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Yapilan ¢alima, tepkimeli bir damitma kolonunda metil asetat {iretim prosesinin Aspen
HYSYS ile benzetimi hakkindadir. Metanol ve asetik asitin tepkimesi sonucu metil
asetat ve su elde edilmistir. Simiilasyon ¢alismalarinda Aspen HYSYS paket programi
kullanilmistir. Yatiskin kosul ¢alismasi yapilip, besleme akis hizlar1 ve geri akma orani
icin optimum kosullar belirlenmistir. Optimum kosullar kullanilarak dinamik ¢alismalar
gerceklestirilmistir. Geri akma orani ve kazan 1sis1 giris degiskenleri olarak secilmistir.
Geri akma oranina etki verilerek iist akim metil asetat mol kesrinin zamana karsi
degisimi elde edilmistir. Kazan 1sisina etki vererek alt akim su mol kesrinin zamana
kars1 degisimi belirlenmistir. Sonra sistemin kazang, zaman sabiti ve Olii zaman
degerleri elde edilmistir. Bu degerler ile sistemin iletim fonksiyonlar1 belirlenmistir.
Proses iletim fonksiyonu Matlab programinda kullanilip, PID kontrol parametreleri
Ziegler-Nichols yontemi uygulanarak saptanmistir. PID kontrol parametreleri PID
kontrol sisteminde kullanilarak sistem kontrolii gerg¢eklestirilmistir. Calisma sonucunda
uist akim metil asetat mol kesri 0.8639, alt akim su mol kesri 0.7509 olarak kontrol
gerceklesmistir. Model 6ngormeli kontrol sisteminde kazang, zaman sabiti ve 6lii zaman
degerleri sisteme tanimlanmistir. Geri akma orani ile kazan 1sis1 giris degiskenleri
olarak kullanilip, {ist iirlin metil asetat mol kesri ve alt iirin su mol kesri kontrolleri
yapilmistir. Calisma sonucunda iist akim metil asetat mol kesri 0.9910, alt akim su mol
kesri 0.7664 olarak gerceklestirilmistir.
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ABSTRACT

Master Thesis

SIMULATION OF METHYL ACETATE PRODUCTION POROCESS IN A
REACTIVE DISTILLATION COLUMN WITH ASPEN HYSYS
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Department of Chemical Engineering

Supervisor: Prof. Dr. Stileyman KARACAN

This study is about the simulation of methyl acetate production process with Aspen
HYSYS in a reactive distillation column. Methyl acetate and water were obtained from
methanol and acetic acid’s reaction. Aspen HYSYS package program was used for
simulation studies. Steady-state operation of the system had been carried out, optimum
conditions had been determined for feed flow rates and reflux ratio. Dynamic simulation
was continued by using optimum conditions. Reflux ratio end boiler temperature were
selected as input variables. By giving effect to reflux ratio, change of overhead product
methyl acetate mole fraction versus time was obtained. By giving effect to boiler
temperature, change of bottom product water mole fraction versus time was obtained.
Then process’ gain, time constant and dead time values were obtained. Transfer
function of the system was determined with these values. Process transfer function was
used in Matlab program, PID control parameters were determined by applying Ziegler-
Nichols method. PID control studies were carried out by using PID control parameters
in the control system. Result of this study, overhead product methyl acetate mole
fraction was 0.8639, bottom product water mole fraction was 0.7509. Gain, time
constant and dead time values obtained from dynamic behavior were used in the model
predictive control system. Reflux ratio and boiler temperature were used as input
variables, and overhead product methyl acetate mole fraction and bottom product water
mole fraction were controlled. In consequence of the controls, overhead product methyl
acetate mole fraction was 0.9910, bottom product water mole fraction was 0.7664.
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1. GIRIS

Kimya endiistrisi boyunca, daha saf iirlinlere olan talep, daha yiiksek verimlilik igin
devamli bir arayis ile birlesince, damitma teknikleriyle ilgili arastirmalara ihtiyag
duyulmustur. RD (tepkimeli damitma), tepkimeye giren maddelerin ({iriine
doniistiiriildiigli, ayn1 anda firiinlerin ayrilmasi ve kullanilmayan tepkimeye giren
maddelerin dontigiimii ile tek bir kolondaki tepkimeyi ve damitmayi birlestirmektedir
(Tavan ve Hosseini 2013). Tepkimeli damitma kolonu sanayide de akademik alanda da

zamanla daha fazla ilgi ¢ekmektedir.

Kimyasal iretimlerinde ester bilesikleri yaygin olarak kullanilmaktadir. Farkli
sistemlerde de hammadde olarak yer almaktadir. Metil asetat ¢esitli kullanimlara sahip
olup, sanayi agisindan miihim olan ester bilesiklerinin basindadir. Metil asetat 6nemli
bir kimyasal organik hammaddedir ve asetik anhidrit, metil akrilat, vinil asetat ve etil
amidi Uretmek icin yiiksek saflikta metil asetat kullanilmaktadir. Ayrica; kaplama
malzemeleri, nitro seliiloz, seliiloz asetat eterleri tiretiminde énemli rol oynamaktadir
(Zuo vd. 2014). Esterlesme tepkimelerinin en yiiksek dontisiimleri denge ile
simirlandirilmistir (Popken vd. 2001). Tepkime gerceklestikten sonra ¢esitli ayirma
prosesleri uygulamalari yapilmalidir. Bu sorun tepkimeli damitma kolonu kullanilarak
kaldirilabilmektedir. En yiiksek donilisimiin geleneksel reaktorlerde, Ozellikle
esterlesmelerde ve eterlesmelerde; kimyasal denge ile smrlandirildigr belirli
tepkimelere uygulanabilmektedir (Kim ve Han 2012). Tepkimeler denge siirh
oldugunda, tepkimeli damitma triinleri tepkime bolgesinden siirekli olarak uzaklagtirilir
ve bu toplam doniigiimii biiyiik oranda artirmaktadir (Mallaiah ve Reddy 2016).
Tepkime ve ayirma prosesinin ayni kolonda bir araya getirilmesi tepkime dengesini
tiriinlere kaydirip tepkime doniislimiiniin ve elde edilen iirlinlerin se¢imligiliginin
yiikselmesine olanak saglar. Tepkimeli damitma tersinir tepkimelerde, tepkimeye giren
maddelerin doniisiimlerinin artirilmasini, istenen iirliniin segiciliginin artirilmasini,
azeotropik kosullardan kag¢inilmasin1 ve istenmeyen iirlinlerin ve sicak noktalarin
olusumunun &nlenmesini iceren, sirayla olmasindan ziyade ayni anda tepkimenin ve
ayirmanin gerceklestirilmesinde ¢esitli avantajlara sahiptir (Li vd. In press). Farkli

yararlarinda biri ise ekzotermik olarak gerceklesen tepkime isletimlerinde tepkime 1sis1



stvilarin buhar olarak eldesinde kullanildig: i¢in ek 1s1 ihtiyaci olmamasi ile enerjinin

daha az tiikketimini saglar (Prohit vd. 2013).

Tepkimeli damitma kolonu kullanilmasi ile iiretim proseslerinde biri olan metil asetat
bilesiginin elde edilmedi gibi zorlu ayirmalarin incelenebilmesi i¢in zamanin azaltilmasi
ve istenen iriin donlisimiinii saglamak amaciyla proses kontroliiniin yapilmasi
zorunludur. Tepkimeli damitma kolonu kontrolii, reaksiyonlar ile sivi-buhar fazlarinin
dengelenmesi arasinda olusan karmasik etkilesmeleri olmasi ve proses dogrusalliginin

olmamasindan kaynakli olarak zordur (Aspen Tech. 2013).

Bu caligmada da tepkimeli bir damitma kolonunda metil asetat iiretiminde istenen {ist
{iriin olarak prosesin benzetiminin yapilmasidir. Olgiilebilen degiskenler ile istenen
tirliniin derisimi kontrol edilecektir. Farkli isletme kosullar1 incelenerek metil asetatin
iist tiriinden elde edilen derisimi iizerindeki degisimler incelenecektir. Boylece istenen
iriin metil asetat derisiminin en verimli olarak elde edildigi isletme kosullari
belirlenecektir. Elde edilen isletme kosullar1 prosese uygulanip sistem kontrolii

gerceklestirilecektir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

Lee vd. (2007), tepkimeli damitma kullanilarak etil asetat iiretiminin fabrika boyutlu
kontrolii incelenmistir. Kontrol semalar1 dahil olmak iizere; ekonomi, ana {iriin
safliginin kararli durum sapmasi, salinim derecesi ve yatigma siiresi agisindan kontrol
edilebilirlik ve etkin kontrol i¢in bozucu etkinin olasi bolgesi dort 6nemli konu kabul
edilmistir. Tek nokta kontrol ve ikili nokta kontrol semalar1 ile baglanip, prosesin
operasyon kabiliyetini artiran yeni kontrol semalar1 gelistirilmistir. Bu yeni kontrol
semalar1 en uygun tasarim ve kontrol arasinda degis tokus yaparak veya kapali hat
hassasiyet analizi ile sensor yeri belirlenerek temel semalardan elde edilmistir. Asit
besleme bilesimleri veya iiriiniin akis hiz1 dalgalanmalara bagli olurken, geleneksel agik
hat hassasiyetine gore sensor konumu ana iriiniin biiyiik bir agirt salinim ve kararl
durum sapmalarina sebep oldugu anlasilmaktadir. Kapali hat hassasiyet analizlerine
gore sensOr konumu geri besleme kontrolii i¢in daha iyi bir alternatif sunmaktadir.
Ortaya ¢ikan kontrol semalar1 kararli durum sapmasinin azaltilmasinda ve iyi bir kontrol

performansi sunuldugunda etkili oldugu belirlenmektedir.

Prohit vd. (2013), tepkime ve damitmanin etkilesimi nedeniyle tepkimeli damitmadaki
coklulugu tanmimlamak i¢in ydntem Onerilmistir. Madde, enerji ve korunum
denklemlerinden yararlanilarak uygun verilere gore farkli degerlerde calismalar
yapilmigstir. Kararli durum ¢oklugu tahminleri yapilip, ¢oklu davranis lizerindeki farkli

faktorlerin etkileri hakkinda bilgi verilmistir.

Zuo vd. (2014), metil asetatin tepkimeli damitma ile iiretimi igin iki farkli katalizor
kullanim1 i¢in deneyler ve Aspen Plus ile simiilasyon yapilmistir. Yapilan deneyler
sonrast analizler ile katalizor etkinlikleri incelenmistir. Tepkimenin gerceklestigi en
uygun Katalizor yiikii, tepkimeye giren maddelerin molar oranlari, katalizor pargacik

biiyiikliigii gibi isletme parametreleri belirlenmistir.

Mallaiah ve Reddy (2016), asetik asitin metanol ile esterlesmesi ile metil asetat tiretimi
i¢in, bir stirekli dolgu yatakli katalizorlii tepkimeli damitma kolunda incelenmistir. Yeni

bir kat1 katalizér indion 180 iyon degisim re¢inesi kullanilarak, deneylerin tasarlanmasi



icin merkezi kompozit tasarim (CCD) optimizasyon yontemine dayanan tepki yiizeyi
yontemi (RSM) teknigi uygulanmustir. Is1 degistirici kazan sicakligina isletme basinci
etkileri, geri akma orani, toplam besleme akis hizi, mentoliin asetik aside mol orani,
tepkime bolgesine gore asetik asit ve bunlarin metanol besleme yerleri ile alt ve st
tirtinlerin birlesimlerinde asetik asidin doniisiimii tizerindeki etkisi hakkinda farkli
deneyler yapilmistir. Deneysel verilere ve merkezi kompozit tasarimina dayanarak bir
regresyon modeli gelistirilmistir ve istatistiksel testlerden, modelin gergekten deneysel
verileri temsil ettigi belirlenmistir. Deneysel sonuclarin benzetim ile karsilagtirilmasi,
denge kademe yontemi modelinden elde edilen sonuglarin karsilastirilmasi ile ortaya

cikmigtir ve aralarinda iyi uyusma oldugu belirlenmistir.

Olanrewaju ve Maciejowski (2016), sistemin optimum ¢alisma ayar noktalarini
hesaplayan kararli hal ekonomik optimizasyon katmani ve bu ayar noktalarini izlemek
icin model O6ngérmeli kontrolii kullanan dinamik katman sinirlamalar1 hakkinda
incelemeler yapilmistir. Proses ekonomisinin dinamik olarak optimize edilememesi
sinirlamasinin iistesinden gelmek i¢in, ekonomiyi iistiin bir dinamik katman iginde
optimize eden ekonomik model Ongérmeli kontroliin hiyerarsik yaklasimin yerini
almas1 ile ilgili ¢alismalar yapilmistir. Bu {istlin ekonomik performans kavramini
arastirmak ve ekonomik Ongdérmeli kontroliinki kadar iyi bir ekonomik performans
saglayan geleneksel hiyerarsik yapmin yeniden tasarlanmasi &nerilmistir. Ozellikle,
model 6ngérmeli kontrol katmaninda amag fonksiyonunun segilmesine yonelik yeni bir

yaklasim sunulmustur.

Bo vd. (2017), metil asetat {iretimi igin yan reaktorlerle (SRC) damitma kolonunun
dinamik kontrolii lizerinde calisilmistir. Yan reaktorlii damitma kolonu ile doniisiim
orani ve secimliligin arttirllmasinin yani sira geleneksel tepkimeli damitma sinirlarinin
da asilabilecegi belirtilmistir. Uriin kalitesi, tepkime doniisiim orani ve iiretim maliyeti
gibi kararli durumdaki en uygun parametreler, yillik toplam maliyeti en aza indirmek
icin en uygun bir ekonomik tasarim temelinde elde edilebilecek kontrol semasinin
kontrol hedefleri olacaktir. Makul bir model elde etmek igin farkli sayidaki reaktor,
tepsi aralifi, besleme yerleri ve geri akma oranmin etkisi ayri1 ayri incelenmistir.

Bagimsiz tepkime miktari kavramiyla sistematik bir tasarim yaklasimi esas alinarak



optimum kararlilik elde edilmistir. Temel PID dongiilerine dayanarak, 2x2 ¢ok
degiskenli bir MPC (model 6ngérmeli kontrol) tasarlanmistir. Geri akma miktar1 ve
kazanin 1s1tma 1s1s1 miktar1 ayar degiskenleridir ve list akim metil asetat {ireten model
ongormeli kontrol sisteminin tatmin edici bir takip performansi ile zamaninda ve etkili
calistigr goriilmiistiir. Cogu ¢ok degiskenli kontrol sisteminin birkag¢ saat ayarlanisina
kiyasla, model 6ngdrmeli kontrol sisteminin sadece 1 saat kadarinin daha etkili oldugu
belirlenmistir. Simulasyon sonuglar1 ile kontrol yapisinin iyi kontrol hassasiyetinin,

saglamligini ve dinamik takip performansini géstermistir.



3. KURAMSAL TEMELLER

3.1 Tepkimeli Damitma Kolonu

Sanayide kimyasal reaksiyonlar gergeklesince ortaya ¢ikan yan iriinleri almak ve
iriiniin  istenmis olan saflikta elde edebilmek amaciyla ayirma prosesleri
kullanilmaktadir. Ayirma proseslerinin 6nemi yiiksek olanlarindan biri ise damitmadir.
Buharlagincaya degin sivi maddenin 1sitilmasindan sonra olusmakta olan buhar, tstteki
akimdaki bir sogutucu sistemle yeniden sivi olarak elde edilmesi prosesi, damitma

olarak isimlendirilmistir (Hamsena 2007).

Kimya endiistrisi boyunca, daha saf iirlinlere olan talep, daha yiiksek verimlilik i¢in
devamli bir arayis ile birlesince damitma teknikleriyle ilgili arastirmalara ihtiyag
duyulmustur. Damitma, kimya ve petrokimya isletmelerinde kullanilan en eski ve en
O6nemli ayirma islemlerinden biridir. Dolayisiyla damitma, enerji tiiketimi konusu ele
alindiginda en popiiler prosestir. Damitma proseslerinin tasarimi endiistriyel
uygulamalarda halen, tasarim parametrelerinin ayrintili bir 6zelligini gerektiren

deneysel simiilasyonlar tarafindan yapildigina dikkat ¢ekilmistir.

Basit damitma, kismi damitma, ani damitma (denge damitma), rektifikasyon, azeotropik
damitma, ¢0ziicii ekstrasyon damitma ve tepkimeli damitma gibi birka¢ damitma teknigi
arastiritlmis olmasina ragmen, RD bazi alisilagelmis prosesler i¢in, ozellikle denge
siirlamali esterfikasyon ve eterifikasyon olan tepkimelerde ilging bir alternatif haline

gelmistir.

RD, tepkimeye giren maddelerin {iriine doniistiirildiigli ve ayn1 anda {iriinlerin ayrilmasi
ile kullanilmayan tepkimeye giren maddelerin geri doniisiimii ile tek bir kolondaki
tepkimeyi ve damitmayi birlestirir. Bu eszamanli tepkime ve ayrisma, azeotropik
derigimlerin ve damitma sinirlarinin gegisini saglar, bu nedenle iiriiniin saflastirilmasini
kolaylastirir. Denge verimi, tepkime karigimindan siirekli iiriin ¢ikarilmasiyla denge

sinirlarinin ¢cok Otesine kadar artabilir. Bu proses ayrica; enerji, solvent tiiketimi,



ekipman birim sayist ve eszamanlt sivi buharlagtirma ile sicak noktalarindan kaginma
gibi Onemli avantajlar saglamaktadir. Bu avantajlar; sermaye yatirnmi ve isletme
maliyetlerinde diisiis saglamaktadirlar. Bununla birlikte RD’nin uygulamasi, 6rnegin;
damitma ve tepkime i¢in ortak calisma aralig1 (sicaklik ve basing) ve uygun kalis siiresi
Ozelliklerinin saglanmasinda zorluklar gibi kisitlamalarla bir miktar sinirlidir. Diger bir
deyisle RD uygulamalari, tepkime oranlarinin oldukga yiiksek oldugu ve tepkime ile
ayrisma i¢in uygun sicaklik dagiliminda herhangi bir uyumsuzluk bulunmadigi
prosesler ile smirlidir. Kimyasal tepkime ile 1s1 ve kiitle transferlerinin giiclii
etkilesimleri nedeniyle RD davranisi isletme degiskenlerine karst oldukc¢a karmasik ve
yiilksek hassasliktadir. Dolayisiyla, RD kolonlarinin tasarimma 6zel dikkat

gosterilmelidir (Tavan ve Hosseini 2013).

Tepkimeli damitma prosesinin ¢ok yaygin olarak uygulandigi esterlesme
reaksiyonlaridir. Metil asetat ve etil asetat uygulamasi en yiiksek ester bilesiklerinin
basin1 ¢cekmektedir. Esterlesme reaksiyonlarinin dengesi sinirli reaksiyon oldugu i¢in,
tepkime gergeklestikten sonra bazi ayirma proseslerinin uygulanmasi gerekliligi ortaya
cikmaktadir. Tepkimeli damitma kolonu Kkullanilarak meydana gelebilecek bu sorun
kaldirilabilmektedir (Bayram 2010).

3.1.1 Tepkimeli damitma kolonu kullaniminin sagladigi avantajlar

Tepkimeli damitmanin baslica avantajlar1 asagidaki gibidir.

e Termodinamik sinirlarin iistesinden gelebilir.

e Tepkime bolgesinden sinirlayici ikincil doniisiim tirtinlerinin hizla uzaklastirma
yoluyla ayrilmasinin saglar.

e Dabha iyi isletmeye sahip olmasidir.

e Daha diisiik maliyetli olmasidir (Kolah vd. 2008).

e Denge sinirlamali tepkimelerde tam dontigiimii saglar.

e Minimum ayirma birimlerine sahiptir.

e Daha az atik olusumunu saglar (Prohit vd. 2013).



e Tepkime sicakliginin, dogrudan tepkime karisiminin damitilmasi igin tepkime
bolgesi igerisinde kullanilmasi sonucu enerji tasarrufu saglar (Smejkal vd.

2009).

¢ Hammadde kullanimini1 azaltmaktadir.

3.1.2 Tepkimeli damitma kolonu kullaniminin sebep oldugu dezavantajlar

e Proses kontroliinde ayrica tasariminda biiyiik karmasikliklar icermesidir.

e Genellikle ¢ok sayida yatiskin durum igermektedir (Kolah vd. 2008).

e Tepkime ve faz dengesi arasindaki karmasik etkilesim nedeniyle, prosesin
dogrusal olmama durumu yiiksektir (Prohit vd. 2013).

e Tepkime ve damitma i¢in ortak c¢alisma kosullarinin  olusturulmasi

gerekmektedir.

3.2 Metil Asetat Tepkimesi

Metil asetat tepkimesi tipik tepkimeli damitmaya ait {liretim prosesidir. Metil asetat
iiretiminde, hammadde olarak metanol ve asetik asit kullanilir, tiriin metil asetattir.

Tepkime denklemi asagidaki gibidir:

Kk
HAGC + MeOH — MeAc + H,0 3.1)

Tepkime tersinir bir kinetik tepkimedir.

ki = 2.961 x 10" exp(—==) (3.2)
_ 6 -69230
k =1.384 x 10° exp(—=) (3.3)

K+ ve k_ sirastyla ileri ve geri tepkime hiz sabitleridir (Bo vd. 2017).



Buradaki uygulama prensibi Le Chatelier ilkesinden faydalanilarak agiklanabilir:

Gergeklesen reaksiyondan sonra elde edilen {iriinler ayirmayla bulundugu bdlgeden
uzaklastirilir. Bu sayede tepkime tiriinlerin oldugu tarafa kayacaktir. Boylece tepkimede
gerceklesen doniisiimiin miktar1 artacaktir. Geri tarafa dogru tepkimenin dontisebilecegi
net bir noktaya kadar tesirinin miimkiin oldugu bellidir. Ulasilabilecek bu noktadan
sonra tepkimeden elde edilen iirlinlerin derisim miktarlarinin azaltilmasi doniisiimiin
gerceklesebilecegi miktar1 arttirmamaktadir. Tepkimenin geri yondeki doniistim
miktarma saglayabilecegi yarar azalir ve donilislim yalnizca alikonmanin zamani ve

reaksiyon hiz sabiti fonksiyonu ileri tarafa yonelen reaksiyondan etkilenmektedir.

Bu sayede asagidaki isletme kosullari ayirt edilebilmektedir;

e Gergeklesen doniisiim, ayirimi yapilan bilesenlerin derisimlerinden etki aldig
araliktir. Belirtilen aralik ‘distilasyon ile kontrol’ olarak adlandirilir.

e Gergeklesen doniisiim, alikonma zamani ile reaksiyon sabitinden etki gorebildigi
araliktir. Bahsedilen aralik ise ‘kinetik ile kontrol’ olarak adlandirilmaktadir
(Bayram 2010).

3.2.1 Metil asetatin kullanildig: alanlar

Metil asetat;

e Onemli bir organik hammaddedir ve asetik anhidrit, metil akrilat, vinil asetat ve
etil amidi sentezinde yiiksek saflikta kullanilmaktadir.

o Kaplama malzemeleri, nitro seliiloz, seliiloz asetat, seliiloz eterleri ve eliiloit
sentezindende dnemli rol oynamaktadir.

e Plastiklestirici olarak kullanilmaktadir.

e Baz yaglarn liretiminde temel olarak yer almaktadir (Zuo vd. 2014).



Cizelge 3.1 Metil asetatin fiziksel dzellikleri (Perry ve Green 2008)

Ozellik Birim Deger
Molce agirlik g/mol 74.08
Yogunluk g/mL 0.924
Kaynama noktasi °C 57.1
Parlama noktasi °C -15.50
Donma noktasi °C -98.7

3.3 Tepkimeli Bir Damitma Kolonu Prosesinin Matematiksel Olarak Modellenmesi

Sekil 3.1 ile gosterilmis olan bir tepkimeli damitma kolonunun her bir biriminin
matematiksel olarak modellemeleri yapilacaktir.
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/ - \
Vs J» .
/

Yogunlastirici(n. birim)

N

[ \
. Geriakmacihazi |

|
\

N

Zenginlestirme Bélgesi L, D

Asetik asit (F,)

Tepkime Bolgesi

Metanol (F )

Vi

Siyirma Bolgesi

Kazan (1. birim)

I-i+1 B

Sekil 3.1 Tepkimeli damitma kolonunun yapisi

Matematiksel olarak modellememede;

- Reaksiyon alanina asetik asit ve metanoliin siirekli olarak beslendigi,

- Swvi fazda tepkimenin gerceklestigi ve kolonunun tamaminda buhar akisinin

sabit kaldigi,

- Biitiin kolon birimlerinde tamamen karisma gergeklestigi,
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- Kazan ve yogunlastirici denge kademeleri olarak varsayilmaktadir.

Ayrica radyal yondeki degisimler ihmal edilmistir (Bayram 2010).

3.3.1 Yogunlastiric1 birimin matematiksel olarak modelleme

Asagida belirtilen yogunlastiricinin kiitle ve enerji denklemleri bulunacaktir.

Yogunlagtirici(n. birim)

| Geri akma cihazi |

Zenginlestirme | " D

Bolgesi

——  — —  —— T~

Sekil 3.2 Yogunlastiricinin sematik gosterimi

3.3.1.1 Yogunlastiric: icin toplam kiitle denklemi

Yogunlastiricinin oldugu birim n. birimdir, dolayisiyla denklem asagida belirtildigi

sekilde verilmektedir;

dMy,

—= Vo1 —L,—D (3.4)
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3.3.1.2 Yogunlastiricida bilesenlerin kiitle denklikleri

Bilesen i. se¢iminde;

d(Mpxn i) _

dt - Vn—lyn—l,i - Lnxn,i - Dxn,i (35)
dxn‘i dMn
Mn dt + Xn,i F = Vn—lyn—l,i - Lnxn,i - Dxn,i (36)
dxn‘i
My =24+ % i (Vooy = Ly = D) = Vyu_1¥n_1i = LnXni — DX (3.7)
dxn‘i
M, ac  /n-1Vn-1i T Lpxpi — Dxpi — xpi(Vye1 — Ly — D) (3.8)
dxn‘i
Mn dt = n—1yn—1,i - Lnxn,i - Dxn,i - Vn_lxn,i + Lnxn’i + Dxn,i (39)
dxn‘l-
M, " A n-1Yn-1,i ~ Vn—1xn,i (3.10)
dxn i _ Vn-1Yn-1,i—Vn-1%n,i (3.11)
dt My
dxni _ Vn-10n-1,i—Xn,) (3.12)
dt My .

3.3.1.3 Yogunlastiricida enerji korunumunun denklemi

Enerji korunumunun denkligi Denklem 3.13’te belirtilmistir.

d(Mphn,
% = Vy-1Hy—1 — Lyhy — Dhyy — Qy (3.13)

3.3.2 Kolon matematiksel olarak modellenmesi

Kolon denkliginde aki asagida belirtildigi gibi ele alinistir;
Giren — Cikan + Uretilen — Kaybolan = Birikim
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xZ L yZL'
Fy
< Z
x.
Xfa i
N
l'Li
N,
&7
E, Vi
z+ Az
X
fm Lz+Az GZ+AZ
X(z+h2)i Y(z+402),i

Sekil 3.3 Tepkimenin gergeklestigi hacim elemaninin gosterimi

Sivi fazin hacim elemaninin bulunmasi;

1. bilesende, j=2’den n-1’e;

Faj*ra, — Fa.r¥; L) _ L% + NjaAz + R; @ Az
J j¥j
A, Ac .., Acl, Ac iy,
_ AZA(xj_iMj) (3 14)
AcAt '

Fa'jxfa,j : - Fa'jxfa,j St Ag + ijj,i 5 - ijj,i Z4+Az + IVjClAZAC + R]Q)]AZAC

_ AzA(xj'iMj)
= — 0 (3.15)
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FojXs,; . Fojxs,; zedz | Lix;,; . Lix;; zedz | N;aAzA, N R;i®;AzA,

Az Az Az Az
_ DzA(xjM))
=— (3.16)
Fa.jxfaj| ~FajXf,)] Ljxji| —Ljxjl AxjM;)
Tz Jlz+Az J7LHz "7 Iz4A2 — i
Az + Az + IVJ'CIAC + R](D]AC = AL (317)
Az—0 olarak limit islemi yapilirsa,;
Besleme yapilan birimler i¢in;
] ] _ 0(xjiMp)
—EFa'ija‘j - ELij,i + NjaAc + Rj(DjAc =" (318)
Digerlerinde ise;
— 9 Lxi:i+NdaA. +R.0.A _ 0xsuMy) (3.19)
9z It ] c j¥je — ot .
Buhar fazimin hacim elemaninin bulunmasi;
1. bilesende, j=2’den n-1’e;
Fm,jYf.. Fm,jYs.. - GiVi; Givii AzA(y i M’
— - e — L& —N'jaAz = AzA(y M) (3.20)
Ac z+Az Ac z Ac 74z Ac 1y AcAt
AzA(y ;M)
— , AT —G:v::| —N'. — v T
Fm.jyfm,j|Z+AZ FmJyfm,j|Z + GJyJ.l|Z+AZ Gjyj,llz N'jalzA, = At (3.21)
Fmr].yfm,j|z+Az_Fm'jyfm_j|Z + Gjyj‘i|Z+Az_Gjyj'i|Z _ N']-aAzAC _ AZA(Yj,iM’j) (3 22)
Az Az Az AtAz ’
Fog¥fmjl . FmiVem| Gyl -Gyl Ay iM';)
MmJlz+nz milg + J7 T z40z I I N'.ad. = Vit j (3 23)
Az Az J7e At )
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Az—0 olarak limit iglemi yapilirsa,

] o(y;iM';)

2 Fn Yy o Giyji — N'jad, = 224 (3.24)
Tepkime yalniz siv1 faz ile gergeklestigi varsayimiyla,

Besleme yapilan her birimde;

L F Vi, + 2 Gryje — N'jad, = 22D (3.25)
Digerlerinde ise;

2 Gy;0 = N'jaa, = 200 (3.26)

3.3.3 Kazan biriminin matematiksel olarak modellenmesi

Kazan biriminin matematiksel modellenmesinde kullanilacak kazan birimi Sekil 3.4’te

verilmistir.

Vi

Kazan (1. birim)

[’l‘l

\J

Sekil 3.4 Kazan biriminin gosterimi
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3.3.3.1 Kazan biriminde toplam kiitle denkligi

Kazan birimi i¢in toplam kiitle denkligi Denklem 3.27°deki gibi verilmektedir..

aM;

3.3.3.2 Kazan birimi bilesenlerinin kiitle denklikleri

j=nve i. bilesenlerde;

% = Lj41Xj41, — Bxj; — Viyy,i + Rjwv; (3.28)
M; % = Ljt1Xj41,0 — BXji = Viyy + Rjpvy — x5 % (3.29)
M; % = Lis1 X410 — BXj = Viyyi + Riwgvy — x;(Ligs — B — Vi + Rjpvy) - (3.30)
dx;;

M= = LiniXjens = BXgy = Viyas + Ripvy = Xjiljaq + %58 + 23,11

—Xx;j i Rjuv; (3.31)
M; % = Ljy1 X410 — X iLjp1 + %V — Viya + Rjuv; — x; iR puv; (3.32)
M; % = Liy1 (%5410 — %5,0) + Va(xj — y10) + Rivy (i — ux; ;) (3.33)
d:;’,i _ Lj+1(xj+1,i_xj.i)+V1(xnj/'l.i._yLi)"'ijj(#i_ij,i) (3.34)

J

j=1 oldugundan;

dxji _ Lp(xp;=x1:)+Vi(x1i=y1)+Riv1 (mi—pxq ;) (3 35)

dt M,
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3.3.3.3 Kazan Biriminin enerji denklikleri

d(M;h;)
——% = Ljy1hjya — Bhy — ViH, + Q;
d(M-h) ~dh;

% stire ile degisimi olmadigi i¢in ihmal edilebilmektedir.

any

T

Boylece asagida belirtilen denklikler yazilabilmektedir;

d(M;h;) dM;

# h] dt j+1h Bh] = V1H1 + Q]
dM

h] dt ]+1h th - V1H1 + Q]

hi(Liys — B — Vi + Rjuv;) = Liy1hjyq — Bhy = ViHy + Q;

hij+1 - h]Vl + h]RJﬂvJ ]+1h VlHl + Q}
VlHl - h]Vl = j+1hj+1 - h]L]+1 - h]R]‘MU] + Q}

Vi(Hy = Iy) = Lisa(Rjsa — hy) — hRpv; + Q;

_ Ljxa(hje1—hj)—hjRiuv;+Q;
( L - h-) =
] Vi

Ljsa(Rje1=hj)—hjRiuv;+Q;

h= (H1=h;)

18

(3.36)

(3.37)

(3.38)

(3.39)

(3.40)
(3.41)
(3.42)
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(3.46)

(3.47)

(3.48)



j=1 oldigunda;

v, = et (3.49)
hy = 521 (22:Cp,0, T2 ) (3.50)
hy = Y4 (x1,:Cp, 1) (3.51)
Hy = Z?=1(Y1,icp1,iT1 + A1) (3.52)

Sivi-buhar dengesinde;

j=1’den n’ye alinirsa;

Yi=1%, =1 (3.53)
iz1Yji=1 (3.54)
Yii = 8% (3.55)

3.4 Oransal-Integral-Tiirevsel (PID) Kontrol

Endiistride en yaygin olarak kullanilanlar PID kontrol edicilerdir, aslinda, kontrol
dongiilerinin % 95'1 PID kullanir ve bunlarin ¢cogu PI'dir. En 6nemli ozellikleri
sunlardir: geri bildirim saglar, integral davranisi ile kararli durum ofsetlerini ortadan
kaldirma yetenegine sahiptir ve tiirev davranis1 yoluyla gelecegi tahmin edebilir. Ek
olarak, sadece ¢ok az sayida parametrenin ayarlanmasi gerekmektedir. Bir PID kontrol
edicide ayarlanacak parametre sayisi ¢ok az olmasina ragmen, kurulu kontrol edicilerin
% 30'undan fazlas1 manuel modda c¢aligsmakta ve otomatik modda calisan dongiilerin %
65'1 yetersiz olarak ayarlanmaktadir. Buna gore, bir¢ok ayarlama teknigi vardir ve cogu

asagidakilere dayanmaktadir:

1. Ziegler-Nichols yontemleri gibi ampirik yontemler,
2. Analitik yontemler, 6rnegin kok yer egrisi tabanli teknikler,

3. Ciancone veya Lopez yontemleri gibi optimizasyona dayali yontemler
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Tiim bu durumlarda, modelin dogrusal kabul edilebilecegi bir ¢aligma noktas1 i¢in PID
ayarlar1 elde edilmektedir. Bu, bir proses modelinin gegerlilik bolgesi disinda
calistifinda en uygun ayarin yapilabilmesi anlamina gelmektedir. Bu durum; referansin
bir ayar noktasi degil, bir yoriinge oldugunda yaygindir (robot kontrolii, firinlardaki
1sitma yollar, RD kolon kontrolii, vb.). Bu sorunu ¢d6zmek icin alternatif bir yontem,
farkli ¢alisma bolgeleri i¢in bir model elde etmek, her biri i¢in bir PID denetleyicisi
ayarlamak ve caligma bolgesine bagl olarak bir denetleyiciden digerine ge¢mek i¢in bir

mekanizma olusturmaktir (kazang planlamasi) (Behroozsarand ve Shafiei 2011).

3.4.1 Paralel yapidaki PID kontrol semasi

PID kontrol algoritmasinin paralel yapisi asagidaki gibi verilmektedir (Seborg vd.
2011).

Y

Els) 1 :0; P's)
} | K‘ —_—
by L -

Sekil 3.5 Paralel yapidaki PID kontroliin blok diyagrami

de(t)
dt

p(t) =+ K. [e(t) + = Jy e)dt" + (3.56)

Karsilik gelen transfer fonksiyonu;
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P'(s)
E(s)

=K |1+ Tlis + 73] (3.57)

3.4.2 Seri yapidaki PID kontrol semasi

Tarihsel olarak, bir PI (oransal integral) elemani ve bir PD (oransal tiirevsel) elemaninin
seri olarak calistirilmasi i¢in Once analog kontrolorlerin (hem elektronik hem de
pnomatik) olusturulmasi uygun olmustur. PID kontroliiniin seri yapisi, asagida
gosterildigi gibidir. Temelde, PD elemaninin m1 yoksa PI elemaninin m1 6nce geldigi

fark etmemektedir.

P'(s)

Els) 1 |
—_— = TS + ] p—

s+ 1

Y

Sekil 3.6. PID kontroliiniin seri yapisinin blok diyagrami

Denklemi asagidaki gibi verilmektedir.

P'(s) _ K, (r,s+1) (ﬂ) (3.58)

E(s) - TS atps+1

3.4.3 Genisletilmis PID kontrol

Genisletilmis PID kontroliiniin denklemi asagidaki gibidir.

p(t) =P+ Kee(t) + K; [, e(t")dt" + Ky =2 (3.59)
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Genisletilmis forma iliskin kontrol edici parametrelerinin, K¢, 1) ve tp Standart
parametreleri yerine ii¢ kazang (K¢, K; ve Kp) olduguna dikkat edilmelidir. PID
kontroliiniin genisletilmis formu MATLAB'da (Mathworks 2011) kullanilmaktadir.

3.5 Sistem Tamimlama ve Model Ongérmeli Kontrol

Temel MPC kavrami asagidaki gibi 6zetlenmistir. Giris ve ¢ikis degiskenleri tizerindeki
esitsizlik sinirlamalarini yerine getirirken ¢ok girdi, ¢ok ¢ikt1 islemini kontrol edilecegi
varsayilmistir. Prosesin makul derecede dogru bir dinamik modeli mevcutsa, ¢iktilarin
gelecekteki  degerlerini  tahmin etmek icin model ve mevcut Olglimler
kullanilabilmektedir. Ardindan giris degiskenlerinde uygun degisiklikler hem
tahminlere hem de Ol¢limlere dayanarak hesaplanabilmektedir. Esas itibariyle, tek giris
degiskenlerindeki degisiklikler, proses modeli tarafindan temsil edilen girdi-¢ikt
iligkileri gbz 6ntine alindiktan sonra koordine edilebilir. MPC uygulamalarinda, ¢ikis
degiskenleri ayn1 zamanda kontrol edilen degisken (CV) olarak da adlandirilir, giris
degiskenleri de ayar degiskeni (MV) olarak adlandirilmaktadir. Olgiilen bozucu
biyiikliikleri (DV) veya ileri besleme degiskenleri olarak adlandirilmaktadir. Bu

terimler birbirlerinin yerine kullanilabilmektedir (Seborg vd. 2011).

Model 6ngdrmeli kontrol birka¢ 6nemli avantaj sunmaktadir.

- Proses modeli giris, ¢ikis ve bozucu biiyilikliikler arasindaki dinamik ve statik
etkilesimleri yakalamaktadir.

- Giris ve cikislardaki kisitlamalar sistematik bir sekilde degerlendirilmektedir.

- Kontrol hesaplamalari, optimum ayar noktalarinin hesaplanmasi ile koordine
edilebilmektedir.

- Dogru model tahminleri, olas1 sorunlarin erken uyarilarini saglayabilir.

Agikca, MPC’nin basaris1 (veya herhangi bir diger model tabanli yaklagim) proses
modelinin dogruluguna baghdir. Yanls tahminler, sorunlar1 daha iyi yerine daha koti

hale getirebilir (Seborg vd. 2011).
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Bir MPC kontrol cihazinin genel amaglar1 asagidaki gibi 6zetlenmistir.

- @iris ve ¢ikis kisitlamalarinin ihlal edilmesi 6nlenmelidir.

- Diger cikislart belirtilen araliklarda tutarken, bazi ¢ikis degiskenleri en uygun
ayar noktalarinda ¢alistirilmalidir.

- Giris degiskenlerinin asir1 hareketi 6nlenmelidir.

- Bir sensor veya uyarict mevcut degilse, miimkiin oldugunca ¢ok sayida proses

degiskeni kontrol edilmelidir.

Sekil 3.7°de bir model 6ngoérmeli kontrol sisteminin blok semas1 gosterilmistir.

Ayar noktasi
hesaplamalari

Ayar noktalari

(hedefler)
3 Proses
> Ongorii | Onedrlen Kontrol Girdiler Proses ciktilart
—>
ciktilari hesaplamalari
Girdiler Model Model
ok Q)
ciktilari
Artik degerler

Sekil 3.7 Model 6ngdérmeli kontrol i¢in blok semast

Cikis degiskenlerinin mevcut degerlerini tahmin etmek ig¢in bir proses modeli
kullanilmaktadir. Artik degerler, ger¢ek ve Ongoriilen ciktilar arasindaki farklar, bir
ongorii bloguna geri besleme sinyali olarak kullaniimaktadir. Ongoériiler, her drnekleme
aninda gerceklestirilen iki tir MPC hesaplamasinda kullanilir: ayar noktasi
hesaplamalar1 ve kontrol hesaplamalaridir. Giris ve ¢ikis degiskenleri tizerindeki {ist ve
alt smurlar gibi esitsizlik kisitlamalar1 her iki hesaplama tiiriine dahil edilebilir. MPC

konfigiirasyonun modeli prosese paralel olarak hareket eder ve artik deger geri besleme

23



sinyali olarak kullanilmaktadir. Ancak, kontrol ve ayar noktasi hesaplamalarinin

koordinasyonu MPC’nin benzersiz bir 6zelligidir (Seborg vd. 2011).

Hedef olarak da adlandirilan kontrol hesaplamalari i¢in ayar noktalari, geleneksel olarak
dogrusal bir model olan prosesin kararli durum modeline dayanan ekonomik bir
optimizasyondan hesaplanmaktadir. Tipik optimizasyon hedefleri arasinda bir kar
fonksiyonunu en {ist diizeye ¢ikarmak, bir maliyet fonksiyonunu en aza indirmek veya
bir liretim oranini en iist diizeye ¢ikarmak yer almaktadir. Ayar noktalarinin optimum
degerleri, degisken proses kosullarindan, ozellikle de esitsizlik kisitlamalarindaki
degiskenlerden dolay1 sik sik degismektedir. Kisitlama degisiklikleri, proses kosullari,
ekipman ve enstriimantasyondaki degisikliklerin yani sira fiyatlar ve maliyetler gibi
ekonomik verilerden kaynaklanmaktadir. MPC’de ayar noktalari, kontrol hesaplamalari

yapildig1 zaman tipik olarak hesaplanmaktadir (Seborg vd. 2011).

MPC hesaplamalari, mevcut Olglimlere ve c¢iktilarin  gelecekteki degerlerinin
tahminlerine dayanmaktadir. MPC hesaplamalarinin amaci, ongoriillen yanitin ayar
noktasima en uygun sekilde hareket etmesi i¢in kontrol hareketlerinin (yani, ayarlanmis
giris degiskenlerinin) bir dizisini belirtmektedir. SISO (tek girdili tek ¢iktili) kontrolii
icin gergek ¢ikt1 y, ongoriilen ¢ikt1 ¥ ve ayarlanan girdi u, Sekil 3.8’de gosterilmektedir.
Gegerli 6rnekleme aninda, k ile gosterilen MPC stratejisi, {u (k +1—1),1=1,2,...,M}
girisinin M degerlerini hesaplamaktadir. Ayar, u(k) akim girisinden ve M-1 gelecekteki
giriglerinden olugmaktadir. M kontrolii hareket ettikten sonra giris sabit tutulmaktadir.
Girdiler, bir P 6ngoriilen ¢ikis dizisi {§ (k + 1), i = 1,2,...,P}, ayar noktasina optimum
yolla ulasacak sekilde hesaplanmaktadir. Kontrol hesaplamalari, bir amag¢ fonksiyonunu
optimize etmeye dayanmaktadir. P Ongorisiiniin  sayisi, tahmin ufku olarak

adlandirilirken, kontrol hareketlerinin sayis1t M kontrol ufku olarak adlandirilmaktadir.

MPC’nin ayirt edici bir 6zelligi, uzaklasan ufuk yaklagimidir. Her bir 6rnekleme aninda
bir M kontrol hareket dizisi hesaplanmasina ragmen, yalnizca ilk hareket gercekten
uygulanmaktadir. Ardindan, yeni 6l¢iimler hazir olduktan sonra, bir sonraki érnekleme
aninda yeni bir dizi hesaplanir; yine sadece ilk giris hareketi uygulanmaktadir. Bu

prosediir her 6rnekleme aninda tekrar edilir (Seborg vd. 2011).
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Sekil 3.8 Model 6ngormeli kontrol i¢in temel kavramlar

3.5.1 Model ongormeli kontrol hesaplamalari

Sekil 3.9’daki akis semasi MPC hesaplamalarina genel bir bakis sunmaktadir. Yedi
adim, her kontrol uygulama zamaninda gerceklestirildikleri sirada gosterilmektedir.
Basit olmasi i¢in, kontrol uygulama zamanlarinin 6l¢iim 6rnekleme anlariyla iliskili

oldugu varsayilmaktadir (Seborg vd. 2011).

MPC uygulamalarinda, hesaplanan MV hareketleri genellikle akis kontrol dongiileri
gibi Dagitilmis Kontrol Sistemi (DCS) seviyesindeki diizenleyici kontrol dongtileri i¢in
ayar noktalar1 olarak uygulanmaktadir. Bir DCS kontrol dongiisii devre dig1 birakilmig
veya manuel olarak yerlestirilmigse, MV artik kontrol i¢in kullanilamamaktadir. Bu
durumda, kontrol serbestlik dereceleri azalmaktadir. Bir MV kontrol i¢in mevcut

olmasa da, dl¢iilityorsa bir bozucu biiyiikliik olarak islev gorebilmektedir.

MPC hesaplamalarinin 1. adiminda, yeni proses verileri prosese dahil olan diizenleyici
kontrol sistemi araciligiyla elde edilmektedir. Ardindan, proses modeli ve yeni veriler

kullanilarak adim 2’de yeni ¢ikt1 Ongoriileri hesaplanmaktadir. Her kontrol
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uygulamasindan 6nce, MPC hesaplamalar1 i¢in su anda hangi c¢ikislarin (CV’ler),
giriglerin (MV’ler) ve bozucu biiyiiklikklerin (DV’ler) mevcut oldugunu belirlemek
gerekmektedir. Bu adim 3 eylemine, mevcut kontrol yapisini belirleme denmektedir.
Kontrol hesaplamalar i¢in mevcut degiskenler ¢esitli nedenlerden dolay1r bir kontrol
isletim zamanindan digerine degisebilmektedir. Kontrol yapisi bir kontrol igletim
zamanindan digerine gegerse, sonraki kontrol hesaplamalari1 kotii hale gelebilmektedir.
Adim 5 ve 6’da MPC hesaplamalarin1 yapmadan dnce bu durumlari tanimlamak ve
diizeltmek Onemlidir. Kotli sartlandirma, mevcut MV’ler iki veya daha fazla ¢ikis
tizerinde ¢ok benzer etkiler yarattiginda meydana gelmektedir. Sonug¢ olarak, mevcut
kontrol yapist i¢in proses kazang matrisinin durum sayisini hesaplayarak kotii

kosullanmay1 (Adim 4) kontrol etmek 6nemlidir.

MPC uygulamalarinda en biiyiik faydalar, optimum ¢alisma kosullarinin (ayar noktasi
hesaplamalari) belirlenmesi ve prosesin bu ayar noktalarinin kontrol hesaplarina dayali
olarak en uygun sekilde yer degistirmesinden kaynaklanmaktadir. Her iki hesaplama
tiirli de girdiler veya ¢iktilar tizerindeki iist ve alt sinirlar gibi esitsizlik sinirlarini yerine
getirirken belirli bir amag fonksiyonunu optimize etmektedir. Son adim, Sekil 3.9’daki
adim 7, hesaplanan kontrol islemlerini, genellikle DCS seviyesindeki diizenleyici PID

kontrol dongiilerine ayar noktalari olarak uygulamaktadir (Seborg vd. 2011).
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1. Yeni veri al

(CV, MV ve DV degerleri)

2. Model 6ngoriilerini giincelle

(¢1kt1 geri beslemesi)

3. Kontrol yapisini belirle

A2
4.  Koti kosullarda olup olmadigini

kontrol edin

Vv
5. Ayar noktalarini/ hedefleri hesapla

(kararli durum optimizasyonu)

6. Kontrol hesaplamalarini gergeklestirin

(dinamik optimizasyon)

7. MV’leri prosese gonderin

Sekil 3.9 MPC hesaplamalari i¢in akis semast
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4. MATERYAL VE YONTEM

4.1 Aspen HYSYS ile Metil Asetat Uretiminin Benzetimi

Metil asetat, metanol ile asetik asitin esterlesme tepkimesi sonucunda olusmaktadir. Bu
caligmada esterlesme tepkimesinin, hem tepkimenin hem de ayrima isleminin bir arada
gerceklestigi Aspen HYSYS (Aspen Tech. 2013) programi ile tepkimeli damitma
kolonunda benzetimi yapilmistir. Proseste asetik asit ve metanol beslemelerinden olusan
iki tane beslemenin yapildigi hat, kazan, kolon, yogunlastirici, geri akma, alt ile st

tirtinler i¢in toplama hatlar1 bulunmaktadir. Tepkimeli damitma kolonun sekli Sekil 4.1

ile verilmektedir.

Asetilg ’ e
Ust urun
asn < >
1
)
£
= ap
& o
- o
Etanol
-2
St
Alt Urun
—-

Sekil 4.1 Tepkimeli damitma kolonu konfigiirasyonu

Aspen HYSYS programinda diizenlenmis olan sistem ise Sekil 4.2°de verilmistir.
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Sekil 4.2 Aspen HYSY'S programinda damitma kolonunun ve akimlarin gosterimi

Bilesenler kolona girip tepkime ger¢eklesmeye basladiktan sonra, kolonun iist bolgesi
olan zenginlestirme bolgesinden metil asetat, alt bolgesi olan siyirma bdlgesinden ise su

diger bilesenlerden ayrilarak elde edilmistir.

4.2 Aspen HYSYS Programina Degerlerin Tanimlanmasi

Literatiir ¢alismasinda kullanilmis olan termodinamik model NRTL (rastgele olmayan
iki sivi) (Zuo vd. 2014) olarak belirlenmistir. NRTL modelin agiklamast EK-1’de
verilmistir. Prosesin benzetimi yapilirken ilk olarak programda, tepkimeye giren asetik
asit, metanol ile tiriinler metil asetat ve su bilesen se¢imleri yapilmistir. Tepkime, daha
once belirtilmis olan 1 numarali denklem asagidaki gibi sisteme tanimlanmistir. Bu

sebeple tepkime kinetik olarak benzetim programi i¢in seg¢ilmistir.

k
HAC + MeOH k:+ MeAc + H,0 (4.1)

Kinetik veriler i¢in Esitlik 2 ve 3, asagidaki degerler kullanilmistir.

k. = 2.961 x 10° exp(ﬂ) 4.2)

RgT
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k. =1.384 x 10° exp(‘6923°) (4.3)

RgT
Cizelge 4.1°de verilen ileri tepkime kinetikleri sisteme tanimlanmustir.

Cizelge 4.1 ileri tepkime kinetikleri (Bo vd. 2017)

Koserr (1/5) Ea (kJkmol)

2.961x10* -49190

Son olarak termodinamik modelin atamasi yapilarak tepkimeli damitma kolonu ve

bilesenlerin 6zelliklerinin sisteme tanimlanmasi adimina gegilmistir.

Tepkimeli damitma kolonu secilmis ve kolona giren ve ¢ikan bilesen akimlari ile 1silar
sisteme eklenmistir. Cizelge 4.2°de metil asetat iiretimi amaciyla sisteme beslemesi
yapilan asetik asit ve metanol bilesenleri i¢in benzetimde kullanilmis olan 6zellikler

belirtilmistir.

Cizelge 4.2 Besleme akimi 6zellikleri (Bo vd. 2017)

Astik asit Metanol
Sicaklik (°C) 25 25
Basing (kPa) 101 101
Molar akis
hiz1 (kmol/h)
Asetik asit 50 -
Metanol - 50
Metil asetat - -
Su - -
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Besleme akimlarinin Ozelliklerinin sisteme tanimlanmasi tamamlandiktan sonra
damitma kolonu i¢in gerekli 6zellikler tanimlanir. Cizelge 4.3’te damitma kolonunun

tanimlanmasinda kullanilan 6zellikleri verilmistir.

Cizelge 4.3 Damitma kolonu 6zellikleri (Bo vd. 2017)

Ozellikler Deger
Kademe sayist (N) 30
Asetik asit besleme kademesi 4
Metanol besleme kademesi 25

Reaksiyonun gerceklestigi kademeler 5-24

Geri akma orant 15

Kolon isletme basinci (kPa) 101

Kolon basinct 101 kPa oldugu i¢in kazan ve yogusturucu basinglar1 da 101 kPa olarak

sisteme tanimlanmustir.
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5. ARASTIRMA BULGULARI

5.1 Aspen HYSYS ile Yapilan Calismalar

Metil asetatin elde edildigi tepkimeli damitma kolonu sisteminin simiilasyon ¢alismasi
Aspen HYSYS ile yapilmustir. Oncelikle sistem yatiskin olarak ¢alistirilmistir. Yatiskin
caligma sonrasi en uygun c¢alisma kosullar1 i¢in sistem optimizasyonu yapilmistir ve
yiiksek verim ile metil asetat {iretimi amaglanmistir. Daha sonra sistem dinamik olarak
calistirilip alt ve st akimin kontrolii saglanmisg, ayrica sistem kazanci, 6lii zaman ve
zaman sabiti belirlenmistir. Burada elde edilen veriler ile sistemin iletim fonksiyonu
elde edilmistir. Belirlenen kazang, 6lii zaman ve zaman sabiti model 6ngérmeli kontrole

uygulanip model 6ngdrmeli kontrol sonuglari elde edilmistir.

5.1.1 Cahismalarm yatiskin haldeki sonuclar:

Kolon simiilasyonu sonucu elde edilen alt iriin ve st tiriin akimlarinin yatigkin hal
molar akis hizi ve mol kesri verileri asagidaki Cizelge 5.1 ve Cizelge 5.2°de

belirtilmistir.

Cizelge 5.1 Alt iirlin akim1 bilesimi

Alt Uriin Akim
Bilesen Molar akis hizi (kmol/h) Mol kesri
Su 35.185 0.7037
Metanol 7.54 0.1508
Asetik asit 7.275 0.1455
Metil asetat 0.00 0.00
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Cizelge 5.2 Ust iiriin akim1 bilesimi

Ust Uriin Akinm

Bilesen Molar akis hiz1 (kmol/h) Mol kesri
Su 7.275 0.1455
Metanol 0.0000 0.0000
Asetik asit 0.27 0.0054
Metil asetat 42.455 0.8491
Cizelge 5.3 ile yatiskin hal calisma sonucu elde

belirtilmistir.

Cizelge 5.3 Akimlarin 6zellikleri

edilen akimlarin Ozellikleri

Asetik asit | Metanol Metil asetat | Alt iiriinler
Sicakhik(°C) 25 25 56.19 87.23
Basing(kPa) 101 101 101 101
Molar akis
hiz1 (kmol/sa) S0 S0 50 50
Kiitlesel akis
hizt (kg/sa) 3003 1602 3292 1312
Sviakis izt | 5 g5 2.013 3.495 1.354
(m’/sa)
Molar entalpi ) 5 | 5 i 5 i 5
(kd/kmol) 4.606x10 2.394x10 4.149x10 2.983x10
Molar entropi
(kJ/kmol-C) 70.85 46.66 133.9 50.10
Is1 akist -2303x107 | -1.197x107 | -2.074x107 | -1.491x107
(kJd/sa)

Kademe sayist ile bilesen mol kesirlerinin degisimleri Sekil 5.1°de verilmistir.
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Sekil 5.1 Kademe sayisi ile bilesen mol kesirleri degisimi
Yatigkin kosulda kolon sicaklik degisimi Sekil 5.2°de verilmistir.
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Sekil 5.2 Yatigkin kosul kolon sicaklik degisimi
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Prosesin giris degiskenleri olan besleme akis hizlari, geri akma orani ve kazana verilen
1s1 degerlerinin optimum kosullar1 belirlenmistir. Besleme akimlar1 olan asetik asit ve
metanol akis hizlar1 sirasiyla 25-65 kmol/h araliginda degerler verilerek elde edilen
metil asetat mol Kkesirleri incelenmistir. Asetik asit akis hizinin degisimi ile elde edilen

metil asetatin ve diger bilesenlerin mol kesirleri Sekil 5.3’de verilmistir.

0,9
0,8 o
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= 07
(7]
L
3 0,6 Metanol
€
s 0,5
i == Asetik
2 014 asit
o
He=}
5 03 — Metil
73 asetat
= 0,2

- ./-’ s

0 T T 1 — 1
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Asetik asit besleme akis hizi (kmol/h)

Sekil 5.3 Asetik asit besleme akis hizi degisimi ve iist {irlin bilesen mol kesri degisimi

Asetik asit besleme akis hizlar1 degisimlerine gore elde edilen veriler sonucunda 50
kmol/h akis hiz1 ile besleme yapildiginda elde edilen metil asetat mol kesri 0.8491, 55
kmol/h olarak besleme yapildiginda ise metil asetat mol kesri 0.8536 oldugu
belirlenmistir. 60 kmol/h degerinde 0.8539 mol kesri elde edilmektedir ancak, besleme
akis hiz1 biiyiik miktarda artmasina ragmen elde edilen metil asetat mol kesrinde biiyiik
fark olmamistir. Bu sebeple en uygun asetik asit besleme akis hiz1 degeri 55 kmol/h

alinmastir.

Metanol besleme akis hizlarina gore iist akimda elde edilen metil asetat ve diger

bilesenlerin mol kesirlerinin degisimi Sekil 5.4’de verilmistir.
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Sekil 5.4 Metanol besleme akis hizina gore st iirlin bilesen mol kesirleri degisimleri

Metanol akis hizlar1 ile metil asetat {iretiminin degisimi incelenmesi sonucunda; akis
hiz1 45 kmol/h iken ist triinde elde edilen metil asetat mol kesri 0.8470, akis hiz1 50
kmol/h olarak degistirildiginde 0.8491 mol kesrine sahip metil asetat elde edilmistir. 55
kmol/h besleme hiz1 ile metanol beslendiginde ise metil asetat mol kesri 0.8509 olarak

gerceklesmistir.

Besleme akimlarinin belirtilen akis hizlar1 degisimleri ile st tiriinde elde edilen metil
asetat mol kesri sonuglarina gore asetik asit i¢in en uygun besleme akis hizinin 55
kmol/h, metanol i¢in ise en uygun besleme akig hizinin 50 kmol/h oldugu belirlenmistir.
Besleme akis hizinin daha fazla artirilmast metil asetat iiretiminde belirgin

biiytikliiklerde farklara yol agmamustir, hatta azalmaya yol acabilecegi tespit edilmistir.

Belirtildigi gibi besleme akis hizlart metanol i¢in 50 kmol/h, asetik asit i¢in 55 kmol/h
olarak alinmis ve geri akma oranina farkli degerler verilmistir, bunun sonucunda da {ist
iiriin metil asetat mol kesri degisimi incelenmistir. Sekil 5.5’te yapilan calisma ile

bulunmus olan sonuglar gdsterilmistir.
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Sekil 5.5 Geri akma oran1 degisimi ile iist tiriin metil asetat mol kesri degisim degerleri

Geri akma oranina gore metil asetat mol kesri incelendiginde; geri akma orani 1.5 iken
metil asetat mol kesri 0.8491, 2.3 degerinde mol kesri 0.9631, 2.4 degerinde mol kesri
0.9728 olarak belirlenmistir. Geri akma oran1 2.3’ten daha yliksek degerler aldiginda ise
metil asetat mol kesrinde belirgin artis olmamaktadir. Bu sebeple en uygun geri akma

orani 2.3 olarak belirlenmistir.

Optimum ¢alisma kosullarina gore elde edilen bilesen mol kesirleri dagilimlar1 Sekil

5.6’da verilmistir.
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Sekil 5.6 Optimum ¢alismada kademe sayisi ile bilesen mol kesirleri degisimi

Optimum calisma kosullarina gore Sekil 5.7°de kolon sicakliginin kademelere gore

degisim grafigi mevcuttur.

95,0 /
85,0

AN
T

T(°C)
:
e
\

550
0 5 10 15 20 25 30 35

Kademe sayisi

Sekil 5.7 Optimum ¢alismada yatiskin kosul kolon sicaklik degisimi
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Optimum degerler ile ¢alisma sonucu alt {iriin ve {ist iirlin bilesimleri ile 6zellikleri

asagidaki tablolarda mevcuttur.

Cizelge 5.4 Optimum kosul ¢aligmasi ile {ist {iriin 6zellikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 56.59 °C
Basing 101 kPa
Molar akis 50 kmol/h
Kiitlesel akis 3666 kag/h
Molar entalpi -4.351x10° Kj/kmol
Molar entropi 149.5 kj/kmol-C
Is1 akist -2.176x10’ kj/h

Cizelge 5.5 Optimum kosul ¢alismast ile tist iiriin bilegimi

Madde Mol Kesri | Molar akis hizi (kmol/h)
Metil asetat 0.9861 49.305
Metanol 0.0004 0.02
Asetik asit 0.0005 0.025
Su 0.0130 0.65

Cizelge 5.6 Optimum kosul ¢alismasi ile alt tirtin 6zellikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 98 °C
Basing 101 kPa
Molar akis 55 kmol/h
Kiitlesel akis 1239 kg/h
Molar entalpi | -2.967x10° kj/kmol
Molar entropi 36.12 kj/kmol-C
Is1 akist -1.632x10’ Kj/h
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Cizelge 5.7 Optimum kosul ¢alismasi ile alt iiriin bilesimi

Madde Mol Kesri | Molar akis hizi (kmol/h)
Metil asetat 0.0000 0.0000
Metanol 0.0123 0.6765
Asetik asit 0.1031 5.6705
Su 0.8846 48.653

5.1.2 Dinamik sistem ¢alismasi

MPC sistemine gegmeden once dinamik sistem ile ¢alisma yapilarak prosesin kazang,
0li zaman ve zaman sabiti degerleri PID kullanilarak elde edilmesi amaglanmstir.

Dinamik caligmada prosesin optimum olarak belirlenen akis hizlari ve geri akma

oranlar1 ile ¢aligmalar yapilmistir.

Dinamik caligma yapilirken oncelikle alt iirline bir etki verilmeyip, tist tirtin PID
parametrelerini elde etmek i¢in geri akma oranina etki verilmistir. Giris degiskeni olan
geri akma orani baglangicta vana agikligi %100 olarak alinmistir. Daha sonra 81.

dakikada %80 olarak degistirilmistir. Bunun sonucunda elde edilen veriler grafiklere

gecirilmistir.
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Sekil 5.8 Geri akma oranina etki verildiginde ist {iriin metil asetat mol kesri degisimi

Geri akma oranina verilen etki sonucunda alt akimda olusan degisim Sekil 5.9’da

gosterildigi gibidir.
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Sekil 5.9 Geri akma oranina etki verildiginde alt tirtin su mol kesri degisimi
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Geri akma oranina etki verildikten sonra iist {iriin ve alt {iriin i¢in elde edilen akimlarin

ozellikleri ve bilesimleri asagidaki Cizelge 5.8-5.11 ile belirtilmistir.

Cizelge 5.8 Geri akma oranina etki verilmesi sonucunda st tirtin 6zellikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 46 °C
Basing 66.53 kPa
Molar akis 64.49 kmol/h
Kiitlesel akis 3931 kg/h
Molar entalpi | -4.032x10° kj/kmol
Molar entropi 118.7 Kj/kmol-C
Is1 akist -2.608x10" kj/h

Cizelge 5.9 Geri akma oranina etki verilmesi sonucunda iist iiriin bilegimi

Madde Mol Kesri Molar akis hizi (kmol/h)
Metil asetat 0.7368 47.5145
Metanol 0.0009 0.058
Asetik asit 0.0382 2.4623
Su 0.2242 14.4552

Cizelge 5.10 Geri akma oranina etki verilmesi sonucunda alt tiriin 6zellikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 94.58 °C
Basing 85.09 kPa
Molar akis 46.65 kmol/h
Kiitlesel akis 1064 kg/h
Molar entalpi -2.986x10° kj/kmol
Molar entropi 37.08 kj/kmol-C
Is1 akigt -1.387x10’ Kj/h
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Cizelge 5.11 Geri akma oranina etki verilmesi sonucunda alt iiriin bilesimi

Madde Mol Kesri Molar akis hiz1 (kmol/h)
Metil asetat 0.0000 0.0000
Metanol 0.0020 0.0933
Asetik asit 0.1136 5.2994
Su 0.8844 41.2573

Elde edilen veriler ile sistemin matematiksel modellemesi yapilmistir. Geri akma
oranina etki verilmesi ile iist akim i¢in, kazan 1sisina etki verilmesi ile de alt akim

proses 6lii zaman denklemleri belirlenmistir.

Geri akma oranmna verilen etki ile zamana karst metil asetat mol kesri degisimi
grafiginden yararlanilarak prosesin birinci dereceden 6lii zamanl iletim fonksiyonunu
elde etmek i¢in asagidaki hesaplamalar yapilmistir. Bunun icin Sekil 5.10°da
gosterildigi gibi etki sonrasi gerceklesen dalgalanmaya en yiiksek nokta ile en diisiik
noktalardan yatay cizgiler ¢ekilir. Bu ¢izgiler ile egim i¢in egime teget olarak c¢izgi
cekilerek buralardaki kesisimlerin okunmasi ile 6lii zaman denklem degerleri icgin
gerekli veriler elde edilmis olur. Tegetin egiminden K degeri, teget ¢izgisinin degdigi
ilk zaman noktasindan 6 degeri, son zaman noktasi ile ilk zaman noktas1 arasindaki
farktan ise 7 degeri elde edilmektedir. Verilen etkiler sonucu elde edilen tim

grafiklerden K, 6 ve 7 degerlerinin bulunmasinda ayni1 yontem kullanilmistir.
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Sekil 5.10 Geri akma oranina etki verildiginde {ist iiriin verileri ile 6lii zaman denklemi
icin gerekli verileri okuma semasi

Birinci mertebeden 6lii zamanli denklem;

Ke~0s
Gp(s) = —— (5.1)
Buradan, grafikten okunan degerler ile;

0.14¢70-66s
Gp(s) == ot (52)
elde edilir.

Daha sonra birinci mertebeden Pade yaklasimi kullanilarak sistemin iletim fonksiyonu

elde edilir. Birinci mertebeden Pade yaklasimi EK-2’de mevcuttur.

—0.145+0.42
0.4252+2.255+3.03

Gp(s) = (5.3)
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Sistemin iletim fonksiyonu degerleri kullanilarak Matlab programi (Mathworks 2011)
yardimi ile sistemin Gpn ve Wy degerleri belirlenmistir. Elde edilen bu degerler
yardimiyla da Ziegler Nichols yonteminde kullanilan K, ve P, degerleri bulunmustur.
Matlab programi (Mathworks 2011), alinan sonug ve Ziegler Nichols yontemi ile PID

parametrelerinin hesaplamalar1 EK-3’te mevcuttur.

Elde edilen tist akim PID parametreleri Cizelge 5.12°de belirtilmistir.

Cizelge 5.12 Geri akma oranina etki verildiginde iist akim PID parametreleri

Parametre Deger Birim
Kc 9.45
T| 0.65 h
D 0.16 h

Geri akma oranina etki verildiginde alt akimda meydana gelen degisime gore 6lii zaman

denklemi asagidaki gibidir.

0.2e70-7%5
0.82s5+1

Gp(s) = (5.4)

Cizelge 5.13’te alt akim i¢in hesaplanmis olan PID parametreleri belirtilmistir.

Cizelge 5.13 Geri akma oranina etki verildiginde alt akim PID parametreleri

Parametre Deger Birim
Kc 941
T 0.85 h
D 0.21 h
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Alt akim sistem yanitin1 gormek amaciyla, bu defa iist akima etki verilmeyip alt akim
giris degiskeni olan kazan 1sisina etki vererek sistem yanitlari incelenmistir. Kazan 1sist
baslangicta vana agikligi % 0,60 alinmistir. Daha sonra 81. dakikada etki verilerek

aciklik % 0.75’e¢ ¢ikarilmistir. Bunun sonucunda elde edilen veriler grafiklere

gecirilmistir.
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Sekil 5.11 Kazan 1sisina etki verilince alt iiriin su mol kesrinin zamanla degisimi

Kazan 1sismma etki verilmesi sonucu gerceklesen iist iirlin metil asetat mol oram

degisiminin zamana kars1 grafigi Sekil 5.12’de mevcuttur.
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Sekil 5.12 Kazan 1s1sina etki verilince tist irin metil asetat mol kesri zamanla degisimi

Giris degiskeni olan kazan 1sisina etki verilmesi sonucunda alt akimin ve {ist akimin

ozellikleri ve bilesimleri elde edilmistir.

Cizelge 5.14 Kazan 1sisina etki verilmesi sonucunda alt akim 6zellikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 94.82 °C
Basing 85.09 kPa
Molar akis 61.11 kmol/h
Kiitlesel akis 1676 kg/h
Molar entalpi | -3.178x10° kj/kmol
Molar entropi 47.36 kj/kmol-C
Is1 akigt -1.941x10’ Kj/h
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Cizelge 5.15 Kazan 1s1sina etki verilmesi sonucunda alt akim bilesimi

Madde Mol Kesri Molar akis hizi (kmol/h)
Metil asetat 0.0000 0.0000
Metanol 0.0027 0.165
Asetik asit 0.2226 13.6031
Su 0.7747 47.3419

Cizelge 5.16 Kazan 1s1sina etki verilmesi sonucunda tist akim 6zellikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 44.70 °Cc
Basing 66.53 kPa
Molar akis 65.46 kmol/h
Kiitlesel akis 3933 kag/h
Molar entalpi | -3.912x10° kj/kmol
Molar entropi 118 kj/kmol-C
Is1 akist -2.560x10’ kj/h

Cizelge 5.17 Kazan 1s1sina etki verilmesi sonucunda {ist akim bilegimi

Madde Mol Kesri | Molar akis hizi (kmol/h)
Metil asetat 0.7163 46.887
Metanol 0.1015 6.6424
Asetik asit 0.0119 0.778
Su 0.1704 11.1526

Alt akima etki verildiginde alt akimda meydana gelen degisime gore olii zaman

denklemi asagidaki gibidir.

0.44e~154s
0.67s+1

Gp(s) = (5.5)
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Cizelge 5.18°de alt akim i¢in belirlenen PID parametreleri belirtilmistir.

Cizelge 5.18 Kazan 1sisina etki verildiginde alt akim PID parametreleri

Parametre | Deger Birim
Ke 2.5
T 1.34 h
D 0.33 h

Ust akim transfer fonksiyonu asagidaki gibidir.

G, (s) = 0.32¢70-695 (5.6)

0.67s+1

Ust akim igin belirlenen P1D parametreleri Cizelge 5.19°da verilmistir.

Cizelge 5.19 Kazan 1sisina etki verildiginde iist akim PID parametreleri

Parametre | Deger Birim
Ke 541
T 0.76 h
D 0.19 h

5.1.3 PID sistem calismasi

Elde edilen PID parametreleri ve optimum c¢alisma sonucu bulunan isletme
parametreleri PID kontrol sistemine tanimlanmustir. Ust {iriinde metil asetat mol kesri
i¢in, alt akimda ise su mol kesri i¢in kontrol ¢alismasi gergeklestirilmistir. Metil asetat
mol kesrinin kontrolii i¢in geri akma orani, su mol kesri kontrolii i¢in ise kazan 1sis1
ayar degiskenleri olarak kullanilmigtir. Ust {iriin kontrolii yapilirken iist akim kontrol
edicisi otomatik konuma alinmis, alt akim kontrole edicisi kapali konuma alinmistir.

Bunun sonucunda elde edilen degerler grafiklere gecirilmistir. Ust akim PID
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kontroliinde optimum deger olan 0.96 metil asetat mol kesri set noktasi olarak

belirlenmistir.
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Sekil 5.13 PID kontrol sistemi ile iist akim kontrolii
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PID ile sistem kontroliinde geri akma oraninda biiylik salinimlar gergekleserek metil
asetatin kontrolii saglanmistir. Set noktasi olarak metil asetat mol kesri 0.96 olarak
secilmistir ancak metil asetatin kontrolii 0.864 degerinde saglanabilmistir.

Hedeflenenden daha diisiik mol kesri ile kontrol gerceklestirilebilmistir.

Gergeklesen iist akim kontroliinden elde edilen iist iirin ve alt {irin bilesimleri ve

ozellikleri Cizelge 5.20-5.23’te verilmistir.

Cizelge 5.20 PID kontrol sistemi iist akim kontroliinde iist akim 6zelikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 44.98 °Cc
Basing 66.53 kPa
Molar akis 54.23 kmol/h
Kiitlesel akis 3609 kg/h
Molar entalpi -4.170x10° kj/kmol
Molar entropi 128.5 kj/kmol-C
Is1 akist -2.278x10’ kj/h

Cizelge 5.21 PID kontrol sistemi {ist akim kontroliinde {ist akim bilesimi

Madde Mol Kesri Molar akis hiz1 (kmol/h)
Metil asetat 0.8639 46.8493
Metanol 0.0001 0.0054
Asetik asit 0.0023 0.1247
Su 0.1337 7.2506
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Cizelge 5.22 PID kontrol sistemi {ist akim kontroliinde alt akim 6zelikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 93.64 °Cc
Basing 85.09 kPa
Molar akis 62.95 kmol/h
Kiitlesel akis 1695 kag/h
Molar -3.143x10° Kj/kmol
entalpi
Molar 47.29 kj/kmol-C
entropi
Is1 akist -2.023x10’ kj/h

Cizelge 5.23 PID kontrol sistemi iist akim kontroliinde alt akim bilesimi

Madde Mol Kesri Molar akis hiz1 (kmol/h)
Metil asetat 0.0000 0.0000
Metanol 0.0143 0.9002
Asetik asit 0.2071 13.037
Su 0.7786 49.0128

Alt akim PID kontroliinde PID parametreleri oncelikle sisteme tanimlanmistir. Su mol
kesri set degeri 0.79 olarak sisteme tamimlanmistir. Ust akim kontrol edicisi kapali
konuma alinip, alt akim kontrol sistemi otomatik moda alinarak sistem kontrolii

gerceklestirilmistir.

Kontrol sonucu elde edilen veriler Sekil 5.14’te mevcuttur.
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Sekil 5.14 PID kontrol sistemi ile alt akim kontrolii

Alt akimin PID kontroliinde su mol kesri 0.75 olarak yaklasik gerceklesmistir. Ancak

kontrol siiresi boyunda vana agikliginda %0-100 arasinda salinim gozlenmistir. Kazan

1s1sindaki ani yiikselis ve azalislar sebebi ile tepkimede iyi sonug elde edilememistir. Bu

sebeple kolonda iirlin birikimi olusmaktadir. Elde edilen alt akim molar akis hiz1 3-1000

kmol/h arasinda degismektedir. Sicaklik ve basing degerleri optimum calismadakine

yakin degerlerde (87°C sicaklik ve 85 kPa basing ) gerceklesmistir. Ancak alt akim
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kontrolii istenen sekilde saglanamadigi igin basarili olmadigt gozlenmistir. Bu
sebeplerden dolay1 alt akim i¢in kontrol sonucu elde edilen alt akim ve iist akim bilesim

ile akim 6zelliklerinin degerleri eklenmemistir.

5.1.4 Model 6ngormeli kontrol sistemi calismasi

Model ongdrmeli kontrol sistemi igin gerekli olan proses modeline, dinamik yapilan
calismalar sonucu elde edilen kazang, O©lii zaman ve zaman sabiti degerleri
uygulanmistir.  Veriler kontrol sistemine tanimlanmistir ve buna gore giris
degiskenlerine etki verilerek kontrol edilen degiskenlerin zamana karsi de§isimleri

incelenmistir.

Dinamik ¢alisma yapilirken oncelikle alt iiriine kontrol edicisi kapali duruma alinmistir
ve st tirtin kontrol edicisi otomatik duruma alinarak metil asetat mol kesrinin kontroli
saglanmistir. Metil asetat mol kesri set noktasi, optimum degerler sonucu elde edilen
0.96 olarak sisteme tanimlanmistir. Bunun sonucunda elde edilen veriler grafige

gecirilmistir.
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Sekil 5.15 Model 6ngodrmeli kontrol sistemi ile {ist akim kontrolii

Metil asetat mol kesri 0.99 olarak gergeklestirilmistir. Ust iiriin metil asetat kontrolii
icin model 6ngormeli kontrol sistemi sonucunda st {iriin ve alt iriin i¢in elde edilen

akimlarin 6zellikleri ve bilesimleri asagidaki Cizelge 5.24-5.31 ile belirtilmistir.
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Cizelge 5.24 Model 6ngdrmeli kontrol sistemi iist akim kontroliinde {ist akim 6zelikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 45.21 °C
Basing 66.53 kPa
Molar akis 35.46 kmol/h
Kiitlesel akis 2610 kg/h
Molar entalpi -4.365x10° kj/kmol
Molar entropi 141.7 kj/kmol-C
Is1 akis1 -1.529x10’ kj/h

Cizelge 5.25 Model 6ngdérmeli kontrol sistemi iist akim kontroliinde iist akim bilesimi

Madde Mol Kesri Molar akis hiz1 (kmol/h)
Metil asetat 0.9910 35.143
Metanol 0.0003 0.0107
Asetik asit 0.0006 0.0225
Su 0.0080 0.2838

Cizelge 5.26 Model 6ngdérmeli kontrol sistemi {ist akim kontroliinde alt akim 6zelikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 87.58 °C
Basing 85.09 kPa
Molar akig 53.96 kmol/h
Kiitlesel akis 1568 kg/h
Molar entalpi | -3.151x10° kj/kmol
Molar entropi 55.04 kj/kmol-C
Is1 akigt -1.742x10’ Kj/h
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Cizelge 5.27 Model 6ngérmeli kontrol sistemi iist akim kontroliinde alt akim bilegimi

Madde Mol Kesri Molar akis hiz1 (kmol/h)
Metil asetat 0.0000 0.0000
Metanol 0.1018 5.4961
Asetik asit 0.2272 12.2609
Su 0.6709 36.203

Alt akim kontroliinli ger¢eklestirmek amaciyla bu defa iist akima kontrol edicisi kapali
duruma alinmustir, alt akim kontrol edicisi otomatik duruma getirilip sistem kontrolii
saglanmigtir. Su mol kesri i¢in set noktasi 0.79 olarak uygulanmistir. Bunun sonucunda

elde edilen veriler grafige gegirilmistir.
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Sekil 5.16 Model 6ngérmeli kontrol sistemi ile alt akim kontrolii

Alt akim kontroliinde su mol kesri 0.76 olarak saglanmistir. Alt {irlin su mol kesri
kontrolii i¢in model 6ngdérmeli kontrol sistemi sonucunda alt akimin ve iist akimin

Ozellikleri ve bilesimleri elde edilmistir.
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Cizelge 5.28 Model 6ngdrmeli kontrol sistemi alt akim kontroliinde alt akim 6zellikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 92.25 °C
Basing 85.09 kPa

Molar akis 60.33 kmol/h

Kiitlesel akis 1647 kg/h

Molar entalpi | -3.145x10° kj/kmol

Molar entropi 48.44 kj/kmol-C
Is1 akig -1.888x10’ kj/h

Cizelge 5.29 Model 6ngdrmeli kontrol sistemi alt akim kontroliinde alt akim bilesimi

Madde Mol Kesri Molar akis hiz1 (kmol/h)
Metil asetat 0.0000 0.0000
Metanol 0.0275 1.66
Asetik asit 0.2060 12.43
Su 0.7664 46.24

Cizelge 5.30 Model 6ngormeli kontrol sistemi alt akim kontroliinde iist akim 6zellikleri

Ozellikler Miktar Birim
Sicaklik 45.24 °Cc
Basing 66.53 kPa
Molar akig 57.89 kmol/h
Kiitlesel akis 4267 kg/h
Molar entalpi -4.366x10° kj/kmol
Molar entropi 142,6 Kj/kmol-C
Is1 akist -2.495x10’ kj/h

Cizelge 5.31 Model 6ngdrmeli kontrol sistemi alt akim kontroliinde iist akim bilesimi

Madde Mol Kesri Molar akis hiz1 (kmol/h)
Metil asetat 0.9929 57.479
Metanol 0.0002 0.0116
Asetik asit 0.0006 0.0347
Su 0.0063 0.3647
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6. TARTISMA VE SONUC

Yapilan “Tepkimeli damitma kolonunda metil asetat iiretim prosesinin Aspen HYSY'S
ile benzetimi” konulu tez ¢alismasinda giris degiskenlerine etki vererek alt {iriin ve {ist
iriin ¢ikis degiskenlerinden alinan yanitlar incelenmis ve alinan yanitlardan
faydalanilarak sistem kontrolii saglanmigtir. Sistem yanitimini incelemek ig¢in Aspen
HYSYS paket programi kullanilmistir. Tepkimeli damitma kolonuna asetik asit ve
metanol beslenmekte ve gergeklesen tepkime sonrasi iiriin olarak metil asetat ve su elde

edilmektedir.

Yapilan arastirmalar sonucu elde edilen veriler sisteme tanimlanarak sistemin yatiskin
olarak calismast gerceklestirilmistir. Yatiskin kosul ¢alismasi tamamlandiktan sonra,
besleme akis hizlar1 ve geri akma oraninin farkli degerleri i¢in sistem optimizasyonu
yapilmistir. Optimize edilen sistem parametreleri ile dinamik ¢alismanin yapilmasina
baslanmistir. Dinamik ¢alismada Oncelikle sistem kazanci, zaman sabiti ve 0lii zamanin

belirlenebilmesi i¢in PID kontrol sistemi kullanilip dinamik ¢alisma gergeklestirilmistir.

Yapilan dinamik ¢alismada, giris degiskenleri olan geri akma orani ve kazan 1sisina etki
verilmistir. Oncelikle geri akma oranina etki verilmis ve kazan 1s1s1 sabit tutulmustur.
Daha sonra ise geri akma orani sabit tutulup kazan 1sisina etki verilmistir. Verilen
etkiler sonucunda; metil asetat ve su mol kesirlerinin zamana kars1 degisim verileri elde
edilmistir. Elde edilen veriler zamana kars1 mol kesirleri ve basamak etkileri gosterecek
sekilde grafige gecirilmistir. Bu grafiklerden ise kazang, 6lii zaman ve zaman sabiti
degerleri belirlenmistir. Sistemin iletim fonksiyonunun tanimlanmasinda; kazang, 6lii
zaman ve zaman sabiti degerleri kullanilmistir. Belirlenen iletim fonksiyonlar1 6ncelikle
Ziegler-Nichols yontemindeki K, ve P, degerlerini bulabilmek i¢in Matlab programinda
kullanilarak istenen degerler elde edilmistir. Daha sonra Ziegler-Nichols yonteminden

faydalanilarak yapilan hesaplamalar sonucunda PID parametreleri saptanmustir.

Hesaplamalar ile belirlenen PID parametreleri PID kontrol sisteminde kullanilarak alt
akim ve iist akim i¢in kontrol sistemi tasarlanmistir. Kolon isletme kosullar1 optimum

deger olarak almmustir. Oncelikle iist akim kontrolii gerceklestirilmistir. Ust akim
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kontrolii yapilirken alt akim kontrol edicisi kapali konuma, iist akim kontrol edicisi
otomatik konuma alinmistir. Daha sonra bunun tersi durumu alt akim kontroli igin

gergeklestirilmistir.

Model 6ngormeli kontrol yapilirken dinamik ¢alisma ile elde edilen kazang, 6lii zaman
ve zaman sabiti degerleri kullamlmistir. Once alt akim kontrol edicisi kapali konuma
alinmig olup, st iirlin kontrolii otomatik konuma alinip ¢alisma gergeklestirilmistir.
Bunun sonucunda {ist iirtin metil astet mol kesrinin zaman gore degisimi incelenmistir.
Daha sonra tist akim kontrol edicisi kapali konuma alinmis ve alt {irin kontrol edicisi
otomatik konuma getirilmistir. Buradan, alt iiriin su mol kesrinin zamana gore degisimi

grafigi elde edilmistir.

Yatiskin kosulda st tiriin metil asetat mol kesri 0.8491, su mol kesri 0.7037 olarak
belirlenmistir. Yapilan optimizasyon sonucu en uygun geri akma oraninin 2.3, metanol
besleme akis hizinin 50 kmol/h, asetik asit besleme akis hizinin ise 55 kmol/h oldugu

belirlenmistir.

Sisteme optimum degerler tanimlanip buradan elde edilen sonug; iist iiriin metil asetat
mol kesri 0.9861, alt tiriin su mol kesri ise 0.8846’dir. Optimum degerler islendikten
sonra dinamik c¢alismaya baslanmigtir. Bir silire sistemin stabil hale gelmesi
beklenmistir. Oncelikle geri akma orani vana acgikligi %100 olarak baslangigta
alimmistir. Daha sonra geri akma oranina etki verilip vana agikligi %80’e indirilmistir.
Bunun sonucunda metil asetat mol kesri 0.7368, su mol kesri ise 0.8844 olarak elde
edilmistir. Alt iiriinde dnce bir azalma daha sonra artis gerceklesmistir. Ust iiriinde ise
genel olarak azalis gézlenmistir. Geri akma oranmin azalmasinin beklenen bir sonucu
olarak st {irtin molar akis hizi artmistir. Ancak maddeler sistemde daha az kaldigi
bundan dolay1 daha az doéniisiim gerceklestigi icin de metil asetat ve su mol kesirleri
azalmistir. Kazan 1s1s1 vana agikligi baslangigta %0.60 olarak alinmistir, daha sonra etki
vererek vana agikligi %0.75’e ¢ikarilmistir. Etki sonucu metil asetat mol kesri 0.7163,
su mol kesri 0.7747 olarak bulunmustur. Tepkime kinetik ve ekzotermik bir tepkime
oldugu i¢in bu beklenen bir sonugtur. Kazana verilen 1s1 miktar1 arttig1 igin tepkime

doniistimii giren maddeler tarafina kaymaktadir.
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PID ile iist akim kontroliinde metil asetat mol kesri 0.864 degerinde elde edilebilmistir. Elde
edilmek istenen degerden daha diisiikk bir degerde kontrol saglanabilmistir. Ayrica kontrol
saglanirken geri akma oraninda yiiksek salinimlar gézlenmistir. Alt akim kontroliinde ise su
mol kesri kontrolii istenen sekilde gerceklestirilememistir. Su mol kesrinin istenen degerde
saglanabilmesi i¢in kazan vana ac¢ikliginda ciddi artis ve azaliglar gerceklesmistir. Bu
sebeple tepkime iyi bir sonu¢ vermemistir ayrica su molar akis hizinda yiiksek

dalgalanmalar ger¢eklesmistir.

Dinamik ¢alisma sonucu elde edilen veriler sonucunda model 6ngoérmeli kontrol sistemi
diizenlenip caligmalar yapilmistir. Model 6ngérmeli kontrol sistemi ile yapilan ¢aligmada
isletme parametreleri optimum degerler olarak secilmistir. Ust {iriin metil astet mol kesrinin
ve alt lirlin su mol kesrinin kontrolii gerceklestirilmistir. Burada metil asetat mol kesri igin
minimum 0.94 ve maksimum 1 degerleri verilip set noktasi olarak 0.96 se¢ilmistir. Alt akim
su mol kesri kontrolii igin ise minimum 0.7 ve maksimum 1 degerleri sisteme tanimlanip set
noktasi olarak 0.79 degeri secilmistir. Daha sonra sistem otomatik konumda c¢alistirilarak

sistem kontrolii gergeklestirilmistir.

PID kontrol sistemi ile yapilan c¢alismalar neticesinde; {ist akim kontrolii
gergeklestirilebilmis ancak hedeflenenden daha diisiik metil astetat elde edilebilmektedir.
Alt akim kontroliinde ise kazandaki ani 1s1 aris1 ve azalis1 sebeplerinden dolay1 tepkimeden
iyi sonu¢ alinamamis ve su mol kesri hedeflendigi gibi gerceklestirilememistir. PID kontrol
sistemi i¢in iist akim kontrolii basarili ancak diisiik metil asetat mol kesri elde edilmis, alt
akim kontroliinde ise su mol kesri ve molar akisi ¢ok salinimli olup iyi sonug

vermemektedir.

Model ongdrmeli kontrol sistemi c¢iktilarin gelecekteki degerlerini tahmin edip, hem
Ol¢iimlere hem tahminlere dayanarak giris degiskenlerinde uygun degisiklikler yaptig1 igin
sistem kontroliinde daha az salinim gerceklesmektedir ve sistem daha iyi kontrol
edilebilmektedir. Model 6ngdrmeli kontrol ile elde edilen sonuglar basarilidir. Literatiir
arastirmalarina elde edilen metil astetat mol kesri degeri 0.96655°tir. Yapilan ¢alismalarda
ise model 6ngormeli kontrol sisteminde daha yiiksek olarak elde edilebilmekte ve kontrol
sistemi iyi sonu¢ vermektedir. Sistemin kontrolii i¢in model 6ngdérmeli kontrol sisteminin

uygun oldugu belirlenmistir.
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EK 1 NRTL Model

1968’de Renon Prausnitz tarafindan oOnerilen NRTL denklemi, orijinal Wilson
denkleminin bir uzantisidir. S1vi yapiy1 temsil etmek i¢in istatistiksel mekanigi ve sivi
hiicre teorisini kullanmaktadir. Wilson'un yerel kompozisyon modeliyle birlikte bu
kavramlar, VLE, LLE ve VLLE faz davramisin1 temsil edebilen bir denklem

uretmektedir.

Wilson denklemi gibi, NRTL de termodinamik olarak tutarhidir ve ikili denge
verilerinden indirgenen parametreler kullanilarak {iglii ve daha yiiksek mertebeden
sistemlere uygulanabilir. VLE sistemleri i¢in Wilson denklemiyle karsilagtirilabilir bir

dogruluga sahiptir.

HYSYS'deki NRTL denklemi, ikili ¢ift bagina ayarlama i¢in bes ayarlanabilir parametre
(sicakliga bagli ve bagimsiz) icermektedir. NRTL, Wilson ve van Laar denklemlerinin

avantajlarin birlestirmektedir.

e Van Laar denklemi gibi NRTL de CPU yogun degildir ve LLE'yi oldukga iyi
temsil edebilir.

e Van Laar denkleminden farkli olarak NRTL, seyreltik sistemler ve hidrokarbon-
alkol karisimlar1 i¢in kullanilabilir, ancak hidrokarbon-alkol sistemleri ig¢in

Wilson denklemi kadar iyi olmayabilir.

NRTL denkleminin matematiksel yapisi nedeniyle hatali ¢oklu karisabilir bosluklar

uretebilir.

HYSYS'deki NRTL denklemi asagidaki forma sahiptir:
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burada;
vi = bilesen i'nin aktivite katsayis1
Gij = exp[-Tijj]

aij + bUT
WETRT
Xj = bilesen 1'nin mol kesri

T = sicaklik (K)

n = toplam bilesen sayis1

ajj = 1 ve j bilesenleri arasinda sicakliga bagli olmayan enerji parametresi (cal/gmol)
bij = 1 ve j bilesenleri arasindaki sicakliga bagl enerji parametresi (cal/gmol-K)

ojj = Ikili etkilesim igin NRTL rastgele olmayan sabit, tiim ikililerde ajj = oji olduguna

dikkat edilmelidir.

HYSYS'deki NRTL denklemi icin bes ayarlanabilir parametre ajj, a;i, bij, bji ve aj
terimleridir. Denklem, HYSYS'de depolanan parametre degerlerini veya denklemi

belirli bir veri kiimesine daha fazla uydurmak icin herhangi bir kullanici tarafindan

saglanan degeri kullanmaktadir (Aspen Tech. 2013).
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EK 2 Birinci Mertebeden Pade Yaklasimi

Tasinim gecikmesi rasyonel bir fonksiyon (yani polinomlarin orani) olmadig1 igin diger
transfer fonksiyonlarindan (birinci dereceden, ikinci dereceden, vb.) oldukga farklidir.
Tasinim gecikmesinin bilgisayarla simiile edilmesi zor olabilir. Taginim gecikmesini
yaklastirmaya yonelik bir yaklasim, e7i 1/e” olarak yazmak ve payday1 bir Taylor

serisi olarak ifade etmektir. Sonug;

1
-Ts — ___

ers 1+TS+T252/2+T3S3/3!+"‘

e

Paydadaki sadece ilk iki terim tutulursa;

Sadece birinci dereceden olan bu yaklasim, bir tasinim gecikmesinin kaba bir

yaklasimidir. Tasinim gecikmesini su sekilde ifade ederek bir iyilestirme yapilabilir;

Taylor serisinde pay ve payda genisletilir, sadece birinci dereceden terimler korunursa;
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—TS ~ 1_TS/2

=0T, birinci derece Pade

Bu ifade birinci dereceden Pade yaklasimi olarak bilinmektedir (LeBlanc ve

Coughanowr 2009).
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EK 3 PID Parametrelerinin Bulunmasi

PID parametrelerinin hesaplanabilmesi i¢in Oncelikle Matlab programi kullanilarak

Denklem 5.3’te bulunan degerler asagidaki esitliklere yazilip sonug elde edilmistir.

>> num = [-0.14 0.42];
>> den = [0.42 2.25 3.03];
>> Gp = tf (num, den);

>> [Gm, Pm, Wcg, Wcp] = margin(Gp)

Matlab’a yazilan bu esitlik ile agagidaki sonuglar elde edilmistir.

Gm =16.0721
Pm = Inf
Wcg = 4.8258

Wecp = NaN

Burada; Gm, gain margin yani kazan¢ marjini, Pm, phase margin yani faz marjini, Wcg,
Gm’ye karsilik gelen kose frekansi, Wcep, Pm’ye karsilik gelen kose frekansidir. Bu
degerlerden faydalanilarak Ziegler Nichols yonteminde kullanilan K, ve P, asagidaki
gibi elde edilmistir.

Ky=Gn=16.0721
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