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SONUC RAPORU

I.  Projenin Tiirkce ve Ingilizce Adi ve Ozetleri

Proje Adi: Yiiksek saflikta etil asetat liretiminin yapilacagi tepkimeli bir damitma kolonunun
cok degiskenli Decoupling Model Ongérmeli denetimi

OZET

Bu calismada, tepkimeli dolgulu damitma kolonunun denetimi ayirimli model 6ngdrmeli
kontrol algoritmasi ile gerceklestirilmistir. Dolgulu tepkimeli damitma kolonunda asetik asit
ve etanol’lin tepkimeye girmesi sonucu etil asetat iiretilmistir. Prosesin isletim parametreleri
“HYSYS 3.2” yardimi ile optimizasyon teknigi kullanilarak belirlenmistir. Kolonun
matematiksel modelleri gelistirilerek sayisal olarak “MATLAB” ortaminda ¢6ziilmiistiir.
Benzetim sonuglar1 deneysel verilerle karsilastirilarak, modellerin gegerliligi gosterilmistir.
Ayrica, deneysel dinamik veriler kullanilarak “Neural Network Toolbox™ yardimiyla prosesin
“Nonlinear AutoRegressive with eXogenous Inputs (NARX)” modelleri de gelistirilmistir.
Gelistirilen yapay sinir ag1 modelleri ayirimli model 6ngdrmeli denetim algoritmasinin
olusturulmasi i¢in kullanilmigtir. Prosesin iletim fonksiyonlar1 “System Identification
Toolbox™ yardimiyla bulunmustur. Bu iletim fonksiyonlar1 ayirimcilarin (“decouplers™)
hesaplanmasi i¢in kullanilmigtir. Prosesin kontrol edilen degiskenleri olarak {ist tirtin sicaklig:
ve tepkime bolgesi sicakligi, ayarlanabilen degiskenler olarak ise geri akma ve besleme akis
hiz1 oranlar segilmistir. Ayirimli, ayirimsiz model éngérmeli ve klasik Oransal-integral-
Tirevsel (PID) denetimlerinin algoritmasi “MATLAB/Simulink™ ortaminda olusturulmustur.
Gelistirilen algoritmalar tepkimeli damitma kolonuna “MATLAB/ Simulink” ve kontrol
modilleri yardimi ile baglanip uygulanmistir. Her bir denetim algoritmasi set noktasi ve
bozucu etkiler i¢in test edilmistir. Ayirimli model 6ngdrmeli denetim sonuglar1 ayirimsiz
model 6ngérmeli denetimi ve klasik Oransal-Integral-Tiirevsel (PID) denetim sonuglari ile
karsilasgtirilmistir. Deneysel c¢alismalardan elde edilen iirtin numuneleri Gaz Kromatografi-
Kiitle Spektrometresi (GC-MS)’de analiz edilerek numunelerin bilesimleri bulunmustur. Her
bir kontrol algoritmasi sonuglarinin hatalarin karelerinin toplami (ISE) degeri hesaplanmistir.
Buna gore ayirimli model 6ngérmeli denetim performansinin en iyi oldugu bulunmustur.

Anahtar Kelime: Tepkimeli damitma kolonu, ayirimli model 6ngérmeli denetim, yapay sinir
aglari



Projenin Ingilizce Adi: Multivariable Decoupling Model Predictive Control based on
artificial neural network of a reactive distillation column to product high purity ethyl acetate

ABSTRACT

In this work, the control of a reactive packed distillation column was accomplished with
decoupling Model Predictive Control. In the column, ethyl acetate was produced from the
reaction between acetic acid and ethanol. The operating parameters of the process were
determined with the aid of HYSYS 3.2 using an optimization technique. The theoretical
models of the column were developed and solved in MATLAB environment. The simulation
results were compared with the experimental ones to show the validity of the models. In
addition, using the experimental data and with the aid of Neural Network Toolbox, Nonlinear
AutoRegressive with eXogenous Inputs (NARX) models were as well developed. The
developed neural network models were used for the formulation of the decoupling model
predictive control algorithms. The transfer functions of the process were obtained with the aid
of System Identification Toolbox. The process transfer functions were used for the estimation
of the decouplers. The top product temperature and the reaction segment temperatures were
selected as the controlled variables while the reflux ratio and the feed ratio were the
manipulated variables. Decoupling and undecoupled Model Predictive Control as well as the
classic Proportional-Integral-Derivative (PID) control algorithms were formulated in
MATLAB/Simulink environment. The formulated algorithms were connected and applied to
the reactive distillation column with the aid of MATLAB/Simulink and control modules. Each
of the control algorithms was tested for set-point tracking and disturbance rejection. The
results of the decoupling Model Predictive Control were compared with that of the
undeocupled Model Predictive Control and the classic Proportional-Integral-Derivative.
Analyzing the samples taken from the experimental work in Gas Chromatography Mass
Spectrometer, the compositions were obtained. The Integral Square Error (ISE) of each
control algorithm was calculated. Based on this, the performances of the decoupling model
predictive control were thus found to be the best.

Key Words: Reactive disillation column, decoupling model predictive control, neural
network



II. Amac ve Kapsam

Tepkimeli damitma, hem endiistriyel hem de bilimsel alanda giin geg¢tikge daha cok ilgi
uyandirmaktadir. Esterler kimya sektoriinde genis kullanim alanina sahiptirler. Hammadde
olarak cesitli proseslerde kullanilmaktadir. Etil asetat ve metil asetat genis kullanim alanina
sahip ve endiistriyel 6nem tasiyan esterlerin basinda gelmektedir. Esterlesme reaksiyonlari
dengenin sinirladig1 reaksiyonlardir ve reaksiyon sonrasinda bir dizi ayirma islemine tabi
tutulmalar1 gerekmektedir. Tepkimeli damitma bu problemi ortadan kaldirmaktadir. Kimyasal
reaksiyonun ve ayirma isleminin tek bir birimde toplanmasi dengeyi {iriinler yoniine
kaydirarak doniismeyi ve trlin se¢imliligini arttirmaktadir. Bir cihazda reaksiyon ve
damitmanin birlikte entegrasyonu, esterlesme ve eterleseme gibi 6zellikle denge sinirlamali
reaksiyonlarda onemli ekonomik avantajlar saglamaktadir. Diger bir avantaji ekzotermik
reaksiyonlu prosesler icin reaksiyon 1sist sivi  bilesenlerin  buharlastirilmasi igin
kullanildigindan ilave bir 1siya gereksinim duyulmadigi igin enerji tasarrufu saglamaktadir.
Bazi durumlarda tepkimeli damitma azeotropik karigimlarin ayrilmasinda veya meta ve para
ksilen gibi kaynama noktas1 yakin bilesenlerin ayrilmasinda kullanilabilir.

Tepkimeli damitma ile etil asetat sentezi gibi kompleks ayirma proseslerinin arastiritlmasi
icin zamani azaltmak ve istenilen doniistimde iiriin elde etmek i¢in prosesin denetimi sarttir.
Tepkimeli damitma kolonunu denetimi, kimyasal reaksiyonlar ve buhar-sivi dengesi

arasindaki karmasik etkilesimler ve prosesin dogrusal olmamasindan dolay1 zordur.

Miihendislik bakis agisindan “Yapay Sinir Aglar1 (YSA)”, ozellikle girdi-¢ikt1 bilgileri
gostermede, zaman siirecinde tahminler yapmada, verileri ayirmada oOrnekleri tanimada
faydali, dogrusal olmayan bir model olarak diisiiniilebilir. YSA’nin genis bir uygulama alani
bulmasindaki baslica nedenler, onun yeni bilgileri 6grenerek girdiler ve ¢iktilar arasindaki
yapiyr gelistiren 6grenme yetenegi, dogrusal olmayan fonksiyonlara da uygulanabilmesi,
oldukga esnek bir model yapisina sahip olmasi, girdiler ve ¢iktilar arasinda yapisal bir iligkiye
gereksinim olmamasi, ve ¢ok degiskenli sistemlerde kullanilabilmesidir.

Yapilacak olan calisma, tepkime damitma kolonunda etanol ve asetik asidin reaksiyonu
sonucunda olusan etil asetat tiretimi ilizerinedir. Deneysel calismalar laboratuar Glgeginde
kurulacak olan sistemde yapilacaktir. Kolon temel olarak ii¢ pargaya ayrilacaktir. Kolonun
ortasi reaksiyonun gergeklesecegi katalitik bolge olacak ve bunun alt ve iist kismi ise ayirma
isleminin gerceklesecegi ayirma bolgesini olusturacaktir. Katalitik bolge katalizorlii ortamda

yapilacaktir. Ayrilma bolgelerinde ise kolona dolgu maddesi yerlestirilecektir. Proses



girdileri olan kolona beslenen asetik asit ve etanol akis hizlari orani1 ve geri akma orani
degistirilerek reaksiyon bolgesi ve {iist {irlin sicakliklarinin degisimi incelenecektir. Bdoylece
Yapay sinir ag1 modelinin temelini olusturacak veriler elde edilecektir. Gelistirilen model ile
kolonun ¢ok degiskenli ‘Decoupling’ tasarimi ve model 6ngérmeli denetim algoritmasina
uygulanacaktir. Etanol’ iin etil asetata doniistimiinii yiikseltmek ve kolonun {ist {irtiniinde
azeotrop karisimdan elde edilecek yliksek saflikta etil asetat tiretimi i¢in kolonun {iist tirlin
sicakligr da denetlenecektir. Laboratuar Olgekte yapilacak olan bu calisma sanayi 6lgekli

sistemlere de uyarlanabilecek sekilde denetim algoritmasi gelistirilecektir. Bu amagla,
Proje ¢ercevesinde,

a) Simdiye kadar bolimiimiiz laboratuarlarinda var olmayan tepkimeli damitma
kolonu sistemi boliimiimiiz temel islemler laboratuarina kurulmustur.

b) Tepkime damitma kolonunun optimum isletim kosullari ve parametreleri
belirlenmistir.

c) Prosesin dinamik 6zellikleri belirlenecek, isletim sartlarinin dogrusal degismedigi
dikkate alinarak proses modeli ortaya konulacak ve model parametreleri yapay
sinir aglari ile tespit edilmistir.

d) Geligtirilen yapay sinir ag1 modeli sonuclar1 deneysel sonuglarla karsilastirilarak
modelin gecerliligi test edilmistir.

Gelistirilen yapay sinir ag1 modeli sistemde kontrol amacl kullanilmistir. Boylece literatiirde
simdiye kadar yapilmamis olan etanoliin etil asetata dontisim oranini artirmak ve yiiksek
saflikta etil asetat liretmek amaciyla reaksiyon bolgesinin ve st tirtin sicakliklart model
ongormeli denetim algoritmasini kullanarak ‘Decoupling’ olarak yapilmis ve sonuglari klasik

geribelemeli PID ile karsilastirilmistir



III. Materyal ve Yontem

IV. Analiz ve Bulgular

Boliimleri yerine Sonug raporu hazirlama yonergesinde de belirtildigi gibi ilgili
yayinlannmis makaleler:

-.Abdulwahab GIWA & Siileyman KARACAN, 2012. Development of Dynamic Models for
a Reactive Packed Distillation Column, International Journal of Engineering (IJE), Volume
(6) : Issue (3).

-Abdulwahab Giwa and Siileyman Karacan, “Decoupling Model Predictive Control of a Reactive
Packed Distillation Column™ , International Journal of Advances in Science and Technology,
Vol. 4, No.6, p: 39-51, 2012.

-Abdulwahab GIWA and Siileyman KARACAN, 2012. Decoupling PID Control of a Reactive
Packed Distillation Column. International Journal of Engineering Research & Technology
(IJERT), Vol. 1 Issue 6,p: 1-10.

-Abdulwahab Giwa and Siileyman Karacan, 2012. Decoupling control of a reactive
distillation process using tyreus-luyben technique. ARPN Journal of Engineering and Applied
Sciences. Vol. 7, No. 10, 1263-1272.

V. Sonug ve Oneriler

Bu calismada, etil asetat iireten bir tepkimeli damitma kolonu i¢in bir ayirimli model
ongormeli kontrolii (DMPC) algoritmasi olusturulmustur. Ayrica, karsilagtirllmak amaciyla,
ayirimsiz. model 6ngérmeli kontrolii (MPC) ve klasik oransal-integral-tiirevsel kontrolii
(PIDC) algoritmalar1 da olusturulmustur. Bu c¢alismada, hem teorik hem de deneysel

sonuclara yer verilmistir.

Sistemin optimum isletim parametrelerini belirlemek i¢cin HYSYS ortaminda benzetim
calismalar1 yapilmistir. Benzetim calismalarindan optimum isletim parametreleri geri akma
orani 2.6103, besleme akis hiz1 oran1 2.0011 ve kazan 1s1 miktar1 0.1070 kJ/s bulunmustur.
Bu optimum degerler kullanilarak deneysel ¢alismalar yapilmistir. Deneysel verilerle HYSYS
sonuclart karsilastirilarak bu optimum isletim parametrelerinin deneysel sisteme uygun

oldugu gosterilmistir.



Optimum igletim parametreleri deneysel sisteme uygulanarak ¢ikis degiskenlerinin
davraniglart incelenmistir. Bunun i¢in geri akam orani ve besleme akis hizi oranina etkiler
verilmigtir.  Elde edilen dinamik sonuglar grafige gegirilerek sicaklik degisimleri

gosterilmistir.

Sistemin kiitle ve enerji denklikleri kurularak matematiksel model esitlikleri tiiretilmistir. Bu
esitlikler ¢ok karmasik bir yapida olusturulmustur. Model esitlikleri MATLAB ortaminda
sayisal olarak ¢ozllmiistiir. Model sonuglari deneysel verilerle karsilastirilarak model
gecerliligi test edilmistir. Yatiskin hal sonuglari, deneysel ve teorik {ist tirtin sicakliklari
sirastyla 76.52 ve 77.33 °C olarak elde edilmistir. Sistemin dinamik davranislar1 incelerken,
modellerin ¢oziilmesi ¢ok zaman almistir. Bdylece bu modellerin kontrol algoritmasinda
kullanilmasinda sakincalar olabilecegi dusiiniildiiglinden onun yerine yapay sinir agi

modelleri kullanilmistir.

Proses tanimlama yontemiyle dinamik deneysel veriler kullanilarak “System Identification
Toolbox™ yardimiyla prosesin iletim fonksiyonlar1 bulunmustur. Prosesin ti¢ girdi ve li¢ ¢ikti
degiskeni i¢in birinci mertebeden 6lii zamanli dokuz iletim fonksiyonu bulunmustur. Bu
iletim fonksiyonlar1 proses modeli ve ayirmcilart (“decouplers™) hesaplamak icin

kullanilmastir.

Ayrica, deneysel sistemden elde edilen veriler kullanilarak “Neural Network Toolbox™
yardimiyla olusturulan prosesin yapay sinir agi modelleri de bulunmustur. Bu modeller
NARX vyapisinda olup iist tirtin sicaklig1 ve tepkime bolgesi sicaklign i¢in ¢ikarilmistir. Bu
modeller girdi degiskenleri olan geri akma orani ve besleme akis hizi oranina bagl olarak
dogrusal olmayan bir yapida ¢ikarilmistir. Elde edilen model sonuglar1 dinamik deneysel
verilerle karsilagtirilarak modellerin gegerliligi gosterilmistir. Boylece, bu NARX modelleri
MPC kontrol algoritmasinda hem deneysel hem de kuramsal kontrol ¢alismalarinda basaril

bir sekilde kullanilmistir

Teorik kontrol ¢alismalari, ayirimlt MPC, ayirimsiz MPC ve klasik PID set noktasi etkileri ve
yiik etkileri i¢in benzetilmistir. Set noktas1 etkisinde kontrol sonuglarina gore, en iyi kontrol
algoritmasinin ayirimli MPC oldugu gésterilmistir. Ust {iriin i¢in, hatanin mutlak degerlerin
toplam1 (IAE) 82.12 ve hatanin karelerinin toplami (ISE) 37.83; tepkime bolgesi icin de IAE
ve ISE sirasiyla 185.77 ve 47.75 olarak bulunmustur. Bu sonuglara gore, en kii¢iik degerler
ayirimlt MPC’de elde edilmistir. Yiik etkisinden elde edilen kontrol sonuglarina gore, {ist

irtin i¢in, hatanin mutlak degerlerin toplam1 (IAE) 11687.16 ve hatanin karelerinin toplami



(ISE) 47523.99; tepkime bolgesi i¢in ise IAE 6434.44 ve ISE 34102.82 olarak bulunmustur.
Burada da en kiigiik degerler ayirimli MPC’de elde edilmistir. Boylece, bu calismada yapilan
teorik kontrol benzetimlerinden ¢ikan sonuglar hem set noktasi etkisi hem de yiik etkisi i¢in
en iyi kontrol edici ayirimli MPC oldugunu soyleyebiliriz. Ayrica, kontrol performaslarinin
sonuclar1 gafiksel olarak da elde edilmsitir. Grafiklerden de ayirimli MPC’nin en iyi sonug

verdigi goriilmektedir.

Deneysel kontrol ¢alismalar1 da ayirnmli MPC, ayirimsiz MPC ve klasik PID set noktasi
etkileri ve yiik etkileri i¢in benzetilmistir. Set noktasi etkisinde kontrol sonuglarina gore, en
iyi kontrol algoritmasinin ayirimli MPC oldugu gosterilmistir. Ust iiriin i¢in, hatanin mutlak
degerlerin toplami (IAE) 64.14 ve hatanin karelerinin toplami (ISE) 192.26; tepkime bolgesi
icin ise IAE 21.90 ve ISE 7.70 olarak elde edilmistir. Bu sonuclara gore en kiigiik degerler
ayirimlt MPC’de elde edilmistir. Yiik etkisinden elde edilen kontrol sonuglarina goére, {ist
tirtin i¢in, hatanin mutlak degerlerin toplami (IAE) 6.09 ve hatanin karelerinin toplami (ISE)
0.39; tepkime bolgesi i¢in de IAE 5.36 ve ISE 0.35 olarak bulunmustur. Bu sonuglara gore, en
kiigiik degerler ayirimli MPC’de elde edilmistir. Boylece, bu ¢alismada yapilan deneysel
kontrol sonuglarina gére hem set noktasi etkisi hem de yiik etkisi i¢in en iyi kontrol edici
ayirimlt MPC oldugunu sdyleyebiliriz. Ayrica, burada da, kontrol performaslarinin sonuglari
gafiksel olarak da elde edilmsitir. Grafiklerden de ayirimlit MPC’nin en iyi sonu¢ verdigi

goriilmektedir.

Bu calismadaki set noktasi ve yiik etkileri i¢in yapilan deney numunelerinin Gaz
Kromatografi — Kiitle Spektrometresi’'nde analizleri yapilmistir. Analiz sonuglarina gore,
kullanilan algoritmalar olan ayirimli MPC, ayirimsiz MPC ve klasik PIDC’nin sonuglarina
gore, en yliksek etil asetat mol, kiitle ve hacim kesirlerinin ayirimli MPC i¢in elde edilmistir.
Bu degerler etil asetat derisimi agisindan, set noktasi kontrol ¢alismasi i¢in, ayirimlt MPC i¢in
molce 0.68 (agirlik¢a 0.81 ve hacimce 0.79), ayirimsiz MPC i¢in 0.61 (agirlikca 0.75 ve
hacimce 0.72) ve klasik PIDC i¢in ise 0.40 (agirlik¢a 0.55 ve hacimce 0.53) bulunmustur.

Bu c¢alismanin sonuglar literatiirdeki sonuglarla karsilastirilinca, bu c¢alismanin sonuglari,
literatiirdeki sonuglardan daha iyi oldugunu sdyleyebiliriz. Cavlar et al. (2007)’de yapmis
olduklar1 ¢alismada iist triinde elde edilmis en yliksek etil asetat molce 0.552 (agirlik¢a
%70)’dir, Kawathekar et al. (2007)’de tepkimeli kademeli damitma kolonu kullanilarak molce
0.55 (agirlikca %70) saflikta etil asetat elde edilmistir, Kumar ve Kaistha (2008)’in yapmis

olduklar c¢alismada, tepkimeli kademeli damitma kolonu yerine tepkimeli dolgulu damitma



kolonu kullanildiginda agirlik¢a %70 safligin lizerine ¢ikilabilecegi belirtilmistir. Boylece, bu
calismada, tepkimeli dolgulu damitma kolonu kullanilip ayirimli model 6ngérmeli kontrolii
uygulandiginda, molce 0.68 ve agirlik¢a 0.80 (%80) elde edilmistir. Elde edilen bu degerler

kontrol yoniinden de tatmin edicidir.

VILGelecege iliskin Ongoriilen Katkilar

Tepkimeli damitma, hem endiistriyel hem de bilimsel alanda giin geg¢tikge daha ¢ok ilgi
uyandirmaktadir. Esterler kimya sektoriinde genis kullanim alanina sahiptirler. Hammadde
olarak cesitli proseslerde kullanilmaktadir. Etil asetat genis kullanim alanina sahip ve
endiistriyel onem tasiyan esterlerin basinda gelmektedir. Esterlesme reaksiyonlari dengenin
sinirladig1 reaksiyonlardir ve reaksiyon sonrasinda bir dizi ayirma islemine tabi tutulmalar
gerekmektedir. Tepkimeli damitma ile bu problem ortadan kalkmaktadir. Kimyasal
reaksiyonun ve ayirma isleminin tek bir birimde toplanmasi dengeyi {iriinler yoniine
kaydirarak dontigimii ve {iriin sec¢imliligini arttirmaktadir. Bir cihazda reaksiyon ve
damitmanin birlikte entegrasyonu, esterlesme ve eterleseme gibi 6zellikle denge sinirlamali
reaksiyonlarda 6nemli ekonomik avantajlar saglamaktadir. Diger bir avantaji ekzotermik
reaksiyonlu prosesler icin reaksiyon 1sis1 sivi bilesenlerin buharlastirilmast i¢in
kullanildigindan ilave bir 1s1ya gereksinim duyulmadig: icin enerji tasarrufu da saglamaktadir.
Bu proje sonucunda simdiye kadar boliimiimiiz laboratuarlarinda var olmayan tepkimeli
damitma kolonu sistemi boliimiimiiz temel islemler laboratuarina kurularak projede 6ngoriilen
deneysel caligsmalar yapilmistir. Ayni deney sistemi kullanilarak {ilkemizin ihtiyaci olan diger
esterlerin iiretimi ile ilgili calismalar yapilabilir. Ozellikle Biodizel iiretimine yonelik olarak

tepkimeli damitma kolonlar1 kullanilabilir.
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X. Ekler

a. Mali Bilanco ve Aciklamalar:

AYRINTILI GIDER LISTESI

EKONOMIK . e e | ]
SIRA NO SINIFLANDIRMA MIKTARI |OLCU BIRIMI| Gider Miktar:
Makine Techizat
Ad1
(03.7+06.1+06.3)
1 Proses Kontrol 1 23,010.00
Sistemi
2 Tepkimeli Damitma 1 2,006.00
Kolonu Deney Seti
(Cam Aksam Dolgu
maddesi i¢inde)
3 Balon Is1ticist 1 649.00
4
Sarf Malzemesi
Adi (03.2)
1 Etanol 50 L 377.60
2 Asetik Asit 50 L 680.86
3 Amberlite IR-120 2 KG 450.76
Katalizorii
4 Kirtasiye 8 404.00
Hizmet Alim1 Adi
(03.5+03.8+06.6)
TOPLAM 27,578.22




Biitce Kodu Odenek Adi Gelir Miktari Gider Miktar Proje Biitgesinde
Kalan Toplam
Miktar
6-03-2 Tuketime yonelik | 2.010,00 1.913,22 96,78
Mal ve Malzeme
Alimlari
6-03-5 Hizmet Alimlari 2.380,00 2.380,00
6-06-1 Mamul Mal 29.410,00 25.665,00 3.745,00
Alimlari
TOPLAM 33.800,00 27.578,22 6.221,78

b. Makine ve Techizatin Konumu ve Ilerideki Kullanimina Dair Aciklamalar

Projede alinan Proses kontrol sistemi, Tepkimeli kolonu deney seti (cam aksam) ve Balon
1s1ticist Makine veTechizati Kimya Miihendisligi Béliimii Temel Islemler Laboratuarina
kurulmustur. Arastirmaya yonelik olarak ileride baska calismalar i¢in de kurulan deney
sisteminden yararlanilacaktir.
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