Acta Agraria Kaposvariensis (2006) Vol 10 No 3, 173-190
Kaposvari Egyetem, Allattudomanyi Kar, Kaposvar
University of Kaposvar, Faculty of Animal Science, Kaposvar

Kétkomponensii szteroid elegy szimulalt mozgoagyas
elvalasztasanak szamitogéppel segitett tervezése II.

Csukas' B., Balogh1 S., Temesvari’ K., Aranyi2 A.

'Kaposvari Egyetem, 7400 Kaposvar, Guba S. u. 40.
Richter Gedeon Rt., 1103 Budapest, Gyomr6i 0t 19-21.

OSSZEFOGLALAS

A szimulalt mozgodgyas (SMB) kromatografias elvalasztas kvazi-staciondrius, ellendramii
miivelet, nagy szamu paraméterrel, ezért a folyamattervezést és optimalast szinte lehetetlen
pusztan kisérleti uton megoldani. Jelen kozleményiinkben az dltalunk kidolgozott
folyamattervezési és optimalasi metodikat kivanjuk ismertetni, egy kétkomponensii nem-
izomer szteroid keverék SMB elvalasztasanak példajan bemutatva. A szamitisokhoz a
folyamatok generikus, kétrétegii halo modelljének kozvetlen szamitogépi leképezésén
alapulo altalanos rendeltetésii dinamikus szimulator preparativ SMB kromatogrdfids
hasznaltuk fel. A kivalasztott folyamat parameéterekkel SMB kisérleteket végeztiink. A mért
és szimulalt eredmények Osszevetése soran jo egyezést tapasztaltunk. Megallapitottuk, hogy
a szimulacios modell alkalmas az SMB miivelet leirasara. Kovetkezo lépésben a miivelet
fajlagos  paramétereinek javitasat (termelékenység, fajlagos oldoszer felhaszndlds,
kihozatal) tiztiik ki célul. Az elucios technikaval megvaldsitott elvdlasztashoz képest az
SMB miivelettel sikeriilt jelentds termelékenység novekedést, valamint fajlagos oldoszer
felhasznalas csékkenést elérni jo kihozatallal és a megfeleld terméktisztasag biztositasaval.
(Kulcsszavak: szimulalt mozg6 agy, kdzvetlen szamitdogépi leképezés, folyamattervezés)

ABSTRACT

Computer-Aided Process Design of the Separation of a Two-Component Steroid
Mixture by Simulated Moving Bed Technique II.

B. Csukas', S. Baloghl, K. TemesvariZ, A. Aralnyi2
"Kaposviri Egyetem, H-7400 Kaposvér, Guba S. u. 40.
Richter Gedeon Rt., H-1103 Budapest, Gyomrdi ut 19-21.

A method, combining laboratory scale equilibrium and elution experiments, simplified
model based heuristic rules, as well as sophisticated dynamic simulation was applied to
design the separation of a two-component steroid crude mixture in a given laboratory-
scale Simulated Moving Bed unit. The process simulation was made by the new method,
based on the Direct Computer Mapping of the Generic, Bi-layered Net model. The first
estimations of the SMB parameters were derived by means of the Morbidelli’s triangle
theory. Starting from a feasible solution, stepwise improvement of the SMB process was
carried out by the detailed dynamic simulation, according to a strategy, based on the
role of the design parameters. Simultaneously, laboratory-scale SMB experiments were
carried out. Good agreement of the measured and calculated data was found. In the next
step, the dynamic simulation has been applied for the improvement of the specific
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capacity parameters of the SMB separation (production rate, solvent consumption,
recovery). In comparison with simple elution chromatographic separation method,
considerable improvement of specific capacity parameters was obtained.

(Keywords: Simulated Moving Bed, Direct Computer Mapping, process design)

BEVEZETES

A szimuldlt mozgdagyas kromatografias elvalasztds kvazi-stacionarius, ellenaramu
miivelet, nagy szami paraméterrel, ezért a folyamattervezést és optimaldst szinte
lehetetlen pusztan kisérleti iton megoldani.

Koézleményiinkben az altalunk kidolgozott folyamattervezési optimalasi, és
szabalyozasi metodikat kivanjuk ismertetni, egy kétkomponensii nem-izomer szteroid
keverék SMB elvalasztasanak példajan bemutatva.

A cikk el6z6 részében ismertetett metodologia magaban foglalja:

- az alapadatok kisérleti meghatarozasat (Jacobson at al., 1984; Jacobson at al., 1987,
Guiochon at al., 1994; Gritti at al., 2003);

- Morbidelli ugynevezett ,haromszog elméletének™ alkalmazasat, egy megvaldsithatd
kezdeti megoldas paraméter egyiittesének meghatarozasa céljabol (Juza at al., 2000;
Mazzotti at al., 1997; Gentilini at al., 1998; Migliorini at al., 1998);

- ¢és az optimalis miveleti paraméterek meghatarozasat szamitégépes szimulacid
alkalmazasaval (Csukas és Pozna, 1996; Csukds at al., 1999; Csukds, 1998; Csukas
és Bankuti, 2003; Csukas és Bankuti, 2003).

ANYAG ES MODSZER

SMB Kkisérletek
A kisérleti paramétereket az /. tablazatban foglaltuk 6ssze.

1. tablazat

A szimulalt mozgdéagyas kisérletek paraméterei

Folyamat paraméterek (1)] SMB-5 | SMB-6 SMB-10SMB-12SMB-14SMB-15SMB-17SMB-18

Kapcsolas (2) 2-2-2-2(2-2-2-2|2-2-2-2|2-2-2-2 | 2-6-6-2 | 2-6-6-2 | 3-4-7-2 | 3-5-8-0
Betaplalas (ml/s) (3) 0.025 | 0.025 | 0.025 | 0.025 | 0.05 0.05 0.05 0.05
Konc. B (mg/ml) (4) 1 1 9 9 9 9 9 12
Kone. A (mg/ml) (5) 4 4 36 36 36 36 36 48
Eluens (ml/s) (6) 0.1253 1 0.1217 | 0.1567 | 0.1767 | 0.3633 | 0.37 0.28 0.39

Extraktum (ml/s) (7) 0.1083 | 0.1083 | 0.1484 | 0.1683 | 0.3233 | 0.35 | 0.255 | 0.255
Raffinatum (ml/s) (8) 0.042 | 0.0384 | 0.0333 | 0.0334 | 0.09 0.07 | 0.075 | 0.185
Rotécids id6lépés (s) (9) | 1350 | 1350 600 750 360 360 360 360
Recirkulacio (ml/s) (10) | 0.0367 | 0.0367 | 0.06 | 0.055 | 0.11 0.11 0.11 -

Table 1: Parameters of SMB experiments

Process parameters(l), Column configuration(2), Feed (ml/s)(3), Concentration of B
component in the Feed (mg/ml)(4), Concentration of A component in the Feed
(mg/ml)(5), Eluent flow rate (ml/s)(6), Extract flow rate (ml/s)(7), Raffinate flow rate
(ml/s)(8), Column switching time (s)(9), Recycle flow rate (ml/s)(10)
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A folyamatok generikus kétrétegii halé modellje

A szokasos szimulacidos moédszerek nem hasznositjadk megfeleléen a modellezendd
valdsag strukturajara és épitéelemeire vonatkozd nyilvanvald ismereteinket. A kdzvetlen
szamitogépi leképezésnél (Csukds és Pozna, 1996; Csukas at al., 1999; Csukds, 1998) a
megmaradasi ¢és informacids folyamatok természetes épitdelemeit kozvetleniil
leképezziik egy végrehajthato program generikus aktiv és passziv elemeire.

A kozelmultban kifejlesztett generikus kétrétegii haléo modell (Csukas és Balogh,
1999; Csukas és Bankuti, 2003) egy altalanos formalis leirast ad a kiilonféle diszkrét és
folytonos, illetve kvantitativ és kvalitativ folyamatok célirdnyos ¢és robosztus
modelljének gyors kifejlesztéséhez.

A generikus kétrétegli halomodellben a kiilonféle folyamatok allapotait és elemi
valtozésait meghatarozo jellemzdket teljesen azonos felépitésii passziv illetve aktiv adat-
és program-architektiraval irjuk le. Ennél az ismeretreprezentacional a modell
meghatarozo szervezé eleme sokkal inkabb a valtozas, mint a mérlegegyenleteknél
megszokott allapot. Az aktiv elemi valtozasok mérlegeken alapuld, egyszer(i
sztochiometrikus folyamatok vagy tetszOleges szabalyok. A passziv elemek, vagy a
szoban forgo fizikai, kémiai, biologiai és egyéb rendszer allapotat meghatarozoé mértékek
és mértékekbdl szarmaztatott jellemzOk, vagy tetszéleges adatszerkezetek. Az aktiv
elemek leolvassak a kapcsolodd passziv elemek output jellemzdit, kiszamitjak a
valtozast és modositjadk a kapcsolodd passziv elemek input adatait. Ilyen médon, a
modell egy kétrétegii, visszacsatolt struktiraval tiikkrozi az allapotjellemzok és az egzakt
vagy heurisztikus modositd torvényszeriiségek kozotti kapcesolat 1ényegét.

A kozvetlen szamitogépi leképezésen alapuld generikus kétrétegli halo modell
meghatarozza a megmaradasi és informacios folyamatok kozos vazszerkezetét. A hibrid
folyamatok struktirajanak lényegét egyfelél a kétrétegi halot kifeszité di-digraf,
masfeldl a hatasutak, illetve az aramutak halozatos struktarait meghatarozo két specialis
gylr (kétmiveletes absztrakt algebrai struktra) jellemzi. A generikus kétrétegli halo
modell formalis leirasa

(P,A,B,G,X,Y, D,V rt) M

tizessel adhatdé meg. A B és G kommunikacids csatornak rendre a
B(t) = P(1)x A(r)  b,(x)=(p,(x)a,(x)) e Bx) &)
3b(1)] Yl (D)2 (0))€;bl(e)  3b,(x)] Ylp,(c)a(x))ebi(c) &)

passziv—aktiv illetve a

G(r)c A()xP(t) g;(t)=(a;(x)p(r))eGlx) @)
(1) Vla,()p,(0))e () 3, (0)] Yla,(0)py(r)) g (o) )

aktiv—passziv kapcsolatokat jelolik ki. A j index a j. passziv elemhez tartozo output,
illetve input kapcsolatokat tartalmazo rendezett halmazokat jeloli. Hasonlo médon az i
index az i. aktiv elemhez tartoz6 output és input kapcsolatokat meghatarozé rendezett
halmazokat definialja.

A 1 valtozo a folytonos vagy diszkrét t id6 azon pontjait, illetve intervallumait
hatarozza meg, amelyeknél a megfeleld elemek és kapcsolatok léteznek. Ilyen modon a
halo illetve haldzati nézet mellett, az id6tengely iranyabol nézve a generikus kétrétegli
halé Gannt diagrammja is rendelkezéstinkre all.
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A P passziv elemeket egyrészt az X allapot jellemzok, illetve az allapot valtozésanak
meghatarozasat leird ‘¥ operatorok jellemzik:

. y.I8.
Vp, o>X. eX;, y. eV | Zifi (6)
v p; > &X; € V; € Vi {Xhﬂ

J

ahol, X egy tetszOleges adatszerkezet lehet, mikozben a W operator azt irja le, hogy a
kapcsolodo aktiv elemektdl a G kommunikacids csatornak mentén érkezd valtozasok
miként modositjak az egyes allapotjellemzdket.

Az A aktiv elemek legfontosabb jellemzdje a @ operator. Ez az operator azt
hatarozza meg, hogy a kapcsolodo passziv elemektdl érkezo leolvasasok ismeretében,
miként lehet kiszamitani az adott elemi folyamat valtozasait:

Va, >, e®; ¢ = {Xy[[bgﬂ @)

A @ operator egy egyszeri leképezéstdl az elemi folyamatot szamitdo kisebb
programrészletig barmi lehet.

A szimulalt mozgéagyas eljaras generikus kétrétegii halo modellje

Az 1. abran az lathatd, hogy miként alakitjuk ki a toltott kromatografias oszlop
oszlop hossza mentén alakitunk ki rétegeket, melyeket az opcionalisan keveredéseket is
tartalmaz6 lefelé aramlas kapcsol 6ssze. Ezutan az oszlopot nyugvé szilard és aramlo
folyadék fazisra bontjuk, majd mindkét fazisban megkiilonboztetjik azokat a
komponenseket, amelyek részt vesznek az adszorpcids/deszorpcids folyamatokban.

1. abra

Egy kromatografias oszlop felbontasa

i+1

i+2

I

Figure 1: Decomposition of a chromatographic column
i: the ordinal number of the spatial element
Az i-1. az i. és i+l. térelemek részletes generikus kétrétegli haldo modellje a 2. dbran

lathato. A rajzon négyzetekkel szimbolizaljuk a folyadék és szilardfazisbeli komponen-
seket. A haromszogek a komponens atadést és az opcionalisan kétirdnyu kevert aramlast
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jelképezik a szomszédos térrészek kozott. A teljes diszkrét modell egy komplex és akar
parhuzamosan is végrehajthato struktirat hataroz meg. A szimulécié soran az allapotot
jellemz6 mennyiségek és az egyedi elemi folyamatok sebességei egyarant megjelenit-
heték az output-ban. A mddszer arra is lehetdséget nyujt, hogy a szamitott adatokat egy,
az eredeti modellel gyengén izomorf, egyszerlsitett modellbe aggregaljuk.

2. abra
Harom szomszédos térelem részletes strukturalis modellje

i-1 i i+1

W
s o]

Figure 2: Generic Bi-layered Net model of three neighbouring cells

i: cell identifier, m: mass transfer, t: transportation, A: amount of the less retained
compound, B: amount of the more retained compound, Upper indexes: L: liquid phase,
P: packing phase, Lower indexes: A: less retained compound, B: more retained
compound

Osszefoglalva, az SMB kétrétegii hal6 modelljének jellemz&i a kovetkezok:
Passziv elemek (P):

Jelentés: valamelyik oszlop adott térrészében valamelyik fazisban, az egyik

komponens mennyisége
e {a szorpcid és az aramlas altal okozott valtozasok
Leképezés:
a komponensek koncentracioja

Lokalis valtozok:  extenziv és intenziv jellemzok, fajlagos kapacitas, pointer a
referencia mértékhez, stb.

Lokalis konstansok: természetes korlatok, stb.

Program: Osszegzi a kiillonbo6zo aktiv elemektdl érkezd valtozasokat, ellendrzi
a korlatokat, tAmogatja a numerikus algoritmus szabalyozasat és
szamitja a koncentraciokat.

Aktiv elemek (A):
Jelentés: egy elemi szorpcids folyamat
o a folyadék és szilard fazisbeli koncentraciok
Leképezés:
a mennyiségek valtozasa egy id6dolépés alatt

Lokalis konstansok: egyensulyi és kinetikai paraméterek, stb.
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Program: szamitja a kompetitiv Langmuir egyensulyt, a komponens atadas
hajtoerejét, végiil az adszorbealddo vagy deszorbealddd mennyisé-
get az adott cellaban a vizsgalt komponensre egy id61épés alatt.

EREDMENY ES ERTEKELES

A szimulacios vizsgalatok dsszefoglalasa a 2. tabldzatban 1athato.

2. tablazat
A szimulacios kisérletek adatainak 6sszefoglalasa
E_|E-|E~|Eo E e. 3E 5.
o~ — Af”\vf S~ o~ < > ~ = :Q :Q %EAQEG
£7 ;88559522 2% £S 22/82 22| S zzSERS
2E S "wzs 23 8F £ E2 EDEZE® £ | 3SEEES
7] = | 5% C?E < | g4 ESSERS
a8
0.025| 4 1 1350 10.03670.1253{0.1083|7.7E-910.23054,0.042 | 2.3809 |7.74E-4| 5733 |1.503
0.025| 4 1 1250 10.03670.1217/0.10839.17E-7/0.23084/0.0384, 2.6040 | 2.4E-6 | 5741 | 1.465
0.025| 4 1 1350 10.03300.1217/0.1083|5.85E-7/0.230840.0384] 2.6042 |1.03E-5| 5734 | 1.466
0.0125| 8 2 1350 10.03670.1317/0.1183| 1.5E-810.21133/0.0259| 3.8610 |2.23E-8| 5735 | 1.441
0.025] 8 2 1350 10.03670.1317/0.1183|1.95E-8/0.395500.0384; 5.2083 | 0.0836 | 11468 | 0.783
0.025| 8 2 1250 10.03670.1317/0.1183|2.3E-910.422590.0384] 5.2083 |1.89E-4| 11468 | 0.783
0.0125] 16 4 1350 10.03300.1317]0.1183|5.0E-10[0.42265/0.0259 7.7220 |8.25E-7| 11469 | 0.721
0.0125] 16 4 1250 10.03670.1317]0.1183|2.5E-9 0.4226600.0259 7.7220 | 2.3E-7 | 11469 | 0.721
0.025] 8 2 1000 10.03000.1517/0.138310.477320.36153/0.0383) 3.4892 0 7678 | 1.319
0.0125| 8 2 1350 10.03670.1317/0.1183| 1.5E-8 0.21133/0.0259 3.8610 |2.23E-8| 5733 | 1.442
0.0125| 8 2 1125 10.03670.1317/0.1183]0.0328 0.11133/0.0259 3.7510 0 5511 | 1.500
0.0125| 8 2 1350 10.04400.1317/0.1183/0.04348/0.21133/0.0259| 3.6624 |4.95E-6| 5438 | 1.520
0.0125| 8 2 1350 10.03670.1098/0.0964 |1.68E-8/0.259340.0259 3.8610 |2.22E-8| 5734 | 1.223
0.0125| 8 2 1620 10.03670.1317/0.1183/0.03801/0.211260.0259| 3.6874 |3.02E-4| 5476 | 1.510
0.0125| 8 2 1350 10.03060.1317]0.1183]0.00336/0.21133/0.0259 3.8455 |1.0E-10| 5711 | 1.447
0.0125| 16 | 4 | 1250 0.03670.1317/0.1183]2.5E-9 0.422660.0259] 7.7220 | 2.3E-7 | 11467 | 0.721
0.0125] 20 5 1250 10.03670.1317/0.1183| 2E-10 |0.528320.0259| 9.6525 | 2.61e-6 | 14334 | 0.577
0.0125| 24 6 1200 10.03600.1317]0.1183|5.85E-5/0.633980.0259 11.583 |2.79E-6| 17199 | 0.481
0.0125| 24 6 1200 10.03700.1317/0.1183|3.2E-7|0.633980.0259 11.583 |4.51E-6| 17199 | 0.481
0.0125| 21 9 1200 10.03700.1317/0.1183] 0 ]0.950970.0259| 10.135 |1.97E-6| 15049 | 0.549
0.0125[22.5] 7.5 | 1200 |0.03700.1317/0.1183| 1.8E-9 0.792480.0259 10.859 |3.11E-6| 16124 | 0.513
0.0125]25.5] 4.5 | 1200 |0.03700.1317]0.11832.24E-5/0.475490.0259 12.307 |5.89E-6| 18274 | 0.452

Table 2: Summary of a characteristic part of the computational experiments

Feed(1), Concentration of A(2) and B(3) in the Feed, Switching time step(4), Recycle flow
rate(5), Eluent flow rate(6), Extract flow rate(7), Concentration of A(8) and B(9) in the
Extract, Raffinate flow rate(10) Concentration of A(11) and B(12) in the Raffinate Production
rate (mg A/kg packing hour)(13), Specific solvent consumption(14)

Az SMB-10 kisérletnél (/. tabldzat) szintén 8 oszlopos 2-2-2-2 elrendezést
alkalmaztunk, de itt mar a nagyobb anyagforgalomnak megfeleléen nagyobbak a
recirkuldciés aramok, valamint a raffindtum tisztasdganak biztositasa érdekében
megnoveltiik a friss eluens mennyiségét és az extraktum/raffindtum ardnyt. Az is latszik,
hogy a mért és szimulalt adatok egyezése igen jo, (3. 4. és 5. dbra) tehat a szimulacids
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programot felhasznalhatjuk az SMB folyamattervezésére ¢€s a kozel optimalis
miikodtetési paraméterek meghatarozasara.

3. abra

Mért és szimulalt atlagos raffinatum osszetétel az SMB-10 kisérletben

30

25

10

Koncentracio (g/l) (2)

20

15 4

2k x

e—Szamitott A (4)

— Szamitott B (6) [ |

A MértA(3)
® MértB (5) —
50000 100000 150000 200000 250000

1dé (sec) (1)

Figure 3: Simulated and measured average raffinate composition of experiment SMB-10

Time (sec)(1), Concentration (g/l)(2), Measured A(3), Calculated A(4), Measured B(5),
Calculated B(6)

4. abra

Mért és szimulalt atlagos extraktum osszetétel az SMB-10 kisérletben

1,8 |
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Figure 4: Simulated and measured average extract composition of experiment SMB-10

Time (sec)(1), Concentration (g/l)(2), Measured A(3), Calculated A(4), Measured B(5),
Calculated B(6)
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5. abra

Atlagos oldatfazisbeli koncentrici6 profilok az SMB-10 kisérletben

nN
o

»n
o

=
o

=
o

Koncentracio (g/l) (2)

Oszlop (1)

Figure 5: Average liquid concentration profiles of experiment SMB-10

Number of columns in the SMB unit(l1), Concentration (g/l)(2), Calculated A(3),
Calculated B(4)

A nyolc oszlopos elrendezés vizsgalata utan tizenhatra ndveltiik a berendezésben az
oszlopok szamat. Aranyosan novelve az aramokat szamitogépes szimulacios vizsgalatok
alapjan azt talaltuk, hogy a 4-4-4-4 elosztdis nem ad jobb eredményeket fajlagos
paraméterek tekintetében, mint a nyolc oszlopos 2-2-2-2 elosztas.

Ezutdn azt vizsgaltuk, hogy milyen lehetdségek rejlenek az egyes zondk
oszlopszdmanak a valtoztatasaban. Tanulmanyoztuk a 2-6-6-2 felosztast (/. tabldzat,
SMB-14, SMB-15 kisérletek).

A nyolc oszlopos rendszerben elérhetéhdz képest duplajara noveltik az eredeti
Osszetételli betaplalasi aramot. Ennek aranyaban noveltiik a recirkulacids aramokat.
Aranyosan noveltik a friss eluens mennyiségét, de a biztosan tiszta extraktum
biztositasara torekedve a tobbletet elosztottuk az extraktum €s a raffinatum elvezetése
kozott (1. tablazat, SMB-14 kisérlet). Az ezen paraméterck alapjan elvégzett kisérlet
esetében azonban 16 teljes ciklus utin a B komponens a megengedettnél nagyobb
mennyiségben szennyezddésként megjelent a raffindtumban, mikdzben az extraktum
tiszta maradt (3. tdbldzat). A hosszabb idOtartami szimulacido elemzése alapjan
megallapitottuk, hogy a raffindtum elszennyezddése egy nagyon lassu tranziens folyamat
csak analitikai szempontbdl hirtelen megjelend kovetkezménye, ami a hosszabb
idOtartamt szimulacié alapos elemzésével elkeriilhetd. A szennyezddés tobb eluens
felhasznalasaval és nagyobb extraktum/raffinatum elvételi arany alkalmazéasaval
kikiiszobolheto.

Ezek alapjan az SMB-15 kisérlet soran az SMB-14 kisérlet paramétereihez képest
megnoveltiik a friss eluens mennyiségét, valamint az extraktum/raffindtum aranyt (lasd
1. tabldzat). igy a legjobb nyolc oszlopos kisérlethez viszonyitva csak kismértékben
megndvekedett fajlagos oldoszer felhasznalassal tudtunk tiszta raffindtumot és kevés A
komponenst tartalmazé extraktumot eléallitani (3. tablazat.).
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3. tablazat

Az SMB kisérletek fajlagos adatai

kisséll\'/{e]iek Betaplalas | Termelékenység l;“:;]sl:fglsé:l(dmols/znir f:l)- Kihozatal| Tisztasag

) A:B (g/1) (2) [P, [mg/(g pero)] (3) ) & ()G | (%) (6)
Izokratikus, 8 oszlopos, 4 zOnas, oszlopok felosztasa: 2-2-2-2 (7)
SMB-6 4:1 0.1037 1.3442 100 100
SMB-10 36:9 0.7468 0.2312 89.70 100
SMB-12 36:9 0.7891 0.2429 98.62 100
Izokratikus, 16 oszlopos, 4 z6nas (8)
SMB-14 _
2-6-62 36:9 0.8114 0.2376 100 97.46
SMB-15 _
2-6-62 36:9 0.7920 0.2471 99.31 100
SMB-17 .
3472 36:9 0.8065 0.1907 99.25 100
Gradiens, 16 oszlopos, 3 zonas (9)
?}?{_};-18 48:12 1.0175 0.2015 99.86 100

Table 3: Specific parameters of SMB experiments

SMB experiments(1), Feed A:B (g/1)(2), Production rate (P, [mg/(g min)])(3), Specific
eluent consumption (ml/mg A)(4), Recovery (%)(5), Purity (%)(6), Isocratic, 8 columns,
4 zones, column configuration 2-2-2-2(7), Isocratic, 16 columns, 4 zones(8), Gradient,
16 columns, 3 zones(9), SMB-6, SMB-10, SMB-12, SMB-14, SMB-15, SMB-17, SMB-18
are identification signs of SMB experiments

Ezt kovetden az oszlopok elosztasanak tovabbi finomitasaval alapvetd célunk a fajlagos
oldoszer felhasznalas csokkentése lett. Szamitdgépes szimuldcids vizsgalatok alapjan ez
ugy érhetd el, hogy valtozatlan oldat recirkulacid és rotacids idélépés mellett at kell térni
a 3-4-7-2 kapcsolasra (/. tablazat SMB-17 kisérlet, 6. 7. és 8. dbra). A nagy oszlop-
szamot a Ill-as és Il-es zonaban az indokolja, hogy itt torténik a nagy mennyiségi,
kevésbé kotddé A komponens és a kisebb mennyiségii, de igen jol kotddé B komponens
szétvalasztasa. Az I-es zOnaban pedig azért kell tobb oszlop, hogy elkeriiljik a
raffinatum elszennyezddését, mert itt torténik az adszorbealodott B komponens kimosasa
a rendszerbdl.

Az elézbéekben leirtak szerinti kapcsolas esetén csokkenthetd a fajlagos olddszer
felhasznalas, (3. tablazat SMB-17 kisérlet adata 6sszevetve SMB-15-tel), ugyanakkor
(elsésorban a II. zona jobb mitkddése érdekében) bizonyos fokig ndvelni kell a
raffindtumban elvezetett oldat &ram aranyat.

Végiil megvizsgaltuk a nyitott kords megoldast, (/. tablizat SMB-18 kisérlet, 9.
10. és 11. dbra) amikor nem alkalmazunk folyadék recirkulaciot a rendszerben. Ebben
az esetben a szétvalasztanddo A+B elegyet tiszta diklor-metanban oldottuk fel és igy
taplaltuk be a késziilékbe. Igy jelentésen meg tudtuk novelni az oldhatosagot. Az
oldhatdsag novelése révén a fajlagos paraméterek jelentds javulasat értiik el (3. tablazat).
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6. abra

Mért és szimulalt atlagos raffinatum osszetétel az SMB-17 kisérletben

— Szamitott A (4)
e Szamitott B (6)
A MértA(3)
@® MértB (5)

Koncentracio (g/l) (2)

0 50000 100000 150000 200000 250000
1d3 (sec) (1)

Figure 6: Simulated and measured average raffinate composition of experiment SMB-17

Time (sec)(1), Concentration (g/l)(2), Measured A(3), Calculated A(4), Measured B(5),
Calculated B(6)

7. abra

Meért és szimulalt atlagos extraktum 6sszetétel az SMB-17 kisérletben

2

1,8
1,6
s 1,4
512
2
o 1
o
S
5 08 —Szamitott A (4)
5] ’ £ .
S e Szamitott B (6)
X 06 A MértA(3)
0,4 ® MértB (5)
0,2

0
0 50000 100000 150000 200000 250000
1d8 (sec) (1)

Figure 7: Simulated and measured average extract composition of experiment SMB-17

Time (sec)(1), Concentration (g/l)(2), Measured A(3), Calculated A(4), Measured B(5),
Calculated B(6)
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8. abra

Atlagos oldatfazisbeli koncentricié profilok az SMB-17 Kisérletben

Koncentracio (g/l) (2)

——AQ)
—B—B@)

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Oszlop (1)

Figure 8: Average liquid concentration profiles of experiment SMB-17

Number of columns in the SMB unit(l1), Concentration (g/1)(2), Calculated A(3),
Calculated B(4)

9. abra

Meért és szimulalt atlagos raffinatum osszetétel az SMB-18 kisérletben

20
18
16

S 14
312
)
S 10
§ 8 = Szamitott A (4)
g . e Szamitott B (6)
< A MértA(3)

4 ® MértB(5)

2

0

0 20000 40000 60000 80000 100000 120000 140000
1d6 (sec) (1)

Figure 9: Simulated and measured average raffinate composition of experiment SMB-18

Time (sec)(1), Concentration (g/l)(2), Measured A(3), Calculated A(4), Measured B(5),
Calculated B(6)
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10. abra

Mért és szimulalt atlagos extraktum osszetétel az SMB-18 kisérletben

_...—.-...-——.—

Szamitott A (4) ——
Szamitott B (6)

Koncentracio (g/l) (2)
3

1 A MértA(3) —
® MértB (5)
0,5
0 ‘ ‘ '
0 20000 40000 60000 80000 100000 120000 140000

1d6 (sec) (1)
Figure 10: Simulated and measured average extract composition of experiment SMB-18

Time (sec)(1), Concentration (g/1)(2), Measured A(3), Calculated A(4), Measured B(5),
Calculated B(6)

11. abra

Atlagos oldatfazisbeli koncentracié profilok az SMB-18 kisérletben

'y
=}
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Koncentracio (g/l) (2)
N
o

=
=]

Oszlop (1)

Figure 11: Average liquid concentration profiles of experiment SMB-18

Number of columns in the SMB unit(l1), Concentration (g/l)(2), Calculated A(3),
Calculated B(4)

Osszességében  sikeriilt a termelékenységet az ellicios technikdhoz képest

haromszorosara novelni, a fajlagos oldoszer fogyasztast kétharmad részére csokkenteni,
jobb kihozatallal és a megfeleld terméktisztasag biztositasaval. (/2. abra)
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12. abra
Az egyszerii eluciéval elérheté és az SMB kisérletek soran kapott
fajlagos adatok 6sszehasonlitasa
Termelékenység (P, mg/gperc) (1) Fajlagos oldészer felhasznalas (ml/mg A) (2)
1,2 1,6
1,44
N 1,2
038 - 1]
0,6 08
04 0,6
0,4
0,2 1 0,2
9 1 S O
Prep. SMB-6 SMB-10 SMB-12 SMB-14 SMB-15 SMB-17 SMB-18 Prep. SMB-6 SMB-10 SMB-12 SMB-14 SMB-15 SMB-17 SMB-18
HPLC HPLC
Kihozatal (%) (3) Tisztasag (%) (4)
100 100
98 99
96 98
94 97
92 96
90 95
88 94
86 93
84 92
82 91
80 90
Prep. SMB-6 SMB-10 SMB-12 SMB-14 SMB-15 SMB-17 SMB-18 Prep. SMB-6 SMB-10 SMB-12 SMB-14 SMB-15 SMB-17 SMB-18
HPLC HPLC

Figure 12: Comparison of specific capacity parameters of simple elution and SMB
experiments

Production rate P, (mg/g min)(1), Specific solvent consumption (ml/mg A)(2), Recovery (%)(3),
Purity (%)(4)

ESETTANUL,M{&N){ AZ SMB Ml"JK(‘)DESEN}Elg
DIAGNOSZTIZALASASARA ES SZABALYOZASARA

A szimulalt mozgdagyas miiveleti egység szabalyozdsat a nagyon lassu tranziensek
nehezitik meg. A miveleti egység tobbszintli dinamikaval rendelkezik: az elemi
folyamatok felett egy oszlopszintli viselkedés, majd e felett a ciklikus oszlopcsere
kovetkeztében egy rendszerszintli viselkedés jelenik meg. Mindez, kiilondsen
aszimmetrikus kapcsolasok esetén bonyolult felharmoénikusokat eredményez.

A tobbszintli dinamikat és a lass tranzienseket figyelembe véve, a pillanatnyi
valtozasok alapjan hozott gyors dontések végrehajtasaval nem oldhaté meg a rendszer
szabalyozasa. Az ilyen, szokdsos szabalyozéasi megoldas a tapasztalatok szerint a
miikddés oly mértékii megzavarasat eredményezi, aminek a végén mar csak a teljes
eluciot kovetd Gjrainditas segit.

A megoldast az jelenti, ha a rendszer diagndzisahoz ritkan vett és hosszabb
iddszakokra jellemz atlagmintakat vesziink és azokat pontos analitikai modszerekkel
mindsitjiik. Ezen tulmenden, az Osszes korabban végzett technologiai kisérlet, illetve
szimulalt m{kddés eredményét hasznositva egy olyan szakértéi adatbazist kell
kialakitani, amelyik fokozatosan ndvekvd ismeretek alapjan, egyre pontosabb
diagnosztizalast ¢€s szabalyozast tesz lehetdvé. A kovetkezOkben bemutatott
esettanulmany ennek a most késziilo rendszernek a 1ényeges elemeit illusztralja.

A 13. és 14. . abran az SMB egy pszeudo-staciondrius allapotanak diagnozisat
szemléltetjiik. Az 13. abran lathato, hogy mintegy 5 6ra miikddés utdn az extraktumban
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megjelenik a szennyezddés. A kilépd aram koncentracidja pszeudo-stacionarius allapotot
mutat, ugyanakkor a /4. abra tanulsaga szerint a kumulalt akkumulacié még tobb mint
egy nap mulva is, lasst valtozast jelez.

13. dbra
Az extraktum elszennyezdédése
0,25
0,2 1
8
S 0,15
0
O
b
E
g 0,1
5 —&—Extr A (3)
X
—l— Extr B (4)
0,05
0 T T T T
0 20000 40000 60000 80000 100000 120000

1d5 (sec) (1)

Figure 13: Contamination of the Extract
Time (sec)(1), Concentration (g/l)(2), A int the Extract(3), B int the Extract(4)

14. abra

A komponensek pillanatnyi és kumulalt akkumulacidja

=+=Cum. accum. B (6) |

=#=Cum. accum. A (5)

Inst. accum. B (4)

====|nst. accum. A (3)

‘s
\\§
he T YOO
0 et P IO r I T IO T I r T Trr et erersorerserteersreesrverereeey

0 20000 40000 60000 80000 100000
I1d6 (sec) (1)

o

Akkumulacio (g/g) [(in-out)/in]
(2)

Figure 14: Instant and cumulated accumulation of the compounds
Time (sec)(1), Accumulation (g/g) [(input-output)/input)](2), Instant accumulation of A(3),

Instant accumulation of B(4), Cumulated accumulation of A(5), Cumulated accumula-
tion of B(6)
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Ez a példa is jol illusztralja, hogy az egyes zonakban 1évé komponensek Osszegzett
mennyisége, valamint a kilép6 aramok rotacids id6lépésre atlagolt koncentracioi alapjan,
lehetéség nyilik a rendszer allapotat jellemz6 1ényeges ismérvek felismerésére.

Mindez Ugy valdsithatdé meg, hogy a 15. dbran bemutatott modon egy olyan
integralt modellt generalunk, amelyben 0sszegezzilk az SMB zoéndiban 1év6 oldat- és
szilardfazisbeli komponensek mennyiségét. Ezzel egyidejiileg szamon tartjuk a
kornyezetbdl belépd, illetve a kdrnyezetbe tavozo valamennyi aram rotacios idélépésre
atlagolt adatait, valamint a recirkulaciés d&ramok hasonlé jellemzdit.

15. abra

A diagnosztizalé és szabalyozé modell szarmaztatisa

NS NI\ & & J P 5L
N AL 72
=

A A

‘— ,’ - Ag, - -
X NETBREA %

3

Mya Mg

u V1=D+L,C,5,C1 0 /l V2=V1-E,CZ'B,CZ’A4 ‘ | V3=V2+F,C;5,C34 |

P,Qpp:0pa m R,Cre:Cra

Cr,8 = C38) CrA = C3a

E,Cep.Cen
Ce, = C1,8) Cea = Crar

Figure 15: The aggregation of the simplified diagnistic and control model

i the ordinal number of the spatial element 1-4: Zones, D: Eluent, P: , Rotation of the
packing”, Column switching,, E: Extract, F: Feed, R: Raffinate, c:liquid phase concentration, q
solid phase concentration, B: More retained compound, A: Less retained compound, m: mass
transfer, t: transportation, A: amount of the less retained compound, B: amount of the more
retained compound, Lower indexes: L: liquid phase, P: packing phase, A: less retained
compound, B: more retained compound, E: Extract, F: Feed, R: Raffinate, 1-4. zones, VI-V4:
flow rate in the respective zones

A diagnosztikai modell kialakitasdnak kovetkezo 1épése az, hogy az el6zbdek szerinti
aramok €s koncentraciok értékeléséhez fuzzy megitélési fiiggvényeket rendeliink. Ennek
megfelelden, egy koncentracio lehet példaul nulla, alacsony, kozepes, magas, illetve
allando, csokkend, vagy novekvd. Hasonlo fuzzy kritériumokat rendelhetiink az egyes
jellemzd aramokhoz, illetve az egyes zonakban jellemzd kumulalt mennyiségekhez is.
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Az elvégzett kisérletek, valamint szimulacios szamitasok alapjan, egy kiegészitd
szamitogépi program  segitségével automatikusan diagnosztikai  szabalyokat
generalhatunk az egyes esetekre.

A 13. és 14. abran lathato példa egy olyan esetet jellemez, amely akkor 1ép fel, ha
tul kevés eluens kerill a raffindtumba. Ezt arr6l ismerhetjiik fel, hogy a gyengébben
kotédé komponens koncentracidja ndvekszik az extraktumban. A diagnosztizald
szabalyt formalis nyelven a kdvetkezé modon irhatjuk le:

If (Cp y =nulla) A (T, , =4ll) A (S, =ndvekszik) A (Cp =4ll) A...

then Flux(D,R) = tal kicsi

If (Flux(D,R) = tal kicsi) A...

then (AV :=nagyobb (?lux(D, R)YAD=D+AV)A(R:=R+AV)
Amennyiben az elézéek szerinti diagnézis jellemzd, akkor a 16. dbra szerint
moddositanunk kell az eluens és ezzel 0sszhangban a raffinatum aramat. Ezt a szabalyt
formalisan a kovetkez6 Osszefiiggéssel irhatjuk le:
16. abra

A médositando atvezeté aram kijelolése

D Eluens recirkulacio

()

Oszlopok

Figure 16: Selection of the complete flux route to be modified

Eluent recycle(l), Columns(2), 1-8: Columns, 1-4: Zones, D: Eluent, E: Extract, F: Feed, R:
Raffinate, c: concentration, B: More retained compound, A: Less retained compound, m: mass
transfer, t: transportation, A: amount of the less retained compound, B: amount of the more
retained compound, Lower indexes: L: liquid phase, P: packing phase, A: less retained
compound, B: more retained compound, E: Extract, F: Feed, R: Raffinate, 1-4: zones
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A javasolt valtozas megvaldsitasanak az SMB mikodésére gyakorolt hatasat a /7. abrdan
szemléltetjiik. Az abra tanisaga szerint, rdvid tranziens utan a rendszer egy megfelelo 1;j
munkapontra all at.

17. abra
A javasolt valtozas megvalositasanak hatasa
0,25

< 0,2
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Figure 17: The effect of realization of the suggested change
Time (sec)(1), Concentration (g/1)(2), A in the Extract(3), B in the Extract(4)
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