se odhaluji chyby
nezli v pfipadé rozsdhlého kompaktniho kédu. Takto vytvofené POU jsou v dalSich
nadifazenych POU spojovany a rozsSifovany, ¢imz je nakonec sestaven program

fesici celkovy algoritmus fizeni.

8.4.Hlavni funk €éni bloky programu

8.4.1.Rizeni napoust éni

Popis funkce FB napoust éni nadoby

FB zajistuje napousténi nadoby na pozadovanou vysku sloupce kapaliny (objem).
VySka vodniho sloupce je reprezentovana promeénou aktualni hladina, jde o udaj
z tlakového senzoru. Tento signal je pfiveden na vstup filtru, jehoZ Ukolem je potlacit

sum. Sum je zajisté tvofen nékolika slozkami, na jedné strang Sum samotného
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senzoru (vnitini obvody zpracovavajici méronosny signal, napf.. A/D a DI/A
pfevodnik) na strané druhé u analogové karty PLC, dany Sumem A/D pFevodniku.
Majoritné také hrozi pronikani sitove frekvence (pouzit twistovany kabel) Pouzit je filtr
z knihovny SignalAdapt_ V10 popsany jako filtr 1. fadu pro analogové meéfeni.
Parametr filtru ,filtracni interval® byl experimentalné nastaven na hodnotu 1000
(odpovida 1s). Filtr v podstaté provadi pramérovani méronosného signalu v intervalu
1s. Potlacuje tedy rychlé zmény meéronosného signélu. Toto potlaCeni by mohlo
zpusobit problém, pokud by se realna snimana veli¢ina ménila s vysokou frekvenci,
to ale vnaSem pfipadé nehrozi. Zména vysky hladiny, tedy snimaného tlaku, je
pomala.
Pouzit by se dal také medianovy filtr, ktery vezme z definovaného intervalu median.
Medianovy filtr je vhodny pro odstranéni nahodného Sumu. Jeho vypocet ale
pfirozené zavede jisté zpozdéni (setfidéni hodnot v intervalu podle velikosti a vybér
medianu). V naSem pripadé by se ale diky pomalym zménam sledované veli€iny dal

také pouzit.

Na obrazku 8.4 je zobrazeno rozhrani FB vC€etné typu proménnych. Proménné jsou
blize specifikovany v tabulce 8.1. Je uveden pfipustny rozsah a popis specifikujici

vyznam jednotlivych proménnych.

Obr. 8.4 FB napousténi nadoby — rozhrani FB

FE_napousteni_nadoby

BCOOL- napouste] cerpadlo —BOOL
REALH pozadovana_hladina napustenc —BOCOL
REAL- aktualni_hladina zasobni_nadrz_prazdna FBEOCL

REAL- filtracni_interval aktualni_hladina_ filtr FREAL
BOOL- preruseni
BOOL+ reset_ lok
BOOLH zasobni_nadrz_plna
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Tab. 8.1 FB fizeni napousténi - pfehled I1/0O proménnych

Vstupni prom énné

Proménna Popis

Napoustej Pfikaz pro spusténi napousténi (detekce hrany)
PoZadovana Hladina, na kterou se m& nddoba napustit

hladina

Aktualni hladina Udaj z hladinového senzoru

Filtra&ni interval Filtracni interval pro nastaveni filtru filtrujiciho tdaj

z hladinového senzoru

Preruseni Umoznuje pferuSeni napousténi a jeho opétovné spusténi,

pokud nebylo dosazeno pozadované hladiny

Reset lok Na nabéZznou hranu se provede reset vnitfnich proménnych
FB

Zasobni nadrz plna | Vstup pro proménnou deklarujici, Ze v zasobnich nadrzich je

pfitomen dostatek roztoku

Vystupni prom énné

Cerpadlo Proménna ovladajici akéni ¢len (Cerpadlo/ventil)
Napusténo Nadrz je napusténa na pozadovanou hladinu
Zasobni nadrz Je nutné naplnit zasobni nadrze

prazdna

Program v jazyce FBD na obrazku 8.5 zajiStuje pozadovanou funkénost FB
napousténi nadoby. Jazyk FBD byl zvolen, protoZze se obejdeme bez vétveni a

iteracnich smycek. Funkci jednotlivych obvodl (netd) objasnuji komentare.
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Obr. 8.5 FB napousténi nadoby — program FBD

FE napousteni niddoby

oool

Prijem pozadawvku na napousteni
R3_napoust
&3

napoustej R napousteni

reset_lok
Rl

oooz

Kontorla zda neni dosazeno pozadovane hladiny
RE_napuste
no

aktualni_hl 28] napustenn
adina_filtr == 3 ol

EEE—— reset_lok
pozadovana_ — k1
hladina

oooz
Cvlédani cerpadla

napousteni cerpadlo
—— AND

napusteno
—

preruseni
—q

zasobni_nad

rz_plna
ooo4g
Filtrace udaje ze senzoru
filtrace
aktualni_hl FE_FILTER1_REAT aktualni_hladina_filtr
adina outputWalue
inputWValue
filtracni_1
nterwval
filterFreset
ooos
zasobni_nad zasobni_nadrz_prazdna
rz_plna HNoT

Na grafu 8.1 je zobrazen prabéh proménnych pfi testovani FB napousténi nadoby,
pozadavkem je napustit reaktor na 40% (4l).

Rozbor grafu:

Vystup ze senzoru hladiny je zatizen vyraznym Sumem (patrné dano velkou citlivosti

a malym rozsahem senzoru) proto bylo na misté pouzit filtraci. Na grafu je pro
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porovnani znazornén jak puvodni signal ze senzoru (Hladina reaktor), tak i filtrovany
signél (Filtrovanad hladina). Pouzit byl filtr 1. fAdu pro analogové méfeni (tedy
charakter dolni propusti). Filtrace umoZznila pfesné dosaZeni poZadované hladiny
(Sipka 1).
Dale bylo testovano chovani bloku na signal preruSeni. Ten je zpusoben napf.
stiskem HW tlacditka TOTAL STOP (Sipka 2 a 3) nebo zastavenim z vizualizace
(Sipka 4). Pfi pfijmu pferuseni dojde k odstaveni vSech akénich ¢lent (AkEni zasah) a
FB ,Ceka“ na spadovou hranu na pFeruSeni. Po ni pokraCuje napousténi nadoby az
do dosazeni pozadované hladiny. DokonCeni napousténi indikuje proménna

napusteno (Sipka 5).

Graf 8.1 FB napousténi nadoby — testovani funkce FB

45
40
35
S 30
3 = Filtrovana hladina
S 25 -
o0 = H|adina reakor
5
= 20 1 P Pferudeni
°\° v 7 ’
& 15 - = Akéni z4dsah
(=
B 10 - / / Napusténo
T / r . s / ——Michani
5 /- 7 ™
) = — = e 5 |
5 50 100 \ 150 200

cas [s] u

8.4.2.Kontrola napoust éni

Popis funkce FB kontrola napoust éni

FB slouZi ke kontrole prabéhu napousténi, ma odhalit pfipadné poruchy napousténi,
jako je nefunk&nost akéniho €lenu (Cerpadla / ventilu), zaneseni potrubi, poruchu
tlakového senzoru atd. Detekce této poruchy je FeSena tak, Ze se cyklicky kontroluje,

zda po uplynuti ¢asového intervalu, definovaného v proménné interval_zmeny ,
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dojde k zvySeni hodnoty proménné aktualni_hladina minimalné o hodnotu
definovanou v proménné velikost_zmeny oproti stavu na zacCatku kontrolniho
intervalu. Rozhrani FB s typem proménnych je uvedeno na obrazku 8 .6 , specifikace
proménnych pak dale v tabulce 8 .2

Vysledna implementace kddu feSiciho tuto funk&nost je patrna z obrazku 8.7.

Obr. 8.6 FB kontrola napousténi — rozhrani FB

FBE_kontrola_napousteni
REAIH aktualni_hladina porucha_napousteni FBOOL
REAIH velikost_zmeny
TIMEH interval_ zmeny
BOOL— reset

Tab. 8.2 FB kontrola napousténi - pfehled I/O proménnych

Vstupni prom énné

Proménna Popis
aktualni_hladina Udaj z hladinového senzoru
velikost_zmeny Velikost zmény hladiny, ke které musi dojit béhem

nastaveného intervalu, jinak je indikovana porucha

interval_zmeny Casovy interval, b8hem n&hoZ musi dojit k nastavené

minimalni zméné sledované hladiny

reset Reset vnitfnich proménnych FB

Vystupni prom énné

porucha_napousteni | Indikuje poruchovy stav napousténi, ktery mize byt
zpUsoben vice pfi€inami, jako nefunkénost akéniho ¢lenu
(Cerpadlo, el. ventil), ucpani potrubi, porucha hladinového

snimace.
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Obr. 8.7 FB kontrola napousténi — program FBD

FB kontrola napousteni

oool
Vytvoreni promene konecna hladina pro porovnavani
hladina_poc hladina_konecna

atecni + B

velikost_zm
eny

oooz
Porovnani aktualni hodnoty hladiny minimalni zmenou
timer_test

aktualni_hl TIMER porucha_napousteni
adina B= vstup vystup
_ interval_zm

hladina_kon eny neg_vystup -
ecna ——— interwval

PCM_0 ET

reset_FE
reset
OR reset

vzorkovani_
hladina.vzo AND
rkuj

porucha_nap

ousteni

(R

aoos
vzorkovani_hladina

aktualni_hl FB_vzorkovani_signalu hladina_pocatecni
adina vzorek

—— vzorkovany_signal
interval_zm vzorkuj
=Ny

perioda

8.4.3.Regulace pH

Popis algoritmu requlace pH

Vytvofeny reguldtor ma proporcionélni charakter. Vzhledem k dfive popsanému
exponencialnimu charakteru pH, bylo nutné vytvofit regulator, u kterého je mozné
ménit velikost proporcionalni slozky v zavislosti na velikosti regulacni odchylky.
Primérnim experimentem bylo zjisténo, Ze pocate¢ni hodnota pH vychozi smési je

cca 5.9, optimalni hodnota pH je 7. Regulace byla rozdélena do dvou fazi, prvni faze

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
2010 7317125




CESKE VYSOKE UCENIi TECHNICKE V PRAZE
Fakulta elektrotechnicka
Katedra fidici techniky
K13135
(velky rozdil od optimalni hodnoty) pH z intervalu (x,6.2) 6.2, druhd faze
(doregulovani) pH mezi (6.2,7). Vysledné chovani regulatoru je dano dvojici
parametrd a to :
» P_slozka_A(B) - ovliviiuje ,razanci s jakou regulator reaguje na odchylku
e posun_min_prodlevy A(B) - ovliviiue maximalni moznou frekvenci

vystupniho pulzniho signalu ovladajiciho davkovaci Cerpadlo B (akéni zasah).

Popis funkce FB requlace pH

Ukolem FB je regulace pH v reaktoru, dale je mu podFizen FB redukce, ktery se stara
o davkovani redukéniho cinidla. FB_regulace _pH generuje obdélnikovy signal
s proménou frekvenci (proménna akcni_zasah ), kterym je fizen chod davkovaciho
Cerpadla. Pokud je pH vysSi, nebo rovno 6.2 je aktivovan podfizeny FB redukce,
k tomu slouzi vystupni proménna povoleni_davkovani_NaBH4 . Vyznam dalSich
proménnych je popsan nize v tabulce 8.3. Vykonny kod funkéniho bloku je napsan

v jazyce ST, vzhledem k rozsahu je uveden az v pfiloze 14.2.

Obr. 8.8 FB regulace pH — rozhrani FB

FB_regulace pHZ

ERAL— pH_reaktor povaleni_davkovani_NaBH4 —BoOOT,
BOOL- beh_regulace gkecni_zasah —BOOL
BOOL- hladina_reaktor ok porucha regulace —BOOL
BOCL— hladina_zasobni_roztok faze_regulace —TNT
BOOL- preruseni requlacni_odchylka —REAL
BOOL- reset min_pH_behem_regulace —REAL
REAL- pH_min max_pH_behem_regulace -RERL
REAL- pH_prah nadavkovano_NaCH FEEAL
FEAL- pH_opt prekroceni_teor_V_NaoH —BOOL

TIMEH minimalni_sirka_pulzu

REAL- minimalni_prodeleva_mezi_pulzy
REARL- V_jedn_pulz

REAL— NaOH_V_max

REAL- P_slozka A

REEAL— P_=lozka B

REAL- posun_min_prodlevy_ &

REAL- posun_min_prodlevy B

Tab. 8.3 FB fizeni napousténi - pfehled I/0O proménnych

Vstupni prom énné

Proménna Popis

pH_reaktor Hodnota pH v reaktoru

beh_regulace Spusténi regulace
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hladina_reaktor_ok

Zda nehrozi pfeteceni reaktoru

hladina_zasobni_roztok

Dostatek roztoku NaOH

preruseni Pfreruseni ¢innosti FB

reset Reset proménnych FB

pH_min Hodnota pH, od které se povoluje redukce

pH_prah Prahova hodnota pH pro zménu parametrd
regulatoru

pH_opt Optimélni hodnota pH pro reakci

minimalni_sirka_pulzu

Parametr pulzniho vystupu

minimalni_prodeleva_mezi_pulzy

Parametr pulzniho vystupu

V_jedn_pulz Objem jedné davky DC

NaOH_V_max S jakou rezervou v reaktoru je pocitano pro
roztok NaOH [L]

P_slozka_A Zesileni v prvni fazi regulace

P_slozka_B Zesileni v druhé fazi regulace

posun_min_prodlevy A

Parametr pulzniho vystupu

posun_min_prodlevy B

Parametr pulzniho vystupu

Vystupni prom énné

Proménnéa

Popis

povoleni_davkovani_NaBH4

Povolovaci povel pro spousténi redukce

akcni_zasah

Proménna ovladajici davkovaci ¢erpadlo

porucha_regulace

Béhem regulace byl detekovan poruchovy stav

faze regulace

V jaké fazi regulace pH se nachazime

regulacni_odchylka

pH_reaktor - pH_opt

min_pH_behem_regulace

e

max_pH_behem_regulace

Zmérena nejvyssi hodnota pH

nadavkovano_NaOH

Celkova spotieba roztoku

prekroceni_teor_V_NaOH Prekroceni predpokladaného objemu,
potfebného pro regulaci pH
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8.4.4.Redukce

Popis funkce EB redukce

Funkéni blok Fidi davkovani redukéniho Cinidla, je pfimo podfizen FB_regulace pH,
ten v pfipadé, Ze pH je v pfipustném intervalu, povoli davkovani redukéniho Cinidla.
Nadavkovani objemu redukéniho €inidla daného parametrem NaBH4 nadavkovat

indikuje FB proménou nadavkovan_pozadovany V, po uplynuti 20 minut (na
dokoné&eni redukce) od dokonceni davkovani nabéhne proménna konec_redukce.

Poté je mozny pfechod do faze vypousténi reaktoru. Vyznam zbylych proménnych
objasriuje tabulka 8.X . Funkcni blok je napsan opét v jazyce ST,kéd je obsahem
pfilohy 14.3.

Obr. 8.9 FB redukce — rozhrani FB

FE_redukce
BOOL- beh_ redulkce akecnil_zasah FBOOL
BOOL— hladina_reaktor_ok porucha_redukce —BOCL
BOOL— hladina_zasobni_roztok nadavkovano_V_NaBH4 —REAL
BOOL- powvoleni_davkowvani nadavkovan_pozadovany_V —BOOL
BOOL-{ preruseni konec_redukce FBOOL
BOOL— reset

REAL- V_jeden_pulz

EEAL- MNaBH4 V_nadavkowvat
REAL- posun_min_prodlevy

Tab. 8.4 FB redukce - prehled I/O proménnych

Vstupni prom énné

Proménna Popis

beh_redukce Spousténi FB

hladina_reaktor ok Nehrozi prete€eni reaktoru
hladina_zasobni_roztok Spodni hladina v barelu s roztokem NaBH,4
povoleni_davkovani pH je pfipustné, mozné davkovat NaBH,4
preruseni Pferuseni FB

reset Reset proménnych FB

V_jeden_pulz Objem jednoho pulzu DC
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NaBH4_V_nadavkovat Kolik se ma celkové nadavkovat
posun_min_prodlevy Parametr ovliviiujici frekvenci pulzniho vystupu

Vystupni prom énné

akcni_zasah Proménna ovladajici davkovaci Cerpadlo
porucha_redukce Béhem redukce byl detekovan poruchovy stav
nadavkovano V_NaBH4 Kolik uz bylo nadavkovano redukéniho Cinidla
nadavkovan_pozadovany_ V Konec davkovani redukéniho €inidla
konec_redukce Dokon¢eni redukce po nadavkovani

stanoveného objemu a uplynuti stanovené doby

8.4.5.Rizeni chodu programu, stavy aparatury

Popis funkce FB Fizeni vyrobnich fazi

Tento funkéni blok Fidi chod programu, kontroluje podminky pro pfechod mezi
vyrobnimi fazemi a na zakladé aktualni situace spousti nebo pozastavuje Cinnost
podfizenych funk&nich blokd. Tomuto FB jsou pfimo podfizeny FB:

* FB_napousteni_nadoby

 FB_regulace_pH

 FB_redukce
Vazba je obousmérng, také zpracovava stavové informace z podfizenych FB.
ZajiStuje také detekci poruchovych stavl. Vyznam jednotlivych fazi, poruch a
propojujicich proménnych je zfejmy ztabulky 8.5 . Funkéni blok je napsan opét
Vv jazyce ST, kod je obsahem prilohy 14.4 .

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
2010 771125




CESKE VYSOKE UCENIi TECHNICKE V PRAZE

Fakulta elektrotechnicka
Katedra fidici techniky
K13135

Obr. 8.10 FB fizeni vyrobnich fazi — rozhrani FB
FE_rizeni_vyrobnich_fazi

BOOL- beh automatika Fl_wstupni_parametry FBOOL

INTH pocet_vyrobnich_cylklu Fz kontrola zasobnich roztoku FBOOL
BOOL— preruseni F3_napousteni_reaktor FBOCL
BOOL— reset F4 regulace_redukce FBOCOL
BOOILH odstraneni_poruchy F5_propagace —BOCOL
BOOLH preskoceni_poruchove faze Fa_wypoustenl reaktoru —BOOL
REAL- hladina reaktor El_wstupni_parametry FBOOL
BOOL- reaktor_napusten EZ_zasobni_roztoky FBOCL
BOOL- hladina barel 1 E3_napousteni_reaktoru —BOOL
BOOL- hladina barel 2 E4nd regulace —BOCOL
BOOL- hladina NaBH4 E4E redukce FBOCOL
BOOL— WNaBH4 nadavkovano Ef_wypoustenil FBOOL
BOOL— konec redukce ET _hladina reaktor FBOOL
BOOL- porucha_ redukce zbyva_cyklu THNT
BOOL- hladina NadH F7_konec_vyroby —BOOL
BOOLH prekroceni_teor V_NadH hladina reaktor ok FBOOL
BOOL- porucha regulace preruseni FB_faze FBOOL
BOCOL— hladina_produkt_top faze wystup INT
REAL—- PORADCVANA HLADINA REAKTOR
REAL— REAKTOR_MAX HLADTMNA
REAL— OFTIMALNT pH

Tab. 8.5 FB fizeni napousténi - pfehled I/0O proménnych

Vstupni prom énné

Proménna

Popis

beh_automatika

Spusténi automatického chodu aparatury

pocet_vyrobnich_cyklu

PoZadovany pocet vyrobnich cyklu

preruseni

PreruSeni ¢innosti FB

reset

Povel k resetovani proménnych FB

odstraneni_poruchy

Operator potvrzuje, Ze detekovana porucha

byla odstranéna. FB provede znovu

kontrolu podminek pfislusné faze. Pokud
jsou splnény, program pokracuje dal,

v opacném pfipadé opét navrat do

poruchového stavu.

preskoceni_poruchove_faze

Operator da povel k pfeskoceni poruchové
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faze. Dojde k prfechodu k nasleduijici fazi.

hladina_reaktor

Signal z analogového senzoru hladiny

v reaktoru (pouzivan jiz filtrovany signal)

reaktor_napusten

Informace o dokon€eni  napousténi

reaktoru, z FB_napousteni_nadoby

hladina_barel_1

Udaj z hladinového ¢&idla v barelu 1

hladina_barel_2

Udaj z hladinového &idla v barelu 2

hladina_NaBH4

Udaj z hladinového Cidla v barelu

s roztokem redukcéniho cinidla

NaBH4_nadavkovano

Informace o tom, Zze byl nadavkovan
stanoveny objem NaBH4 (generuje
FB_redukce)

konec_redukce

Informace o dokonceni redukce (generuje
FB_redukce)

porucha_redukce

Porucha pfi redukci (generuje FB_redukce)

hladina_NaOH

Udaj z hladinového Cidla v barelu

s roztokem pro regulaci pH

prekroceni_teor_V_NaOH

Informace o tom, Ze spotfeba roztoku na

regulaci prekrocila pfedpoklad

porucha_regulace

Porucha pfi regulaci (generuje

FB_regulace_pH)

hladina_produkt_top

Cidlo horni hladiny v barelu na produkt

POZADOVANA_HLADINA_REAKTOR

(Primarni parametr technologie ) Kolik
vychoziho roztoku se ma do reaktoru

napustit na za¢atku technologie

REAKTOR_MAX_HLADINA

(Primarni parametr technologie )
Maximalni pfipustna hladina v reaktoru,

ktera se nesmi prekrocit

OPTIMALNI_pH

(Primarni parametr technologie )
PoZadovana hodnota pH pro optimalni

prubéh reakce
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Vystupni prom énné

Proménna

Popis

F1_vstupni_parametry

Faze kontroly pfipustnosti primarnich parametrd,

a pozadovaného poctu vyrobnich cykl{

F2_kontrola_zasobnich_roztoku

Kontroluje se, zda je aparatura pfipravena
k spusténi vyroby

F3_napousteni_reaktor

V této fazi je spusténo napousténi reaktoru na
hladinu danou primarnim parametrem
POZADOVANA HLADINA_ REAKTOR
(FB_napousteni_nadoby)

F4_regulace_redukce

Po napusténi reaktoru spusténi funkénich blok

FB_regulace_pH a FB_redukce

F5_propagace

Dokonc¢eno davkovani redukéniho c¢inidla, ceka se

na konec redukce

F6_vypousteni_reaktoru

Povel k vypusténi reaktoru

F7_konec_vyroby

Indikuje Uspésné dokon&eni pozadovaného poctu

vyrobnich cykll

E1 vstupni_parametry

Zadana nepfipustnd hodnota nékterého ze

vstupnich parametr(

E2_zasobni_roztoky

Nedostatek nékterého ze zasobnich roztokd,

nebo reaktor neni prazdny

E3_napousteni_reaktoru

PFi napousténi reaktoru doslo k poruSe (zaneseny

ventil, ucpana hadi¢ka /porusena)

E4A regulace

Detekovana chyba pfi roztok

NaOH)

regulaci (doSel

E4B_redukce

Detekovana chyba pfi redukci (nedostatek roztoku
NaBH,)

E6_vypousteni

Dekovana porucha pfi vypousténi (zaneseny

elektroventil)

E7_hladina_reaktor

Vysoka hladina v reaktoru, hrozici preteceni

zbyva_cyklu

Zbyvajici pocet vyrobnich cykld
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hladina_reaktor_ok Hladina vreaktoru je pfipustna, blokovaci
proménna pro povoleni davkovani

preruseni_FB_faze Pfikaz k pferuseni ¢€innosti podfizenych FB
v pfipadé, Ze byl detekovan néktery z vysSe
popsanych poruchovych stavu

faze_vystup Identifikace faze pro UCely zobrazeni v néstroji
GraphMaker

8.4.6.Prezentace pouziti funk €nich blok & v programu

Zde je pro ilustraci uvedeno pouziti vySe popsanych FB v programu prgMain. Kéd
v programu prgMain celkové feSi fizeni aparatury, pouze proménné pro vizualizaci
jsou zpracovany oddélené v programu prgVizualizace .

V kédu jsou vyznaceny vyznamné Useky a u téch, které nebyly specifikovany dfive,
je popsana jejich funkce.

Useky programu:

1. Zpracovani pfikazu TOTAL STOP

2. Zpracovani automatického fizeni akénich €lena a jejich Fizeni z vizualizace
v manualnim rezimu. Provedeni blokovani v pfipadé detekce TOTAL STOP
3. Pfijem zmén primarnich parametri zadanych z vizualizace
4. Pouziti funk&niho bloku FB_rizeni_vyrobnich_fazi
5. Pouziti funkéniho bloku FB_regulace_pH
6. Pouziti funkéniho bloku FB_redukce
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/ N Zde se zpracovava prikaz
oooL
Z;

pracovani stisku HW tlacitka TOTAL STOP, resetovani je moiné z wizualizace 1 1 1 Y
nebo opetovnym stiskem HW tlacitka TUTAL’STUP a jeho pridrzenim po dobu >53’ k ZaStavenI Z VIZUaIIZaCe a‘ dany
FE_TOTAL_G SR-TOTAL_3
TOF TOF 1 AT H
stiskem HW tlacitka na konstrukci
TOTAL_STOP |F_TRIG 128 HWU_TOTOAL_STOP
CLEQ — O 5101

_ aparatury. PFi detekci pfikazu uvede

program aparaturu do bezpe¢ného
vizu_ 5TO0F R_TRIG
CLE 0 —

o stavu. VSechny akéni ¢leny a jejich

reset_GL

OR E ' ;- z
FE.oimu-at napajeni je vypnuté.
iz ST Automatické fizeni aparatury po
TONEAT odstaveni je mozné opétovné spustit
TOTAL_STOP TON i
k mee T pridrzenim HW tlagitka T.S. po dobu
PT ET [~
000 5s, nebo z vizualizace
Reset TOTAL STOP wizu
HU_TOTOAL_% wizu 3TOP
TOP i=
(= =)
Spojeni promenne ovlédajici V1 = vizualizace a automatického rizeni
auto_manual o " m reaktor V1
wizu_ovlada vizu STOP ;. v .
wi vl Blokovani akéniho clenu
— HW_TOTOAL_S
e TOF
il v pfipadé odstaveni
auto_manual —
gggjenl promenne ovladajici ¥2 z wizualizace a automatického r1z2
auto_manual o . m barel V2
wizu_ovlada wieu STOP
ni Vi
e HU_TOTOAL_Z
— TOP
auto-barel. ———
Ve AND
auto_manial )
\

Propojeni automatického a

manualniho fizeni akénich ¢lend.
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05

auto_marual

Spojeni promerme ovlddajici V3 z wizualizace a automatického rizeni

d
d

auto_marual

ooos
Spojeni promennes owvl
automatického rizeni

auto_marmal

harel Vi

. 2
wizu_ ovlada wizu STOR
ni_¥3

HU_TOTOAL_%

— TOF

auto_barel_
W3 AND

4adajici napajeni déavkowvacich cerpadel z vizrualizace a

cerpadla _napajeni

d

auto_marual

ooo7
Spojeni promenme ovl

AN OR
wieu_ovlada wizu STOP
ni_cerpadla
_napajeni HU_TOTOAL_S
TOP
Fd —
AND

Adajici wichdnl z vizualizace a automatickeho rizeni
FE_michani

auto_marual

ooos
Spojeni promemme ovl
automatického rizeni

auto_marmal

auto_marmal —‘ ’—‘ michani wichani M1
AND )23 AND miche] wichadlo ——
wizu_ovladn vizu_STOP preruseni_ G
i-Ml L
HU_TOTOAL_S — preruseni
_— TOP
auto Ml ———
AND

adajici chod dévkovaciho cerpadla A z vizualizace a

cerpadlo_&

]
]

lo_a AND

auto_marual

AND OR
wieu_ovlada wizu STOP
hi_cerpadlo
- HU_TOTOAL_%
TOP
auto_cerpad ——

ooos
apojeni promenne  owvl
automatického rizeni
auto_manual

adajici chod dévkowaciho cerpadla B z vizualizace a

cerpadlo_B

]
d

AN
vizu_ovlada
ni_cerpadlo
-EB

auto_cerpad ——

0R
wizu 3TOP

HW_TOTOAL_3
TOF

1o B AN

auto_manual

wizu_pozado
vana_hladin i=

Zpracovani pozadaviu na visku hlading z wizualizace a automatického rizeni

pozadovana_hladina

a

o011

wizu_pozado

3

Zpracovani pozadavku na pH v reaktoru z wizualizace a automatického rizeni

pozadovane_pH

wane_pH =

oo1lz

aktualni_hl

Fpousteni michani roztoku v reaktoru

auto_ M1

|

adina filtr =

winimalni_h
ladina mich
ani

beh_automat
ika
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beh_autonmat FB_rizeni_wyrobnich_fazi FL
ika Fl_wstupni_parametry
beh_automatika Fz
vizu_pocet_ Fz_komtrola_zasobnich_roztoku
cyklu F3
— pocet_vyrobnich_cyklu Fi_napousteni_reaktor
preruseni_G F4
L Fd_requlace_redukce
— preruseni F5
reset_GL FS_propagace
—— reset Fo
wizu_poruch Fo_wypousteni_reaktoru
a_odsranena porucha_E1
— odstraneni_poruchy El_vstupni_parametry
vizu_presko porucha_E2
cit_poruchu E2_zasobhi_roztoky ———
— preskoceni_poruchove_faze porucha_E3
aktualni_hl E3_napousteni_reaktorun ——————
adina_filtr porucha Edi
— hladina_reaktor Edd_requlace ————
reaktor_nap porucha_E4B
usten EdB_redukce
— reaktor_hapusten porucha_E&
hladina bar E6_wypousteni ———
el_Cl porucha_E7
— | hladina_barel_1 E7_hladina_reaktor
hladina bar wizu_zhyva_cy
el C2 klu
—— hladina_barel_2 zbyva_cyklu
hladina WAR 7
Ha_C3 F7_konec_wyroby
— hladina_N=EH4 hladina reakt
konec_davko or-ok
vani_NaBH4 hladina reaktor_ok
— NaBH4_nadavkowano preruseni_FE_
konec_reduk faze
ce preruseni_FB_faze
konec_redukce wyrobni_faze
porucha_red
ukce faze_vystup
— porucha_redukce
hladina NAD
H_C4
hladina_NalH
prekroceni_
teor_V_NalH
—— prekroceni_teor_V_ al !
porucha_reg
ulace
porucha_regulace
hladina_pro
dukt_C5
hladina_produkt_top
—| POZADOVANA_HLADINL_FEAETOR
— REAETOR_MAX_HLADINA
— OPTIMALNI_pH
Jold

Obwod resi napousteni reaktoru, woerne kontroly zasobnich nadrzi
napousteni_reaktor

F3 FE_napousteni_nadoby auto_barel V2
——————— napouste] cerpadlo
pozadovana_ reaktor_napuste anto_barel V3
hladina n
—— | pozadovana_hladina napuasteno —————————
aktualni_hl
adina_reakt zasobni_nadrz_prazdna -
or. PCT aktualni_hladin
— dktualni_hladina a filtr
filtracni i aktualni_hladina filtr
nterval_hl_
reaktor
filtracni_interval
preruseni G
L 0OR preruseni
preruseni_F
E_faze
reset_GL
— | reset_lok
hladina_bar
el Cl 0OR zasobni_nadrz_plna
hladina bar
el Cz
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0ols
reg_test
aktualni_pH. PCT FBE_requlace_pHZ povoleni_davkowani_NaBH4
povoleni_davkovani NaBH4
pH_reaktor auto_cerpadlo_
F4 E
— beh_regulace akcni_zasah ——
hladina_rea porucha_regula
ktor_ok ce
— | hladina_reaktor_ok porucha_reqalace ————
hladina NiD POM_INT
H_C4 faze_requlace ——
— hladina_zasobni_roztok requlacni_odch
preruseni_ G ylka
L )33 preruseni regqulacni_odchylka
win_pH behen_r
preruseni_F eakce
E_faze win_pH_behew_regqulace
— nax_pH_behen_r
eakce
reset_GL max_pH_behem_regqulace ——
— reset spotreba_NalH
pH_MIN
— pH-nin nadavkowvano_NaOH
prekroceni_teo
— pH-prah r_¥_NalH
prekroceni_teor V_NalH ———
— pH_opt
— winimalni_sirka_pulzu
— ninimalni_prodeleva_mezi_pulzy
V_PULZ_NAOH
— V-jedn_pulz
MAOH_V_Max
— NalH_V_max
P_3LOZKA &
— P-3lozka A
P_ZLOZKA_E
— P-slozka B
POSUN_MIN_F
RODLEVY_&
——| posun_nin_prodlevy_4
POSUN_MIN_P
RODLEVY_E
posun_min_prodlevy_B

test_redukce

Fa FBE_redukce auto_cerpadlo_ & 7
heh_redukce akeni_zasah
hladina rea porucha_redukce
ktor_ok
— hladina reaktor_ok porucha_redukce
hladina NAB spotreba NaBHZ
H4.C3
— | hladina zasobni_roztok nadavkovano V_WaBHL ———
povoleni_da konec_davkovani_NaBH4
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8.5.Vizualizace procesu - webové stranky

Vizualizace byla vytvofena v prostfedi WebMaker. Systém je nastaven, aby rozliSoval

tfi zakladni typy uzivatele, s rGznymi arovnémi opravnéni:

1. Navstévnik
Nejnizsi stupefi opravnéni, nema umoznéno zasahovat do chodu systému, s
vyjimkou odstaveni stiskem TOTAL STOP. Tomuto typu uZivatele je po
prihlaSeni zobrazena stranka s pfehledem aparatury.
2. Operéator
UZivateli s timto stupném opravnéni jsou pristupné témér vSechny ovladaci a
nastavovaci prvky. Muze spustit jak automaticky béh aparatury, tak i v pfipadé
potfeby ovladat aparaturu manualné. Neni mu umozZnéno ménit pouze
primarni parametry, kterymi jsou:
* PoZadovana hladina
e Optimalni pH
Dale nema moznost ménit stav senzor(l. Tomuto typu uZivatele je po
prihlaSeni zobrazena stranka pro automatické fizeni.
3. Technik
Uzivateli stimto stupném opravnéni jsou pfistupné vSechny ovladaci a
nastavovaci prvky. Tomuto typu uZivatele je po pfihlaSeni zobrazena stranka
pro manualni fizeni.
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8.5.1. Automatické Fizeni

Obr. 8.11 Vizualizace — Automatické rizeni

Vstupni parametry Probihajici faze Indikace poruch
Pocet vyrobnich cykld (max 14) ©- ﬂ = e Chvbné t . t
e e @ Vstupni parametry ybné vstupni parametry

Optimalni pH <44.3,55.0%> 0. | >| [04]
' @ Napousteni reaktor

@ Reakce @ Porucha regulace
\~ e Propagace @ Porucha redukce

Reaktor neni prazdny

@ Zasobni roztoky e Nostatek zasobnich roztok

e Porucha napousteni

Pocet zbyvajicich cykld 0.

/

Zas.roztok,

1

3

y-
S
DGA, H "
o 0. Ireplota reaktor [oC @ Vypousteni reaktoru e Porucha vypousteni
o -
DCB‘;_) m pH reaktor [%]

0. Hladina reaktor [96

9 A I |\

Tab. 8.6 Popis vizualizace — Automatickeé fizeni

Vyrobni faze

F1 | Kontroluje se pfipustnost vstupnich parametrd (pH, hladina reaktor, pocet

vyrobnich cykl()

F2 Kontrola zasobnich roztokU

F3 | Probiha napousténi reaktoru

F4 | Probiha reakce (regulace pH a davkovani redukéniho Cinidla)

F5 | Bylo nadavkovano stanovené mnozstvi redukéniho €inidla, roztok se nechava

20 minut odstat

F6 | Probiha vypousténi reaktoru

F7 | Byl dokon&en poZadovany pocet vyrobnich cykla
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Poruchy

E1 | Nepfipustné vstupni parametry

E2 | Nadoba s nékterym ze zasobnich roztoku je prazdna, nebo reaktor nebyl

minule Uplné vypustén

E3 | Pfi napousténi byla detekovana chyba (FB_kontrola napousteni indikuje

poruchu, nebo byl spotfebovan zasobni roztok)

E4A | FB_regulace pH indikuje poruchovy stav (nedostatek roztoku NaOH, hrozi

preteceni reaktoru)

E4B | FB_redukce indikuje poruchovy stav (nedostatek roztoku NaBH4, hrozi

preteceni reaktoru)

E6 | Porucha pfi vypousténi (zaneseny ventil)

Prvky vizualizace (platné pro uvedené stranky)

1 Zadavaci pole pro zadani primarnich parametri reakce a poctu cyklu

(Automatické Fizeni)

2 Spousténi automatického béhu, pferuseni béhu a reset do vychozich hodnot

(Automatické fizeni)

3 Informace o stavu v reaktoru, vizualizace napousténi a chodu DC A a B,

vizualizace barelu pro jimani produktu (vSechny)

Reseni poruchovych stav(i (Automatické fizeni), TOTAL STOP (v3echny)

Pfepinani mezi strankami vizualizace

Pfepina¢ automatické/manualni fizeni (Manualni fizeni)

Vizualizace davkovani NaBH4 (Manualni fizeni a Pfehled aparatury)

Vizualizace davkovani NaOH (Manualni fizeni a Pfehled aparatury)

©O©| 0 N| o 0o b~

Indikuje, zda maji davkovaci Cerpadla zapnuté napajeni (Manualni fizeni a

Prehled aparatury)
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8.5.2.Manualni Frizeni

Obr. 8.12 Vizualizace — Manualni fizeni (zapnuté)

i MAUAL

M1 Cerpadla NAP  CA

= —
vi v2 v3 cB -
| I
| | | | | & %,
0 0 0 0 0 \ y
AUTO -
. -
i

| B:ar_el 1 . Barel 2

W

: Borohydrid Sodny

BE —

DDy@a 9
gl

N —— -

Teplota reaktor [°C]
pH reaktor [0]

Hiadina reaktor [%0] |

7 wrs

Vizualizace — Manualni Fizeni (vypnuté)

MAUAL Vi V2 v3 M1 Gerpadla NAP  CA CB

AUTO

Barel 1 Barel 2

~———— -

[18.1 Teplota reaktor [°G]
[22.0 pH reaktor [%0]

[38.3 Hladina reaktor [%o]
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8.5.3.Celkovy p rehled

Obr. 8.13 Vizualizace — Prehled aparatury

J ig) _ !9 S
: Réd@lkce s n A n DDEJ('“G i Regulace
BD"'*DDD""DDD% @ I:i SGGGCGGGGG

; Borohydrid Sodny
! A
{

Hydroxid Sodnv

8.6.Test programu pro PLC — nalad éni parametr

regulatoru

Cilem testovaciho provozu bylo zejména naladéni parametrd regulatoru pH a
otestovani dosazené kvality regulace. Ostatni FB byly totiz testovany prabézné

s uzitim simulatoru.

8.6.1.Popis testovaciho provozu

Pro testovaci provoz byly uzity nahradni roztoky, zejména v pfipadé roztoku NaBH,
by jeho pouZziti bylo ekonomicky nehospodarné.
Primarnim experimentem bylo zjiSténo, Ze pocate¢ni pH vychoziho roztoku smési

FeSO, a CINi; je cca 5,9. Byl tedy namichan roztok destilované vody a kyseliny
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dusicné se stejnym pH. Dale primarni experiment ukazal, Zze béhem redukce
nanoZeleza dochazi k poklesu pH. Proto jako nahrada za roztok NaBH, byl pouzit
opét slaby roztok kyseliny dusi¢né. K regulaci pH byl pouZzit roztok NaOH, ktery bude
pouZzivan i pfi skute€ném provozu.
Abychom zkrétili dobu trvani jednoho vyrobniho cyklu, byla snizena hodnota globalni
konstanty V_NaBH4_NADAVKOVAT, ktera ur€uje, kolik se ma nadavkovat roztoku
reduk&niho &inidla (v pfipadé testovaciho provozu jde o slaby roztok kyseliny). A také

byla sniZzena doba propagace.

8.6.2.Nastavovani parametr G regulatoru pH

Na nasledujicim grafu je vidét veliky pfekmit pH. Jde o zaznam z prvniho spusténi
regulatoru. Tento pFekmit byl dan jednak nevhodnym nastavenim parametru
ur€ujiciho maximalni frekvenci pulzniho signalu ovladajiciho davkovaci Cerpadlo a
dale také silnou koncentraci roztoku NaOH. Jinak feCeno akéni zasah byl prilis velky
a ,rychly” vzhledem ke zpozdéni danému tim, nezli se nadavkovany roztok rozptyli
v reaktoru. | pH sonda reaguje se zpozdénim. Proto byla maximalni frekvence

omezena a takeé byla sniZzena koncentrace roztoku hydroxidu sodného.

Graf 8.14 Pribéhy regulace pH pfi testovacich provozech

Test regulace pH nastavovani parametru
12

10
/‘\ |Zobrazované oblasti
8
Z 6 /III \\Hh“\
.ﬁ 1” ‘ 2 e aktualni_pH
] I
E 4 terpadlo_A
li
2 terpadlo_B
3T 2 e w .
/_/ regulatni_odchylka
]
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Vyznam popisek v grafu:

V bodé 1 regulator ukoncil davkovani hydroxidu, protoZe pH pfesahlo hodnotu 7. Po
chvili jsem preruSil chod FB. pH vreaktoru jsem snizil pfidanim koncentrované
kyseliny, poté v bodé 2 jsem opét na chvili spustil FB s drobnou zménou parametra.
Ale nastaveni bylo stale nevhodné, proto jsem testovaci reakci ukoncil a proved|

vySe popsané zmény.

8.6.3.Regulace pH po nastaveni parametr

Po nastaveni parametr(i regulatoru a zméné koncentrace roztoku byl docilen prabéh
reakce uvedeny na grafu 8.15.

Pfekmit pH byl znacné snizen, maximalni hodnota pH béhem reakce byla 7,2 tedy
pfekmit o 3%. Béhem regulace byla uméle vnesena porucha, realizovdna

pfikapnutim koncentrované kyseliny. Regulator vliv poruchy odstranil.

Graf 8.15 Prubéh regulace pH po nastaveni parametr( pfi testovacim provozu

Test regulace pH
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> Q
s
S 7 ' 3 N vyrobni_faze
= 6 N
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% |
© 5 .
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] 4
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g 3 1
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1
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Vyznam popisek v grafu:

1 Napousténi reaktoru
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2 Béh reakce, je spusténa regulace pH a ¢eka se na dosazeni vhodného pH pro
povoleni davkovani redukéniho Cinidla
3 Regulaci dosazeno pH 6,2, je tedy zah4jeno davkovani ,redukéniho Cinidla“.
4 Uméle zavedena porucha
5 Nadavkovan stanoveny objem ,redukéniho cinidla“, nasleduje faze propagace
(velice kratkd)
6 Zahajeni vypousténi reaktoru

8.6.4.Prubéh jednoho testovaciho vyrobniho cyklu

Na nasledujicim obrazku 8.16 je zaznam celého jednoho vyrobniho cyklu. Popisky
rozliSuji jednotlivé faze. Oznaceni koresponduji se znaenim Fazi popsanym u

vizualizace.

Obr. 8.16 Zaznamenany prabéh celého vyrobniho cyklu nastrojem GraphMaker
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10. Uzivatelska a servisni dokumentace

V této kapitole je uveden soupis zakazu a nafizeni pro obsluhu aparatury. Dale je
popsan pracovni postup pfFipravy roztok(. Nakonec jsou uvedeny potfebné kroky

pred uvedenim aparatury do provozu.

10.1. Bezpe énostni pokyny pro manipulaci

S pouzivanymi chemikaliemi

PFi nakladani s chemikaliemi a v jeji ch blizkosti je

pFisné zakdzano manipulovat s otevienym ohn ém!!!

ZAKAZ VSTUPU
A MANIPULACE
S OTEVRENYM OHNEM

Prisny zékaz jidla a piti p Fi manipulaci

O

s chemikaliemi !

006G

POUZIVEJ POUZIVEJ PRACUJ
OCHRANNY RESPIRATORU QI S OBLICEJOVYM

POUZIVEJ
OCHRANNYCH
RUKAVIC !

PRACOVNi ODEV ll PROTI PRACHU STITEM !

PFi praci s chemikaliemi je na Fizeno uziti vyobrazenych ochrannych
pom tcek!

e Pracovni odév s dlouhym rukavem
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» Respirator
» Ochranny stit

e Ochranné gumove rukavice

Pozor p Fi manipulaci s pouzivanymi chemikaliemi hrozi tato rizika!

NEBEZPECNE NEBEZPECI
NEBO DRAZDIVE

LATKY POLEPTANI

Pracovat s chemikaliemi smi pouze ur ¢ena osoba, ktera je

seznamena s bezpe énostnimi pokyny.

10.2. Priprava roztok G pro reakci
1. Pred zacatkem praci stis kni h Fibové tla ¢itko TOTAL STOP

2. Pouzij stanovené oc hranné pom ucky

e pracovni od év s dlouhym rukavem

* respirator

» ochany stit

e gumove rukavice
Odpoj barely pro zasobni roztoky od aparatury (vyvody, ¢idla)
Do kazdého barelu napust stanoveny objem destilované vody.

Na vaze odvaz stanovené hmotnosti chemikalii.

o ok~ w

Navazky pomalu po &astech vsyp do pfislusnych bareld.

Iprohozeni bodu 4 a6 je p Fisné zakazano!

N

Vyckej rozpusténi chemikalii
8. Barely uzavri

9. Barely s pfipravenymi roztoky vrat na puvodni mista

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
2010 95/ 125



CESKE VYSOKE UCENI TECHNICKE V PRAZE
Fakulta elektrotechnicka

Katedra fidici techniky

K13135

10. Pfipoj barely zpét k aparature
11.Zkontroluj umist éni a pfipojeni vSech barel G, zejména u barel G 1 a 2

prekontroluj spravné zapojeni rychlospoijky.

12.Zkontroluj zda je nadoba na produkt prazdna

13.Pfidrzet h fibové tla €itko TOTAL STOP cca 5s

10.3. Pokyny p fed uvedenim aparatur y do provozu

Pfed uvedenim aparatury do provozu je nutné zkontrolovat, zda jsou pfipraveny
vSechny potfebné roztoky. Dale zkontrolovat zda jsou spravné pfipojena (Cidla,
rychlospojky atd).

Nékdy muze dojit vivem dlouhodobéjSiho odstaveni a netésnosti zpétné klapky nad
nasavacim koSem davkovaciho Cerpadla k samovolnému odtoku kapaliny ze saciho
prostoru Cerpadla zpét do zasobni nadrze. V takovém pfipadé je nutné provést pred
spusténim automatického chodu nasati. To je ale nutné provést pouze u DC A. U
Davkovani hydroxidu nam prodleva nevadi. Nasati se provede automaticky pfi
spusténi FB_regulace_pH. Postup je nazorné ilustrovan na obrazku 11.X .

Jednotlivé faze:
1. Pfepneme se ve vizualizaci do okna manualni fizeni
2. Aktivujeme manualni fizeni (Sipka 1)
3. Zapneme napajeni davkovacich Cerpadel (Sipka 2)
4. Pomoci tlagitka pro ovladani chodu Cerpadla A (Sipka 3) provedeme nasati
roztoku pro redukci.

Obr.10.1 Postup pro uvedeni davkovacich cerpadel do provozu

AAAAA M1 Cerpadla NAP CA

X
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10.1. Spust éni automatického b éhu aparatury

7 vrs

Obr. 10.2 Vizualizace — Automatické rizeni

|
Vstupni parametry Probihajici faze Indikace poruch

Pocet vyrobnich cykld (max 14) ©- ﬂ z
: @ Vstupni parametry
Pozadovana hladina (max 65) 0. i] [%0]

Optimalni pH <44.3,55.0%> 0. | >| [04]

| @ Zasobni roztoky
' @ Napousteni reaktor

e Reakce
\ @ Propagace @ Porucha redukce

3 |

0. [replota reaktor [°G e Vypousteni reaktoru ?) Porucha vypousteni

m pH reaktor [%]

o. Hladina reaktor [2%

Chybné vstupni parametry

Nostatek zasobnich roztok
Reaktor neni prazdny

© © 6

Porucha napousteni

J Porucha regulace

Pocet zbyvajicich cykld 0.

1

Zas.roztok,

1L

-

DGA

[

pép,

L

Q

Spusténi automatického provozu je pfistupné pouze uZivateli s opravnénim

Operator_nebo Technik .

Postup spust éni automatického provozu aparatury
Oblast 1
1. Zadej pozadovany pocet vyrobnich cykld (max 14)

2. Zadej pozadovanou hladinu v reaktoru (pfistupné pouze Technikovi)
3. Zadej optimalni hodnotu pH (pfistupné pouze Technikovi)
Oblast 2

4. Tlacitkem béh automatika spust automaticky chod
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Preruseni automatického chodu:

Automaticky chod mozno prerusit stiskem tlaCitka pferuseni

Opétovné spust éni automatického chodu:

Po deaktivaci preruSeni automaticky béh pokracuje ve fazi, v které byl
prerusen
Oblast 3
Vizualizace déju tykajicich se reaktoru.
Probihajici faze
Vizualizace aktualni vyrobni faze
Indikace poruch
Vizualizace detekovanych poruchovych stavi
Oblast 4

Pfechod mezi okny vizualizace

Oblast 5 Reseni poruchovych stav U

Tlacitko TOTAL STOP — odstaveni aparatury, p revedeni do bezpe éného

stavu. (spust éni op étovnym stiskem)

Tlacitko ER odstranit detekovana porucha, operator potvrzuje, Ze byla
odstranéna. Znovu se provede kontrola, pokud jsou spinény podminky, automaticky
chod pokracuje.

Tlacitko ER presko €it (pfistupné pouze Technikovi) Pfeskoceni poruchového

stavu i kdyZ nejsou spinény podminky k pfechodu.

10.2. Pokyny pro udrzbu

Pred zapoc¢etim praci vzdy pozastavit chod aparatury stiskem
hribového tla €itka TOTAL STOP.
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Pred zapoc¢etim praci na elektroinstalaci je pracovnik povinen

odpoijit aparaturu od napajeci sit & otocenim hlavniho vypina €e do

polohy 0"

Zasahovat do elektroinstalace smi jen pov  éFfena osoba.

Udrzbu smi p rovad ét pouze uréend proskolena osoba.
PFi Udrzb é je nafizeno uziti ochrannych pom tcek stanovenych v kapitole 10.1.

Konkrétni plan udrzby je obsahem internich firemnic h material 4.
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11. Sanaéni moznosti a vyuziti ,nanozeleza“
Fe’GES

Jiz v rdmci vyvoje aparatury na pfipravu ,nanozeleza“ bylo borohydridovou metodou
vyrabéno nanozZelezo pro potfeby firmy RNDr. Radmil Drahoriovsky _Geologicko
Ekologické Sluzky (dale jen GES), kterd nese naklady na jeji vyvoj, je jejim
vlastnikem a bude ji nadale pro svoje potfeby provozovat. Toto nanozelezo je firmou

GES oznadéovano jako nanozelezo Fe°GES.

Realna vyuzitelnost nanocastic elementarniho Zeleza pro sanacni Gcely vzdy zavisi
nejen na vlastnostech a reakCni aktivité (reduk&ni kapacité) konkrétnich nanocastic
Zeleza, ale také na hydrochemickych podminkdch prostfedi, v némz budou
aplikovany. Vlastni aplikace nanozeleza do geologického prostfedi proto ma probihat

formou tzv. ,pilotniho testu”“. Ten obvykle obsahuje nasledujici kroky:

1. Pfipravné préce

2. Laboratorni zkousky
3. Terénni pilotni test
4. Monitoring

5. Vyhodnoceni

V etapé ,pfipravnych praci“ jsou predevSim zjiStovany udaje o daném typu
kontaminace, geologickych a hydrogeologickych charakteristikach zasaZzeného
prostfedi. V rdmci pfipravnych praci jsou obvykle zajiStovany i reélné vzorky
kontaminaci zasazeného horninového prostfedi, zpravidla vzorky kontaminované

podzemni vody.

.Laboratorni zkousky“ umoziuji ovéfit redukéni moznosti nanozeleza k danému

znecisténi a podminky pro jeho sanacni nasazeni.

Z provoznich potfeb firmy GES vyplynula moZnost odzkouSeni vyrobeného

nanozeleza Fe°GES v ramci ,Pilotniho testu reduktivni stabilizace téZkych kovu (dale
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jen TK) ,in situ* v misté primarniho zdroje kontaminace podzemni vody TK — Cr a Ni
v arealu zdvodu Velmos a. s. Sobotin, ktery je sanovan z prostiedkl hrazenych

Ministerstvem financi Ceské republiky.

Pro vétsi relevanci vysledku byly pro ,laboratorni zkousky* a nasledny ,terénni pilotni

test” pouzity dva typy nanocastic Zeleza:

* Nanofer 25S od vyrobce NANO IRON, s.r.0. Rajhrad
« afiremni nano&astice Fe°GES.

Vlastni ,laboratorni zkousky* a ,terénni pilotni test* feSily problematiku:

» reak¢ni aktivity (redukéni kapacity) vzhledem ktypu a zrnitosti - velikosti
nanomaterialu elementarniho Fe®

» davkovani nanocastic — nutnou spotfebu nanoZeleza na redukci jednotkového
mnozstvi Cr®* v konkrétnich hydrochemickych podminkéch

» kinematiku migrace nanocastic a tedy i vyvoje oxida¢né-redukénich podminek
v prostoru aplikace nanozeleza

e terénnimi méfenimi byla zjiSténa data ovlivnéni vlastnosti horninového
prostfedi a tedy i Udaje pro odhad dosahu ucinku aplikaénich objektd (vrtd)

Vyvoj kontaminace a dalSich rozpusténych latek v kolektoru byl sledovan nezavislym
.monitoringem* realizovanym firmou UNIGEO a. s. Na zakladé monitoringem

shroméazdénych dat bylo mozné zhodnotit vliv aplikace nanozeleza na okoli.

11.1. Laboratorni ov éreni reduk énich moznosti

nanozeleza Cr°*

Z hlediska vlastni aplikace nanoZeleza pro redukci Cr®* v realnych podminkéch
horninového prostfedi je zasadnim parametrem jeho kapacitni schopnost redukci
realizovat. Probih&-li reakce v neutradlnim & mirné alkalickém prostfedi, produkty
reakce (hydratované oxidy Zeleza a chromu) obaluji (pasivuji) povrch Fe® a reakce se

zpomaluje, aZ se zcela zastavi. (5)
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.Redukéni kapacita® (dale RK) byla ovéfena pro dva druhy rGzné zrnitého
.,nanozeleza" a téz béznych ,zeleznych pilin“ na realném vzorku podzemni vody
odebrané z vrtu na lokalité Velamos Sobotin — viz tabulka 11.1. RK v naSem

pfipadé definujeme jako hmotnost redukovaného Cr®* na jeden gram pouZitého

JZeleza”.

Tab. 11.1 Typy zkouSeného ,zeleza*

(pFevzato z firemnich dat GES)

Pouzité typy Fe ° Nanofer 25S Fe’GES Fepiiiny
0: 2
Chemické slozeni FETAD & [0 Fe® Fe°
povlakem
Velikost €éstic 50 nm 30 az 40 nm 250-500 mm
Specificky povrch >25m?/g >35 m?/g -
Hmotnostni obsah o o .
FeO v disperzi v v 100%

Vlastni stanoveni RK bylo provedeno laboratornimi testy a to pfidanim raznych
davek nanozeleza do definovaného objemu vody se znamym vychozim obsahem

Cr*. Ubytek Cr®" byl sledovan analyticky. Zjiténé hodnoty zmé&n koncentraci Cr®* a

vyslednych hodnot RK jsou souborné uvedeny v tabulce 11.2.

Tab. 11.2 Reduk €éni kapacity RK ,Zeleza" (pfevzato z firemnich dat GES)
Nanofer RK
Typ Fe®: 25S Fe’ces Fepiiny (mg Cr®'/g Fe®)
Pfidavek Fe cr®* Nanofer
(mg/l) Cr® (mgll) Cr®(mgll) (mg/l) 25S Fe’ces | Feyiiny
0 9,7 9,7 9,7
50 6,89 56,2
100 3,94 57,6
150 0,5 61,3
200
250 5,7 9,4 16,0 1,2
300
350
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400
450
500 0,8 8,55 17,8 2,3
RK 16,0-17,8 |56,2a761,3 | 1,2-23

Z provedenych zkouSek vyplynulo, Ze RK se u jednotlivych zkouSenych typu ,Zeleza“
liSi. V pfipadé nanozeleza typu Nanofer 25S je pouze 10x vySSi nez RK obycejnych
Zeleznych pilin. Nejvy38i RK byla zjisttna u Fe°GES, tedy nanozeleza
pripravovaného pomoci borohydridové metody. V tomto pfipadé se RK pohybuje od
cca 56 do 61 mg Cr®*/g Fe.

Uvedenymi laboratornimi testy byl prokazan jako nej vhodn éjSi typ a zrnitost

* hanomaterial Fe °GES.

elementarniho Fe ° pro redukci Cr
Na zakladé uvedeného Ize dale teoreticky vycislit davkovani nano ¢€astic, tedy
potiebu Fe® na redukci 1g Cr®*. Vyéisleni uvedenych mnoZstvi Fe® je provedeno
v nasledujici tabulce 11.3.

Tab. 11.3 RK a spot feby Fe® na redukci Cr °* (pfevzato z firemnich dat GES)

Spotfeba Fe® na redukci
Reduk éni kapacita RK 1gcCr®

Typ Fe® mg Cr®/g Fe g Fe®/g Cr®*
Nanofer 25S 16 63
Nanofer 25S 17,8 56

Fe°ces 56,2 18

Fe®ces 61,3 16

Fepiiny 1,2 833

Fepiiny 2,3 435

Na zakladé vySe uvedenych RK Ize provadét predbézné teoretické vypolty minimalni
spotieby jednotlivych typu ,Zeleza“ k dekontaminaci lokality, ovSem za predpokladu,
Ze zndme vstupni bilanci znecisténi.

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
2010 103/ 125



CESKE VYSOKE UCENI TECHNICKE V PRAZE
Fakulta elektrotechnicka

Katedra fidici techniky

K13135

11.2. Kinematika migrace nano €astic horninovym
prost redim, vyvoje oxida €éné-reduk €énich podminek
v prostoru aplikace - stanoveni dosahu U €inku

aplika énich vrt G

Vyznamnou roli pfi aplikacich nanoc&astic do horninového prostfedi hraje jejich
schopnost Sifeni ve vodnim prostfedim. BéZné se predpoklada, Ze nanocastice jsou
v porézné propustném prostifedi dobfe pohyblivé, protoZze jsou mnohem mensi nez
navzajem pusobi magnetickymi a Van der Waalsovymi silami, jejich pohyb je
ovliviiovan Brownovou difuzi, srdzkami, sedimentaci a v neposledni fadé téz sorpci

na horninové prostredi. (5)

Aplikace nanoZeleza na lokalité Velamos byla provddéna opakovanym davkovanim
vodného roztoku nanoZeleza pomoci aplikaéniho vrtu AV1. Ovlivnéni podzemni vody
nanozelezem bylo sledovano monitoringem dalSiho vrtu V2 s nepfetrzitym
sledovanim vyvoje ORP, pH ajn. Typicky zaznam prubéhu ORP po aplikaci 5 kg
nanozeleza typu Nanofer 25S do vrtu AV-1 je obsahem néasledujiciho grafu 11.1 .

Graf 11.1 Prabéh ORP v pozorovacim vrt & V2 po aplikaci 5 kg Fe ©
do podzemnich vod pomoci vsakovacich vrt & AV1
Velamos Sobotin - €ervenec 2009 dne 20.7.2009

(pFevzato z firemnich dat GES)
300

200
100 \

0

-100

ORP [mV]

200 \ -
300 \ -
-400 W

500

20.07.09 21.07.09 22.07.09 23.07.09 24.07.09 25.07.09 26.07.09 27.07.09 28.07.09
Cas

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
2010 104 /125



CESKE VYSOKE UCENIi TECHNICKE V PRAZE

Fakulta elektrotechnicka
Katedra fidici techniky
K13135

Zgrafu 11.1 je zfetelny prudky pokles ORP cca po 22,2 hodinach po aplikaci
nanozeleza do vrtu AV-1, celkova doba ovlivnéni ORP v podzemnich vodach po

dobu vice jak 5 dni.

Tab. 11.4 Rychlost migrace ,nano ¢€astic* (pfevzato z firemnich dat GES)
Typ nanozeleza Nanofer 25S Fe°GES
Aplika €ni vrt AV-1 AV-1
Vzdalenost od vrtu V-2 m 2,0 2,0
Cas nastupu zmény ORP po aplikace
nanozeleza hodina 22,2 24,0
Vypocétena migracni rychlost nanocastic m/s 2,5E-05 2,3E-05
Vypo étena migra éni rychlost
"nano €astic" m/den 2,2 2,0
Doba trvani zmény ORP ve vrtu V2 hodin 132,0 108,0
Odhad dosahu G €inku aplika €éniho vrtu m 11,9 11,0
Ubytek nanozeleza g/hod 37,9 46,3
Ubytek nanozeleza g/den 909,1 1111,1

Migracni rychlost ,nanoZeleza“ vypoctena dle dat v tabulce 11.4 vychazi v porovnani
s filtradni rychlosti (v; 10°aZ 10 m/s) relativné vysoka. Na zakladé jiz realizovanych
zkousSek firmou GES na dalSich lokalitach je prokadzano, Ze nanozelezo zatlatené do
zvodnéného malo propustného prostredi vytvari vtésném okoli aplikaéniho vrtu
reakéni zonu. NanoZelezo zUstdvd zachyceno v bezprostiednim okoli vrtu
(pfedevsim na jilovité ¢asti) a dale migruje jen mala ¢ast (zlomek) Zeleza z celkové
davky (zpravidla <1/10). V rychlé migraci zvodni pokracuji jen latky rozpusténé

v roztoku, tj. ionty a hydroxokomplexy Zeleza, rozpustény vodik.

Existence nanozZeleza ve vodnim prostfedi vSak zplsobuje rasantni snizeni
redoxniho potencialu ORP v SirSim okoli, coz je dano vyraznou spotifebou kysliku a
dalSich potenciélnich oxidantd a soucastné i produkci vodiku. Pravé migrujici vodik
zpusobuje charakteristické snizeni pH v podzemnich vodach, které lze indikovat.
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Snizeni ORP v monitorovacim vrté V-2 podle typu pouZzitého nanozeleza trvalo od

108 do 132 hodin a dosahovalo Urovné az — 400 mV.

Z migracni rychlosti a doby trvani zmény ORP Ize velmi hrubé odhadnout mozny
dosah Uucinku aplikacniho vrtu ve sméru po proudu. Odhad dosahu Gc€inku
aplikacniho vrtu je rovnéz proveden v tabulce 11.4 . Je vSak tfeba zdaraznit, Ze se
jedna o velmi pfiblizny a maximalisticky odhad, ktery maze byt vyznamné ovlivnén

napf. zménou hydraulickych poméru.
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12. Zaver

Cilem diplomové prace bylo navrhnout aparaturu na vyrobu nanocastic Zeleza
chemickou cestou ve dvou variantach (poloprovozni a produkéni), pro obé varianty
navrhnout instrumentaci a podle moznosti zadavatele provést realizaci. Po dohodé
s vedoucim prace a zadavatelem doSlo k dohodé, Ze misto dvou variant bude
proveden kompletni navrh a instrumentace aparatury, ktera bude splfiovat hlavni
charakteristické vlastnosti obou variant.

Jde o kompaktni usporfadani aparatury s 9l reaktorem (oproti 1000l
uvazovanymi pro produkéni variantu), které je ale navrZzeno tak, aby umoZznilo béh
nékolika vyrobnich cyklu. Jak bylo detailné popsano v kapitole 3 (Zhodnoceni
vysledku bakaladrské prace), tato varianta pfinasi nékolik pozitivnich vlastnosti.
Jmenujme jen ty hlavni: vyrazné nizSi naklady na realizaci a moznost vysSi kvality
regulace. Zadavatel zvlast uvital, Ze v pfipadé ,zkazeni* davky vjednom cyklu
nedojde k velkym finanénim ztratam, jako by tomu bylo v pfipadé velkoobjemového
reaktoru.

Pfes tuto zménu jsou prvky instrumentace voleny tak, aby je bylo mozné
pouzit i v pfipadé poZadavku realizace velkoobjemové produkéni aparatury. Hlavni
mysSlenkou celého feSeni byla tedy univerzalnost a modularita, umoznujici snadny
pfenos a napojeni i na event. aparaturu vétSiho méfitka. Tato filozofie se netykala jen
fidiciho systému, ktery byl pfirozené volen ze skupiny modularnich systém, ale také
ovlivnila charakter vznikajicich funkénich celkl. Tento postup je dobfe patrny
v pfipadé navrhu koncepce rozvadécu.

Prvky elektrické instalace byly rozdéleny do dvou rozvadécu. Do
samostatného rozvadéde (v textu znaden jako rozvad&é ,Rizeni*) je umisténa
sestava PLC s potfebnymi elektrickymi pfistroji pro jiSténi a napajeni. Potfebné 1/0O
(s rezervou) jsou z rozvadéce vyvedeny a zakonceny primyslovymi konektory, které
umoZzAuji propojeni s fizenou technologii (napojeni na rozvadé¢ ,Aparatura®).
Rozvadé&d ,Rizeni* tedy tvofi samostatny funkéni celek, ktery je snadno pfenositelny.

V rozvadédi ,Aparatura”“ jsou soustfedény elektrické pfistroje zajistujici jisténi
a ochranu proti Urazu elektrickym proudem. Dale pak napojeni na rozhrani aparatury

a spinaci prvky. Pro vétSi spolehlivost a moznost rychlé opravy vyménou nejsou uzity
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releové vystupy na zakladnim modulu PLC, ale spinani napajeciho napéti (230VAC)

akénich €lenu je provedeno s vyuzitim releoveé skupiny v rozvadédi ,Aparatura“.

Vytvofeny program po PLC je také do znacné miry modularni. Pfi tvorbé
programu byl vyuzZit postup BOTON-UP. Nejdfive byly vytvofeny funkéni celky
(funkéni bloky), které feSi dedikované c&asti pozadované celkové funk&nosti
programu. Vytvorené funkéni bloky jsou vnofovany do dalSich funk&nich blokd, nebo
jsou pfimo podfizeny jinym. Timto spojenim je nakonec dosazeno pozadované
celkové funkénosti programu (prezentovano v podkapitole 8.4.6 ). V programu
tvofeném timto postupem lIze l|épe detekovat chyby, neZli v kompaktnim kédu.
MuzZeme pohodIiné odladit jednotlivé funk&ni celky a ty pak spojit do vétSich. PFi
dodrzeni rozhrani jednotlivych funkénich blokd mizeme relativné snadno program
v pfipadé potfeby upravovat. Pro prubézné ladéni vznikajiciho programu byl
vyuZzivan vestavény simulétor PLC v prostfedi MOSAIC a nastroj GraphMaker. Jde o
velice zdafilé néastroje, které urychlily proces tvorby programu.

Pro otestovani vysledného programu a zejména pro naladéni parametru
regulatoru byla provedena série testovacich provozd aparatury popsanych
v podkapitole 8.6. Po naladéni parametri regulatoru bylo dosazeno regulace pH
s pfekmitem maximaln & 3% (graf 8.15 str. 92). Na obrazku 8.16 str. 93 je uveden
zaznam vyznamnych proménnych, sledovanych béhem jednoho vyrobniho cyklu. Ze
zaznamenanych pribéhd jsou dobfe patrné vSechny vyrobni faze a pfechody mezi
nimi.

V nastroji WebMaker byla vytvofena prehlednd vizualizace (webové stranky),
rozdélena do tfi ¢asti (stranek). Prvni stranka je uréena pro nastaveni parametrq,
spousténi automatického provozu, vizualizaci vyrobnich fazi a detekovanych poruch.
Druha stranka ,Manualni fizeni“ je upravena pro potfeby manudlniho Fizeni
aparatury. Na posledni strance vizualizace je vytvofen graficky prehled celé
aparatury.

V kapitole 10 je uveden soubor pravidel a nafizeni pro obsluhu aparatury,
vychéazejici z rozboru rizik (manipulace s chemikaliemi atd.). Dale zde byla stanovena
zakladni pravidla pro udrzbu aparatury. Sou€asné je zde uveden navod pro praci s

vizualizaci.
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Realizovana aparatura umoznuje na jedno naplnéni zasobnich bareld roztoky
chemikdlii az ¢trnact po sobé néasledujicich vyrobnich cykld. Za 8 az 9 hodin je tedy
mozné vyrobit cca 700 gramu Cistého produktu — nanoZeleza. Maximalni
jednorazova davka nanoZzeleza, kterou objednatel provozné aplikuje pfi sanacich
podzemnich vod se pohybuje do 3 kg Cistého nanoZeleza. Stavajici aparatura je tedy
schopna plné pokryt béZné provozni potfeby zadavatele.
Zadavatel proved| aplikaci nanozeleza pfipravovaného na vyvijené aparatufe na
nékolika sana¢nich akcich podzemnich vod - Velamos Sobotin a PAL International
Kbely. Zaroven provedl srovnani tohoto nanozeleza s jedinym u nas komercné
dostupnym nanoZelezem Nanofer 25S. Ve vSech zasadnich parametrech, tj.
reaktivita a mobilita v podzemnich vodach, vykazuje ,nanozZelezo“ pfipravené
borohydridovou metodou podstatné lepsi parametry a tedy i vySSi u€innost pfi
odstranovani sledovanych nebezpeénych latek z horninového prostfedi (viz kapitola
11).
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14.1. Protokol o laboratorni zkousSce

Vodni zdroje GLS Praha a.s.

Nad Kaminkou 5,7156 00 Praha 5 - Zbraslav
tel./fax: 257921914, 257922469, 257922470 tel.: 602-267359

Zkusebni laborato ¥ éislo 1257 akreditovana CIA

CSN EN ISO 9001 Laborato i posouzena ASLAB

Protokol ¢€.: 2075/03 Strana: 1/1
Zadavatel:  RNDr.Radmil Draho novsky )
Vojanova 1571 ICO- 45816859
269 01 Rakovnik DIC:  069-5411242562
Prijato dne:  11.12.03
Nazev tkolu:  Nano Fe Zkousky ukongeny:  17.12.03
Lab.¢islo |Oznaéeni v. Odebral Dne Misto odb éru
63885/03 10 jiny kapalny RNDr.Drahoriovsky- [10.12. 07.12.03 17:10 hod
6886/03 |A jiny kapalny RNDr.Drahorfiovsky- (10.12. 11.12.03 11:00 az 12.00:hod
6887/03 B jiny kapalny RNDr.Drahoriovsky- [10.12. 11.12.03 11:00 az 12.00:hod
6888/03 |IC jiny kapalny RNDr.Drahoriovsky- [10.12. 11.12.03 11:00 az 12.00:hod
VYSLEDKY ZKOUSEK
Stanoveni Jednotky | O A (Fe-Ni) B (Fe C (Fe piliny) Nejist. [Metoda
1,2-cis dichlorethylen (DCE) pg/l <0.2 <0.2 <20 <2 +30 % [SOA/11
1,2-trans dichlorethylen pg/l <0.2 <0.2 <20 <2 +30 % [SOA/11
trichlorethylen (TCE) pa/l <0.2 0.6 1100 35 +30 % [SOA/1L
tetrachlorethylen (PCE) ug/! 120 000 [190 160 000 [100 000  [30 % [SOA/LL
1,1-dichlorethen (ethylenchlor)  jug/l <0.2 <0.2 30 <2 +30 % [SOA/11

Vysledky méfeni se tykaji jen zkouSeného vzorku. Uvadéné nejistoty méfeni zahrnuji pouze nejistotu analytického stanoveni. Bez
souhlasu zkuSebni laboratofe se nesmi protokol reprodukovat jinak nez cely. Zakaznici, ktefi se odvolavaji na sluzby zkuSebni
musi pouZivat podle potfeby nasledujici vétu: Zkouseno v laboratofi Vodnich zdrojti GLS Praha a. s., ktera je akreditovana Ceskym
pro akreditaci k analyzam vod, vodnych vyluh(, pevnych materialt (sedimenty, kaly, odpady) a padniho vzduchu, registrovanou pod €.
Uvedena rozSifena nejistota méfeni je soucinem standardni nejistoty mSfeni a koeficientu k=2, coz pro normalni rozdéleni odpovida
podobnosti pokryti asi 95%.
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14.2. Kod funk €éniho bloku - FB_regulace pH

FUNCTION_BLOCK FB_regulace_pH2

VAR_INPUT

/lregulovana velicina

pH_reaktor : REAL;

/Ipovolovaci/blokovaci promenne

beh_regulace :BOOL :=0; //

hladina_reaktor_ok :BOOL :=0;

hladina_zasobni_roztok :BOOL :=1; //dostatek roztoku pro regulaci, cidlo vys =>FE se zpozdenim
preruseni :BOOL :=0; // znovuspustitelne, blokace vystupu atd

reset :BOOL :=0; //detekce RE => reset vnitrnich promenych

/Inastavovaci promenne

//minimimalni pH od ktereho regulator povoli davkovani redukcniho cinidla

pH_min :REAL :=44.30; // odpovida pH 6.2

pH_prah :REAL :=44.30; //prahova hodnota pH pro zmenu parametru regulatoru
/lpozadovane pH

pH_opt :REAI := 50.00;

/lparametry definuijici limitni parametry pulzniho vystupu ovladajiciho davkovaci cerpadio

/lvychazi z maximalni frekvence davkovani cerpadla (120davek/min)

minimalni_sirka_pulzu :TIME := T#200ms; //[ms]

minimalni_prodeleva_mezi_pulzy :REAL :=350.00; //[ms]

V_jedn_pulz : REAL :=0.0007; //objem jedne davky davkovaci cerpadla [L] (cerpadlo B 5 L/hod,cerpadio A 10 L/hod pri 120
pulzu/min)

/I Maximalni objemy

NaOH_V_max : REAL :=0.80; //s jakou rezervou v reaktoru je pocitano pro NaOH [L]

/IParametry regulatoru, odladéné hodnoty ulozene v globalnich konstantach
P_slozka_A :REAL :=2.00; // proporcionalni slozka pro regulaci pri velkem rozdilu pH
P_slozka_B :REAL :=1.00; // proporcionalni slozka pro regulaci pri malem rozdilu pH
posun_min_prodlevy A :REAL :=100.00;

posun_min_prodlevy B :REAL :=200.00;

END_VAR

VAR_OUTPUT

povoleni_davkovani_NaBH4 :BOOL :=0; //bude povoleno, pokud pH bude v ramci intervalu <pH_min,pH_max>

akcni_zasah :BOOL,; //promena ovladajici chod davkovaciho cerpadla

porucha_regulace: BOOL:=0; // indikuje poruchovy stav FB, priciny: hrozi preteceni reakoru, nedostatek zasobniho roztoku
NaOH

faze_regulace :INT :=0;

regulacni_odchylka: REAL :=0.00;

min_pH_behem_regulace : REAL :=100.00; // promena pro sledovani krajich hodnot pH

max_pH_behem_regulace : REAL :=0.00; // promene pro sledovani krajich hodnot pH

nadavkovano_NaOH : REAL :=0; /I celkovy potrebny objem pro regulaci

Drahonovsky M.: Aparatura na vyrobu nanocastic Zzeleza — fizeni a instrumentace CVUT FEL
2010 115/ 125



CESKE VYSOKE UCENI TECHNICKE V PRAZE
Fakulta elektrotechnicka

Katedra fidici techniky

K13135

prekroceni_teor_V_NaOH : BOOL :=0; // indikuje, ze pro regulaci byl pouzit vetsi objem nezli NaOH_V_max
END_VAR

VAR

/I vnorene FB

pulsni_generator :FB_puls_gen;

RE_akcni_zasah : R_TRIG;

FE_beh_regulace : F_TRIG;

mod_regulatoru : INT :=0; /I slouzi ke zmene parametru regulatoru podle hodnoty pH
prodleva_mezi_pulzy : REAL;

E : REAL; /I Regulacni odchylka

Yr: REAL ; /I Vystup regulatoru

Y : BOOL :=0; /I Akeni zasah(nastavovaci velicina)
END_VAR

[[-mmmmmmm e Telo programu

FE_beh_regulace(CLK := beh_regulace);

/I Reset vnitrnich promenych

IF (reset = TRUE or FE_beh_regulace.Q) THEN
min_pH_behem_regulace :=100.00; // promena pro sledovani krajich hodnot pH
max_pH_behem_regulace :=0.00; // promene pro sledovani krajich hodnot pH
nadavkovano_NaOH :=0.00; /lcelkovy potrebny objem pro regulaci
povoleni_davkovani_NaBH4 :=FALSE; //povoleni davkovani
porucha_regulace :=FALSE;
mod_regulatoru :=0;
prekroceni_teor_V_NaOH :=FALSE ;
Y:=FALSE;

e Spusteni regulace
IF(beh_regulace =TRUE) THEN

faze_regulace := mod_regulatoru;

/I ulozeni krajich hodnot pH

IF(pH_reaktor >max_pH_behem_regulace) THEN max_pH_behem_regulace := pH_reaktor;
END_IF;

IF (pH_reaktor < min_pH_behem_regulace)THEN min_pH_behem_regulace:= pH_reaktor;
END_IF;

/lkontrola podminek pro povoleni vystupu

IF(hladina_reaktor_ok = TRUE & hladina_zasobni_roztok = TRUE & preruseni = FALSE &E >0.00) THEN
akcni_zasah:=;

porucha_regulace :=FALSE;

//detkce RE na prom akcni_zasah, pocitani nadavkovaneho objemu roztoku NaOH

RE_akcni_zasah(CLK :=akcni_zasah);

IF(RE_akcni_zasah.Q =TRUE)THEN nadavkovano_NaOH :=nadavkovano_NaOH + V_jedn_pulz;
END_IF;
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IF(nadavkovano_NaOH >NaOH_V_max) THEN prekroceni_teor_V_NaOH :=TRUE;
END_IF;

ELSIF (E <=0.00 ) THEN // regulator "stoji" pH nad 7

akcni_zasah:=FALSE;

ELSIF (preruseni = TRUE ) THEN //cinost regulatoru pozastavena prijmem preruseni
akcni_zasah:=FALSE;

ELSE //poruchovy stav regulatoru
porucha_regulace := TRUE;
akcni_zasah:=FALSE;

END_IF;

/lpodminka pro povoleni davkovani NaBH4
if(pH_reaktor >= pH_min)THEN
povoleni_davkovani_NaBH4 := TRUE;
ELSE

povoleni_davkovani_NaBH4:= FALSE;
END_IF;

I/l volba parametru regulacniho alg. zavisla na hodnote pH vzhledem k pH_prah
if(pH_reaktor <= pH_prah)THEN

mod_regulatoru := 0; //velky rozdil aktualni hodnoty pH od pozadovane hodnoty
prodleva_mezi_pulzy := minimalni_prodeleva_mezi_pulzy +posun_min_prodlevy_A,
ELSE

mod_regulatoru := 1; // mensi rozdil aktualni hodnoty pH od pozadovane hodnoty
prodleva_mezi_pulzy := minimalni_prodeleva_mezi_pulzy +posun_min_prodlevy B;
END_IF;

/Iregulacni odchylka
E := pH_opt-pH_reaktor;

regulacni_odchylka:=E;

/I zmena parametru regulacniho alg. zavisla velokosti pH
CASE mod_regulatoru OF

0: //[pH v intervalu

Yr := prodleva_mezi_pulzy - P_slozka_A*E;

IF(Yr <= minimalni_prodeleva_mezi_pulzy) THEN

Yr := minimalni_prodeleva_mezi_pulzy;

END_IF;

pulsni_generator(frekvence_pulzu := Yr , delka_pulzu := minimalni_sirka_pulzu, prah := minimalni_prodeleva_mezi_pulzy -
10.00 ,pulzni_vystup =>Y );

1://pH v intervalu

Yr := prodleva_mezi_pulzy - P_slozka_B*E;

IF(Yr <= minimalni_prodeleva_mezi_pulzy) THEN
Yr := minimalni_prodeleva_mezi_pulzy;

END_IF;
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pulsni_generator(frekvence_pulzu := Yr , delka_pulzu :=minimalni_sirka_pulzu, prah := minimalni_prodeleva_mezi_pulzy -
10.00 ,pulzni_vystup =>Y );

END_CASE;
END_IF;
END_FUNCTION_BLOCK

14.3. Kod funk €éniho bloku - FB_redukce

FUNCTION_BLOCK FB_redukce
(*FB ridi davkovani NaBH4, ma primou vazbu s FB_regulace_pH
*)
Mmoo Deklarace promennych
VAR CONSTANT
/Ivychazi z maximalni frekvence davkovani cerpadla (120davek/min)
MINIMALNI_PRODLEVA_MEZI_PULZY : REAL := 350.00;
MINIMALNI_SIRKA_PULZU : TIME := T#200ms;
DOBA_PROPAGACE :TIME :=T#10s;
END_VAR
VAR_INPUT
beh_redukce : BOOL :=0;

hladina_reaktor_ok: BOOL:=0; //nehrozi preteceni reaktoru

hladina_zasobni_roztok :BOOL :=0; // dostupny roztok pro redukci

povoleni_davkovani :BOOL :=0;

preruseni: BOOL :=0; //preruseni cinnosti FB

reset: BOOL :=0;//prikaz k resetovani vnitrnich promenych

V_jeden_pulz : REAL := 0.00140;//objem jedne davky davkovaci cerpadla [L] (cerpadlo B 5 L/hod,cerpadio A 10 L/hod pri 120
pulzu/min)

NaBH4_V_nadavkovat : REAL :=4.20; // kolik se ma celkove nadavkovat roztoku NaBH4

posun_min_prodlevy:REAL :=300.00;

END_VAR

VAR_OUTPUT

akcni_zasah : BOOL :=0; //ovladani davkovaciho cerpadla

porucha_redukce : BOOL :=0; // indikuje vznik poruchoveho stavu, ten muze byt dan tim, ze dojde zasobni roztok

nadavkovano_V_NaBH4 : REAL :=0.00; //jaky objem roztoku NaBH4 byl jiz nadavkovan

nadavkovan_pozadovany_V :BOOL :=0;

konec_redukce :BOOL :=0; // infomace o dokonceni redukce po nadavkovani pozadovaneho objemu NaBH4 a propagaci
reakce(20 min)

END_VAR

VAR

/lvnorene FB

pulsni_generator: FB_puls_gen;
RE_akcni_zasah: R_TRIG;
/[FE_beh_redukce:F_TRIG;
TON_konec_redukce: TON;

Y : BOOL:=0; //akcni zasah(nastavovaci velicina)
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END_VAR

emmmmmmemm e Telo programu

I ----- Reset promenych
IF (reset = TRUE or (beh_redukce=FALSE & konec_redukce=TRUE)) THEN
nadavkovano_V_NaBH4 :=0.00;
nadavkovan_pozadovany V :=FALSE;
konec_redukce :=0;
NaBH4_V_nadavkovat :=4.20;

ELSIF(beh_redukce =TRUE & hladina_reaktor_ok =TRUE & hladina_zasobni_roztok = TRUE & povoleni_davkovani = TRUE &
preruseni = FALSE & nadavkovan_pozadovany_V =FALSE) THEN

akcni_zasah :=Y; //ovladani davkovaciho cerpadla

porucha_redukce :=FALSE;

//detkce RE na prom akcni_zasah, pocitani nadavkovaneho objemu roztoku NaOH

RE_akcni_zasah(CLK :=akcni_zasah);
IF(RE_akcni_zasah.Q = TRUE) THEN nadavkovano_V_NaBH4 :=nadavkovano_V_NaBH4 + V_jeden_pulz;
END_IF;

/luz byl nadavkovan pozadovany objem
IF(nadavkovano_V_NaBH4 >=NaBH4_V_nadavkovat) THEN nadavkovan_pozadovany_ V:=TRUE;
END_IF;
/Ivolani FB pulsni generator
pulsni_generator(frekvence_pulzu := MINIMALNI_PRODLEVA_MEZI|_PULZY + posun_min_prodlevy , delka_pulzu :=
MINIMALNI_SIRKA_PULZU, prah := MINIMALNI_PRODLEVA_MEZI_PULZY ,pulzni_vystup =>Y );
/lIpropagace reakce 20 minut, pote informace o ukonceni
ELSIF (nadavkovan_pozadovany V = TRUE )THEN
TON_konec_redukce(IN :=nadavkovan_pozadovany V , PT :=DOBA_PROPAGACE);
konec_redukce:= TON_konec_redukce.Q;
ELSIF (preruseni =TRUE or povoleni_davkovani =FALSE) THEN
akcni_zasah :=FALSE;
ELSE
porucha_redukce :=TRUE;
akcni_zasah :=FALSE;
END_IF;
END_FUNCTION_BLOCK

14.4. Kod funk €éniho bloku - FB_rizeni_vyrobnich_fazi

FUNCTION_BLOCK FB_rizeni_vyrobnich_fazi
(*Koordinuje prechody mezi jednotlivymi fazemi

vyrobniho cyklu. Kontroluje splneni podminek, a detekuje poruchove stavy.

VAR CONSTANT
REAKTOR_OFFSET_HLADINA: REAL :=1;
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MAX_VYROBNICH_CYKLU :INT := 14;

MIN_OPT_pH : REAL := 44.30;

MAX_OPT_pH : REAL := 55.00;
END_VAR

VAR_INPUT
beh_automatika :BOOL :=0; //spusteni automatickeho rizeni aparatury
pocet_vyrobnich_cyklu : INT :=0; //[poyadovany pocet vyrodnich cyklu
preruseni : BOOL :=0;
reset : BOOL :=0;
odstraneni_poruchy: BOOL :=0;//porucha detekovana a z vizualizce povel k pokracovani

preskoceni_poruchove_faze: BOOL :=0;//porucha detekovana a z vizualizce povel prechodu na dalsi fazi

/lpromene indikujici stav hladin v barelech
hladina_reaktor :REAL :=0.00;
reaktor_napusten:BOOL:=0;

hladina_barel_1 : BOOL :=0;
hladina_barel_2 : BOOL :=0;

hladina_NaBH4 : BOOL :=0;

NaBH4_nadavkovano :BOOL:=0;// informace o zkonceni davkovani NaBH4
konec_redukce:BOOL :=0; // informace o dokonceni propagace reakce, mozno vypustit reaktor
porucha_redukce:BOOL:=0;

hladina_NaOH : BOOL :=0;

prekroceni_teor_V_NaOH : BOOL :=0; // indikuje, ze pro regulaci byl pouzit vetsi objem nezli NaOH_V_max
porucha_regulace: BOOL:=0;

hladina_produkt_top : BOOL :=1;//aby se zabranilo preteceni i pri preruseni vodi¢l provedeni NC

POZADOVANA_HLADINA_REAKTOR : REAL := 0.00;
REAKTOR_MAX_HLADINA : REAL := 65.00; //hladina v reaktoru ktera se nesmi prekrocit (65.00 odpovida 8.9L)
OPTIMALNI_pH: REAL :=50.00; //hodnota pH na kterou se reguluje (pH 7)

END_VAR

VAR_OUTPUT

/I Faze aparatury
F1_vstupni_parametry :BOOL :=0;
F2_kontrola_zasobnich_roztoku :BOOL :=0;
F3_napousteni_reaktor :BOOL :=0;
F4_regulace_redukce :BOOL :=0;
F5_propagace :BOOL :=0;
F6_vypousteni_reaktoru :BOOL :=0;
/I poruchove stavy
E1_vstupni_parametry :BOOL :=0;
E2_zasobni_roztoky :BOOL :=0;
E3_napousteni_reaktoru :BOOL :=0;
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E4A_regulace :BOOL :=0;
E4B_redukce :BOOL :=0;
E6_vypousteni :BOOL :=0;
E7_hladina_reaktor :BOOL :=0;

zbyva_cyklu: INT:=0;

F7_konec_vyroby: BOOL :=0; // indikuje ze uspesne probehl poyadovany pocet vyrobnich cyklu
hladina_reaktor_ok: BOOL :=1; // kontrlujeme zda nehrozi preteceni reaktoru
preruseni_FB_faze : BOOL :=0; //pri poruse odstavi podrizebe FB

faze_vystup : INT:=0;

END_VAR

VAR

/lvnorene FB

RE_odstraneni_poruchy : R_TRIG;

RE_preskocit_poruchu : R_TRIG;

RE_beh_automatika: R_TRIG;

faze : INT :=0;//promenna indikuje v jake vyrobni fazi se nachazime
END_VAR

feemmmmmmmm e Telo programu

faze_vystup:=faze;

/I-----Reset promennych
IF (reset = TRUE) THEN

faze :=0;
F1_vstupni_parametry :=0;
F2_kontrola_zasobnich_roztoku :=0;
F3_napousteni_reaktor :=0;
F4_regulace_redukce :=0;
F5_propagace :=0;
F6_vypousteni_reaktoru :=0;
F7_konec_vyroby :=0;
/I poruchove stavy
E1_vstupni_parametry :=0;
E2_zasobni_roztoky :=0;
E3_napousteni_reaktoru :=0;
E4A_regulace :=0;
E4B_redukce :=0;
E6_vypousteni :=0;
E7_hladina_reaktor := 0;
zbyva_cyklu:=0;
preruseni_FB_faze:=FALSE;
hladina_reaktor_ok:=TRUE;
faze_vystup:=0;
END_IF;

/IF(RE_beh_automatika.Q & faze=0) THEN zbyva_cyklu:= pocet_vyrobnich_cyklu;
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//END_IF;

//Kontorola hladiny reaktor

IF (hladina_reaktor >=REAKTOR_MAX_HLADINA-2.00) THEN //hrozi preteceni reaktoru
hladina_reaktor_ok:=FALSE;

faze:=12;

END_IF;

/Idetekce RE hran

RE_odstraneni_poruchy(CLK := odstraneni_poruchy);//detekovani RE pri stisku pokracovat ve vizu
RE_preskocit_poruchu(CLK :=preskoceni_poruchove_faze);//detekovani RE pri stisku preskocit ve vizu
RE_beh_automatika(CLK :=beh_automatika );//detekovani RE pri spusteni automatick vyroby

IF (beh_automatika) THEN

/llprechody mezi fazemi
CASE faze OF
0:// F1
F1_vstupni_parametry :=TRUE;
F6_vypousteni_reaktoru:=FALSE;
preruseni_FB_faze:=FALSE;//reset preruseni
IF(pocet_vyrobnich_cyklu >MAX_VYROBNICH_CYKLU or pocet_vyrobnich_cyklu < 1)THEN faze:=6;//chybny pocet cyklu
ELSE zbyva_cyklu:= pocet_vyrobnich_cyklu;// zpracovani pozadavku na pocet vyrobnich cyklu
END_IF;
IF(POZADOVANA_HLADINA_REAKTOR >=REAKTOR_MAX_HLADINA or POZADOVANA_HLADINA_REAKTOR <0.00
)THEN faze:=7;//doslo by k preteceni reaktoru/chyba
ELSIF(OPTIMALNI_pH>MAX_OPT_pH or OPTIMALNI_pH <MIN_OPT_pH) THEN faze:=6;// chybna hodnota pH
ELSE faze:=faze+1,
END_IF;

1:/1 F2
F2_kontrola_zasobnich_roztoku:=TRUE;
F1_vstupni_parametry:=FALSE;
F6_vypousteni_reaktoru:=FALSE;

preruseni_FB_faze:=FALSE;//reset preruseni

IF(hladina_reaktor > REAKTOR_OFFSET_HLADINA)THEN faze:=7;// reaktor neby po predchozim cyklu vypusten
ELSIF(hladina_barel_1 =FALSE or hladina_barel_2 = FALSE)THEN faze:=7;//prazdne badoby s vychozim roztokem
ELSIF(hladina_NaBH4=FALSE or hladina_NaOH =FALSE)THEN faze:=7;//[prazne nadoby s roztokem pro regulaci/redukci

ELSIF(hladina_produkt_top = FALSE)THEN faze:=7;// nadoba na produkt plna,nebo porucha cidla
ELSE faze:=faze+1,

END_IF;
2:/ F3

F3_napousteni_reaktor:=TRUE;
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F2_kontrola_zasobnich_roztoku:=FALSE;
preruseni_FB_faze:=FALSE;//reset preruseni

I/Ivlozit kontrolu napousteni

1

IF(hladina_reaktor_ok = FALSE)THEN //hrozi preteceni reaktoru
faze:=12;

ELSIF(reaktor_napusten)THEN
faze:=faze+1,
END_IF;

3:/l F4

F4_regulace_redukce:=TRUE;
F3_napousteni_reaktor:=FALSE;
preruseni_FB_faze:=FALSE;//reset preruseni

IF(NaBH4_nadavkovano)THEN faze:=faze+1;// prechod do faze propagace
END_IF;

llchybove stavy
IF(porucha_regulace)THEN faze:= 9;
ELSIF(porucha_redukce)THEN faze:=10;
END_IF;

4:]I F5

F5_propagace:=TRUE;
F4_regulace_redukce:=FALSE;
preruseni_FB_faze:=FALSE;//reset preruseni

IF(konec_redukce) THEN faze:=faze+1;// prechod do faze vypousteni produktu z reaktoru
END_IF;
5:/ F6

F6_vypousteni_reaktoru:=TRUE;

F5_propagace:=FALSE;

preruseni_FB_faze:=FALSE;//reset preruseni
IF(hladina_reaktor<=REAKTOR_OFFSET_HLADINA)THEN

IF(zbyva_cyklu =1) THEN zbyva_cyklu:=0;
faze:=13;

ELSIF(zbyva_cyklu >1) THEN zbyva_cyklu:=zbyva_cyklu-1;
faze:=1;
END_IF;
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END_IF;

6:// E1
E1_vstupni_parametry:=TRUE;
preruseni_FB_faze:=TRUE;//set preruseni

IF(RE_odstraneni_poruchy.Q = TRUE) THEN
faze :=0;

E1_vstupni_parametry:=FALSE;

ELSIF (RE_preskocit_poruchu.Q =TRUE)THEN
faze :=1;

E1_vstupni_parametry:=FALSE;

END_IF;

711 E2
E2_zasobni_roztoky:=TRUE;
preruseni_FB_faze:=TRUE;//set preruseni

IF(RE_odstraneni_poruchy.Q = TRUE) THEN
faze :=1;

E2_zasobni_roztoky:=FALSE;

ELSIF (RE_preskocit_poruchu.Q =TRUE)THEN
faze :=2;

E2_zasobni_roztoky:=FALSE;

END_IF;

8:/l ES3
E3_napousteni_reaktoru:=TRUE;
preruseni_FB_faze:=TRUE;//set preruseni

IF(RE_odstraneni_poruchy.Q = TRUE) THEN
faze :=2;

E3_napousteni_reaktoru:=FALSE;

ELSIF (RE_preskocit_poruchu.Q =TRUE)THEN
faze :=3;

E3_napousteni_reaktoru:=FALSE;

END_IF;

9:/ E4A
E4A_regulace:=TRUE;
preruseni_FB_faze:=TRUE;//set preruseni

IF(RE_odstraneni_poruchy.Q = TRUE) THEN
faze :=3;

E4A regulace:=FALSE;

ELSIF (RE_preskocit_poruchu.Q =TRUE)THEN
faze :=4;

E4A_regulace:=FALSE;
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END_IF;

10:// E4B
E4B_redukce:=TRUE;
preruseni_FB_faze:=TRUE;//set preruseni

IF(RE_odstraneni_poruchy.Q = TRUE) THEN
faze :=4;

E4B_redukce:=FALSE;

ELSIF (RE_preskocit_poruchu.Q =TRUE)THEN
faze :=5;

E4B_redukce:=FALSE;

END_IF;

11:// E6
E6_vypousteni:=TRUE;
preruseni_FB_faze:=TRUE;//set preruseni

IF(RE_odstraneni_poruchy.Q = TRUE) THEN
faze :=5;

ELSIF (RE_preskocit_poruchu.Q =TRUE)THEN
faze :=0;

END_IF;

12: /IE7 hrozi preteceni reaktoru
preruseni_FB_faze:=TRUE;//set preruseni
E7_hladina_reaktor := TRUE;

13: //F7 ukonceni vyroby po probehnuti stanovoveho poctu vyrobnich cyklu
F7_konec_vyroby:=TRUE;
F6_vypousteni_reaktoru:=FALSE;

END_CASE;

END_IF;

END_FUNCTION_BLOCK)

14.5. Obsah p Filozeného CD

» Text diplomové prace ve formatu PDF
* Program pro PLC (archiv)
e Soubory s naméfenymi hodnotami béhem pokusu a testovani

* Obrazova dokumentace aparatury
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