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Anotace

Tato bakalafska prace popisuje proces vyroby ,nanoZeleza® chemickou
redukéni cestou. V praci je navrhnuto uspofadani vyrobni aparatury vhodné pro
automatizaci. Déle je proveden navrh instrumentace navrZzené aparatury. Je
provedena predbézna kalkulace pofizovacich nékladd na dvé ukazkové sestavy

PLC. Je sestaven koncept programu pro PLC vychazejici z navrzené instrumentace.
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Abstrakt

This bachelor-degree diploma thesis describes the “non-iron” production
process by chemical reducing way. The form of a plant which is suitable for
automatization is designed in the thesis. The design of instrumentation of the form is
presented too. The thesis contains a precalculation of purchase price for two sample
stands of PLC. There is the program draft for PLC outgoing from the designed
instrumentation in the thesis.
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1.Uvod

,,Nanotechnologie mohou vyrazné zlepSit kvalitu Zzivotniho prostiedi a
udrzitelny rozvoj, a to prevenci vzniku znecisténi, novymi technologiemi a uc¢innéjSimi
metodami sanaci.” (Masciangiolo a Zang, 2003).

Hitem dnesni doby v oblasti sanaci in situ je pouziti bimetalickych nanoc¢astic
(Pd/Fe, Ni/Fe, Pd/Zn atd). Laboratorni zkouSky provedené na konci 90.let minulého
stoleti prokazaly velkou uc€innost nanocastic pfi rozkladu chlorovanych uhlovodiku ve
vodném prostfedi. (Muftikian a kol.,1995).

V letoSnim roce ma skoncCit také C&esky projekt zkoumajici aplikace
nanozeleza, znamy pod nazvem ,Vyzkum vyroby a pouZziti nanocastic na bazi
nulamocného Zeleza pro sanace kontaminovanych podzemnich vod“ provadény na
Technické univerzité v Liberci. Projekt podpofila Akademie véd CR dotaci 26 milion(
K&, coz zajisté sveéd€i o vyznamu nanoZeleza v dané oblasti aplikaci. Nasazeni
nanozeleza popfipadé jeho bimetalické obdoby je velice uc€inna ,zbran“ pfi
odstranovani starych ekologickych zatézi. Jeho aplikace pfindSi mnoho vyhod oproti
konvenénim sanac&nim metodam.

Je tedy jisté na misté otazka, jak tyto ,nano“ materialy vyrabét a to nejen
v laboratornich mnozstvich, ale v objemech umoznujicich pfislusné aplikace v oblasti
sanaci in situ. Jak jiz napovida nazev, cilem této prace je navrh aparatury pro vyrobu
.,nanozeleza" (pfesné jde o Zelezo s pfridavkem niklu) chemickou cestou. Zaroven
jsou v préaci pro ilustraci uvedeny popisy nékterych dalSich metod vyroby nanocastic,
zalozenych na rlznych principech, v souc€asnosti pouzivanych pro pramyslovou
vyrobu. Jak zrozboru metod vyplyne, je vyroba ,nanoZeleza“ chemickou cestou
jednim z moznych zpusobu, jehoz vyhodami jsou mensi naroky na technické
vybaveni a relativni  jednoduchost  fizeni  technologického  postupu.
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2.Prehled technologickych postup G vyroby

nano éastic
Technologie vyroby nanodcastic vychazeji z raznych principu:
* mechanicky (vysokorychlostni mleti),
» chemické principy (chemicka syntéza, metoda vyuzivajici koloidnich
roztoka),

o fyzikalné chemické principy (kondenzacni syntéza, laserové

odparovani).

Firmy a vyzkumné astavy zabyvajici se pfipravou a vyrobou nanocastic
z pfirozenych duvodl presné technologické postupy taji a nebo si je patentové
chrani. Dale jsou uvedeny struéné popisy vybranych technologickych postupt

vyroby, o nichz byly zvefejnény informace.

2.1. Laserové odpa rovani

He nebo Ar
podtlak

Ochrana

Proudéni
RN .
T atmosféra

)
i
WA\

NG Ny hitvana deska (20-100°CH 5

Bod dopadu 7 TSl YAG Laser
laseroveho 535nm; 10ns
paprsku 20-40mJ/puls

Obr 2.1 Schematické znazornéni laserového odpafovani

Vychozi latka (Cisty prvek nebo smés dvou ¢&i vice prvku) je umisténa do
vakuové komory, atmosféra muiZze byt inertni (argon) nebo reaktivni jako izobutan
nebo kyslik. Zde je vychozi latka ostfelovana pulznim laserem a dochazi k jejimu

vypafovani a nasledné kondenzaci.
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Pusobenim elektrického pole Ize dale vytvofit vidkna sloZzena z nanocastic.
Vyhodou této metody je potladeni vznika aglomerati a z toho plynouci maly rozptyl
velikosti ¢astic s primérnou velikosti od 2 do 100nm, s pfevahou interval( velikosti 2

- 50nm a predevsim pak 2 - 9nm. (US Patent 636840)

2.1.1.Nano€éastice firmy NaBond
Nanocastice jsou vyrabény laserovym odpafovacim procesem. Vychozim
materialem je vysoce Cisté Zelezo. Proces umoznuje vyrobu vysoce Cistych Castic

s velkou reaktivitou.

Tab 2.1 Charakteristické parametry nanozeleza firmy NaBond

Cistota >99.9%
Primérna velikost ¢asti 25nm
Specificky povrch 40-60m? /g

(www.nabond.com).

2.2. Metoda vyroby nano €astic p rechodnych kov (i

Roztoky soli

- «/
" 8

Redukéni
&inidlo

,- 5 Nanoéastice
spojené
vlo¢kovacem

Obr 2.2 Schéma vyroby nanocastic pfechodnych kovu

Prvnim krokem je vytvoreni vychoziho roztoku pfechodnych kovl (roztok jejich
soli), po té se tento roztok injektuje do roztoku ¢€inidla (zpravidla redukéni €inidlo) a
zaroven se pfidava vlockovac k zachyceni vznikajicich nano&astic a omezeni vzniku

aglomerata (seskupeni nanocCastic s medidnem velikosti kolem 2-3um). Po

Drahonovsky M.: Navrh Fizeni aparatury pro vyrobu nanocastic Fe chemickou cestou CVUT FEL
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dokonceni reakce se pfida uhlovodikoveé rozpoustédlo, které rozpusti ,vlo¢ky* vzniklé
pusobenim vlo¢kovace a tim dojde k opétovnému uvolnéni nanocastic. Touto
metodou se vyrabéji nanocCastice prechodnych kovi a smési (Co, Co/Ni, Ni/Fe,
Co/FelNi, CoPt atd.) v riznych krystalizacnich soustavach s primérnou velikosti 1-

20nm. (US Patent 6262129)

2.3. Metoda pro ,rychlou” vyrobu nano  €astic

2 2
| Odsavini
plynu { /
Odsavani
Odsavani
= —3
7
10

Obr 2.3 Aparatura pro ,rychlou” vyrobu nanoc¢astic

1 vnéjSi obal komor 5 kontejner pro zachyceni nanocastic

2 chlazené kondenzacni ploSky 6 usazené nanocastice
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3 Skrabka 7 dopravnik substratu
4 propojovaci kanal 8 prostor ohfevu substratu
9 tepelna izolace 10 zdroj svazku elektron(

Aparatura pro ,rychlou* vyrobu nanocastic se sklada ze dvou komor
propojenych uzkym kanalem. Do spodni komory je dopravnikem plynule dopravovan
vychozi material pro prodlouzeni béhu produkce nanocastic a je nasledné ohfivan
elektronovym svazkem. To zapfic€ini jeho odpafovani (teplota varu Fe =2861<C).
Propojujici kanal mezi komorami je navrZzen tak aby umozZznil rychlé proudéni pary,
které zpuUsobuje Cerpaci efekt, ktery pomaha udrzovat rozdilné tlaky v komorach.
V horni komofe dochazi ke kondenzaci par vzniklych zahfivanim substratu.
Nanocastice se vytvareji pfi styku par ze substratu s plynem vhanénym do horni
komory. Pro lepSi kondenzaci a kumulaci nano&astic je na povrchu vika horni komory
vytvofen kondenzacéni prostor, ktery je chlazen a pravidelné cistén Skrabadly.
Kondenzéat (nanocéastice) je shromazdovan v kontejnerech obklopujicich spojujici
kanal. (US Patent 5958329)

Princip této metody je blizky laserovému odparovani.

3.Vyroba nanozeleza chemickou cestou

3.1. Uvodni informace o technologii

Metoda je zaloZena na redukci Zeleza z roztoku, ve kterém je Zelezo pfitomno
ve formé Fe?* nebo Fe*". Redukci se ziskava nulamocné Zelezo Fe®. V porovnani
s vySe uvedenymi metodami (laserové odpafovani, metoda pro ,rychlou“ vyrobu
nanocCastic) maji vzniklé &astice veétsi velikost, coZ je dano pfirozenou snahou
nanocastic tvofit aglomeraty. Ale jak jiz bylo ovéfeno, jejich reaktivita je i pfes to
velice dobra, dosahuje fadové lepSich vysledkd oproti konvenénim sanaénim
metodam. (Drahoriovsky, 2004).

Vyhodou oproti jiz zminénym metodam vyroby nanocCastic je mensSi
technologickad narocnost a vyrazné mensi investice do technického vybaveni (laser

atd.) a moznost pfipravy nanocastic dle realnych potfeb napf. sanacni firmy.
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3.2. Borohydridova metoda

Tab 3.1 Vychozi latky

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

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

(heptahydrat)

Borohydrid sodny | NaBH, 16940-66-2 23

Chlorid nikelnaty NiCl, 5H,0 7791-20-0 2500

(pentahydrat )

Hydroxid sodny NaOH 1310-73-2 1087

Pro vyrobu byla zvolena borohydridova metoda. Jako zdroj Fe?* byl zvolen
siran Zeleznaty, jinak znamy jako zelena skalice. Reduk&énim c¢inidlem je borohydrid
sodny (tetrahydroboritan sodny). Produktem rekce jsou nanodastice Fe®
s povrchovou implementaci niklu. Ten je do reakce dodan z chloridu nikelnatého.
VSechny vySe uvedené chemikalie jsou dostupné i jako primyslové chemikalie, coz
podstatné sniZzuje naklady. Pouziti pramyslovych chemikalii ma i sva askali, jak bude

uvedeno dale.
3.3. Popis chemické reakce

Provadi se redukce Fe?" iontli borohydridem sodnym podle reakce (jedna
z moznych cest):

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

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 ym
(Novéakova a kol,2008.)
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3.4. Dulezité veli €iny ovliv Aujici kvalitu a bezpe €nost

reakce

3.4.1.pH

Pro spravny prabéh reakce je dulezitd hodnota pH, kterou bude nutno udrzet
zpétnovazebni regulaci v rozmezi 6-7. 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 uvolfiuje

toxicky plyn. Proto bude aparatura vybavena nezavislym odsavanim par z reakéni

nadoby.

3.4.2.0bsah kysliku

Aby se omezila oxidace vznikajiciho ,nanozZeleza®, je nutné minimalizovat
obsah kysliku v destilované vodé pouzivané v technologii vyroby. Ke sniZeni obsahu
kysliku v destilované vodé (plati obecné pro libovolny plyn a kapalinu) Ize pouzit
prostou metodu vychazejici z Henryho zakona, z néhoz plyne, Ze rozpustnost plynu
v kapaliné klesa s rostouci teplotou. Proto bude destilovand voda pfed pouZzitim

prevarena.

3.5. Faze chemickeé reakce
1. prfiprava vodnych roztokd FeSO, [TH, O+ NiCl, 5H,0, NaBH,, NaOH
2. regulace pH pridanim roztoku NaOH , to se provadi stadle az do ukonceni
reakce
3. pfi pozadovaném pH pfikapavani NaBH,
4. probiha redukce ,nanocastic* Fe/Ni
5. ukonceni reakce = po pfidani mnozstvi NaBH, umérného mnozstvi vychozich

latek (FeSO, [TH,0, NiCl, (5H,0)

Drahonovsky M.: Navrh Fizeni aparatury pro vyrobu nanocastic Fe chemickou cestou CVUT FEL
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4.Navrh uspo radani aparatury pro vyrobu

~hanozeleza“ chemickou cestou

Uvedeni technologie do provozu je naplanovano ve dvou etapach, které je
pfi navrhu nutné uvazovat.

V prvni_etapé bude spustén pokusny provoz v malém méfitku, ktery oveéri
teoretické predpoklady tykajici se ucinnosti zvolené technologie a umozni odstranéni
pfipadnych neduhd navrZzeného postupu. PFi instrumentaci aparatury pro tuto fazi
zadavatel klade dlraz na pfednostni uziti technologickych prvka bézné dostupnych
na trhu, event. na vyuZziti stvajicich prostfedku jiz firmou vlastnénych.

Dokoupené prvky maji najit své uplatnéni i vdruhé etapé, kterou bude
poloprovozni spusténi aparatury v objemu produkce schopné pokryt potieby firmy

zadavatele (X.1 az X.10 kg/mésic).

4.1. Uspo radani aparatury — prvni etapa

S1 S2

uzitkova voda

V1 odpad

\ 4
| oHi
v

[N
V3

odpad
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Obr 4.1 Usporadani aparatury - prvni etapa

Nadrz Obsah

A Smés FeSO, [TH,0 + NiCl, (5H,0
B NaOH

C NaBH,,

R Reak¢ni nadoba

4.2. Prifazeni signal G

Je tfeba brat v avahu mozZnost prerusSeni signalového vodice. Vhodnou

volbou je nutné minimalizovat rizika vzniku nebezpelnych situaci pfi poruchach

senzordu.

Tab 4.1 Pfifazeni signall

Senzory Funkce / stav Pfifazeni signalu
Hladinovy senzor S1 Identifikace vypusténi A Aktivniv 1/0
Hladinovy senzor S2 Identifikace vypusténi B Aktivni v log 1
Hladinovy senzor S3 Identifikace vypusténi C | Aktivni v log 1
Hladinovy senzor S4 Reakéni nddoba plna Aktivni v log 0
Hladinovy senzor S5 Reakéni nddoba prazdna | Aktivniv log 0
Motor M1 Michani Aktivni v log 1
Ventil V1 (NC) Cisténi filtru Aktivni v log 1
Ventil V2 (NC) Vypust odpadu z filtru Aktivni v log 1
Ventil V3 (NC) Vypoustéci ventil Aktivni v log 1
Cerpadlo C1 Prederpani chemikalii Aktivni v log 1
Cerpadlo C2 Davkovani hydroxidu Aktivni v log 1
Cerpadio €3 Davkovani NaBH, Aktivni v log 1
Filtracni zafizeni F Odfiltrovani produktu a | Pfipadné hladinové cidlo
jeho proplach aktivni v log 0
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4.2.1.Davody volby uvedené trovn @& signal a

Hladinové senzory S1-3 signalizuji vypusténi nédrzi, z ¢ehoz ziskdvame
informaci o fazi, v které se technologie nachazi a zaroveh maji zamezit prehrati
gerpadel C1-3. Z toho ddvodu je volena droven log 1, pferudeni signalového vodice
bude vyhodnoceno jako prazdna nadrz a dojde tedy k odstaveni ¢erpadla. V pfipadé,
7e se povede nadobu A umistit vySe neZ reakéni nadobu, nahradi se &erpadlo C1
ventilem a senzor S1 bude volen aktivni viog 0. To zajisti, Zze i v pfipadé poruchy
Cidla odtece vse.

Hladinovy senzor S4 slouzi k zamezeni preteCeni reakéni nadoby. Diky
zvolené aktivni urovni log 0 se tak stane i pfi pferuseni signalového vodice.

U vS8ech pouzivanych motord - jak k michani tak k Cerpani, je volba
jednoznaéné dana bezpecnostnim hlediskem. Motor se nesmi samovolné
rozeb&hnout. Zaroven tato volba minimalizuje riziko béhu ¢erpadel nasucho.

Ventily V1-3 budou v klidovém stavu uzavieny (NC), a aby nedoSlo k jejich
neplanovanému otevieni, bude volena aktivni aroven log 1.

Ve filtracnim zafizeni F bude umisténo hladinové &idlo pouze v pfipadég, Ze se
zvoli oteviena varianta. V tom pfipadé se zvoli €idlo s aktivni urovni vlog 0, které

zamezi preteceni filtru.

4.3. Specifikace technologickych prvk G prvni etapy

Zde jsou uvedeny presnéjsi pozadavky, specifikujici volbu provedeni

technologickych prvku s ukazkou produktd, které splfuji tyto kritéria.

4.3.1.Hladinové senzory

Musime vybirat ze senzoru, u nichZz nedochazi k uzavirani stejnosmérného
obvodu pfes samotnou méfenou kapalinu (elektrolyza vedouci k degradaci senzoru).
Vhodné parametry maji plovakové spinace s jazyCkovym kontaktem, u nichz je
elektricky obvod izolovan od méfené tekutiny. Jsou levné (od 800,-K& kus) a je u nich

moZzna zména charakteru (spinaci/rozpinaci kontakt) pouhym oto¢enim plovaku.
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Obr 4.2 Hladinovy snimag pro vertikalni montéaz

4.3.2.Motor

U motoru na michani jsou nezadouci velké otacky, protoze ,agresivni*
michani by pravdépodobné nepfiznivé ovlivnilo kvalitu reakce a to ¢astéjSi tvorbou
aglomeratu. Cilem michani je proto pomala cirkulace kapaliny. Pfijatelnym motorem
je maly DC motorek, u kterého bude vhodnym snizenim napajeciho napéti docileno

optimalnich otacek.

4.3.3. Ventily

Dullezitym hlediskem je bezpecnost obsluhy, proto budou pouzity 2/2 pfimo
fizené magnetventily, ovladané bezpecnym napétim 24VDC a stupném kryti IP 65.
Aby se zajistila dostate¢nd chemicka odolnost, budou voleny magnetventily
s nerezovym télesem. Ventily V1-3 budou v provedeni NC (bez proudu zaviené).

4.3.4. Cerpadla a proporcionalni pH regulator
Cerpadla pouZitd vtechnologii musi byt odolnd proti pouZivanym
chemikaliim. Samozfejmosti je i pozadavek vysSiho stupné kryti. Budou zapotfebi
dva typy Cerpadel a to precCerpavaci a davkovaci. PreCerpavaci bude slouzit
k pre¢erpani roztoku FeSO,[TH,0+NiCl,3H,Odo reakéni nadoby. Davkovaci
budou potfeba dvé - jedno na pfidavani NaOH g druhé bude davkovat NaBH,
Toto precCerpavaci Cerpadlo (obr 4.3) spliuje vSechny poZadavky. Prevod

momentu z motoru na rotor je proveden magnetickou spojkou. U tohoto provedeni
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Ize predpokladat lepsi tésnost oproti prichozi hfideli. Nevyhodou je, Ze ¢erpadlo neni
samonasavaci a proto bude muset byt instalovano pod natok.

ProtoZe se pocitd s pouZzitim prdmyslovych chemikalii, u kterych je riziko

pritomnosti mechanickych necistot, bude pfed Cerpadla viazen filtr. NejvétSi objem
projde pFfes preCerpavaci Cerpadlo. Proto zde bude viazen filtr umoznujici

automatické cisténi.

Obr 4.3 Cerpadlo na prederpavani chemikalii ProMinent a filtr Culligan

Ve vlastnictvi firmy zadavatele jsou dvé davkovaci Cerpadla s vhodnymi

parametry. K davkovani NaBH, bude pouzito davkovaci ¢erpadlo HC 301. Jeho
chemicka odolnost je dostadujici, kryti ma IP 65. Tento model jiZ umoZiuje
pokrocCilejSi rezimy fizeni, napfiklad proporcionalni k externimu analogovému
signélu, proporcionalni k externimu impulzu s moZnosti n4sobit nebo délit pfijaté
impulzy.

Druhé davkovaci Cerpadlo AQUA HC 100 pH je kombinaci davkovaciho
Cerpadla a proporcionalniho regulatoru pH s integrovanym pfevodnikem pH,
umoznujici dvoubodovou kalibraci pH sondy. Bude pouZito k regulaci pH slabym

roztokem NaOH | problém je, Ze v technologii bude potfeba jeho zapinani a vypinani
z nadfazeného fidiciho systému v zavislosti na stavu technologického procesu. A k
tomu neni uzpusobeno, nebot chybi moznosti fizeni jako u predeSlého Cerpadla.
Prvni moznosti feSeni je spinani jeho napajeciho napéti. Ale to krom potieby
pouziti dalSich elektrickych pfistroji (stykacu atd.) by mohlo ¢asem vést k poSkozeni

Cerpadla vlivem pfechodovych déju.
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LepSim feSenim proto bude ovladani Cerpadla pomoci jeho hladinového
jisténi. Cerpadlo je totiz vybaveno vlastnim hladinovym senzorem na ochranu proti
béhu nasucho. Jde o spinaci kontakt. Vzhledem k tomu, Ze navrh aparatury pocita
s umisténim hladinového senzoru S2 na dno nadrze B, mizeme senzor Cerpadla
pouZzit k jeho Fizeni z nadfazeného fidiciho systému. Ochranu Cerpadla pfevezme
nadfazeny Fidici systém.
Standardni pH elektrody dodavané vyrobcem nevyhovuji s ohledem na maly
teplotni rozsah. Pfedpokladana maximalni teplota pfi zaCatku reakce je cca 80T .

Vyhovuijicich elektrod je na trhu velké mnozstvi.

Obr 4.4 Davkovaci Cerpadlo a davkovaci ¢erpadlo s pH regulatorem

4.3.5.Reakéni nadoba

Pro prvni fazi bude pouzita 5| lahev podle Woulffa se tfemi zabrousenymi
hrdly a dolni vypusti. Podle teoretického pfedpokladu bude v této lahvi najednou

pfipraveno maximalné 50g ,nanoproduktu “ Ni/Fe.

Obr 4.5 Lahev podle Woulffa
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4.4. Uspo radani aparatury — druha etapa

S10

odpad

Obr 4.6 Usporadani aparatury pro druhou etapu

4.5. Prifazeni signalu

Prifazeni signald uvedenych vySe pro prvni etapu, plati i pro etapu druhou.
S vyjimkou S1 to bude aktivni v log 1 kvali ochrané éerpadla C1, které zde jiz bude

muset byt pouZito.
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Tab 4.1 Pfifazeni signal

Hladinovy senzor S6 A pln& Aktivni v log O
Hladinovy senzor S7 B plna Aktivni v log O
Hladinovy senzor S8 C plna Aktivni v log O
Hladinovy senzor S9 Nadoba s vodou prazdna | Aktivni v log 1
Hladinovy senzor S10 Nadoba s vodou plna Aktivni v log O
Motor M2 Michani Aktivni v log 1
Motor M3 Michéani Aktivni v log 1
Motor M4 Michani Aktivni v log 1
Ventil V4 (NC) PInéni nadoby A Aktivni v log 1
Ventil V5 (NC) PInéni nadoby B Aktivni v log 1
Ventil V6 (NC) PInéni nadoby C Aktivni v log 1
Cerpadlo C4 Prederpani dest. vody Aktivni v log 1
Teplomér T Méfeni teploty dest. vody | 4-20mA / 0-10V
Topeni R1 Ohfev dest. vody Aktivni v log 1

4.5.1.Duavody volby uvedené urovn é signal U

Zvolena aroven u hladinovych senzor( S6-8 a S10 zabrani preteeni i pfi
preruseni signéalového vodie. S9 ma dvé funkce - ochranit derpadlo C4 proti prehrati
a informovat, Ze doSla destilovana voda nezbytna pro béh technologie.

Volba Urovné u motoru byla objasnéna vyse.

Ventily V4-6 budou v klidovém stavu také uzaviené, i kdyz z hlediska uspory
elektrické energie by byla lepsi varianta NO (bez proudu oteviené€).Ventil bude totiz
potfeba uzaviit jen pokud bé&Zi derpadlo C4 a pfislusna nadoba je plna. Po vypnuti
Cerpadla by se mohly vSechny ventily otevfit. Ale v pfipadé NO je vétsi riziko, Ze
ventil ,zaroste* a nebude ho mozné uzavfit, coz by meélo za nasledek preteCeni
nadoby a z toho plynouci unik chemikalii.

Prevodniky ke snimacum teploty (Pt 1000 atd.) jsou vétSinou standardné

nabizeny s vystupem 4-20mA (0-10V byva za pfiplatek).
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Topeni bude aktivni v log 1, aby se zabranilo samovolnému spusténi. To by
mélo za nésledek prehfati a v zavislosti na zvolené technologii ohfevu i moZnost

pozaru.

4.6. Specifikace technologickych prvk 0 druhé etapy

4.6.1.Hladinové senzory

Volba konstrukce senzoru S9 a S10 bude vychazet ze zvolené technologie
ohfevu. V pfipadé pouziti pramyslového mikrovinného ohfevu budou senzory
kapacitni a budou umistény na vnéjSim vodoznaku mimo stinici klec, aby se
zabranilo jejich poSkozeni. Jinak se pouZije vySe zminéna konstrukce senzor(.

Senzory S6-S8 budou stejné konstrukce jako v prvni etapé.

4.6.2.Motory a €erpadla

Budou zapotiebi silnéjSi motory. PouZiji se jednofazové motory M2-4 a
tfifazovy motor M1, jejichz otaCky se podle potfeby upravi prevodovkou nebo
frekvenénim méni¢em. VSechna Cerpadla pouzitd v prvni etapé najdou stejné
uplatnéni i v druhé. Navic bude potfeba jesté ¢erpadlo C4, u kterého je poZzadovano
jen aby bylo samonasavaci a bylo schopné precerpavat vodu o max. teploté <80<C.
Jinak na néj nejsou kladeny Zadné specialni naroky, protoZze bude pfecerpavat jen

destilovanou vodu.

4.6.3.Reakéni nddoba

Reakéni nadoba pro druhou etapu méa objem cca 1000l. Chemicka odolnost
je zajisténa gumovou vystylkou. Nadoba je jiz osazena 1,5 kW motorem uréenym
k michani. Podle teoretického pfedpokladu bude v této nadobé mozno najednou

pripravit nékolik kg ,nanoproduktu” Ni/Fe.
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Obr 4.7 Reakéni nadoba pro druhou fazi (cca 1000I)

4.7. Volba Fidiciho systému

4.7.1.Poéty I/0

Prvni etapa: DI-5, DO-7, Al-0/1(v zavislosti na metodé regulace Preg. / PID v PLC).
Druha etapa:DI-11, DO-15,Al-1/2 (v zavislosti na metodé regulace Preg./ PID v PLC).

4.7.2.PLC

Hlavnim pozadavkem na PLC je pomér cena/vykon (cena=HW+SW). Dale
pak snadn& rozSifitelnost. Z toho ddvodu odpadaji kompaktni systémy a hledat
budeme mezi modularnimi systémy pro aplikace stfedniho rozsahu. Idealni je volba
systému, ktery umoznuje i pokrocilejSi metody regulace. V pfipadé, Ze proporcionalni
regulace nedosahne uspokojivych vysledkl, bude mozné prejit k sofistikované&jSim
metodam regulace.

Volba probéhne mezi dvéma systémy. Na jedné strané Siemens SIMATIC
S7-200 (jiz firmou vyuzivany) a na strané druhé tuzemsky produkt Tecomat Foxtrot.
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Siemens SIMATIC S7-200 je zfady mikrosysttmu od renomovaného

némeckého vyrobce. UmozZfiuje matematické vypocty, az 8 PID regulatord, moznost
pfipojeni rdznych operatorskych panell, Sirokou Skalu komunikaénich moZnosti.
Programuje se v prostiedi STEP-7 Micro/WIN které umozfiuje i automatické
nastaveni parametrd PID regulatord. Programovani je mozné ve tfech jazycich. LAD
(febfickovy diagram), FBD(funkéni bloky), STL (vypis instrukci). Kalkulace nakladu
na HW vychazi podobné jako u Tecomatu Foxtrot, rozdil v celkové cené déla SW. U
Tecomatu je pro nami uvazovany rozsah technologie potfebny SW zdarma. STEP-7
Micro/WIN stoji 299 €. Pro prvni etapu bez nutnosti rozSifeni, by musel byt zvolen
modul s CPU 222 nebo vysSi. (CPU 222 jen v pfipadé, Ze by uspofadani aparatury
nevyzadovalo C1, jinak by nesta&il poget vystupl). Nevyhodou je absence

analogovych vstupu a vystupu az do verze CPU 224XP (ma integrované 2Al a 1A0).

Tab 4.2 Sestava pokryvajici potfeby druhé etapy SIMATIC S7-200

PLC SIMATIC S7-200 CPU 224XP 495€ -
RozSifujici DO modul EM 222 8DO 95€, -
STEP-7 Micro/WIN 299€,-
I/O celkem, celkova cena DI-14, DO-18, Al-2, AO-1 889€,-
P¥i kurzu k 8.7.2008 20890,-
Ceny jsou bez DPH platné od 10.3 2008, aktualni cenik www.siemens.cz/micro

Tecomat Foxtrot je maly vykonny modularni fidici a regulaéni systém.
Programuje se v prostfedi Mosaic a jak jiz bylo feceno, to je pro dany rozsah
technologie zdarma. V prostfedi Mosaic je implementovdn néstroj PID maker
usnadnujici spravné nastaveni parametrd regulatord. Umoznuje i simulaci
jednoduchych soustav do tfetiho fadu s dopravnim zpozdénim. Dale je k dispozici
nastroj GraphMaker usnadnujici ladéni a diagnostiku fizeného systému. Je v ném
mozné zobrazit vybrané proménné offline i v redlném Case. Zaroven je k dispozici
simulator PLC dovolujici ladit programy bez nutnosti pfipojeni realného hardware.

Je také mozny bezplatny pfistup k Relianci coz je SCADA/HMI systém
uréeny pro monitoring a ovladani pramyslovych technologii. Mohl by byt pouzit
k pfipadné vizualizaci procesu.
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Zakladni modul méa lepSi komunika¢ni mozZnosti oproti srovnavané
konkurenci. Obsahuje standardné rozhrani Ethernet 10/100 Mb.
Tab 4.3 Sestava pokryvajici potfeby druhé etapy Tecomat Foxtrot
PLC Tecomat Foxtrot CP-1005 9900,-
Rozsifujici DO modul IB-1301 2600,-
RozSitfujici DI modul 0S-11401 3600,-
I/O celkem, celkova cena DI-16, DO-18, Al-4, AO-2 16100,-
Ceny jsou bez DPH platné od 1.10.2007, aktualni informace www.tecomat.cz

Jak je vidét sestava Tecomatu vychézi o necelych 5000 K¢ levnéji. Rozdil to

neni markantni. Kone¢na volba bude na zadavateli.

4.7.3.0vladani a monitorovani

ProtoZe jde o technologii malého rozsahu, nebude pochopitelné zfizovano

zadné specialni ovladaci a monitorovaci pracovisté. Pro potfebu ovladani postaci

fidici panel umistény vtésné blizkosti technologie. Na panelu bude skupina

ovladacich tlacitek a diody signalizujici stavy technologie.

@ Porucha

O Bén

@ Precerpavani
© Michani

© Regulace pH
© Redukce

© Vypousténi
© Proplach

@ Ukongeni

O Gisteni

Bl cisti

OIOL

Obr 4.8 Navrh uspofadani ovladaciho panelu
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Pro potfeby monitorovani postac¢i sbér vybranych veli€in a jejich archivace

pro nasledné posouzeni jejich vlivu na kvalitu produktu.

Tab 4.4 Veli€iny s potencialnim vlivem na kvalitu produktu

Veliéina

Duvod archivace

Teplota dest. vody na

zacCatku procesu

Jak bylo jiz vySe uvedeno, teplota ma vyznamny vliv na
koncentraci kysliku a tedy i na potencialni oxidaci
produktu.

Laboratornimi zkouSkami bude mozné posoudit viiv na

reaktivnost produktu.

Hodnoty pH béhem redukce

Na jejich zakladé bude mozné vyhodnotit kvalitu

regulace. A také pfipadny vliv na kvalitu produktu.

Doba archivace nasbiranych dat pravdépodobné nepfesahne dva mésice.

Protoze produkt je doporucené pouzit do mésice od vyroby.

5.Koncept programu pro PLC — algoritmus

Fizeni

Uvedeny koncept programu je uréen pro prvni etapu. Po otestovani v prvni

etapé bude konkrétni program pro PLC, zaloZzeny na konceptu, jiZ jen rozSifen pro

potfeby druhé etapy.

5.1. Vyvojovy diagram

Zde jsou znézornény zakladni stavy aparatury a podminky pfechodu. V

jednotlivych stavech se také provadi kontrola podminek, které budou dale

upfesnény.
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Start
Michani
| Vypousténi
N a filtrace
Piecerpavani

Se
vypusténo

Prederpano

Konec michani
|

Regulace pH

[
Redukce

Proplach

Konec
redukce

Ukonéeni procesu

Konec

Obr 5.1 Vyvojovy diagram procesu

5.2. ldentifikace zakladnach stav 0 aparatury

* Michani:=M1,

« Prederpavani:=C1 AND NON proplachovani;
+ Regulace pH:=C2;

+ Redukce :=C2 AND C3;

* Vypousténi a filtrace:=V3 AND S5;

* Proplach:=Proplach;

« Cisténi:=V1 AND V2;
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5.3. Slovni popis algoritmu  Fizeni
Jsou uvazovany vySe zvolené darovné signdld. Za pfipravu roztok

v nadrzich A,B,C v prvni etapé zodpovida obsluha aparatury. Stiskem Start obsluha

zaroven potvrzuje pfipravenost aparatury k béhu procesu.

IF (Start=1) THEN IF(S1 AND S2 AND S3=1) THEN start technologického procesu.
PA startu se kontroluje, zda je néco v nadobach pro pfipad, Ze by obsluha
zapomnéla nékterou nadobu naplnit. Jestli neprojde AND S1-3 , zahlasi se chyba,

kterd mdze znamenat i poruchu nékterého z cidel.

IF(start technologie mozny) THEN spusténi michani (M1=>1)a pfeCerpavani
vychozich latek (C1=>1).
Jestli ¢idlo S5 nepfejde od 0 do nastavené doby, vyhodnoti se to jako porucha

gerpadla a dojde k vypnuti éerpadla C1 i motoru M1 a pfivolani obsluhy.

IF(S1==0) pFecerpani je dokon&eno THEN konec pfecerpavani (C1=>0).
Aby nedoslo k prehrati cerpadla C1 pfi poruse Si1, bude uréena maximéalni doba

precerpavani.

IF(pfederpani probé&hlo Gsp&sné&) THEN start regulace pH (C2=>1).
PA béhu regulace pH se kontroluje signal z S2, aby nedoslo k béhu davkovaciho

cerpadla nasucho.

IF(b&Zi regulace AND ubé&hlo dané zpozdé&ni) THEN spusténi redukce (C3=>1).
| tady se kontroluje signal z S3 zamezujici prehrati, S3==0 zaroveri znamena

ukonceni redukce.

IF(S3==0) THEN vypnuti davkovani redukéniho &inidla (C3=>0) IF (uplynula

definovana doba po ukonéeni redukce) THEN vypousténi a filtrace (V3=>1).
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PA filtraci se kontroluje (v pfipade otevieného provedeni), zda nehrozi prfeteceni —
snima¢ =>0 pokud ano, uzavfe se na néjakou dobu V3, po poklesu hladiny opét

otevren.
IF(S5==1)vSe je jiz vypusténo THEN ukonc&eni procesu.

Operaci ¢isténi filtru pfed C1 nebude nejspide nutné provadét po kaZdém béhu
aparatury. Bude nastaven pocet béhd, po kterych k ni dojde. Zkontroluje se, zda uz
byl proces ukon¢en a na definovanou dobu se oteviou V1 a V2.

6.Zaver

V této praci byly provedeny kroky potfebné pro néavrh aparatury na vyrobu
~hanocastic* Zeleza chemickou redukéni cestou. Byly uvedeny veli€iny ovlivaujici
kvalitu produktu a nasledné nalezeny metody, jak problematické veli€iny Fidit a meénit.

Nasledovala instrumentace stanoveného usporadani aparatury. Pfi
instrumentaci se posuzovala nejen elektrickd, ale i chemick& odolnost jednotlivych
Casti technologie a vhodnost daného feSeni (elektrického, mechanického,
chemického atd.). Byly shrnuty poZzadavky na senzory, Cerpadla, motory a mnohé
dalSi technologické prvky. Na zakladé téchto pozadavku byl pfedloZzen navrh
vhodnych produktu. Pfi této fazi se povedlo zapojit prvky technologie, které ma jiz
zadavatel k dispozici. Technologické prvky, které bude nutné pofidit, najdou své
uplatnéni v obou etapéach, tak jak bylo poZzadovano.

Technologické prvky byly voleny s ohledem na moznost, Ze proporcionalni
regulace nevyhovi. V takovém pfipade se pH elektroda doplni o pfevodnik na
standardizovany signél. Regulaci by pak obstaraly algoritmy PLC.

Byl uveden navrh vybranych sestav PLC od dvou vyrobcl a provedena
predbézna kalkulace. Protoze zatim nejsou pfesné znamy konkrétni prvky
instrumentace aparatury i co se tyka sestavy PLC, byl uveden navrh algoritmu, ktery
je soucasné konceptem programu pro PLC. AZ budou znamy konkrétni komponenty
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technologie, postaci koncept prepsat do nékterého zjazykl pouzivanych pro
programovani PLC.

Vyhodou je rozvrhnuti do dvou etap. Po prvni etapé bude mozZzné navrh
podle potfeby doladit. Prvni etapa mino jiné umozni sbér dat, umoZzhujicich
informovanéjSi odhad moznosti produkce v druhé etapé.

Z aktualné dostupnych adaju vyplyva, Zze zvoleny postup je pro zadavatele
technicky akceptovatelny a ekonomicky rentabilni.
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