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TIIVISTELMA

Opinndytetyon tavoitteena oli ottaa ajoon LX60 -tiryseula Porin titaanidioksiditehtaassa. Seula oli
asennettu Hombitan AFDC -tuotetta valmistavaan prosessilinjaan. Seulan tarkoitus on poistaa
tuotevirrasta vierasesineiti, joita ei pystytd poistamaan metallinerottimella.

Hombitan AFDC -tuotetta valmistetaan GMP-sdddosten edellyttdmailld tavalla. GMP:114 (Good
Manufacturing Practice) tarkoitetaan sdént6ji ja rajoituksia, jotka ohjaavat elintarvike- ja
ladketeollisuutta valmistamaan turvallisia, puhtaita ja tarkoitetulla tavalla toimivia tuotteita.

Ty6 suoritettiin tekemilld koeajoja LX60 -tiryseulalla. Tarkoituksena oli 16ytyy seulalle
ajoparametrit, joilla pystyttéisiin luotettavaan ja toistettavaan toimintaan. Ajoparametrien 10ydyttya
seulalle tulee suorittaa validointi, johtuen GMP-alueen sddnnoisti. Validointi on laadunvalvonnan
tyokalu.

Tyolle asetettuja tavoitteita ei saavutettu tissa tyossd. Suoritettiin kaksi koeajoa, joista molemmat
paittyivit seulan sihtiverkon repeytymiseen lyhyen ajan sisdlld. Téstd syystd seulan validointia ei
pystytty suorittamaan. Téhdn opinndytetyohon on koottu koeajoista saadut tiedot ja kokemukset,
jotka auttavat tulevaisuudessa paitosten tekemisti seulaa koskien.



TESTING LX60 -LOW PROFILE SEPARATOR

Pitzén, Vesa

Satakunta University of Applied Sciences
Degree Programme in Chemical Engineering
March 2017

Supervisor: Hannelius, Timo

Number of pages:27

Appendices:1

Keywords: Screening, validation, documentation

ABSTRACT

The purpose of this thesis was to commission LX60 low profile separator in Pori’s titanium dioxide
factory. Separator is installed into Hombitan AFDC -production line. Separator was designed to
separate unwanted nonmagnetic particles from the product current.

Hombitan AFDC -product is manufactured under GMP-regulations. GMP- (Good Manufacturing
Practice) regulations are a group of principles and guidelines designed to instruct foodstuff- and
pharmaceutical industry on how to make safe, pure and efficient products.

Thesis was carried out by doing a set of test-runs on LX60 low profile separator. Objective was to
find optimal settings for the separator in order to keep the process flow uninterrupted. After finding
such settings the separator was also to be validated since it is located in GMP-production area.
Validation is a form of quality assurement.

Objectives of this thesis were not reached. During two test-runs separators screen was torn in short
order on both occasions. For this reason the validation was never carried out. Result of this thesis
was the compiling of data and experiences in order to set up future endeavors with the separator.
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1. JOHDANTO

Porin titaanidioksiditehtaan Hombitan AFDC -tuotetta valmistavaan linjaan
asennettiin LX60 -tiryseula kevadlld 2015. Seula sijoitettiin tuotantolinjaan
edeltimiidn pakkaussiiloa ja metallinerotinta. Seulan tehtivdnd oli erottaa
tuotevirrasta vierasesineitd, joita metallinerotin ei kykenisi poistamaan. Seula ei
kuitenkaan toiminut halutulla tavalla ja jouduttiin ottamaan pois ajosta. Vuoden 2016

alkupuolella paitettiin jatkaa seulan kdyttoonottoa.

Hombitan AFDC on anataasipigmentti, jota valmistetaan GMP-sddaddsten
edellyttdmailld tavalla. Hombitan AFDC -tuotetta kdytetdédn elintarvike-, kosmetiikka-
ja ladketeollisuuden raaka-aineena. Termilldi GMP (Good Manufacturing Practice)
tarkoitetaan sddntdjd ja rajoituksia, jotka ohjaavat elintarvike- ja lddketeollisuuden
tuotteiden valmistusta. GMP-sddddsten tarkoitus on varmistaa, ettei kuluttajille
paddy vaarallisia tai haitallisia tuotteita. GMP-sdddosten toteutumisen voi néyttia
toteen prosessin validoinnilla, joka on laajaan dokumentaatioon perustuva

laadunvarmistuksen keino.

Opinnidytetyon tavoitteena on ottaa LX60 -tiryseula osaksi Hombitan AFDC
-tuotteen valmistusprosessia, hakea seulalle jatkuvaan tuotantoon soveltuvat
ajoparametrit ja laatia dokumentaatio osoittamaan, ettd muutokset tuotantoon
noudattavat asetettuja GMP-sdddoksid. Ty0 toteutetaan suorittamalla tarvittava madra
koeajoja LX60 -tdryseulalla, kunnes luotettavat ajoparametrit on 10ydetty. Téssd
raportissa késitelldén titaanidioksidin valmistusta yleisesti, GMP:td ja LX60
-tdryseulan ominaisuuksia. Opinndytetyohon on liitetty LX60 -tdryseulan
valmistajan, Brynolf-Gronmarkin, raportti, josta kdy ilmi valmistajan huomiot seulan

ensimmaisestd kdyttoonotosta.



2. TEORIA

2.1. Titaanidioksidin valmistus sulfaattimenetelmalla

2.1.1. Raaka-aineet

Ilmeniitti on yleisin titaanimalmi ja titaanidioksidin valmistuksen pédiraaka-aine.
Ilmeniitti on vériltddn mustaa ja silli on metalleille tyypillinen kiilto. Puhtaan
ilmeniitin molekyylikaava on FeTiO3, mutta sitd esiintyy tyypillisesti sekoittuneena

muihin metalleihin kuten magnesiumiin ja mangaaniin. /1/

Valmistettaessa Titaanidioksidia sulfaattimenetelmélld, ilmeniitti reagoi vahvan

rikkihapon kanssa:

FeTiOs(s) + 2 H,S04(1) => TiOSO4(s) + FeSO4(aq) + 2 H,O(1) (1)

2.1.2. Ilmeniitin kuivaus&jauhatus, reaktio, haihdutus ja saostus

Raaka-aineena kiytettdvd ilmeniitti kuivataan, jauhetaan ja sekoitetaan vahvan
rikkihapon kanssa. Seosta lammitetéédn, kunnes saavutetaan ldmpdtila, jossa ilmeniitti
ja rikkihappo reagoivat muodostaen titanyylisulfaattia. Saatu titanyylisulfaatti
liuotetaan veteen ja rikkihappoon. Liuoksen sisdltimét kolmenarvoiset rautaionit
pelkistetddn romuraudalla kahdenarvoisiksi.  Pelkistetty liuos suodatetaan
liukenemattomien epédpuhtauksien erottamiseksi. Liuos jddhdytetddn jolloin

sivutuotteena muodostuu kiteista ferrosulfaattia. /2/

Ferrosulfaatti erotetaan tuotevirrasta ja saatu liuos vikevoidddn haihduttamalla.
Seuraavaksi liuoksesta erotetaan titaanihydraatti saostamalla ja suodattamalla.
Jaljelle jaanyt liuos sisdltdd sulfaatteja ja rikkihappoa, joka palautetaan vikevoinnin

ja puhdistuksen jélkeen aiempaan prosessivaiheeseen. /2/



2.1.3. Puhdistus, kalsinointi ja loppukésittely

Saostuksessa erotettu titaanihydraattimassa pestdén epdpuhtauksien erottamiseksi.
Pesty titaanihydraattimassa syotetddn kalsinointiuuniin, missd tuote saavuttaa
lopullisen  kiderakenteensa. Tuote jddhdytetddan ja jauhetaan haluttuun,
kayttotarkoitusta vastaavaan kokoon. Jauhettuun titaanidioksidiin  lisdtdén

kisittelykemikaaleja, haluttujen ominaisuuksien saavuttamiseksi. /2/

Tassd tyossd keskitytddn tarkastelemaan Hombitan AFDC -tuotetta, joka
valmistetaan anataasista. Hombitan AFDC:ta valmistetaan noudattaecn GMP-

saddoksid, eikd siihen lisdtd pintakéasittelykemikaaleja. /10/

2.1.4. Titaanidioksidin ominaisuudet ja kaytto

Titaanidioksidia kéytetddn yleisimmin valkoisena pigmenttind useissa teollisuuden
tuotteissa, kuten painovéreissd, maaleissa, muoveissa sekd elintarvike-, lddke- ja
kosmetiikkateollisuudessa viriaineena. Titaanidioksilla on korkea taittokerroin,
minkd ansiosta pienilld maddrilldi pigmenttid saadaan korkea peittokyky.

Titaanidioksidi kestdd myds hyvin ultravioletti-sdteilyn aiheuttamaa virjaytymista.

/3/

Yleisimmit titaanidioksidin mineraalit ovat rutiili, anataasi ja brookiitti. Nima
mineraalit eroavat toisistaan kiderakenteeltaan, molekyylikaavan ollessa sama, eli ne
ovat polymorfisia. Rutiili on néistd mineraaleista yleisin./4/ Euroopan union alueella
ainoastaan anataasi-pohjaisia pigmenttejd sallitaan kaytettdvin vériaineena

elintarvikkeissa /5/.



2.2. Jauhatus ja seulonta

2.2.1. Jauhatus

Jauhatuksella tarkoitetaan murskatun, vield melko karkean, tuotteen hienontamista,
yleensd myllyn avulla. Materiaalien jauhaminen pienemmaéksi vaatii energiaa
riippuen aineen kovuudesta. Jauhaminen ei ole kovin energiatehokasta ja térkedd

onkin mitoittaa jauhamiseen tarvittava energia mahdollisimman tarkasti. /12/

Jauhamiseen tarvittavaa energiaa arvioitaessa, kdyttoon on vakiintunut Kickin,
Rittingerin ja Bondin yhtilot, ks. kaava (2). Kaikissa yhtdloissd oletetaan ettd
jauhamiseen vaadittava energia noudattaa seuraavaa riippuvuutta:

dE _

— KLI‘I
L )

,missd dE on jauhamiseen vaadittava energia [J]
dL on muutos kappaleen ldpimitassa [m]

L kappaleen lapimitta [m]

K on vakio

n on vakio

Kickin yhtdlossd oletetaan vaadittavan energian riippuvan suoraan jauhettavan
materiaalin l&pimitan muutoksesta. Talloin yhtdl66n (2) vakion n paikalle sijoitetaan
-1 ja vakion K paikalle K.f.. Yhtélo integroidaan, jolloin saadaan:

L,
E:kacloge(fz) 3)

,missd K, on Kickin vakio
f. on materiaalista riippuva puristuslujuus [Pa]

L, ja L, ldpimitta ennen ja jélkeen jauhamisen

Rittingerin yhtélossd taas oletetaan, ettd vaadittava energia riippuu suoraan
jauhettavan materiaalin ominaispinta-alan muutoksesta. Sijoitetaan yhtdloon (2) n:n

paikalle -2 ja K:n paikalle K.f. , integroidaan, jolloin saadaan:



E:K,fC<LiZ—L—1> @)

,missd K, on Rittingerin vakio

Kokeellisesti on huomattu, ettd Kickin yhtdlo on hyvi arvio energian tarpeesta, kun
jauhetaan karkeaa materiaalia ja ominaispinta-alan muutos suhteessa jauhettavan
materiaalin massaan on pieni. Hienoa ainetta jauhettaessa Rittingerin yhtdlo antaa
paremman arvion energian tarpeesta, kun ominaispinta-alan muutos massaa kohden

on suuri. /12/

Bondin yhtélo on kompromissi Kickin ja Rittingerin yhtéldiden vélimaastossa. Siind
energian tarvetta arvioidaan ldhtokohdasta, jossa raekooltaan &érettdméin suuri

kappale jauhetaan 100pum:n l&pimittaan. Bondin yht&l esitetdén seuraavalla tavalla:

100 ,('7?) 1

<) =) (5)

E=E,(

,;missd E; on Work Index, joka kuvaa energiantarvetta kun dérettdméan suuri kappale
jauhetaan 100pum:n lapimittaan.

q on suhde L,/L,

Kickin, Rittingerin ja Bondin yhtdl6t ovat hyodyllisid arvioitaessa jauhamiseen
tarvittavan energian midrdd. Ne perustuvat kokeilemalla saatuun tietoon.
Kulloistakin tilannetta parhaiten vastaava yhtild wvalitaan riippuen jauhettavasta

materiaalista ja hiennonustarpeesta. /12/

2.2.2. Seulonta

Seulonta on mekaanisen erottamisen keino, jossa karkeampi jae erotetaan
hienommasta. Yleisesti puhutaan alitteesta (hienompi jae) ja ylitteestd (karkea jae).
Seulonnassa tuotevirta ohjataan seulontapinnalle, yleensd sihtiverkko/kangas, jolloin
seulontapinnan silmikokoa pienemmit kappaleet ldpdisevdt sen. Hiukkasten
todenndkoisyyttd ldpdistd seulontapinta edistetddn altistamalla seulottava tuote

mekaaniselle tirindlle. Sihtiverkkoja voidaan kayttdd seulonnassa useampiakin



10

perdkkdin tehokkuuden parantamiseksi. Ajava voima seulonnassa on painovoima.
Seulonta voidaan suorittaa sekd kuivalle ettd méarille materiaalille. Mérkdseulonnassa
materiaalin tulee olla veteen liukenematonta ja kestdd vidhintdédn 110 celsiuksen
lampdtilaa muuttumattomana eikd se saa laajeta kostuessaan. Seulonnan tavoitteet
vaihtelevat prosessivaiheesta riippuen. Seulonnalla voidaan erottaa kaikkein karkein
jae ennen murskausta ja hienonnusta. Seulonnalla voidaan estdd ylitteen pédédsy
seuraavaan  prosessi/hienonnusvaiheeseen.  Seulonnalla ~ voidaan  sdddelld

lopputuotteen hiukkaskokoa. /16/, /13/

Seulottavan materiaalin rackokojakauma voidaan selvittidd seula-analyysilld. Seula-
analyysissd materiaalin annetaan ldpdistd sarja sihtiverkkoja, jonka jilkeen seuloille
jadneet jaketaan punnitaan. On olemassa standardoituja seulasarjoja, joissa
sihtiverkon silmékoko pienenee tietyssd suhteessa edelliseen ndhden, esimerkiksi
Tylerin seulasarja. Seula-analyysin tulokset esitetddn taulukossa, jonka vasemmassa
sarakkeessa on seulan koko ja oikealla on sihtiverkolle jddneen materiaalin massa tai

massa-osuus. /13/

Table 3.1. Calculation sheet for sieve analysis
Weight of dry sample—1000 gm

5. No. 5 Particle Weight Percentage | Commulative .
sinve size retained retalned ratained finer

(D) in mm (gm) (N}

1. " 100 mm 100 mm - - - 100
2 B3 mm 63 mm 2 0.2 0.2 83.8
3. 20 mm 20 mm 40 4.0 4.2 958
4, 10 mm 10 mm 33 3.3 6.5 835
5. 4.75 mm 4,75 mm 49 4.9 11.4 BB.G
B. 2 mm 2 mm a7 8.7 20.1 789.9
7. 1 mm 1 mm 21 8.6 20.7 0.3
B, 600 micron 0.6 mm 140 14.0 43.7 56.3
a. 425 micron 0.425 mm 170 17.0 60.7 39.3

10. 300 micran 0.300 mm a3 9.3 70.0 30.0 '

11. 212 micron 0.212 mm a5 8.5 78.5 21.5
12, 150 micron 0.150 mm 33 3.3 B1.8 18.2
13. 75 micron 0.075 mm 56 5.6 B7.4 12.6

14, Pan — 116 - _— —

1000 gm

Kuva 1 Seula-analyysin tulokset esitettyna taulukossa. /15/



11

Seula-analyysin tarkoituksena on 16ytié sihtiverkko, jonka ennalta mairétty osuus,
esimerkiksi 85%, tuotteesta ldpdisee. Teollisuudessa tuotteen tilaaja mdiirittelee

laatuvaatimuksissaan hiukkaskoon, johon jauhatuksella ja seulonnalla pyritdén.

Seulonnan tehokkuuteen vaikuttaa useat tekijat. Mikéli seulottava materiaali
muodostaa hyvin epdsddnnéllisid  kiteitd pallomaisten sijasta, hiukkasten
todenndkoisyys ldpdistd seulontapinta laskee. Jotkin, etenkin hienoksi jauhetut,
materiaalit ovat taipuvaisia muodostamaan agglomeraatteja, jotka tukkivat helposti
seulontapinnan aukkoja laskien tehokkuutta. Seulan tirindn intensiteetilld ja
frekvenssilld voidaan vaikuttaa seulonnan tehokkuuteen ja tietyissd seulatyypeissd
myos seulontapinnan kaltevuuteen voidaan vaikuttaa. Sihtiverkon materiaali
vaikuttaa myds seulonnan tehokkuuteen, silld sihtiverkon silmien koko kasvaa
kiyttoidin myotd, johtuen mekaanisesta rasituksesta. Seulontapinta tulee myos

sddannollisesti puhdistaa ja tarvittaessa vaihtaa uuteen. /14/

Tarkeimmét muuttujat tuotteen seulottavuutta arvioitaessa ovat kapasiteetti ja
erotustehokkuus. Seulan kapasiteetti ilmoitetaan tuotevirran massana aikayksikkoa
kohden (tuotetonni/tunti). Erotustehokkuudella taas tarkoitetaan alitteen massan
suhdetta koko syoton massaan eli seulan kyky erottaa ali- ja ylikokoiset hiukkaset
toisistaan. Nd@md muuttajat ovat toisistaan riippuvaisia ja yleensd kapasiteetin
kasvattaminen johtaa erotustehokkuuden laskuun. Seulottavuutta voidaan arvioida

testilld, jossa erotustehokkuutta mitataan ajan funktiona. /14/
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100 — a5 o i sasi SIS B AR SERTAET KR HER FERIER]
90 — R = 3 T

60 —

=7
£
N

5,

50 —

Efficiency (%)

1 5 10 15 20 30 40 50 60

Time (Sec.)

Kuva 2 Seulottavuustesti erilaisilla tuotekerroksen paksuuksilla /14/

Kuvasta (2) ndhdddn, ettd erotustehokkuus kasvaa retentioajan, aika jonka tuote
viipyy seulalla, kasvaessa. Huomataan my®ds, ettéd retentioaika kasvaa tuotekerroksen

paksuuden kasvaessa, mikili tehokkuus halutaan pitéd vakiona. /14/

Tuotekerroksen paksuuden vaikutusta seulottavuuteen voidaan arvioida seuraavan
yhtdlon avulla:

_ 400F

d_pVW ©)

, missd d on tuotekerroksen paksuus [m]
F on sy6ton suuruus [t/h]

p on syoton tiheys [kg/m?]

V on syétteen nopeus seulalla [m/s]

W on seulontapinnan leveys [m]

Yhtdlostd (6) ndhdédédn ettd tuotekerroksen paksuus on suoraan verrannollinen sy6ton
suuruuteen ja kddntden verrannollinen nopeuteen. Seulottavuuden kannalta onkin

oleellista syoton tasaisuus, mihin voidaan vaikuttaa erilaisilla kuljettimilla. /14/
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Erilaisia seulatyyppejd on useita ja sopiva tulisikin valita seulonnan tavoitteen ja
seulottavan materiaalin perusteella. Seulojen erotuskyky voi perustua joko
kerrostumiseen tai vapaapudotukseen. Kerrostumiseen perustuvassa seulonnassa
materiaalia kertyy seulontapinnalle, jota tdrisyttdmdilld hiukkasten vélinen kitka
pienenee ja hienompi jae piddsee liikkkumaan karkeamman jakeen lomitse.
Kerrostumiseen perustuvilla seuloilla saavutetaan hyvéd erotustehokkuus. Kun
seulontapinnan kaltevuus on luokkaa 10-30 astetta, seulottava materiaali ei pdidse
kerrostumaan. Talla tavoin saavutetaan suurempi kapasiteetti.

(Sandgren,Berglind&Modigh 2015, 86-90)
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Kuva 3 Vasemmalla erotus Kkerrostavalla seulalla, oikealla seulonta

vapaapudotuksessa. /17/

Seulontalaitteisto  voidaan luokitella my6s seulontapinnan kallistuskulmien
lukumaéérin perusteella. Yleisin kéytetty tyyppi on yhden kallistuskulman kerrostava
seula. Kallistuskulmia lisddmailld voidaan yhdistelld kerrostavan - ja vapaapudotus
-seulonnan  etuja  toisiinsa ja saavuttaa kompromissi  kapasiteetin  ja
erotustehokkuuden vililld. Vapaapudotukseen perustuvat seulat ovat tyypillisid, kun

seulonnasta saatava ylite kierrdtetdén takaisin aikaisempaan prosessivaiheeseen.

(Sandgren ym. 2015)
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Kuva 4 Vasemmalla yhden kallistuskulman kerrostava seula, oikealla kahden

kallistuskulman vapaapudotusseula./17/

Seulontapintaa valittaessa tulee ottaa huomioon seulontapinnan aukkojen koko ja
muoto sekd seulontapinnan paksuus. Aukkojen koko mééritelldén tapauskohtaisesti ja
se voi vaihdella vililld syotteen koko + 5-30%, joista skaalan alkupadhén sijoittuvat
koot soveltuvat sihtiverkoille ja yldpddhdn sijoittuvat koot soveltuvat
seulontapaneeleille. Seulontapinnan aukot ovat tyypillisesti nelion muotoisia, mutta
my0s muita muotoja kéytetddn tapauskohtaisesti. Seulontapinnan paksuudella on
vaikutusta kapasiteettiin, erotustehokkuuteen, kéyttoikddn ja seulontapinnan
tukkeutumiseen. Ohuella seulontapinnalla kapasiteetti ja erotuskyky paranevat,
kayttoidn pienentyessd ja taipumus tukkeutumiseen kasvaa. Seulontapinnan ei tulisi

olla haluttua tuotekokoa paksumpi. (Sandgren ym. 2015)
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Kuva 5 Erilaisia seulontapintoja. /17/

Seulontapinnan  tarindlld  edistetddan  hiukkasten todenndkdoisyyttd  lapdistd

seulontapinta ja toisaalta tdrind ehkdisee seulontapinnan tukkeutumista. Tériseva
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liikke on joko suoraviivaista edestakaisin liikettd tai ympyraméistd. (Sandgren ym.

2015)
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Kuva 6 Seulontapinnan térindliikkeen vaikutus hiukkaseen. /17/

2.3. LX60 -taryseula

Kuva 7 LX60 tiryseula.

LX60 -tiryseulalla voidaan erottaa kiinteitd partikkeleita nesteestd, hieno jae
karkeasta ja vierasesineet tuotevirrasta. Tédssd tyOssd seulan tehtivd on viimeisend
mainittu. Seula koostuu 1,5 metrid levedstd terdskehyksestd ja seularaamien véliin

asetetusta sihtiverkosta. Seulassa on kaksi tdrymoottoria, joiden kallistuskulmaa ja
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tehoa voidaan sdddelld. Kallistuskulmaa sddtelemilld voidaan muuttaa

seulontakuviota. (Brynolf-Gronmark 2016, 3.)

LX60 -tiryseulalla karkeampi jae voidaan poistaa ylitteend seulasta. Tadssd tyOssi
seulan vaippa on kuitenkin umpinainen, silld seulaan syotettdva tuote on jo valmiiksi
jauhettua. Lisdksi tarkoituksena on, ettd ylite sisdltdd ainoastaan tuotteeseen
kuulumattomia vierasesineitd, joten ylitteen kierrdttdminen takaisin prosessiin on

siten mahdoton ajatus.

Opinndytetyon loppuun on liitetty, ks liite 1 LX60 -tdryseulan kdyttoonotto, laitteen
valmistajan, Brynolf-Gronmarkin, raportti LX60 -tiryseulan kayttoonotosta.
Valmistaja huomioi, ettid tuotteella on taipumus muodostaa kokkareita, mikd on
erityisen ongelmallista seulomisen kannalta. T&hdn ratkaisuksi ehdotetaan
muovirenkaista koottua rengasta sihtiverkon péille. Raportissa todetaan myds, ettd
seulan kapasiteetti jdi kunnolla testaamatta, silli kdytt6onoton aikana vain toinen
rengasmyllyistd oli ajossa ja tuotantokapasiteetti oli siten alhaisempi kuin

normaalisti.

2.4. Good Manufacturing Practice (GMP)

GMP:114 tarkoitetaan sdddoksid, jotka velvoittavat lddke- ja elintarviketeollisuuden
tuotteiden valmistajia, toimittajia ja jdlleenmyyjid kaikissa tuotannon vaiheissa.
Sdddokset on kehitetty varmistamaan ettd tuotteet ovat puhtaita, turvallisia ja
toimivat tarkoitetulla tavalla. GMP-sdddosten tarkoitus on ohjata tuotteen valmistajia
tuotannon jokaisessa vaiheessa suunnittelemaan toimintansa niin, ettd mahdolliset
virheet ja kontaminaatioriskit minimoidaan. Pddméédrdnd on varmistaa ettei

kuluttajille pidédy vaarallisia tai viallisia tuotteita. /6/

Kéytdinnon tasolla GMP-sdddokset vaikuttavat ainakin seuraaviin asioihin.
Laitteiston ja tyokalujen materiaalien tulee olla sellaisia, etteivit ne aiheuta

tuotteessa kemiallisia muutoksia. Lisdksi laitteisto tulee suunnitella tavalla, joka
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estdd lian ja kemikaalien pddsyn tuotteeseen. Tuotantilojen siisteydestd tulee
huolehtia ja alueella toimivien tyontekijoiden tulee kayttdd asianmukaisia
suojavarusteita. Tuotantotiloissa tupakointi, sydminen ja juominen on ehdottomasti
kielletty. TyOnantajan tulee huolehtia ettd jokainen tyontekiji ymmértada GMP-
sdadokset ja jarjestdd tarvittaessa perehdytys henkilostolle. Prosessin tulee valmistaa
toistettavasti laadukasta tuotetta ja jokainen muutos prosessiin tulee arvioida,
perustella ja dokumentoida. Tyontekijoilla tulee olla saatavilla yksiselitteiset ohjeet
prosessin toiminnasta. Jokainen ndytteenotto tulee kirjata ja pdivétd, jotta testattu erd
voidaan tarvittaessa jéljittdd. Tuotteet ja raaka-aineet tulee merkitd selkedsti ja ne
tulee varastoida tilassa, jossa ldmpodtilan muutokset, kosteus ja taudin aiheuttajat
eivit padse vaikuttamaan nithin. Valmis tuote tulee merkitéd tarralla, josta kdy ilmi
tuotteen nimi, sen koostumus, panosnumero, kéyttotarkoitus ja tarvittavat

varoitusmerkit. /9/

Prosessin validoinnilla voidaan osoittaa, ettd tuotteen valmistuksessa on noudatettu
kaikkia GMP-sdddoksid. Validointi tapahtuu luomalla dokumentoidut todisteet, joista
kiy ilmi kaikki GMP-sdddosten alla olevan tuotannon toiminnot. Dokumentoinnissa
tulee ottaa huomioon seuraavia asioita. Dokumentit allekirjoittaa ja péivaa
vastuuhenkild, joka on tarkoin perehtynyt GMP-sdddoksiin ja ymmértdd ne.
Dokumenttien tiytyy olla selkeitd ja niiden tarkoituksen on kdytdva ilmi otsikosta.
Dokumentit tulee tarkastaa ja péivittdd tarpeen tullen ja vanhentuneet dokumentit
tulee poistaa kéytOstd ristiriitojen valttdmiseksi. Muutokset ja korjaukset
dokumentteihin tulee allekirjoittaa ja pidivdtd ja muutosten syy tulee ilmoittaa.
Dokumentit tulee sdilyttdd paikassa, jossa nithin pdédsee késiksi vain GMP-toimintaan
nimitetyt luottamushenkil6t. Kaikki GMP-sdéddsten alla olevan tuotannon toiminnot

ja tiedot tulee olla jéljitettavissa. /9/
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3. LX60 -TARYSEULAN KOEAJON SUUNNITTELU JA
JARJESTAMINEN

3.1. Tavoitteet

Tyon tavoitteena oli ottaa LX60 -tiryseula osaksi prosessia, jossa valmistetaan
Hombitan AFDC -anataasituotetta, jota valmistetaan GMP-sdddosten mukaisesti.
Tarkoituksena oli hakea LX60 -tiryseulalle ajoparametrit, joilla pystyttdisiin
luotettavaan ja toistettavaan toimintaan. LX60 -tdryseulan tehtdvad prosessissa on
erottaa tuotevirrasta vierasesineet, joita metallinerottimella ei kyetd poistamaan.
Koska LX60 -tiryseula on asennettu alueelle, jossa tuotanto tapahtuu GMP-
sdadosten  edellyttimélld tavalla, tulee wuudelle laitteelle laatia myo0s

validointidokumentaatio.

3.2. Koeajojen suunnittelu

Koeajojen suunnittelu aloitettiin vuoden 2015 lopussa. Suunnitteluun osallistuivat
Jyrki Laitinen, Kai Palenius, Kari Kallioméki ja Vesa Pitzén. Suunnittelussa
keskityttiin pohtimaan mitkd asiat olivat aiheuttaneet epdonnistumisia, kun seula

otettiin ajoon ensimmdisen kerran kevaalla 2015.

LX60 -tiryseulaa ajettacssa tuotannossa ensimmdistd kertaa, suurimmaksi
ongelmaksi nousi seulan tukkeutuminen. Tuote jdi makaamaan seulan sihtiverkon
paélle, kunnes lopulta seula tdyttyi tuotteesta ja se tiytyi tyhjentdd. Oletusarvoisesti
kaiken tuotteen tulee ldpédistd sihtiverkko ja vain vierasesineiden tulisi jadda

sihtiverkon péille.

Seulan tukkeutuessa havaittiin, ettd seulan kannella olevat neopreeniset
tarkastusluukkujen suojakannet murenivat ja sekoittuivat tuotteeseen. Paétettiin
hankkia kyseisien suojakansien tilalle terdksiset kannet neopreenitiivisteelld. Uudet

suojakannet soveltuvat GMP-tilassa kdytettaviksi.
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Arveltiin, ettd seulan tukkeutuminen voitaisiin estdd kayttdméalld seulassa
sihtiverkkoa, jonka silméikoko olisi suurempi. Tilattiin sihtiverkko viiden millimetrin

silmékoolla, kun aiempi verkko oli silmédkooltaan kaksi millimetrid.

Suunniteltiin alustavasti LX60 -tiryseulan moottoreiden asetusten optimointia.

Arveltiin ettd seulontakuviota muuttamalla paistdisiin parempiin tuloksiin.

3.3. Ensimméinen koeajo

Tilatut tuotteet saapuivat tehtaalle helmikuun loppupuolella. Sihtiverkkoja
toimitettiin tehtaalle véérinkdsityksen wvuoksi kaksi. Suojakannet asennettiin
paikoilleen vilittomasti. Sihtiverkko asennettiin paikoilleen oman kunnossapitovden

toimesta helmikuun viimeisend péivana ja koeajo voitiin aloittaa.

Kuva & Rikkoutuneen sihtiverkon keskiosa.

Tulokset ensimmaisten tuntien aikana olivat lupaavia, silld tuote ldpdisi sihtiverkon
hyvin. Kuitenkin 24 tunnin kuluttua sihtiverkon asentamisesta se havaittiin
revenneeksi sekd verkon keskiosista ettd sen ulkokehdltd. Lisdksi huomattiin seulan
keskion kiristdvin mutterin irronneen. Tuotanto pysdytettiin valittdmaisti laiterikon

tultua ilmi ja rikkoutunut sihtiverkko poistettiin laitteesta.
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Kuva 9 Rikkoutuneen sihtiverkon ulkokeh4.

3.4. Toinen koeajo

Pohdittiin syitd ensimméisen koeajon epdonnistumiselle. Otettiin yhteyttd tiryseulan
valmistajaan, Brynolf-Gronmarkkiin, ja tiedusteltiin asiasta heiddn ndkemystdén.
Valmistaja arveli syyn piilevén tdryseulan kiristyspannan virheellisestd kiristyksesta.
Huomio kiinnittyi myds irronneeseen keskiokiristysmutteriin, jonka arveltiin

vaikuttaneen sihtiverkon repeytymiseen.

Asiaa pohdittaessa tehtaan oman kunnossapitovden kanssa, joka oli sihtiverkon
paikoilleen asentanut, havaittiin ettd asennuksessa kaytetty keskiokiristyssarja ei ollut
laitteen  alkuperdinen. Kun alkuperdistd keskiOkiristyssarjaa ei  pystytty

paikantamaan, paétettiin tilata uusi keskiokiristyssarja Brynolf-Gronmarkilta.

Uudet osat saapuivat tehtaalle huhtikuussa. Aiemmin vahingossa toimitettu
sihtiverkko asennettiin paikoilleen. Téryseulan moottoreiden tehoasetus asetettiin
tasolle 60%. Aloitettiin 2. koeajo. Jilleen, tulokset ensimmdisten tuntien aikana
olivat lupaavia. Kuitenkin 24 tunnin kuluttua koeajon alkamisesta sihtiverkko

havaittiin rikkoutuneeksi. Vauriot olivat yhtenevid edellisen sihtiverkon kanssa.
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Rikkoutunut sihtiverkko poistettiin valittomaisti laitteesta. Padtds seuraavasta

koeajosta ja sen mahdollisesta toteutustavasta lykattiin myohemmaéksi.
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4. HUOMIOITAVAA SEURAAVAA KOEAJOA AJATELLEN

Kaksi ensimmadistd koeajoa paittyi sihtiverkon rikkoutumiseen lyhyessd ajassa ja
vauriot sihtiverkkojen viélilld olivat keskenddn hyvin samankaltaisia. Todettiin ettei
vaurioiden syytd pystytd osoittamaan tarkalleen. Epdilyt kohdistuvat tiryseulan

kiristyspannan kiristdimiseen ja toisaalta sihtiverkon keskion kiinnitykseen.

Mikéli koeajoja LX60 -tiryseulalla halutaan jatkaa, esitetddn vaihtoehdoksi uuden
sihtiverkon tilaamista asennettuna. Brynolf-Gronmarkin edustaja  asentaisi
sihtiverkon paikoilleen ja mukaan otettaisiin tehtaan omaa kunnospitoviked
seuraamaan ja auttamaan asennuksessa, ettei jatkossa torméttdisi samoihin

ongelmiin.

Huomionarvoista on myos sihtiverkon silmidkoon madrittiminen. Koeajoissa
kédytettyd 5 millimetrin silmédkokoa pidettiin varsin suurena. Téaryseulan kyky erottaa
vierasesineet tuotevirrasta kyseenalaistuu silmdkoon ollessa liian suuri. Toisaalta,
valittaessa liian pieni silmikoko tuote kasaantuu sihtiverkon péille tukkien seulan.
Keskeistd onkin valita sopiva sihtiverkko, joka ei aiheuta katkoksia tuotantoon ja

joka silti kykenee erottamaan vierasesineité tuotevirrasta.

Seulaa otettaessa ajoon ensimmadisen kerran, suurimpana ongelmana pidettiin
tuotteen taipumusta agglomeroitua, eli tuote muodostaa kokkareita, mikd on
tyypillistd hyvin hienoksi jauhetuilla aineilla. Anataasi jauhetaan rengasmyllyilld niin
pieneen hiukkaskokoon, ettd sen tulisi ldpdistd sihtiverkko ongelmitta, mutta
anataasin muodostamat kokkareet jadvit makaamaan sihtiverkon paille tukkien koko
seulontapinnan. Jatkossa tulisikin pohtia keinoja estdd agglomeraatio tai toisaalta
menetelmid, joilla muodostuneita kokkareita voitaisiin hajottaa. Seulan valmistaja
ehdottaa kayttoonottoraportissa (liite 1), ettd sihtiverkon péélle voitaisiin asettaa
muovirenkaista tehty rengas, joka liikkuessaan sihtiverkon péélld hajoittaisi

muodostuneita kokkareita.
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Péadsyynd kokkareiden muodostumiselle ,kuivissa, jauhomaisissa aineissa, pidetdin
Van der Waalsin voimia. Van der Waals -voimia esiintyy varauksettomien atomien,
molekyylien ja hiukkasten vililld. Tarkemmin, Van der Waalsin voimista erityisesti
Londonin dispersiovoima aiheuttaa vetovoiman kahden varauksettoman atomin
vililld. Kuitenkin, Londonin VDW -voima pédtee vain atomeille ja molekyyleille.
Tarkasteltaessa varauksettomien hiukkasten vélisid vetovoimia, on kehitetty

Lifshitzin VDW -voima:

FVdW:

12nx> d1+d2) )

, missi F,4, on Lifshitzin Van der Waals -voima [N]
h® on Lifshitzin vakio [J]
x hiukkasten vélinen etdisyys [m]

d, ja d, ovat hiukkasten halkaisijat [m]

Kaavassa (6) hiukkaset oletetaan tdydellisen pallomaisiksi. Haastavaa kiytdnnon
sovellusten kehittdmisessd agglomeraattien hajottamiseksi, on realistisien mallien
kehittiminen. Vaihtelut hiukkaskokojakaumassa ja hiukkasten ominaispinta-alassa
vaikuttavat hiukkasten vélisissd vuorovaikutuksissa. Téarkedd olisikin tuntea anataasi-
hiukkasten rakenne mahdollisimman hyvin, jotta hiukkasten kéyttdytymisté voitaisiin

ennustaa. /11/

Useat kédytdnnon sovellukset agglomeraation estossa perustuvat nesteméisen
véliaineen ja paakkuuntumisenestoaineiden kdyttoon. Téllaisia keinoja ei kuitenkaan
voida soveltaa Hombitan AFDC -tuotannossa, silld tuotteen tulee pysyd kuivana ja

pienikin kosteus voi pilata suuren maéiréan tuotetta.
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5. POHDINTAA TYON TULOKSISTA

Tyolle alunperin asetetuissa tavoitteissa epdonnistuttiin. Seulaa ei onnistuttu saamaan
ajoon laiterikkojen vuoksi. Laiterikkojen syyksi epdilldén asennuksen yhteydessd
tehtyjd tiedostamattomia virheitd. Yhdeksi mahdollisuudeksi epdiltiin  myds
toimitetun sihtiverkon materiaalin heikkouksia, mutta toisaalta kahden sihtiverkon

1denttiset vauriot kielivit asennusvirheesta.

Tyon tekeminen opetti sietimddn vastoinkdymisid ja suhtautumaan asioihin
ennakkoluulottomasti. Aina suunniteltaessa tyoté, tulisi pohtia myds odottamattomia

tilanteita ja vastoinkdymisid ja kuinka niitd kohdatessa tulisi toimia.

Opinndytetyotd tehdesséni opin paljon GMP-filosofiasta ja siitd, kuinka se otetaan
huomioon suunnittelussa ja kéytdnnon tasolla. Toiminta ja sen suunnittelu GMP-
tuotantotiloissa tuli tutuksi. Valitettavaa on, etten pddssyt tutustumaan

validointiprosessiin tarkemmin tyon tuloksista johtuen.

Lopuksi tahtoisin kiittdd kaikkia Huntsmanin henkilokunnan jdseni, joiden kanssa

tyoskentelin.
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LITE 1

Brynolf-Grénmark, kéyttdonottoraportti

- Gréinmark
VISIT REPORT
Report to: |Report date: _

Report subject:

Customer company: |Huntsman Pigments Oy

Customer's persons:

Granmark persons:
Wisit date:

Matkan tarkoitus: Sweco LXG60 -taryseulan I-c:'iyttﬁﬁnotta_

Tehdyt toimenpiteet: Moottoreiden pydrnmissuunnat tarkastettiin ja korjattiin cikeiksi, jonka jalkeen voitin
testata seulontaa tuotieslla. Tehdasasetuksena oli 60 - 60 % maksimista ja moottoreiden kallistuskulma
45° |attiatasoon nahden. Alla taulukossa testatut asetukset rittdvan kapasiteetin saavutiamiseksi.
Syottdmaard 3-4 th.

Asetus Kommentti

Tehdasasetus ei ollut toimiva, koska tuote

kasautuu verkon keskelle. Toisen moottorin

asetukseksi vaihdettiin 100 - 60 %, jolloin

100 - 60 %, 45 astetta kasautuminen vdheni huomattavasti. Tarylike

muodosti jauheesta pallomaista, mutta sen lisaksi

osa siilosta tulleesta tuotteesta oli valmiiksi

kokkareista.

Kapasiteetti hieman parempi kuin edellisess3

100 - 80 %, 45 astetta lisadntyneen pystysuuntaisen kiihtyvyyden vuoksi.

Edelleen muodostaa palloa jauheesta.

Kapasiteetti selvasii parempi n. 50 % suuremman
a pystysuuntaisen Kihtyvyyden vuoksi. Tarylike

100 - 80 %, 30 astetta hajottaa silosta tulevia kokkareita ja syntyvat pallot

pysyvat pienempikokoisina.

Yhteenveto: Seulan kapasiteetll saatiin rittdmaan kyseiselle syotiomaaralle, joka tuli yhdelta myllylta.
Tuote oli jaahtynyt siilossa seisokin aikana, joten l[@mpiman tuotteen kayttaytymista ei paasty
todistamaan. Sydtdn maara oli 3-4 t'h. Arviolta noin kolmasosa verkon pinta-alasta oli viela kayttamatia ja
fahankin saadaan parannusta ohjaamalla sydtid verkon keskelle. Nyt tuote osui n. 10 cm ohi verkon
keskustasta, jolloin tuote ei levity tasaisesti verkolle vaan kasautuu verkon reunan ja osumisalueen valin.

Seulan tarylike on tehdasasetuksen tyyppiselld asetuksella pystysuoraa lineaarista liketta (kuva 1), jolloin
tuote likkuu vain pystysuuntaisesti verkolla. Tama lilke ei hyddynna verkon pinta-alaa rittavasti ja se
nakyy tuotteen kasautumisena verkon keskelle. Tuote saadaan levidmaan tasaisemmin kayttamalla
moottoreiden valilld erisuurta painoasetusta. Taman vuoksi paincasetukseksi laitettiin 100 - 80 % (kuva
2).

Edelld mainittu paincasetus saa tuotteen pyirimdan verkolla, joka on kapasiteetin kannalta hyva asia.
Kuitenkin tuofteen ominaisuutena on muodostaa pallomaista raetia kyseiselld taryliikkeelld ja rakeet pitia
saada hajoamaan, jotia tuote voi pdastd verkon [Epi. TAman vuoksi moottoreiden kallistusta muutettiin
k3antamalla niitd lattiatasoon ndnden 30 asteeseen kun tehdasasetus on 45 astetta. Pienempi
pystykallistuskulma lisda vertikaalista kKiihtywyytta ja se nousikin 1,3 G:13, jolloin rakeet ja siilosta tulevat
kokkareet hajosivat tarylikkeen voimasta. Jos hajoamista halutaan vield tehostaa, verkon paadlle voidaan
laittaa muovirenkaista tehfy rengas, joka pydriessdan ja pomppiessaan rikkoo ylisuuria muodostumia.
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