<공정합성 및 설계> 기말고사용 과제

Chiral 크로마토그래피를 이용한 광학이성질체 Binaphthol 분리를 위한

공정설계 및 공정운전 변수들의 최적화

성명(학번)

소속

요약

(본주제에 대하야 간략히 요약하고, 주요결과에 대하여 간단히 기술)
서론

(본주제의 개요 및 동기 그리고 목적 등을 명시한다.

Chiral 크로마토그래피 공정에 대한 소개와 광학이성질체 Binaphthol 에 관하여 설명한다.
또한 본보고서 전체흐름에 대하여 간략히 소개한다.)

모델식 및 모델인자값

(본주제에서 사용된 모델식 및 모델인자값에 대하여 자세히 설명한다.)
공정모사방법 및 공정최적화 조건

(공정모사에 있어서 공정변수에 관한 설명과 공정최적화 조건설명.)
모사 결과 및 토의
(27개 변수조합에 대한 생산성값과 순도를 구하고, 최적의 공정변수값을 정한다.
또한 이 결과에 대하여 분석하고 이러한 결과를 얻게된 원인에 관하여 논한다. 예로서 각변수변화에 따른 생산성이나 순도의 변화를 그래프로 그리고 변수들의 특성에 관하여 논한다.)
결론 
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<공정합성 및 설계> 기말고사용 과제

Chiral 크로마토그래피를 이용한 광학이성질체 Binaphthol 분리를 위한

공정설계 및 공정운전 변수의 최적화

성명(학번)

소속

요약

본주제에서는 광학이성질체인 binaphthol 를 크로마토그래피 공정을 통하여 분리할때, 공정모델링과 모사를통하여 최적공정변수를 제시한다. 공정설계변수로서 컬럼의 길이를 고려하였고, 공정운전변수로는 원료주입시간 그리고 원료유량을 변화시키면서 주어진 순도이상에서 최고의 생산성 (productivity) 을 얻을 수 있는 공정변수값들을 제시하였다. 각각 3개의 구간으로 구분된 이들 3개의 변수로 이루어진 총 공정모사 실험은 27 개로서 이중 최고의 생산성을 도출할 수 있는 변수값은 ……………. 들이었다.

이러한 결과는 …………… 원인으로 설명할 수 있다.

서론

chromatography 공정에 대한 일반적 개론 (Le Van et al., 1997)

binaphthol 크로마토그래피 공정 (Pais et al., 1998; Pais et al., 1997) 에 대한 개요 설명…
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모델식 및 모델인자값
본 크로마토그래피 공정모사에서 사용된 모델식은 비평형/비선형 편미방식으로서, 액상의 농도 (C), 고상의 농도 (n) 그리고 평형농도 (n*) 를 종속변수로 하고 있으며, 시간 (t) 과 컬럼의 길이 (z) 가 독립변수를 갖는다. 2성분계의 경우, 액상의 농도 (C), 고상의 농도 (n) 그리고 평형농도 (n*) 는 각 성분별로 값을 갖게 되므로, 총 6개의 종속변수를 갖게 된다. 

식 (1a) 은 시간방향 1차미분식 (축적항, accumulation term), 축방향 1차미분식 (대류항, convection term), 축방향 2차 미분항 (확산항, diffusion term) 그리고 흡착속도식을 의미하는 반응항 (reaction term) 을 포함하는 비평형 흡착모델식이다. 식 (1b) 는 비평형 반응식을 의미하는 흡착속도식으로 선형 구동력 (linear driving force) 모델이다. 모델인자로는 축방향 확산계수 (Dax), 흡착속도계수 (k), 컬럼의 기공률 ((b) 이며, 이들은 실험적으로 구하거나 예측모델을 통하여 추정할 수 있다 (Lim et al., 2004).
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(1b)
L-form 과 D-form binaphthol 에 대한 흡착평형모델 (adsorption isotherm model) 은 실험결과를 바탕으로 다음과 같이 bi-Langmuir 형태로 주어진다 (Pais et al., 1998).
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(2a)
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(2b)
공정설계변수로는 컬럼의 길이 (Lc) , 직경 (D), chiral 충전물질의 종류등이 있으나, 편의상 본주제에서는 컬럼의 길이 (Lc) 만 변수로 취급한다. 운전변수로서는 원료의 주입시간 (tfeed), 원료의 유량 (Qfeed), 원료의 농도 (Cfeed) 등이 있으나, 일반적으로 원료의 농도는 주어진다고 볼 때, 원료의 주입시간 (tfeed)과 원료의 유량 (Qfeed) 만을 운전변수로 취급할 수 있다. 원료의 유량과 컬럼의 길이가 주어지면, 컬럼내 겉보기속도 (vL) 는 다음과 같이 정의된다.
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(3)
표1은 본공정모사에서 사용된 컬럼에 관한 상수값과 모델인자값들을 보여준다. 표2는 3개의 공정변수에 대한 최소, 중간 그리고 최대값을 보여준다.

표1. 공정 상수값과 모델 인자값.
	공정 상수값
	컬럼 직경 (D)
	원료농도 (g/l)
	총 운전시간 (t)

	
	2.6 cm
	2.9(L), 2.9(D)
	30 min

	모델 인자값
	확산계수(Dax)
	기공율 ((b)
	흡착속도계수 (k)

	
	0.05 cm2/min
	0.4
	6.0 1/min


표 2. 공정변수의 최소, 중간 그리고 최대값.
	
	최소값
	초기값 및 중간값
	최대값

	컬럼길이 (Lc, cm)
	10
	15
	20

	원료주입시간 (tfeed, min)
	0.5
	1
	2

	원료 유량 (Qfeed, ml/min)
	10
	15
	20


공정모사방법 및 공정최적화 조건
모델식 (1)-(2) 와 모델인자 및 상수값을 바탕으로 본 공정의 모사는 자체제작한 “FAST-Chrom v.2” 모사프로그램을 이용한다. 본 프로그램은 한 개의 실행파일 (chromatography.exe) 과 7개의 데이터파일을 포함하며, 주어진 3개의 공정변수를 변경하기 위해서는 단지 2개의 데이터 파일만 사용한다.

컬럼길이 (Lc) 는 주어진 프로그램속의 “DATA_chro_1_design_para.dat” file 을 열고 2번째 설정값인 “*2. Effective_Column_Length [Cm]” 의 값을 변경시키면 되고, 원료주입시간 (tfeed) 은 “DATA_chro_2_operation_para.dat” 파일을 열고 7번째 설정값인 “*7. Time_feeding(NumSwitch+1), [min]” 에서 2번째 값을 변경하며, 원료유량 (Qfeed) 은 같은 파일속에서 8번째 설정값인 “*8. Q_feed(NumSwitch), [ml/min]” 의 첫번째 그리고 두번째 값 모두를 같은 값으로 변경하면 된다.

다른 data 파일이나 파일속 값들은 변경하지 않아도 된다.

본 공정모사는 모두 27개의 변수조합이 생기며, 어느 하나의 값만 변경한 후 실행시키면, 5개의 결과화일을 생성한다. 매 실행후에 이중 “output_chro_Enantio.xls” 을 열고 제일 마지막 부분의 elution curve data 만 사용한다. 이 데이터를 얻는 방법은 다음과 같다.

a. MS Exel 을 열고, “output_chro_Enantio.xls” 파일을 불러온다.
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b. 텍스트마법사 3단계중 1단계에서 <구분기호로 분리됨> 을 선택한다.
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c. 다음을 누른후, 텍스트마법사 3단계중 2단계에서 <공백> 을 추가로 선택
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d. 마침을 누른후, 열린 파일의 맨 마지막으로 이동하여 200-205 열을 선택하고 복사한다.
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e. 복사한 이 데이터를 따로 저장하기 위해 새로운 파일을 생성시키고, 27개 실험변수 조합에 대하여 결과를 저장한다.
이렇게 생성된 27개 결과데이터를 바탕으로 생산성값 (productivity) 과 순도를 구할 수 있고, 그림 2와 같은 elution curve 그림을 모두 27개 그릴 수 있다. 27개의 공정변수조합중 최적 공정변수값은 순도가 70% 이상을 보여주면서 최대의 생산성값을 얻을 수 있는 조합으로 선정한다. 여기에서, productivity (() 와 순도 (() 는 다음과 같이 계산된다.
1. elution curve 에서 L-form, D-form 광학이성질체 분리유출시간을 정한다. 즉, L-form 채집초기시간 (tL0), 나중시간 (tLf), D-form 채집초기시간 (tD0) 그리고 나중시간 (tDf) 을 합리적으로 정한다. 그림 2 은 합리적 시간결정의 한 예를 보여준다. 
2. L-form 과 D-form 에 대한 평균농도는 다음과 같이 구한다. 
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(4a)
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(4b)
3. 생산성값은 
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 이며, 여기에서 Qfeed 는 주입유량, 
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 는 컬럼 기공율, 그리고 
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 는 컬럼의 부피를 말한다. 따라서 생산성은 컬럼의 단위부피당 시간당 생산되는 분리된 두 binaphthol 의 총질량을 말한다. 
4. 본 분리과정은 한가지 제한조건을 갖는데, 각각의 분리물은 각각 순도 70% 이상이 되어야 한다. 여기에서 순도 (() 란 
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(5a)
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(5b)
5. 만일 이 순도를 만족하지 못하는 실험변수조합은 아무리 생산성이 높다고 하더라도 최적의 운전조건으로 채택될 수 없다. 
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그림 2. 컬럼의 끝부분에서 유출시간에 따른 농도곡선과 분리유출시간
 (
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모사결과 및 토의 

Table 3. 27개 변수조합에 따른 생산성값 (단위: g/min/l) 과 순도 (단위: %) 비교.
	컬럼길이(cm)
	10
	15
	20

	주입시간(min)

유량(ml/min)
	0.5
	1
	2
	0.5
	1
	2
	0.5
	1
	2

	10
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	15
	
	
	
	
	0.2427
(78, 81)
	
	
	
	

	20
	
	
	
	
	
	
	
	
	


결론
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