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Restimee

Limmastikhappe taaskasutussiisteemi juhtplaadi prototiiiibi loomine

Lammastikhappe taaskasutuse jaoks puuduvad viiksematele mahtudele sobivad lahendused ja
selle tottu kasutatud ldmmastikhape neutraliseeritakse. Bakalaureusetod raames tegeletakse
lammastikhappe vaakumdestillatsioonil pdhineva regenereeriva siisteemi juhtplaadi prototiiiibi
loomisega. T60 teoreetilises osas tuuakse vélja siisteemi eritingimused ja kirjeldatakse, kuidas
nende tingimustega arvestatakse. T60 praktilises osas loodi juhtplaadi prototiiiip, mis jélgib ja

kontrollib vaakumdestillatsioonindus toimuvat ning suhtleb siisteemi erinevate osadega.

CERCS: TI20 Siisteemitehnoloogia,arvutitechnoloogia; T125 Automatiseerimine, robootika;

T170 Elektroonika; T350 Keemiatehnoloogia ja -masinachitus;

Mirksonad: automatiseerimine, elektroonika, limmastikhape



Abstract

Creation of a mainboard prototype for a nitric acid recovery system

There are no suitable solutions for recycling smaller volumes of nitric acid, which typically
results in the neutralisation of the used nitric acid. The bachelor's thesis deals with the creation of
a prototype mainboard for a nitric acid vacuum distillation based regenerative system. The
theoretical part of the thesis outlines the special conditions of the system and describes how these
conditions are accounted for. In the practical part of the study, a prototype mainboard was
created, which monitors and controls what is happening in the vacuum distillation vessel and

interacts with different parts of the system.

CERCS: T120 Systems engineering, computer technology; T125 Automation, robotics, control

engineering; T170 Electronics; T350 Chemical technology and engineering

Keywords: automatization, electronics, nitric acid
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Liuhendid, konstandid, moisted

Destillatsioonindu - mahuti, milles toimub destillatsioon [1, 1k 4]

EMI - elektromagnetiline interferents

IC - integraalliilitus (inglise integrated circuit)

I/O - sisend/véljund

MCU - mikrokontroller (inglise Microprocessor Unit)

PCB - triikkplaat (inglise printed circuit board)

PT100 - plaatina termistor

RTOS -reaalajaline operatsioonisiisteem (inglise Real-time operating system)
TTL - transistor-transistor loogika (inglise Transistor-Transistor Logic)

UART - jadaport (inglise Universal Asynchronous Receiver Transmitter)
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1 Sissejuhatus

Lammastikhape on iiks maailmas enim kasutatavaid happeid. Iga aasta toodetakse pea 60
miljonit tonni ldmmastikhapet [2]. Kontsentreeritud ldmmastikhapet kasutatakse metallide
oksiidatiivsel soovitamisel, mille kdigus hakkab vihenema lammastikhappe kontsentratsioon [3].
Metalli ioone sisaldav ja vdhenenud kontsentratsiooniga ldmmastikhappe lahust késitletakse
ohtliku ja kasutu jddgina ning see neutraliseeritakse. Neutraliseerimise protsess on kulukas ja
tekkivad jddgid looduskeskkonnale koormavad. Selle asemel, et vihenenud konsetratsiooniga

lammastikhappe jadk neutraliseerida, on mdistlik hape eraldada ja suunata taaskasutusse.

Ténapdeva to0stuses on viiksemas mastaabis ldmmastikhappe regenereerimine véhe levinud,
kuna sobivad seadmed puuduvad. Suuremas mastaabis ldmmastikhappe regenereerimise

lahendused on olemas, kuid valmistatakse igale kliendile eritellimusena [4].

Bakalaureusetod on osa projektist, milles voetakse aluseks uus metoodika l&dmmastikhappe
taaskasutuseks (vaakumdestillatsiooni meetod), mis vorreldes teistega meetoditega on ohutum ja
odavam. Vastavalt eeltoodule luuakse antud bakalaureusetdd raames juhtimisplaat, mille abil

saab HNOs regenereerimise protsessi automaatselt kontrollida ja juhtida.


https://www.zotero.org/google-docs/?x06JR1
https://www.zotero.org/google-docs/?RLwRnN
https://www.zotero.org/google-docs/?rSp3MW

2 Lammastikhappe jadkide taaskasutamine

2.1 Lammastikhappe jaakide teke

Metalli ja happe vahelisel reaktsioonil tekivad metallide soolad, osa happest laguneb ja
eelnevatest loputusvannidest kantakse koos detailidega kaasa happevanni loputusvett. Eelnevast
tulenevalt saab jareldada, et kasutatud hape saastub metalli sooladega ja lahjeneb ning ei sobi
16puks enam metalldetailide puhastamiseks. Sellise jddkhappe HNO: sisaldus on tiiiipiliselt

40-50 massi-% . Toodud andmetest ilmneb, et algsest happest on &ra reageerinud liksnes 20-30%.

Kéesoleval ajal on tavaks selline vana happelahus eemaldada ja uus kasutusele votta. Kuna
happelahust ei tohi reovette puhtal kujul suunata, tuleb happelahus neutraliseerida pH vahemikku
6.0 kuni 9.0 [5]. Neutraliseerimisel kasutatakse NaOH lahust, mis on tootmisprotsessi

vaatevinklist tdiendav kulu.


https://www.zotero.org/google-docs/?qR8SFB

2.2 Siisteemi uildine toopohimote

Joonis 1. Vaakumdestillatsiooni aparatuur

Joonisel 1. on nédha jargnevad vaakumdestillatsiooni aparatuuri osad :

. destillatsioonindu;
. jahuti;

. vastuvotja;

1

2

3

4. vaakumpump;
5. kriiostaat;

6

. termostaat.
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Joonisel 1. vilja toodud seadmed ja anumad on vajalikud vaakumdestillatsiooni protsessiks.
Tegemist ei ole tavalise laboritehnikaga vaid pooltddstusliku prototiiiip seadmega. Termostaat
kuumutab destillatsioonindu veesargis ringlevat kuumutusvedelikku (vesi). See toob kaasa
destillatsioonindus asetseva happe temperatuuri tdusu soojusiilekande tottu. Kriiostaat on vajalik
jahutusvedeliku (vesi) jahutamiseks. Jahutusvedelik suunatakse jahutisse ja seal toimub
happeaurude kondenseerumine ning destillaat koguneb vastuvotjasse. Vaakumpump voimaldab

rohku alandada, mis omakorda langetab keemistemperatuuri.

Automatiseerimise protsess on jaotatud pohisiisteemiks (juhtplaat) ja selle alamsiisteemideks
(reservuaaride monitoorimissiisteem ja liilitussiisteem). Modulaarsus on vajalik siisteemi
diinaamilisuse tagamiseks (kergesti edasiarendatav ja timber tehtav). Niiteks vajaduse tekkel
saab vaakumdestillatsiooni aparatuuri iimbritseva keskkonna monitoorimissiisteemi lihtsasti

umber disainida.

Katkestuzsed

i He;ervgagnde

¥ monitoorimisplaat
)
[ 2]

Juhtplaat e

= o]
Lh

"f“ 3 Lulitusplaat

Temperatuur ja

juhtivus

Joonis 2. Siisteemi modulaarsus ja juhtplaadi roll
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Joonisel 2 on kujutatud juhtplaadi suhtlemis ja andmehdive skeem. Juhtplaat kogub
informatsiooni rohu, katkestuste ja temperatuuri ning lahuse juhtivuse (neid andmeid kogutakse

koos) kohta. Andmevahetus teiste plaatidega toimub RS485 standardi abil.

Reservuaaride monitoorimisplaadi abil kontrollitakse piisava ruumi olemasolu mahutites enne
vaakudestilatsiooni alustamist. Liilitusplaat on vajalik juhtplaadilt saadud kiskluste tditmiseks.

Juhtplaadil hakatakse liilitama solenoidklappe, mille {ilesanded on jargnevad:

e Lihtehappe sissevott (tdhistatud 1.1);

Taasdestilleerimisele mineva happe sissevott (tdhistatud 1.2);

Vee sissevott (tdhistatud 1.3);

Neutraliseerimisse suunav (tdhistatud 2.1);

Taasdestilleerimisele suunav (tihistatud 2.2);

Saadusesse suunav (tdhistatud 2.3);

Vaakumpumbaga iihendust kontrolliv (tihistatud 3.1);

Kogumine/vastuvott (tdhistatud 4.1);

Vilisdhuga iihendav (tdhistatud 4.2);

Aravoolu kontrolliv (tdhistatud 5.1).
Lisaks hakatakse juhtplaadil abil lillitama jargnevaid releesid seadmete to6lepanekuks:

e Vaakumpump;
e Kriiostaat;

o Termostaat.

Juhtplaadil on vodimalus vastu votta katkestusi. Antud funktsionaalsus on loodud
tulevikkuvaatavalt, nditeks vOib osutuda vajalikuks iimbritseva keskkonna monitoorimine
lammastikhappe lekete tuvastamiseks. Nii saab tdiendada siisteemi uute ohutuse kontrolli

voimalustega.

12
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Taasdestilleerimisele

Joonis 3. Vaakumdestillatsiooni automatiseerimise funktsionaalne diagramm

Joonisel 3 on kujutatud erinevate liilituste, andmehdive ja juhtplaadi osa. Juhtplaat saab

informatsiooni vaakumdestilatsiooninduga iihendatud sensoritelt, milleks on vaakumsensor,

juhtivuselektrood ja termistor. Saadavate andmete jérgi otsustatakse millal algoritmis jirgmisesse

sammu litkuda ja kohandatakse jargmisse faasi suunavad tingimused timber (keemistemperatuur

sOltub rohust). See tagab algoritmi diinaamilisuse erinevate olukordade tekkel.
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2.3 Funktsionaalsed nouded

Riistvaralised ndouded saab jaotada kaheks peamiseks osaks. Siisteemi osad, mis puutuvad

happelahusega kokku ja mis ei puutu.

Happelahusega kokkupuutuvad silisteemi osad peavad olema materjalist, mis ei degradeeru,
sdilitaksid funktsionaalsuse ja korrektsuse. Siisteemi tingimused on ddarmuslikud. Tuleb arvestada
ligikaudu 10 M (Molaarse) happelahusega, mille temperatuur v3ib ulatuda maksimaalselt 95°C.
Hetkel puuduvad standardsed lahendused sensorite ja kraanidega, mis peaksid vastu nii

ekstreemsetele tingimustele [5] [6].

Happelahusega mittekokkupuutuvad osad peavad eelkdige olema modulaarsed. Modulaarsus
tagab siisteemi eri osade mugava laiendamise vdimaluse. See tdhendab, et pole vaja kogu
elektroonika plaati imber teha, kui leitakse viga néditeks reservuaaride monitoorimise plaadil. Sel

viisil andmevahetusprotokollid jadvad samaks.

Maailmas on suur kiibipuudus, mis voib jouada taastumisfaasi alles 2023 aastal [8]. Suur
ndudlus on tdstnud kiipide hinda markimisvéarselt ja tihti saab vajalikke komponente kétte alates
aastast 2025 [9]. Seetdttu tuleb siisteemi loomisel silmas pidada komponentide saadavust ja

hinda.

Realses siisteemis on vahemaad erinevad laboris lilesseatud siisteemist. Tuleb eeldada, et distants
siisteemi osade vahel voib olla kuni 50m (varuga), andmesiinil ei tohi signaal kaduma minna.

Uhtse kommunikatsiooniprotokolli kasutamine on vajalik siisteemi lihtsustamiseks.

14
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3 Too eesmark

To0 eesmark on:

e Luua vaakumdestillatsiooni siisteemi haldamiseks juhtplaat, mis:

O

o

o

o

o

voOtab vastu sensoritelt rohu, temperatuuri ja elektrijuhtivuse andmeid;
suudab kuvada ja edastada informatsiooni siisteemi kohta;

otsustab vastavalt juhtimisalgoritmile;

edastab vastavalt juhtimisalgoritmile juhtimissignaale;

on kergesti laiendatav.

e Programmiloogika loomine ja esmane testimine.

Loodavad lahendused peavad arvestama silisteemi ekstreemseid tingimusi, korgeid

ohutusele ja tagama vOimaluse edasiarenduseks.

ndudeid

15



4 Metoodika

Metoodika saab jaotada kolmeks suuremaks osaks:

1. Andmehdive;
2. Juhtplaadi arendus;

3. Tarkvaraarendus;

4.1 Andmehoive siisteemi iseloomustavatelt

sensoritelt

Andmed, mida on vaja koguda destillatsioonindus olevate tingimuste kohta:

e Elektrijuhtivus;
e Temperatuur;

e Rohk.

Elektrijuhtivuse mddtmine on vajalik happelahuse nivoo tuvastamiseks destillatsioonindus. Seni
kuni juhtivuselektroodi kontakte vahel puudub vedelik on juhtivus praktiliselt null. Vedeliku
nivoo toustes saabub hetk kui kontaktide vahel on vedelik ja sellisel juhul juhtivus tduseb
suurusjarke. Happelahuse nivoo tuvastamine annab juhtplaadi algoritmikale sisendi, millal
litkuda jdrgmisesse etappi. Lisaks aitab juhtivuse méddramine tuvastada, milline lahus on
siisteemis. Erinevad lahused omavad erinevat juhtivust. See annab siisteemile tdiendava

voimaluse kontrollimiseks, kas ollakse diges etapis.

Temperatuuri jdlgimine on vajalik vaakumdestillatsiooni protsessi monitoorimiseks. Temperatuur
annab tagasisidet, mis etapis on vaakumdestillatsioon. Selle pdhjal saab otsuseid vastu votta,

milline solenoidklapp avada.
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Rohu jilgimine on vajalik, et koguda tapselt etteantud koostisega destillaadi fraktsioone Gigetel
temperatuuridel Kindla koostisega happe keemistemperatuur sdltub réhust, mida madalam on
rohk seda madalamal temperatuuril vastav vedelik keeb. ROhu viirtustega tuleb arvestada
otsuste vastuvotmisel. Vaakumdestillatsiooni siisteemi t66rohk soltub iihenduskohtade
tihendatuse méérast ehk leketest ja vOib seega siisteemi lahtitihendamise eelselt ning taas kokku

monteerimise jargselt erineda.

Eksperimentaalsed andmed niitavad, et sensorid peavad vastu pidama 10 M happele. Sensorite
andmestik ei tohi hakata ajas triivima ehk anda ebausaldusvddrseid andmeid. Kontrollimaks

signaal triivi puudumist viidi 1dbi eksperiment.

4.1.1 Juhtivus

Juhtivuse andmestiku kéttesaamisel on vajalik arvestada skaleeritavusega. Kuna siisteemi
olulisteks osadeks on reservuaarid, mille tdituvust tuleb monitoorida, on mdistlik kasutada

ithesuguseid sensoreid ja juhtivuselektroode.

Juhtivuselektrood, mida prototiilibis kasutati, on DJS-1C Conductivity electrode (platinum
black). Andmelehe jirgi on selle cell constant = 1 +- 0,2, mddtepiirkond 2-20000 uS/cm ja
kalibreerimislahus 0,01 M kaaliumkloriidi lahus [10].

Modtmistel tuleb kasutada vdimalikult madalat pinget ja vahelduvvoolu. Madal pinge on vajalik
elektrokeemiliste reaktsioonide é&rahoidmiseks [11]. Vahelduvvoolu kasutamine vélistab
elektrokeemiliste reaktsioonide toimumise elektroodi kontaktpindadel. Kui kasutada alalisvoolu,
hakkavad laengud plaatinast kontaktpinna juurde akumuleeruma - see mdjutab mddtetdpsust.
Modtepinna reageerimine on tingitud alalisvoolu poolt esile kutsutud elektrokeemilisest

protsessist, kus ajapikku hakkab plaatina reageerima happes olevate ioonidega [12].

Vahelduvvoolu tuleb kasutada vdimalikult optimaalset sagedust, mis on vajalik véltimaks muude
keemiliste protsesside miira. Lisaks aitab see véltida mahtuvuslikku takistust [13, Ptk 10].

Joonisel 4. on ndha eksperimentaalsed andmed erinevate sageduste moju impedantsile ja
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reaaltakistusele.

Kasutades elektrokeemia tddjaama BioLogic BP-300 tehti mddtmised

vahemikus 1IMHz — 1Hz, koguti kokku 30 andmepunkti ja kasutati pinget 0.1V.

4m{Z)/Ohm

2.00E+2
x
1.50E+2
X
1.00E+2 7.50E-1 A
X 5.00E-1 60kHz v AkHZ
E  250E4 e
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x T 2508 [
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-5.00E+1
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LS E S EEE
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Joonis 4. Niivtakistus ja realtakistuse suhestumine

Jooniselt 4 on ndha korge sageduse vajadus juhtivuselektroodilt andmete kogumiseks. Mida

madalam on sagedus, seda rohkem mdjutavad difusiooniprotsessid signaali. Kuid ka liiga korge

sagedus ei ole hea, sest modtevead hakkavad suurenema ja modtetulemust mojutavad

ithendusjuhtmete elektrilised omadused. Baseerudes mddtmistele ja kirjanduse on optimaalne

sagedus 20-50 kHz ringis [14].

Pidades silmas eeltoodud kriteeriumeid ja temperatuuri jdlgimise vajadust, kasutati juhtivuse

monitoorimiseks Analog Devices EVAL-CN0359-EB1Z (edaspidi EB1Z). Teised alternatiivid
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olid EVAL-CN0349-PMDZ (edaspidi PMDZ) ja juhtivuse mdotmise plaadi isetegemine. Kuigi
PMDZ vastab siisteemi kriteeriumitele, puudub see tarnijate laost. Siisteemi isetegemine olnuks
omaette 10putdd véiriline ja komponentide kittesaadavuse piirangud oleks veelgi raskendanud

selle loomist ning eelnevast tingituna sellest loobuti.

4.1.2 Temperatuur

Vaakumdestillatsiooni aparatuuri olemasolev kasutajaliides omab funktsionaalsust ndidata
temperatuuri. Temperatuuri védrtus périneb reaktori seest, kus asub PT100 termistor. Termistor
tagasisidestab end takistuse ndol. Juhtivuse andmestiku saamiseks kasutatakse EB1Z plaati,

millel on lisaks funktsionaalsus temperatuuri jélgimiseks.

Suhtlemiseks kasutab EB1Z RS485 standardit. Sellega tuleb arvestada elektroonika disainis.

4.1.3 Rohk

Rohu andmestiku saamisel on kdige komplitseerivamaks ndudeks vastupidavus ligi 10 M
lammastikhappe lahusele ja selle aurudele. Kommertsiaalselt pakutav valmisolev lahendus on

Vacuubrand DCP 3000 + VSP 3000 kombinatsioon [15].

Suhtlemiseks kasutab DCP 3000 + VSP 3000 RS-232C suhtlusprotokolli. Sellega tuleb arvestada

elektroonika disainis.
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4.2 Juhtplaadi arendus

Stisteemi korpus disainiti kasutades SOLIDWORKS tarkvara (versioon 2020) [16] ja

elektroonikadisain on tehtud Circuitmaker (versioon 2.1) tarkvaras [17].

4.2.1 Mikrokontrolleri valimine

Mikrokontrolleri t66 tilesandeks on:

e koguda andmeid destillatsioonindust;

e juhtida vaakudestillatsiooni protsessi;

e saata informatsiooni liilitusplaadile;

e andmetootlus;

e saada informatsiooni reservuaaride taituvuse kohta;

e kuvada ja saata informatsiooni vaakudestillatsiooni ndus olevate tingimuste kohta.

Temperatuur, juhtivus ja rohk - need on vajalikud parameetrid vaakumdestillatsiooni protsessi
jalgimiseks. Neid andmeid koguvad sensorid kasutavad kas RS232 v6i1 RS485 standardit
andmete edastamiseks. Andmete vastuvotmiseks tuleb esmalt muuta nad mikrokontrolleri jaoks
mdistetavasse formaati, milleks on UART. RS485 ja RS232 poolt kasutatav pinge on liiga korge

mikrokontrolleri jaoks.

Reservuaaride tédituvuse ja destillatsioonindus olevate tingimuste kuvamiseks on vaja GPIO
voimekust mikrokontrolleril. Reservuaaride tédituvuse kohta saadakse informatsioon
reservuaaride monitoorimisplaadilt viigule. Kui viik on madal (pinge puudub viigul) on
reservuaarid tditunud ja vastupidisel korral tiihjad. See ldhenemine loob tdiendavad voimalused
reservuaaride monitoorimisplaadiga suhtlemisel. Kui toitepinge peaks kaduma on viik

normaalolekus madal ja siisteem seelidbi ohutum.

Destillatsioonindus olevate tingimuste kuvamiseks on vaja GPIO olemasolu nihkeregistritele

andmete edastamiseks.
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Vaakumdestillatiooni protsessis on tdhtis tdpne ajastus. Tuleb tuvastada kui kaua mingi protsess
kestab ja millal on mingi mddtmine tehtud (saadud sensorist andmestik). Lisaks on vaja teha
teatud otsused, infoedastamised jms maédratud intervallide tagant. Kodige selle vOimalikuks
tegemiseks ja lihtsustamiseks on maistlik kasutada RTOSi. RTOSi spetsiifilised funktsioonid
nditeks "MUT"ual "EX"clusion" aitavad kaitsta koodi kriitilisi muutujaid. Seega peab olema

mikrokontrolleril RTOS tugi.
Eeltoodud pdhjustel on mikrokontrollerile seatud nduded on jargnevad:

e Vorgutugi;

e Toetab RTOS;i;

e Vihemalt 2 UART viiku;
e Vihemalt 10 GPIO;

Kuna mikroprotsessori ja sellele eraldi vorgumooduli lisamine loob ebavajaliku lisakeerukust on
moistlik seda viltida ja kasutada mikrokontrollerit, kuhu on vorgutugi sisse integreeritud. Seega
vorgutoe ndude tditmiseks on mdistlik kasutada valmis mikrokontollerit, mis sisaldab endas

mikroprotsessorit ja sellega liidestatud antenni.

Mikrokontrolleri kasutusjuhend, dokumentatsioon ja tehniline tugi peavad olema olemas ja
kvaliteetse sisuga. Eeltoodute olemasolu vihendab mikroprotsessorile elektroonika silumisele
kuluvat aega ja muudab ka koodi silumise kergemaks. Lisaks peab olema mikrokontroller

kergesti kéttesaadav.
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Vastavalt nduetele on all tabelis vélja toodud erinevate variantide vaheline vordlus :

Mikrokontrolleri nimetus ESP-12F [18] ESP-WROOM-32 [19]
WIFI kiip : ESP8266 ESP32

Maksimaalne taktsagedus: 160 MHz 240 MHz

Hind : 1.33 € [20] 2.83 €[21]

UART viikude arv : 1 3

GPIO arv : 9 22

Flash milu suurus : 32 MB 16MB

RTOS toetus : Jah Jah

Tabel 1. Vordlus mikrokontrollerite vahel.

Baseerudes iilaltoodud nouetele valiti ESP-WROOM-32 mikrokontroller.

4.2.2 Uldine elektroonika disain

Nagu andmehdive peatiikis vélja toodi, siis varasemalt kasutatakse infovahetuseks RS485
standardit, erandina ka RS-232C. Molema puhul tuleb saadav ja edastatav info teisendada
mikroprotsessori jaoks TTL UARTiks - parimaks lahenduseks on kasutada RS485 to UART
IC’d. Nouded selle ICle on jargnevad :

e Andmevahetuskiirus vidhemalt 115200 baud;
e Vdimeline infot vastu votma ja saatma;

e Voimalikult kvaliteetne dokumentatsioon.

Kodikidele nouetele vastavaks ja voimalikult odavaks komponendiks osutus MAX485CSA+T
[22]. Seda IC kasutatakse edaspidi koikide teiste RS485 lahenduste puhul.
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RS232-C puhul on nduded samad, mis eelmisel. Valituks osutus MAX202IDWR [23] selle
sobivuse ja kittesaadavuse pdhjal. Loputdd praktilise tegevuse ajal ei saadud vaakumsensoriga
labi RS232C standardi suhelda kuna vaakumsensor ei olnud saabunud ning juhtplaat loodi
tulevikku silmas pidades. RS-232C sidestakse juhtplaadiga kasutades USB Mini pistikut. USB

mini osutus valituks parema tookindluse tottu.

Kboigi eeltoodud komponentide signaalid, mis on iihendatud MCUga tuli digitaalselt isoleerida.
Digitaalne isoleerimine hoiab &ra kogu siisteemi hdvimise lihe alamsiisteemi riknemisel. Lisaks
MCU GPIOga tihendatud digitaalsed isoleeritud signaalid hoiavad d&ra MCU hévimise/restardi
tegemise pinge tousu puhul(>3.3V). Digitaalsete isolaatorite abil saab muuta CMOS loogika
TTL loogikaks. Digitaalse isoleerimise jaoks kasutati t60s IC ISO7221AD [24], mis on
kahesuunaline digitaalne isolaator. Digitaalse isoleerimise jaoks tuleb isoleeritav pool panna
eraldi toiteallikale. Selleks valiti ROE-1205S [14, lk 12], mis on DC/DC tiiipi konverter.
Konverteeritakse 12V DC — 5V DC, mis on digitaalse isolaatori toitepinge. ROE-1205S
maksimaalne véljundvool on 200mA, mis sobiv digitaalse isolaatori ja RS485 to TTL UART IC
toiteks. Katkestuste monitoorimiseks kasutati i{ihesuunalist digitaalset isolaatorit nimega

MAX22245BAWA.

Juhtplaadil asetsevaid 7-segmendilised LED ekraane juhitakse jadasse iihendatud nihkeregistrite
abil. Nihkeregistrite kasutamine aitab kokku hoida mikrokontrolleri I/O’de arvu. 7-Segmendilisel

LED ekraanil hakatakse esitama temperatuuri vaakudestilatsioonindus.
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Joonis 6. Teise polvkonna triikkplaadi viljanigemine.
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Joonisel 6. kujutatud triikkkplaadil on numbritega tahistatud jargnevad komponendid ja tdhtsamad

sisendid/viljundid:

—

GND;

+12V sisendpinge;

+5V pingeregulaator - LD1117S50TR;
+3.3V pingeregulaator - LD1117S33TR;
Nihkeregister - 74HCT4094;
Analoogliiliti - TS5A3154DCUR;
Mikrokontroller - ESP-WROOM-32;
Schottky diood;

A e A o B

Programeerimise/taasldhestamise nuppud;
. RS485 vastuvdtja/saatja - MAX485CSA+T;
. Kahesuunaline digitaalne isolaator - ISO7221AD;
. Uhesuunaline digitaalne isolaator - MAX22245BAWA+;

—_— e =
w N = O

. 12V — 5V digitaalset isoleeritud pingeallikas - Recom Power ROE-1205S;
. RS232 vastuvdtja/saatja - MAX202IDWR;

—_
[V I SN

. Programmeerimisliides;

—
[©))

. Sisend/véljund juhtimisplaadiga suhtlemiseks;

—_
~

. Reservuaaride plaadilt informatsiooni saamiseks;

—
o0

. Eesmérk selgumisel vaakumdestillatsiooni aparatuuri edaspidises arengus;

—_—
\O

. Sisend/véljund EB1Ziga suhtlemiseks;

20. Sisend/vidljund vaakumsensoriga suhtlemiseks.

Loodi kaks pdlvkonda triikkkplaate. Teise pdolvkonna trikkkplaadi eelised on: a)vdiksemad
modtmed; b) parem vastupidavus EMI’le; ¢) monest komponentidest moddahiilimise
voimalus(inglise bypass); d) korpusele sobilikum disain; e) parandati esimese pdlvkonna

triikkplaadi vead.

Loodud elektriskeemi ja vasekihid leiab Lisa 1 ja Lisa 2 toodud joonistelt..
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Vorreldes esimese pdlvkonna plaadiga suurendati EMI'le vastupidavust teises generatsioonis: a)
kondensaatorite lihemale asetamisega komponentidele; b) lisati maandatud lébiviike signaali

labiviikude juurde; c) vasekihtide virn tehti imber (inglise layer stack) [25].

Juhtplaat to6tab 12V sisendpingega. Sisendpinge loomiseks kasutatakse Mean Well toiteplokki,

mille voimsus on 35W [26]. Toiteploki vdimsus on varuga.

4.2.3 Muu elektroonika ja korpuse arendus

Korpuse arendus oli vajalik toiteploki, elektroonikaplaadi jms seadmele kinnitamiseks. Korpuse
disain peab olema modulaarne ja vdimaldama ilma timbertegemisteta tdiendada. Lisaks peab
olema tsentraalne ohutusnupp, mis liilitab kogu siisteemi vilja. Selleks kasutatakse normaalselt
suletut liilitit. Liiliti aktiveerimisel tihendatakse lahti toide toiteplokilt ja stisteemi t60 seiskub -

muudab siisteemi ohutumaks.

3D printimiseks jaoks pidi olema voimalikult vdhe tileulatuvusi ja olema suur tugipind millelt

korpuse osi printida. See annab parima sobivuse ja loodi jirgnev joonisel 7. kujutatud disain:

Joonis 7. Loodud korpus koos paigaldatud juhtplaadiga
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Rohkem informatsiooni korpuse modulaarsuse kohta leiab peatiikist Lisa 3 toodud joonistelt..

Proto-liilitusplaadi arendus oli vajalik vaakumdestillatsiooni algoritmika testimiseks. Kuna
vaakumdestillatsiooni aparatuuri jaoks pole hetkel saabunud piisavas koguses solenoidklappe on
tarvilik testplaat, millel hakatakse liillitama LEDe. LEDide siittimine/kustumine on hea
indikatsioon sellest, kas teatud liilitus on toimunud v&i mitte. Joonisel 8. kujutatud

solenoidklappi vaadates ei ole voimalik aru saada, kas see on avatud vai suletud.

Joonis 8. Solenoid Kinnises olekus.

Proto-liilitusplaadi infovahetus toimub RS485 standardit kasutades. RS485 muudetakse
UARTiks UART TTL - RS485 konverter mooduli abil [27]. Saadud informatsiooni pohjal
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pannakse pdlema voi kustutatakse LEDe. Joonisel 9. on vilja joonistatud lihtsustatud skeem

testplaadi elektritihendustest.

W
TX A
GND RS4835 + 5V board GND
28
=
|

Joonis 9. Informatsiooni kittesaamine arduinosse ja viikude kiilge ithendatud LEDid
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Joonis 10. Valminud proto-liilitusplaat

Joonisel 10. on tdhistatud numbritega :

1. RS485 to UART TTL moodul;
2. Arudino nano;
3. Uhendused LEDidega.

4.3 Tarkvara arendus

Tarkvara loodi Arduino programmeerimiskeskkonnas (versioon 1.8.19) [28], millele on lisatud
ESP32 liides (versioon v2.0.3 ) [29]. ESP-WROOM32 programmeerimiseks kasutati UART to
TTL programmaatorit, mis ithendati viigupeadega mikrokontrolleri korval. Mikrokontrolleri
programmeerimisreziimi panekuks on vajalik triikkplaadil asetsevate nuppude korrektne vajutus.

Esmalt tuleb alla vajutada L2 ja seejdrel L1 nupp (vaadata triikkplaadi skeemi).
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4.3.1 Vaakumdestillatsiooni protsessi algoritm

Antud bakalaureuset6d raames oli vaja luua vaakumdestillatsiooni protsessi juhtiv juhtplaat, siis
ennekdike on téhtis teada kuidas vaakumdestillatsiooni protsess toimub. Millal mingid saadused
tekivad, kui kaua mingi protsess toimub jne. Alltoodud algoritmi vooskeemiga on viljatoodud :
a) vaakudestillatsiooni etapid; b) otsustuskohad; c¢) tehtavad liilitused ja d) ooteajad. Tehtavad
solenoidklappi liilitused on mérgitud jargnevas formaadis "solenoidklapi number, seisund (Kinni

voi Lahti)." Solenoidklappid on liilituse funktsionaalsuse pdhjal tdhistatud jérgnevalt:

e 1.1 - Lahtehape;

e 1.2 - Taasdestileerimise minev hape;
e 1.3-Vesi;

e 2.1 - Neutraliseerimisse;

o 2.2 - Taasdestileerimisse;

e 2.3 -Saadus;

e 3.1 - Vaakumpump;

e 4.1 - Kogumine/ Vastuvott;

e 4.2 - Atmosfair;

e 5.1- Aravool;

Parema ettekujutuse saab solenoidklappide ja nende seisundi kohta kolmandast alapunktist

jooniselt 11. Vaakudestillatsiooni protsessi algortim on jargnev:
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TRUE

Kas reservaanides on pisavall ream?

FALSE

s ceslileenmiselhe minevateppe g

-

VOIMALUS 1

on piisavall

Kas musta happelahuest on plisawal

TRUE

7

VOIMALUS 2

1. Tuhjendamine:
1.* kinni
21L
41L
41K
Flaretnda kriloctaas, mrmockas
18 vaskumaump

FALSE TRUE

5 minutit maadunud

2. Pesu
1.3L
2% kinmi
3L
5.1 kinni

ELELE]

dndl

3. Ohusisselase
1K
41L

/é_

45174

3 minutit moadunud

4. Pesu lopp
2.1 Kinni
51L
211

5 minutit moadunud

4. Pesu lopp
2.1 Kinni

1L
211

Joonis 11. Vaakumdestillatsiooni protsessi algoritm 1/2
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VOIMALUS 1

b Taas destileerimisele
JATK mineva happe
sisselaskmine

1K
2K
4.1L
3L
1.2L

dnul

6. Juhtivuse teke ja
destillatsiconi algus
1*K

Ternperatwur ja rihk Sige 7

7. Destillatsiooni lopp
21L
51
41L

VOIMALUS 2

5. Happejaagi
sisselaskmine
51K
2*K
4.1L
3L
11L
E. Juhtivuse teke ja
destillatsiooni algus
1*K

emperaluur ja rohk Gige 7

3571v4d

35714

.1l frakisicon
27K
41L
42K

3574

9.1l fraktsiooni 15pp
41K
42 L
22L

57174

5 mnanutit mabdunud

TRUE

11. Valjalilitamine ja
lahendamine
1*K
21L
31K
42K
51L
Wiljalllitada krilostaat,
termostaat
ja vaakumpump

| |

Joonis 12. Vaakumdestillatsiooni protsessi algoritm 2/2
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Lihtsustatuna joonistel 11-12 kujutatud algoritm toimib jargnevalt. Kontrollitakse kas
vastuvotjaga iihendatud reservuaarides on piisavalt ruumi ja hapet mida destilleerida. Kui on, siis
pestakse destillatsioonindu esmalt puhtaks (eelnevast destillatsioonist vois jddda sade pdhja).

Vastavalt, millist hapet destilleeritakse jaotub algoritm kaheks :

e Kui destilleeritakse happejadki, kogutakse fraktsioone happejiigile spetsiifiliselt.
e Kui destilleeritakse taas destilleerimisele minevat puhast hapet, siis algoritm toimib

sellest 1dhtuvalt.

Mbdlemad harud 10petavad oma t60 sama moodi. Liilitatakse vélja masinad ja ldhtestatakse.

Antud algoritmi pohjal on kirjutatud programm vaakumdestilatsiooni juhtimiseks.

4.3.2 Andmehoive

Eeltoodud algoritmist on néha, et teatud etappidesse edasiminekuks on vaja temperatuuri, rdhu ja

juhtivuse andmeid. Kuna hetkel ei ole vaakumsensor saabunud, siis selle osaga ei tegeleta.

Destillatsioonindust temperatuuri ja juhtivuse informatsiooni kéttesaamiseks on vajalik EB1Z
plaadilt informatsiooni kiisida [30]. Selleks tuleb saata EB1Z plaadile jargnev kirje "15 poll/n" ,
kus 15 tdhistab EB1Z plaadil médratud aadressi, poll kdsku mida téita ja /n kisu I6ppu. Seepeale
tagastatakse informatsioon kogu plaadi seadistuste kohta. T66 jaoks vajaliku informatsiooni leiab

algusega "TEMP:" ja "conductivity:".

4.3.3 Suhtlus proto-liilitusplaadiga

Suhtlemiseks proto-liillitusplaadiga kasutatakse RS485 standardit. Mikrokontrolleri jadaport2
(Serial 2) on iihendatud 1ibi analoogliiliti UART to RS485 IC kiilge. Mikrokontrolleri poolt
saadetav andmestik peab olema proto-lilitusplaadile arusaadavas formaadis. To6s loodud
programmi pdhjal on mikrokontrolleri ja proto-liilitusplaadi vaheliseks suhtluseks vajalik 115200
baudine edastus- ja vastuvotukiirus. Lisaks tuleb edastada proto-liilitusplaadile liilituste

informatsioon  jdrgnevas  formaadis:  %sLEDi  number  kahekohalisena, = mida
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véljaliilitatakse%LEDi number kahekohalisena, mida sisseliilitatakse%seadmete staatus
(ON/OFF). Naiteks %01,02,03%04,12,10%O0N. Eeltoodud néiteks liilitatakse vélja LEDid
tahistatud numbriga 1,2,3 ja liilitatakse sisse LEDid 4,12,10. Seadmete staatus on ON.

4.3.4 Veebiserver ja andmete edastamine

Vorguithenduse saamiseks kasutatakse Arduino <WiFi.h> teeki (versioon 1.2.7 ). See teek sobib
kdigi Arduino poolt toetatavate mikrokontrollerite/protsessorite arhitektuuriga [31]. Esialgu
hakatakse edastama veebiserveri abil destillatsioonindus olevat temperatuuri ja juhtivussignaali
olemasolu. Neid kriteeriumeid silmaspidades kasutatakse t66s WebSeriali APId, mis sobib
ESP32 ja ESP8266 arhitektuuriga [32]. WebSeriali APIsse saadetakse siisteemi oleku kohta

informatsiooni iga sekundi tagant .

4.3.5 Passiivne monitoorimine ja signaalitootlus

Aeg-ajalt voivad sensorite iliksikud signaalid olla ebatipsed juhusliku miira tottu (kehtib eriti
elektrijuhtivus sensori kohta). Et véltida miiraste signaalide teravat mdju siisteemi
otsustusprotsesside raames, kasutatakse t00s probleemi véltimiseks andmete liikuvat
keskmistamist. Kuna andmeid kogutakse iga 200 ms tagant ja liilitusi tehakse sekundi tédpsusega
on tarbekas kasutada litkuvaks keskmistamiseks akna suurust 5. Andmeid keskmistatakse

passiivse monitoorimise kaigus.
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5 Testimine

Iga siisteemi toimimist on oluline kontrollida. Antud punktis antakse iilevaade ldbiviidud

testimistest veendumaks juhtplaadi ja sellega sidestuvate osade t66 korrektsuses.

5.1 Andmehoive mooduli testimine

Joonisel 13. on esitatud skeem moodulile termopaari, juhtivuselektroodi ja juhtplaadi

thendamise kohta.

ANALOG
DEVICES

Joonis 13. Andmehoive mooduli iihendused [30]

Testiti juhtivuselektroodi ja temperatuuri kohta informatsiooni saamist ning juhtplaadiga

suhtlemist. Juhtivuselektrood paigutati ldmmastikhappe lahusesse ja kontrolliti signaali
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stabiilsust 24h moodumisel. Testimise eesmark oli tuvastada, et kas kestvuskatse raames hakkab
signaal triivima. Testimise tulemusena selgus, et signaal ei hakka triivima isegi konsetreeritud

lammastikhappes..

Informatsioon temperatuuri kohta saadakse PT100 termistorilt. Uhendades EBI1Z kiilge
termistori saadi stabiilseid temperatuuri lugemeid, mis olid identsed vaakumdestilatsiooni

aparatuuri kiiljes olev liidesest saadud véartustega.

Juhtplaadiga suhtlus oli edukas. Kirje "15 poll /n" saatmisel, mis oma olemuselt on konkreetset

tiitipi modteandmete kiisimine, saabusid vastuseks oodatavad sensorite mdoteandmed.

5.2 Proto-liilitusplaat

Proto-liilitusplaadiga tehti jargnevad testid korrektsuse kinnitamiseks:

e koigi LEDide vilgutamine;
e infovahetus RS485 standardit kasutades;

e saadava informatsiooni pdhjal LEDide sisse- ja véljaliilitamine.

Testide tulemused olid ootuspérased ja kinnitasid proto-liilitusplaadi t66 korrektust.

5.3 Juhtplaadi elektroonika testimine

Elektroonika testimise raames tehti jargnevad kontrollid:

e mikrokontroller on programmeeritav;

e 3.3V ja 5V pingeregulaatorid tootavad;

e digitaalsed isolaatorid to6tavad;

e isoleeritud DC/DC muundur to6tavad korrektselt;

e nihkeregistrid tddtavad ja  voimaldavad 7-segmendilisele ekraanile kuvada

informatsiooni.
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Mikrokontrollerile sai {ileslaadida piisivara. Selleks tuli vajutada alla nuppud, mis viis

mikrokontrolleri programeeritavasse olekusse.
Testriga modtes olid pingeregulaatorite védljunditel oli korrektsed pinge véartused.

Ossiloskoobiga mdotes mikrokontrolleri poolt saadetav signaal digitaalse isolaatori sisend

viigule véljus korrektselt digitaalse isolatsiooni poolelt.
Isoleeritud DC/DC muundur korrektsest toimimisest indikeerib seotud komponentide to6tamine.

Nihkeregistrid toimivad korrektselt. Nihkeregistrisse saadeti binaaris arv Ob11111111, mis pani

nihkeregistrite viigud korgeks.

7-Segmendiline LED ekraan ei toota korrektselt. Selle pohjuseks on ekslikult tellitud vale

komponent, mis ei sobitu trilkkplaadil olemasoleva konfiguratsiooniga.

5.4 Tarkvara testimine

Tarkvara testimise raames on tehtud jargnevad kontrollid:

e Uhendus vdrguga ja iile vorgu infovahetus;
e Vaakumdestillatsiooni algoritmi tditmine;

e Vorguiihenduse katkemisel taasithendamine;

Koik tarkvaralised testimised tehti iihe suure testimise kdigus. Mikrokontroller saatis iile vorgu
arvutisse WebSeriali informatsiooni, mis kattus andmehdive moodulil ndhtuga (sama
temperatuur ja juhtivuse kontroll). Ruuteri t66 katkestamisel ja tagasi toolepanekul {ihendus

mikrokontroller taas end vorguga.
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5.5 Uldine testimine

Joonis 14. Siisteemi iildine testimine.

Eeltoodud joonisel 14. on dra mirgitud jargnevad siisteemi osad, mida kasutatakse iihes

testimises:
1. Juhtplaat korpuses
2. Andmehdive moodul
3. Juhtivuselektrood (kiillastunud NaCl lahuses)
4. Destillatsioonindus asetsev PT100 termistor
5. Informatsiooni vastuvottev arvuti
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6. Proto-liilitusplaat

Uldise testimise kdigus veenduti iiksikute testide tulemuste korrektsust iihendatuna kogu

siisteemiga. Siisteemi iildise testimise kdigus ei leitud puudujiédke siisteemi toimimises.
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Kokkuvote

Bakalaureuseto6 raames tutvustati ldmmastikhape jadkide kasutamisel tekkivate jddkide
utiliseerimise ja taaskasutamise voOimalusi kirjanduse andmete pdohjal. Kéesoleval ajal
taastoodetakse lammastikhappe jadkidest vastavat hapet ainult suuremahuliste todstusprotsesside
korral. Viiksemate mahtude puhul rakendatakse enamasti jddkide kohest utiliseerimist, mis
seisneb nende neutraliseerimises ja jargnevalt heitvee siisteemi juhtimises. Selline 1dhenemine on

nii keskkonna kui ka majanduslikus mottes ebaratsionaalne.

Viiksemas mahus tekkivate lammastikhappe jadkide taaskasutamisel on vdga huvipakkuvaks
vOimaluseks reageerimata happe eraldamine ja selle kontsentratsiooni tdstmine
vaakumdestillatsiooni abil. Selline meetod on eelkdige huvipakkuv ohutuse aspektist, sest
destilleerimisel saab kasutada nii jahutus- kui ka kuumutus vedelikuna vett ja keemine toimub

oluliselt madalamal temperatuuril vorreldes normaalrdohul toimuva protsessiga.

Lammastikhappe jddkide vaakumdestillatsiooni protsess on mdistlik 1dbi viia tsiikliliselt, kuid
samas seda maksimaalselt automatiseerides. Sellel eesmargil tootati arendati vélja optimaalne
protsessi algoritm, mille pdhjal koostati detailne juhtimisskeem. Viimase realiseerimiseks on vaja
lilitada sisse seadmed, modta sensorite andmed ja nende alusel viia lébi solenoidklappide

lilitused.

Skeemi realiseerimiseks loodi vajalik juhtplaat, mis suhtleb alamsiisteemidega informatsiooni
saamiseks ja kdskluste tditmiseks. Saadud informatsioon toddeldakse mikrokontrolleris (toimub
andmete keskmistamine) ja saadetakse {iile vorgu, et vajadusel monitoorida iile vdrgu
destilatsioonindus olevaid tingimusi. Andmeid monitooritakse pidevalt, et siisteem oleks ohutum
ja vigadele reageeritakse kiirelt. T60 praktilises osas loodud juhtplaat tditis ettendhtud nouded ja

selle toimimine tdestati reaalse prototiiiip-siisteemi kiiljes.
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