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Tyobn tavoitteena oli kehittdd kalibrointimenetelma ilmankosteusloggereille, joita kaytetddn
Kaivogen Oy:n mikrotiitterilevyjen pinnoitusprosessin valvontaan. Menetelméan kehityksen liséksi
tarkoituksena oli aloittaa menetelman kayttéonotto laatimalla alustava validointisuunnitelma.
Tyon laajuus rajattiin alustavan validointisuunnitelman laatimiseen.

Tyobn teoriaosuudessa kasitellaan ilmankosteuteen ja ilmankosteuden mittaamiseen liittyvia
asioita. Liséksi teoriaosuudessa kaydaan lapi validointiin liittyvia asioita.
IImankosteusloggereiden kalibrointi suoritetaan hyddyntamalla eri reagensseista valmistettujen
ylikylldisten liuosten taipumusta muodostaa tietty suhteellinen ilmankosteus tietyssa
konsentraatiossa ja lampdétilassa. Tyossa vertailtin litiumkloridin  ja kaliumhydroksidin
muodostamia ilmankosteuksia ja miten kosteuksiin voidaan vaikuttaa lampdétilaa muuttamalla.

Ennen tyon suoritusta laadittiin testaussuunnitelma menetelman kehitysvaiheessa suoritettavista
testeistd, joiden perusteella menetelmda voitaisiin  kuvata silla tarkkuudella, etta
validointisuunnitelman laatiminen on mahdollista. Testaussuunnitelman lisaksi laadittiin lista
vaatimuksista, jotka pyritddn menetelman osalta tayttdmaan, ennen kuin validointisuunnitelmaa
ryhdytdan laatimaan. Testeissa tutkittin ilmankosteuden tasaantumisaikoja ja lampdtilan
vaikutusta lopulliseen ilmankosteuteen. Suoritettujen testien perusteella laadittin menetelman
validointisuunnitelma. Menetelméan kehityksen aikana suoritetuilla testeilla varmistettiin, etta
menetelmad kayttamalla kalibrointi voidaan suorittaa toistettavasti ja ettd kalibrointi voidaan
suorittaa ilman, ettd yrityksen tuotantosykli hairiintyy.

Suoritettujen  testien  tuloksena  saatiin  tietoa  ylikyllaisten liuosten kaytosta
ilmankosteusolosuhteiden luomiseen, tarvittavista tasaantumisajoista ja lampétilan muutosten
vaikutuksesta olosuhteiden kehitykseen. Tyodssa kertynytta tietoa voidaan hyddyntaa
ilmankosteusloggereiden ja -mittareiden Kkalibroinnissa, sekd mahdollisessa menetelman
jatkokehityksessa. Testeista kertyneen tiedon perusteella laadittiin alustava
validointisuunnitelma.

ASIASANAT:

Suhteellinen ilmankosteus, validointi, kalibrointimenetelma.
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DEVELOPMENT OF CALIBRATION VERIFICATION
METHOD FOR AIR HUMIDITY LOGGERS

The aim of the thesis was to develop a calibration verification method for air humidity loggers
utilized in the microtiter plate coating process of Kaivogen Oy. In addition to the method
development, a validation plan draft was to be created so that the method could be validated and
implemented. The scope of this thesis was limited to conducting the necessary experiments and
creation of the validation plan draft.

In the theory part of this thesis, the following topics are covered: air humidity and how air humidity
is measured. In addition to air humidity the topic of validation is covered at a basic level.
Calibration verification of air humidity loggers is performed by utilizing the ability of certain
chemicals to create fixed air humidity points in certain concentrations and temperatures. Two
different chemicals were tested. The focus was on comparing the relative humidity points that
lithium chloride and potassium hydroxide produced to the theoretical values and studying how
changes in temperature affected the resulting relative humidity.

A plan for the experiments was prepared before the experiments were carried out. The plan
contained all the experiments which needed to be conducted before the method could be
described in sufficient detail so that a validation plan could be created. The plan also contained a
detailed list of conditions to be met before the validation plan could be created. The experiments
accumulated data on air humidity stabilization times and the effects of temperature on the final
relative humidity points. The validation plan was then prepared based on the conducted set of
experiments. During the method development phase it was also ensured that the method could
be carried out without disturbing the production cycle of the company.

Experiments conducted during the development yielded data on how oversaturated solutions can
be utilized in controlling relative air humidity, on the durations of stabilization periods required to
achieve equilibrium, and on how changes in temperature affect the resulting relative air humidity.
The data produced can be used in calibration verification of air humidity loggers and in any further
development of the calibration method. A validation plan draft was created based on the results
of the experiments.

KEYWORDS:

Relative air humidity, validation, calibration verification medhod
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KAYTETYT LYHENTEET TAI SANASTO

%RH
°C
AH

suhteellinen ilmankosteus, relative humidity
lampdtilan yksikkd, celsiusaste

absoluuttinen ilmankosteus, absolute humidity
gramma

asennuskvalifiointi, installation qualification
lampotilan yksikkd, kelvin

pituuden yksikkd, metri

kuutiometri

ilman massa

veden massa

toiminnallisuuden kvalifiointi, operational qualification
paineen yksikkd, pascal

suorituskyvyn kvalifiointi, performance qualification
vesihdyryn osapaine

vesihdyryn kyllastyshoyrynpaine

spesifinen kosteus

kaasuvakio

l[Ampdtilan tunnus, kelvineina

tilavuuden tunnus



1 JOHDANTO

Taman opinnaytetydn toimeksiantaja on turkulainen yritys Kaivogen Oy. Yksi yrityksen
paatuotteista on streptavidiinipinnoitetut mikrotiitterilevyt. Tassa opinnaytetytssa kehi-
tettiin korvaava kalibrointimenetelma yrityksen valmistusprosessin valvontaan kaytta-
mien ilmankosteusloggereiden nykyiselle kalibrointimenetelmalle. Toimeksiantajayritys
on sertifioitu standardien 1SO 9001:2015 ja 1ISO 13485:2016 mukaisesti, joten kalibroin-
timenetelma tulee validoida ennen kayttoonottoa. Tydssa laadittin menetelman validoin-

tisuunnitelma. Varsinainen validointiprosessi rajattiin tyon ulkopuolelle.

Menetelman kehittamistydhon ryhdyttiin, silla vanha kalibrointimenetelma koettiin han-
kalaksi ja aikaa vievaksi. Kehitettavdn menetelman tavoitteena oli mahdollistaa useam-
man loggerin kalibroiminen samanaikaisesti, siina missa kaytdssa ollut menetelma suo-

ritettiin jokaiselle loggerille kerrallaan.

Tyon teoriaosuudessa kasitellaéan ilmankosteuteen ja validointiin liittyvia asioita. Teoria-
osuuden tarkoituksena on luoda lukijalle yleiskuva kaytanndén osuuden suorittamiseen
vaikuttavista asioista. Kaytdnnon osuudessa selvitetaan kaytdssa olevan ja kehitettavan
kalibrointimenetelman erot, kehitettdvélle menetelmélle asetetut vaatimukset seka me-
netelméan kehitykseen liittyvat ennakkotestaukset. Tyon kaytannon toteutusta edisti eri-
tyisesti se, ettd kdytdssa oleva ja kehitettava kalibrointimenetelma perustuvat kyllaisten
liuosten hyddyntadmiseen. Menetelmien perustuessa samaan tekniikkaan ei tarvittu niin
laajaa taustatutkimusta, kuin jos kehitettavdd menetelmaa varten oltaisiin kehitetty ko-

konaan uusi tekniikka.

Loppuluvussa on esitetty pohdintaa kehitetyn kalibrointimenetelman tulevista kehitys-

mahdollisuuksista.

TURUN AMK:N OPINNAYTETYO | Aarne Niittyluoto
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2 ILMANKOSTEUS

Kostea ilma on seos kaasuja, pienhiukkasia ja vesimolekyyleja. llman sisaltama kosteu-
den maaraan vaikuttavat ymparistossa vallitsevat olosuhteet. Merkittavin ilmankosteu-
teen vaikuttava olosuhdetekija on lampétila. Lampdétilan kasvaessa potentiaalisen kos-
teuden maara ilmassa kasvaa ja lampdtilan laskiessa potentiaalisen kosteuden maara
puolestaan vahenee. (Valsson & Bharat, 2001) (ASHRAE, 2001)

llImankosteuden mittaamiseen liittyy useita termeja ja suureita. Taman termiston kaytto
ja ymmarretty merkitys saattaa vaihdella termien kayttdyhteyden mukaan, joten kaytetyn
sanaston ja termien maarittely on tarkeda. Seuraavaksi esiteltdva lista ei ole kaikenkat-
tava, vaan mukaan on pyritty sisallyttdmaan vain opinnaytetydén kannalta oleellinen ter-

minologia. (National physical laboratory, 1996)

2.1 HOyrynpaine

Nesteen pinnassa osa molekyyleista on riittdvan suurienergisia siirtymaén nesteesta tai
jopa kiintedsta aineesta sitd ymparoivaan ilmatilaan. Nama ilmatilaan siirtyneet molekyy-
lit aiheuttavat paineen lisdyksen; nain muodostunutta painetta kutsutaan aineen hdyryn-
paineeksi. (Antila, et al., 2010)

Eri lampdtiloissa ilma voi siséltaa enimmillaan eri maaran kosteutta. Kun ilmassa on niin
paljon kosteutta kuin siina kyseisessa lampdtilassa voi olla, on ilma saturoitunutta eika
iimankosteuden maara voi enéa lisaantya. Kyllastyshdyrynpaineeksi kutsutaan sita pai-
netta, jonka vesihdyry muodostaa saturaatiopisteessa. Tarkemmin ilmaistuna kyllastys-
hdyrynpaine on vesihdyryn osapaine saturaatiopisteessa. Jokainen ilmassa oleva kaasu
muodostaa oman osapaineensa ja kokonaisilmanpaine on ndiden osapaineiden summa.
Veden muodostama hdyrynpaine on lampétilasta riippuvainen, lampdtilan kasvaessa

my06s hdyrynpaine kasvaa. (National physical laboratory, 1996)

TURUN AMK:N OPINNAYTETYO | Aarne Niittyluoto
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Kuten kuvasta 1 voi havaita, vedella on héyrynpaine myds hyvin alhaisissa lampétiloissa,
esimerkiksi lahelld 0 °C:ta. Tama tarkoittaa sitd, ettéd ilman ollessa riittdvan kuivaa jopa
jaatymispisteessa olevasta, tai jo jaatyneesta vedesta irtoaa vesimolekyyleja ympéardi-

vaan ilmaan.

1200

1000

800

600

400

Kyllastyshdyrynpaine (hPa)

200

0 20 40 60 80 100 120
Lampdtila (°C)

Kuva 1. HOyrynpaine suhteessa lampétilaan (Engineering ToolBox, 2004)

2.2 Absoluuttinen ja suhteellinen ilmankosteus

Absoluuttisella ilmankosteudella (engl. absolute humidity, AH), eli AH:lla, tarkoitetaan
vesihdyryn konsentraatiota ilmassa. Absoluuttinen ilmankosteus ilmoitetaan useimmiten
yksikolla g/m2. Absoluuttinen kosteus voidaan ilmaista seuraavasti, jolloin m on vesi-

hdyryn massa ja V tilavuus (Stull, 2015):

AH = 29 Kaava 1
v(m3)
Tai vastaavasti soveltaen ideaalikaasulakia vesihdyryyn:
AH =1 Kaava 2

RT
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Kaavassa 2 p, on vallitseva vesihdyryn osapaine, R on kaasuvakio vedelle
(4,61*10* kPaK*m3g™) ja T on lampétila kelvineina.

Suhteellinen ilmankosteus (engl. relative humidity, %RH) ilmaisee, paljonko ilmassa on
kosteutta verrattuna vesihOyryn maarédan saturaatiopisteessa. Suhteellinen ilmankos-
teus ilmaistaan seuraavasti (Rotronic Instrument Corp., 2014):

%RH = 22« 100% Kaava 3

DPvs

Kaavassa 3 P, on vesihdyryn osapaine ja P, kyllastyshoyrynpaine. Suhteellinen ilman-
kosteus maarda voiko nettohaihtumista tapahtua. Jos suhteellinen ilmankosteus on
100%, ilma on saturoitunut vesihdyrylla ja haihtuminen seka tiivistyminen tapahtuvat sa-
malla nopeudella. (Stull, 2015)

Koska suhteellinen ilmankosteus ilmaistaan vesihdyryn osapaineen ja kyllastyshéyryn-
paineen suhdelukuna, vaikuttaa systeemin vallitseva paine suhteelliseen ilmankosteu-
teen. Jos systeemin paine kaksinkertaistetaan ja lampétila pidetdén samana, niin suh-
teellinen ilmankosteus kaksinkertaistuu. Jos tamén seurauksena suhteellinen ilmankos-
teus ylittda 100%, alkaa tapahtua nettotiivistymistd, kunnes systeemi saavuttaa uuden

tasapainotilan. (National physical laboratory, 1996)

2.3 Spesifinen ilmankosteus ja seossuhde

Kosteuden maara ilmassa voidaan ilmaista myos spesifisena kosteutena tai seossuh-
teena. Spesifinen kosteus, eli Q, tarkoittaa ilmassa olevan veden massan suhdetta kos-
tean ilman kokonaismassaan, spesifinen kosteus ilmaistaan yksikolla g/kg eli (Stull,
2015) (Rotronic Instrument Corp., 2014):

Q = v Kaava 4

my+mg

Seossuhteella puolestaan ilmaistaan vesihdyryn massan suhde kuivan ilman massaan,

yksikkdna kaytetaan g/kg (Rotronic Instrument Corp., 2014):

r="1w Kaava 5

Mmq

TURUN AMK:N OPINNAYTETYO | Aarne Niittyluoto
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2.4 Kastepiste

Kastepisteella tarkoitetaan sita lampdétilaa, jossa vesi alkaa tiivistyd paineen pysyessa
samana ja lampdétilan laskiessa. Kastepiste ilmaistaan lampdétilan yksikkona. (National

physical laboratory, 1996)

Kastepiste tulee ottaa huomioon suunnitellessa menetelmaa, jossa tydskennellaén kos-
teudelle herkkien laitteiden parissa. Jos laitteet eivét ole tehokkaasti suojattu kosteu-
delta, laitteen sisélle voi muodostua kondenssivetta, joka voi vahingoittaa laitteen kom-

ponentteja.

2.5 llmankosteuden muodostuminen

Kosteutta ilmaan syntyy, kun vetta hdyrystyy kaasumaiseen olomuotoon. Haihtumista
tapahtuu, kun nesteessa olevilla molekyyleilla on riittavasti liike-energiaa siirtyakseen
nesteesta ilmaan. Hoyrystymisnopeus riippuu saatavilla olevan energian maarasta, esi-
merkiksi vesi haihtuu nopeammin lahella kiehumispistetta kuin oltaessa lahella jaatymis-
pistettd. (USGS, 2016)

Suljetussa astiassa vesi-ilma-systeemi muodostaa dynaamisen tasapainotilan. Jos asti-
assa oleva ilma on kuivaa, tapahtuu vain hoyrystymistd. Kun astiassa oleva ilmatila sa-
turaatiopisteen vesihtyryn suhteen, ja hdyrystymisnopeus on yhtéa suuri kuin tiivistymis-
nopeus. Saturaatiopisteessa vesimolekyylien aiheuttama paine vastaa saturaa-

tiohdyrynpainetta. (Zuckerman, 2014)

TURUN AMK:N OPINNAYTETYO | Aarne Niittyluoto
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3 ILMANKOSTEUDEN MITTAAMINEN

llImankosteuden mittaamiseksi on olemassa lukuisia menetelmia. Erityisesti suhteellisen
ilmankosteuden mittaamiseen on lukuisia eri menetelmia, mittaus voidaan tehda suo-
raan kayttdmalla soveltuvia antureita tai epasuorasti. Epasuorissa menetelmissa mita-
taan esimerkiksi lampétilaa tai kastepistettd, joiden avulla suhteellinen ilmankosteus voi-

daan laskea. (National physical laboratory, 1996)

3.1 Epasuora mittaustapa

Epasuoria mittaustapoja ovat esimerkiksi psykrometrinen mittaus ja kastepisteeseen pe-
rustuva mittaus. Naissa mittaus perustuu lampétilaeroihin ja optisiin muutoksiin. Psykro-
metri on laite, joka hyddyntaa kosteaa lampomittaria ja kuivaa lampomittaria ilmankos-
teuden mittaamisessa. Mittarissa kosteassa lampomittarissa oleva kosteus haihtuu lam-
potilasta riippuvalla nopeudella ja tdmé haihtuminen puolestaan jaahdyttaa kyseistéa lam-
pomittaria. Kostealla ja kuivalla lampomittarilla mitatun lampdtilaeron avulla voidaan sel-
vittaa ilmankosteus erillisen taulukon avulla. Psykrometri on virhealtis menetelma, jolloin
virheenldhteena toimii esimerkiksi liian pieni ilmankierto lampomittareiden ymparilla.

(National physical laboratory, 1996)

Kastepisteeseen perustuvassa tekniikassa kosteus mitataan jadhdyttamalla mitattavaa
ilmaa ja havainnoimalla laitteessa olevaa peilid. Kun kastepiste on saavutettu, alkaa pei-
lipinnalle muodostua kosteutta, jolloin peilin heijastavat ominaisuudet muuttuvat. Kaste-
pisteeseen perustuva mittaus voi perustua myos kastepisteen aiheuttamiin sahkaisiin

muutoksiin mittausjarjestelmassa. (National physical laboratory, 1996)

3.2 Suora mittaustapa

Suora ilmankosteuden mittaaminen perustuu muutoksiin antureiden sahkdisissa ominai-
suuksissa. Tahan perustuvat anturit voivat olla kapasitiivisia tai resistiivisia. Kapasitiivi-
nen anturi perustuu kapasitanssin eli anturiin tallentuneen sahkovarauksen kasvuun il-
mankosteuden lisdantyessa. Kapasitiivisen anturin lineaarisuus on paras, kun suhteelli-

sen kosteuden taso on matala, mutta edes suuri maara kosteutta tai suora kosketus
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veden kanssa ei vahingoita tdman tyyppista anturia, mutta esimerkiksi veden konden-
soituminen voi kuitenkin vaikuttaa mittauksen oikeellisuuteen. Resistiivisen anturin tek-
niikka perustuu impedanssin pienentymiseen ilmankosteuden kasvaessa. Resistiivisen
anturin tarkin mittausalue on olosuhteissa, jossa on korkea ilmankosteus. Resistiiviset
anturit eivat kuitenkaan siedd suoraa kosketusta veden kanssa. (National physical
laboratory, 1996)

Elektronisissa mittaustavoissa kaytettavat anturit muuttuvat ajan kuluessa, eli ympaéristo
vaikuttaa mittausvalineen séhkdisiin ominaisuuksiin tai komponenttien materiaalien omi-
naisuuksiin. Nama muutokset voivat aiheuttaa liukumaa mittaustuloksiin, joten laitteiden
maaravalein suoritettava kalibrointi ja viritys on suositeltavaa. Viritystoimenpiteet voivat
kuitenkin haitata anturista riippumattoman hajonnan havainnointia mittaustuloksista, eika
lyhytaikaista vaihtelua tulisi sekoittaa pidempiaikaiseen liukumaan. Liukuma voidaan il-

maista esimerkiksi prosenttilukuna per vuosi. (National physical laboratory, 1996)

3.3 Ylikyllaisen liuoksen kaytto ilmankosteuden saatelyssa

lImankosteuden mittaamiseen kaytettavien instrumenttien kalibrointi vaatii suhteellisen
ilmankosteuden sdatelya. Jotta kalibrointi voidaan suorittaa onnistuneesti, tarvitaan luo-
tettava menetelmd, jonka avulla pystytdén tuottamaan toistuvasti sama suhteellinen il-
mankosteus. Vaihtoehtoja ovat esimerkiksi laitteisto, jolla voidaan generoida tarvittava
ilmankosteus ja kemiallinen menetelmd, jossa haluttu suhteellinen ilmankosteus tuote-
taan kayttamalla ylikyllaisia liuoksia. Tassé opinnaytetydssa kehitettdva menetelma pe-

rustuu ylikyllaisiin liuoksiin. (Greenspan, 1976)

Ylikyllaisen suolaliuoksen kayton etu ilmankosteusgeneraattoriin verrattuna on edullinen
hinta ja erityisesti se, etta suljetussa tilassa kyllainen suolaliuos tuottaa samassa lampo-
tilassa aina saman suhteellisen kosteusprosentin. Suolaliuoksen kaytossa ilmankosteu-
den saatelyyn on myo6s rajoitteita, silla ilmassa oleva kosteus imeytyy liuokseen ja va-
hentda konsentraatiota. Tdma puolestaan vaikuttaa liuoksen tuottamaan suhteelliseen
ilmankosteuteen, jos liuos ei tdméan seurauksena ole enaa ylikyllainen. llmassa olevan
kosteuden vaikutus voidaan kuitenkin minimoida lisddmalla reagenssia ylimaéarin niin,
ettd liuoksessa on aina visuaalisesti havaittavissa liukenematonta reagenssia. Taulu-
kossa 1 on esitetty joitain reagensseja ja niiden tuottamia suhteellisia kosteusprosent-

teja. (Greenspan, 1976)
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Taulukko 1. Ylikyllaisten liuosten tuottamia suhteellisia kosteusprosentteja eri lampoti-
loissa (Engineering ToolBox, 2014)

Temperature (°C)
0 5 10 15 20 25 30 35 40 50 60

Reagenssi Suhteellinen ilmankosteus (%)

Litiumkloridi 11 11 11 11 11 11 11 11 11 11 11
Kaliumhydroksidi - 14 12 11 9 8 7 7 6 6 5
Kaliumasetaatti = = 23 23 23 23 22 = = = =
Natriumkloridi 76 76 76 76 75 75 75 75 75 74 75

Magnesiumnitraatti | 60 59 57 56 54 53 51 50 48 45

Natriumnitriitti - - - - 65 64 63 62 61 - -

Natriumdikromaatti | 61 59 57 57 55 54 | 53 51 50 | 49 | 47
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4 VALIDOINTI

Validointiin liittyvda terminologiaa kaytetaan eri tavoin eri aloilla. Seuraavissa kappa-
leissa kasitelladn validointia ja validointiprosessia yleisesti, kaytannon osuudessa vali-
dointisuunnitelmaa laadittaessa pitaydytaan toimeksiantajayrityksen kaytannoissa ja ta-

vassa kayttaa validointiprosessiin liittyvia termeja.

Validointi on osa yrityksen laadunhallinnan toimintaa, jonka tavoitteena on varmentaa,
ettd kayttéon otettava menetelma soveltuu kayttétarkoitukseensa. Lyhyesti kuvattuna
varmennus tapahtuu siten, etta validoitavaa menetelmaa koekaytetdan suunnitelmalli-
sesti, mista keraantyvaa tietoa verrataan ennalta maariteltyihin kriteereihin. Validoinnille
asetetut kriteerit ja raja-arvot riippuvat validoitavasta menetelmasta ja siitd mihin mene-
telmaa tullaan soveltamaan. Taysin uuden menetelmén kayttédnotto vaatii laajemman

validointimenettelyn, kuin tunnetun menetelmén kayttéonotto. (Hagg, 2016)

Validointia aloitettaessa laaditaan suunnitelma, jossa kuvaillaan validoitava menetelméa
ja mihin tata menetelmaa tullaan soveltamaan. Kaikki validointiin liittyvat toimenpiteet
kuvaillaan validointisuunnitelmassa. Validointiprosessin paatteeksi laaditaan validointi-
raportti, jossa kaydaan lapi kaikki suunnitelmassa esitellyt kohdat. Jos validointisuunni-
telmasta poiketaan validoinnin aikana tai siihen tehdd&n muutoksia, niin nama muutok-

set dokumentoidaan ja raportoidaan validointiraportissa. (Hagg, 2016)

Validointiprosessi paattyy validointiraportin koostamiseen. Raporttiin kootaan kaikki va-
lidoinnista syntynyt tieto. Raportin paatteeksi kirjataan johtopéétos validoidun kohteen
kelpoisuudesta sille tarkoitettuun kayttéon. Validointiraportin hyvaksymisen jalkeen vali-
doitava kohde voidaan ottaa kayttoéon. Jos todetaan, etta validoitava kohde ei tayta sille
asetettuja vaatimuksia, niin validointi hylataan. (Pharmaceutical inspection convention,

Pharmaceutical inspection co-operation scheme, 2007)

4.1 Validoinnin vaiheet

Menetelm&a validoitaessa suoritetaan tyypillisesti seuraavat vaiheet:

e |Q, installation qualification eli asennuskvalifiointi.
e 0OQ, operational qualification, eli toiminnallisuuden kvalifiointi.

e PQ, performance qualification, suorituskyvyn kvalifiointi.
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Asennuskvalifioinnissa varmistetaan, ettd menetelméaan liittyvd dokumentaatio ja tallen-
teet ovat kunnossa. Menetelman validoinnissa tama vaihe tarkoittaa sen varmistamista,
ettd menetelmassa hyddynnettavat laitteet, tarvikkeet ja reagenssit vastaavat niille maa-
rattyjd spesifikaatioita. (Pharmaceutical inspection convention, Pharmaceutical

inspection co-operation scheme, 2007)

Toiminnallisuuden kvalifioinnissa varmistetaan, ettd menetelma toimii ja sitd on mahdol-
lista kayttaa sille tarkoitetussa toiminnassa. Tasséa vaiheessa testataan kaikki toimenpi-
teet, joita menetelmalla tullaan suorittamaan. Liséksi toimintavarmuus testataan aariolo-
suhteissa, joissa validoitavaa kohdetta voidaan tulla kayttamaan, tama voi tarkoittaa esi-
merkiksi korkeimman kaytettavan kuormitusasteen testaamista. Jotta menetelma voi-
daan siirtda seuraavaan kvalifiointivaiheeseen, tulee 1Q- ja OQ-vaiheet olla hyvaksytysti
suoritettuna. (Pharmaceutical inspection convention, Pharmaceutical inspection co-

operation scheme, 2007)

PQ-vaiheeseen voidaan siirtya kun 1Q- ja OQ-vaiheet ovat hyvaksytysti suoritettuna.
Suorituskyvyn kvalifiointivaiheella varmennetaan ja dokumentoidaan, etta validoitava
kohde tuottaa luotettavasti halutun lopputuloksen valituissa olosuhteissa. PQ-vaiheessa
menetelmaa koekaytetaan suunnitelmallisesti. Vaihe voi siséltaa esimerkiksi tietyn maa-
ran koekayttokertoja, joista jokaisessa validoitavan menetelman tulee taytta ennalta ase-
tetut hyvaksymiskriteerit. (Pharmaceutical inspection convention, Pharmaceutical

inspection co-operation scheme, 2007)

4.2 Validoinnin ajankohta

Normaalisti validointi pyritddn suorittamaan ennen validoitavan kohteen kayttamista sille
suunnitellussa kaytossa, talloin kaytetdan termia prospektiivinen validointi. Validointi voi-
daan suorittaa myds normaalin kdytdn ohella, talloi kaytetddn termid konkurrentti vali-
dointi. Jos validoitava menetelma on ollut jo varsinaisessa kaytossa ja validointi suorite-
taan jalkikateen, puhutaan retrospektiivisesta validoinnista. Mikali validoitavaa kohdetta
joudutaan muuttamaan tai paivittdmaan, jos esimerkiksi kaytettavat raaka-aineet vaihtu-
vat, suoritetaan uudelleenvalidointi soveltuvilta osin. Uudelleenvalidoinnilla todennetaan,
ettd prosessiin tehdyt muutokset eivéat vaikuta haitallisesti prosessin lopputulokseen.
(Pharmaceutical inspection convention, Pharmaceutical inspection co-operation
scheme, 2007)
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5 NYKYISEN MENETELMAN ARVIOINTI

Ennen varsinaista menetelmén kehitystyota perehdyttiin huolellisesti kayttssa olevaan
kalibrointimenetelmaan ja ilmankosteusloggereihin. Naiden tietojen perusteella asetettiin

tavoitteet uudelle menetelmalle

5.1 Yrityksen kayttama laite ilmankosteuden mittaamiseen

Yrityksessa kaytetaan ilmankosteuden mittaamiseen ja tallentamiseen sveitsilaisen Ro-
tronic AG:n valmistamaa kuvan 2 HygroLog HL-NT2-D dataloggeria. Laitetta kaytetaan
paaasiassa mikrotiitterilevyjen pinnoitusprosessissa levyjen kuivatusvaiheessa kuivaus-
prosessin etenemisen tarkkailuun ja riittdvan kuivuusasteen toteamiseen. Kosteusmitta-
rin kayttoon liittyy myos oleellisesti telakkalaite, jonka avulla mittari voidaan yhdistaa tie-
tokoneeseen. Mittausitiedostojen tallennus ja tulostus tapahtuu tietokoneella. Tiedostot
voidaan tallentaa .log-formaatissa, jolloin niiden tarkastelu onnistuu vain mittarin lukemi-
seen kaytetyn HW4-ohjelmiston avulla eik& logitiedostojen muokkaus ole mahdollista.
Mittaustiedostot voidaan tallentaa myo6s .xlIs-formaatissa, jolloin mittaustiedostot voidaan
avata ja niita voidaan seka tarkastella ettd muokata esimerkiksi Microsoft Excel-tauluk-
kolaskentaohjelman avulla. (Rotronic AG, 2017)

tronic
[I:'ﬂ':z@ﬂ@@

Kuva 2. Hygrolog - HL-NT2-D (Rotronic AG, 2018)
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Yrityksessa on kaytossa ilmankosteusmittareihin liitettynd Rotronic AG:n valmistama
HC2-S-anturi. Anturin kayttéalue on 0...100 %RH ja -50...100 °C. Anturin tarkkuudeksi
iimoitetaan +0,8 %RH ja £0,1 K valilla 10...30 °C. Anturissa on sensorina HygroMer IN-
1-sensori, jonka liukumaksi ilmoitetaan vahemman kuin 1 %RH vuodessa. (Rotronic AG,

2015) Anturiin kuuluu my6s lampdtilaa mittaava sensori. (Rotronic AG, 2016)

5.2 Nykyinen kalibrointimenetelméa

Yrityksesséa on kaytetty ilmankosteusloggereiden kalibrointiin loggerien toimittajan tarjo-
amia valineitd ja reagensseja. Kalibrointi on suoritettu kayttamalla tiiviisti suljettavaa me-
tallikammiota ja tarkasti tiettyihin pitoisuuksiin valmistettuja liuoksia. Liuokset on valmis-
tettu reagensseista, joiden tietyissa pitoisuuksissa ja lampdétiloissa muodostamat suh-
teelliset ilmankosteudet tunnetaan hyvin, eli suhteelliset ilmankosteudet voidaan toistaa
luotettavasti. Nama liuokset on suljettu lasiampulleihin, mik& mahdollistaa konsentraa-
tion sailymisen vakaana hyvin pitkia aikoja.

Varsinainen Kkalibrointi tapahtuu sulkemalla ilmankosteusloggerin anturi tiiviseen metal-
likammioon, johon on ensin kaadettu kalibrointiliuosta, ja antamalla systeemin tasaantua
vahintédén tunnin ajan huoneenlammadsséa. Tama prosessi suoritetaan kahdessa eri kos-
teuspisteessa, eli joudutaan hyddyntamaan kahta eri kalibrointiliuosta. Kalibroinnin voi-
daan todeta onnistuneen, jos ilmankosteusloggerin nayttama tulos osuu tiettyjen rajojen
sisélle, kun sité vertaillaan kalibrointiliuoksen teoreettisesti tuottamaan ilmankosteuteen.
Yrityksen maarittama raja talle poikkeamalle on £3 prosenttiyksikk0a teoreettisesta kos-
teudesta. lImankosteusloggerit joudutaan purkamaan kalibrointia varten osiin, jotta mit-
tarin anturi voidaan kiinnittaé kalibrointikammioon. Kalibrointikammio on esitetty kuvassa
3. llmankosteusloggeri yhdistettyna jatkokaapelin avulla kalibrointikammioon on esitet-

tyna kuvassa 4.
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Kuva 3. Kalibrointikammio

Kuva 4. limankosteusloggeri yhdistettyna kalibrointikammioon
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5.3 Nykyisen menetelmén ongelmat

Kalibrointiprosessi on koettu monella tavalla ongelmalliseksi. Paaasiassa siksi, etta ka-
libroinnin suoritukseen liittyy useita kohtia, joissa virheellinen toiminta voi herkasti vahin-
goittaa itse loggerilaitetta tai siihen liittyvaa anturia. Koottuna loggeri kestaa hyvin tavan-
omaista kasittelya ja laitteeseen liittyva anturi on hyvin suojattuna ristikkomaisen suoja-

kappaleen sisalla.

Loggeriin kohdistuvat riskit sijoittuvat laitteen purkamis- ja kokoamisvaiheeseen, jolloin
kalibroinnin suorittajan tulee olla erityisen varovainen, etteivat laitteen sisalla olevat lii-
tannat tai johdot vaurioidu. Kuvassa 5 on esitetty purettu ilmankosteusloggeri. Kalibroin-
tikammion kiinnitysvaiheessa laitteen anturiin kohdistuu rikkoontumisriski. Kalibrointi-
liuos on hyvin lahellda anturia, eikd ole tayttd varmuutta, ettd anturi sailyisi toimintakun-
toisena sen jouduttua kosketuksiin liuoksen kanssa. Kalibrointikammioon kuitenkin lisa-
taan nesteen lisaksi kangaskiekko ehkdisemaan roiskeita. Paaosa nesteesta imeytyy
kankaaseen, mutta tdm& menettely ei tdysin poista sitd mahdollisuutta, ettd anturi jou-
tuisi kosketuksiin kalibrointiliuoksen kanssa.

Kuva 5. llmankosteusloggeri purettuna
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Koska anturi kalibroidaan kahdessa eri kosteuspisteessa, joudutaan kalibrointikammio
puhdistamaan ja peseméaan mittausten valissa. Jos puhdistusta ei suoriteta riittavan tar-
kasti voi edellisen kosteuspisteen kalibrointiliuos haitata seuraavan pisteen mittausta.
Pesusta johtuen kalibrointikammio voi myds olla marka seuraavaa mittausta aloitetta-
essa, jolloin kammioon jaanyt vesi vaikuttaa mittaustuloksiin. Naita haittoja on ehkaisty
pesemalla ja kuivaamalla kalibrointikammio huolellisesti eri kosteuspisteiden valilla.
Huolellisestakin kuivaamisesta huolimatta on havaittu, etté kalibrointikammion on syyta
antaa kuivua useita tunteja ennen kuin kalibrointi aloitetaan seuraavalla mittauspisteella.
Kéaytdssé oleva kalibrointikammio on pieni, jolloin pienikin pisara vetté vaikuttaa suhteel-

liseen kosteuteen.

Suurin ongelma kaytossa olevassa menetelmassa on sen suorittamiseen kuluva aika.
Tama ei valttamatta olisi ongelma, jos kaytdssa olisi vain yksi ilmankosteusloggeri. Talla
hetkella yrityksella on aktiivisessa kaytdssa nelja loggeria, eika ole pois suljettua, etta
jatkossa otettaisiin kayttdon uusia loggereita, jos esimerkiksi tuotantoprosessi vaatii use-
amman loggerin samanaikaista kayttéa. Tulevaisuudessa kayttdon voi tulla loggereita,
joissa on useita antureita ja jos kaikilla laitteen antureilla halutaan olevan voimassa oleva
kalibrointi, niin tdmén tuottama moninkertainen ty6 halutaan minimoida. Jos kehitetta-
valla menetelmalla voidaan kalibroida useita loggereita samanaikaisesti, niin sdastetaan
huomattava maara aktiivista tydskentelyaikaa, vaikka itse kalibrointiin kuluva kokonais-

aika olisi suurempi.

liImankosteusloggereiden kalibrointiin kuuluu myds lampdanturin kalibrointi. Lampdantu-
rin kalibrointi suoritetaan vertaamalla anturin mittaustuloksia ulkopuolisella taholla kalib-
roitavaan referenssilampoémittariin. LAmpdtila-anturin kalibrointi on paatetty sailyttéaa sel-

laisenaan, eika sita kasitella tasséa tydssa enempaa.

5.4 Kehitettdvélle menetelmélle asetetut tavoitteet

Kalibrointimenetelman kehitysprojektilla pyrittiin saavuttamaan useita etuja vanhaan me-
netelméén nahden. Vaivalloisesta loggereiden purkamisesta ja kalibrointikammion kayt-
tamisesta haluttiin ensisijaisesti paasta eroon. Haluttiin myds etta useita loggereita voi-
daan kalibroida yht& aikaa. Samanaikaisuus mahdollistaisi toimintatavan, jossa yksi log-

geri kalibroitaisiin vanhalla menetelmalla ja muut loggerit kalibroitaisiin tata vasten. Nain
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jaljitettavyys kansainvalisiin mittastandardeihin sailyy, mika helpottaa menetelméan to-
dennusta validoinnissa. Yhdella kerralla kalibroitavien loggereiden maara riippuu valitta-
van kalibrointiastian koosta.

Selvitettiin myds mahdollisuutta, etté valittavista kalibrointipisteista riippuen kaytettaisiin
vain yhta reagenssia kalibrointiliuoksen valmistamiseen. Tassa tapauksessa eri ilman-
kosteudet saavutettaisiin lampétiloja sdatamalla. Jos sopivaa yksittaista reagenssia ei
l6ydy, niin kaytetaan kahta eri reagenssia. Kahden reagenssin kayttaminen merkitsee

vain pidempaa kalibrointiprosessiin menevaa kokonaisaikaa.
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6 MENETELMAN SUUNNITTELU

Ennen menetelmén kehitykseen kuuluvia esitestauksia oli oleellista valita uusi kalibroin-
tiastia ja kalibrointireagenssit. Molemmilla valinnoilla on vaikutusta kehitettyyn kalibroin-
tiprotokollaan. Kalibrointiastia valittiin siten, etta kaikki nyt kaytdssa olevat loggerit voi-
daan kalibroida samanaikaisesti ja ettéa astia on mahdollista sulkea tiiviisti. Kalibrointirea-
genssit valittiin taulukkoon 1 perustuen. Valituilla reagensseilla suoritettavia testeja var-
ten laadittiin esitestaussuunnitelma. Testattavia tekijoita olivat ilmankosteuden tasaan-
tumisajat, valittujen reagenssien tuottamat suhteellisen iimankosteuden tasot ja eri lam-

potilaprotokollien vaikutus tasaantumisaikoihin.

6.1 Astian valinta

Tarkein kriteeri astian valinnalle oli ilma- ja vesitiiviys. Koska kalibrointiastian sisdan ha-
luttiin luoda stabiilit kosteusolosuhteet, ei astia saisi paastdd ulkoista kosteutta sisaan
eika sisaista kosteutta ulos. NAilla perusteilla pyrittiin 10ytdmaan astia, jonka kannessa
olisi kuminen tiiviste. Astiaa valittaessa oli tiedossa, etta kalibrointia aloitettaessa tulisi
astian sisalle mahtua seka kalibrointiliuos astioineen etta vahintdan nelja ilmankosteus-
loggeria. Varsinainen kalibrointiin liittyvien tarvikkeiden asettelu ei viela ollut tiedossa,
joten astia mitoitettiin siten, etta valipohjan rakentamiselle olisi tilaa, jos tdméan katsottai-

siin mydhemmin olevan tarpeellista.

Kalibrointiastiaksi valittiin kuvan 6 mukainen CurTec:in 15 litran muovinen kannellinen

astia. Astian kannessa on kuminen tiivisterengas.
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Kuva 6. Kalibrointiastia ja kansi

6.2 Kalibrointireagenssin valinta

Reagenssien valintaan vaikuttavia tekijoita olivat ilmankosteuspisteet. Tavoiteltavat il-
mankosteudet olivat valilla 5-15 %RH. Yrityksen aiemmin kayttamat kalibrointipisteet
ovat olleet 5 %RH ja 11 %RH, naista jalkimmainen on yrityksen tuotantoprosessin kan-
nalta oleellisempi. Menetelmassa haluttiin kayttaa kaytossa olevaa menetelmaa vastaa-
via suhteellisia ilmankosteuksia, mutta tata ei asetettu ehdottomaksi vaatimukseksi. Me-
netelmassa suunniteltiin kaytettavaksi yrityksen lampokaappeja, joissa kaytanndllinen
[Ampdalue on 5-50 °C. Taulukon 1 perusteella testeihin valittiin litiumkloridi, jolla voidaan
tuottaa 11 %RH kaytettavissa olevalla lampdtila-alueella ja kaliumhydroksidi, jolla voi-
daan tuottaa eri ilmankosteuksia valiltéa 6-14 %RH kaytettavissa olevalla lampdétila-alu-
eella.

6.3 Kehitettava kalibrointiprotokolla

Ennen protokollan testauksia suunniteltiin kaksi vaihtoehtoista tapaa suorittaa kalibrointi.
Ensimmaisessé vaihtoehdossa hyddynnetaan vain kaliumhydroksidia ja toisessa vaihto-

ehdossa hyddynnetdan seka litiumkloridia ettd kaliumhydroksidia. Molempia reagens-
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seja kaytetddn siina tapauksessa, etta kaliumhydroksidilla ei pystyta tuottamaan luotet-
tavasti-molempia vaadittuja kosteusprosentteja, tai etta vain kaliumhydroksidia hyédyn-
tamalla menetelma kestaisi liian kauan. Tavoitteeksi asetettiin, ettd kalibrointiprosessi
voitaisiin suorittaa enintdén viikossa. Viikkoa pidempi prosessi haittaisi liikaa tuotan-

tosyklia.

Pelkkaa kaliumhydroksidia (KOH) hyddyntava protokolla etenee seuraavan kaavion mu-

kaisesti:
Kyllaisen liuoksen Ka|1I|b0|nt|_ast|an Kallbromtlkammlon
valmistaminen : ataaminen _ asettaminen
(KOH) liuoksella ja lampdotilaan 40 °C
loggereilla (6 %RH)
|
\

: Lampdatilan :
nglé“gei'rﬂ?n —>| asettaminen: 15 °C Olgtzlé%ei'nc{ien
(11 %RH)

|
Vv
Mittauksen

pysayttdminen ja
tulosten kasittely

Kuvio 1. Yhdella reagenssilla suoritettavan kalibroinnin protokolla
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Seka kaliumhydroksidia etta litiumkloridia hyddyntava protokolla etenee seuraavan

kaavion mukaisesti:

Kyllaisen liuoksen

Kalibrointiastian

Kalibrointikammion
asettaminen
lampdotilaan 40 °C

valmistaminen Il_atafmlllne_n
(KOH) iuoksella ja
loggereilla

v

Olosuhteiden
stabilointi

Kyllaisen liuoksen
valmistaminen
(LiCL)

Kalibrointiastian
lataaminen
liuoksella ja
loggereilla

V

Kalibrointiastian
asettaminen

lampotilaan 40 °C

Olosuhteiden
stabilointi

Mittauksen
pysayttdminen ja
tulosten kasittely

Kuvio 2. Kahdella reagenssilla suoritettavan kalibroinnin protokolla
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7/ SUORITETUT TESTIT

Kalibrointimenetelman kannalta oleellisimmat muuttujat ovat systeemin tasaantumiseen
kuluva aika ja %RH-taso johon systeemi tasaantuu. Oletuksena oli, etta ratkaisevat te-
kijat tasaantumisnopeudessa olisivat kalibrointiastian koko ja kalibrointiliuoksen pinnan
pinta-ala. Kalibrointiastian koko maaraytyi astiaa valittaessa ja kalibrointiliuoksen pinta-
alan maaraa varsinaisen kalibrointiastian siséssa oleva kalibrointiliuosastia. Ennen tes-
tien aloittamista valittiin kalibrointiastian lataamisessa kaytettavat astiat ja paatettiin log-
gereiden asettelu kalibrointiastiaan. Kuvassa 7 on esitetty tyypillinen testeissa kaytetty

koeasettelu ja kuvassa 8 on esitetty kalibroinnissa kaytettavaksi suunniteltu asettelu-

tapa.

Kuva 7. Tyypillinen koeasettelu: loggeri, véliastia ja kalibrointiliuosastia
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Kuva 8. Menetelmén suunniteltu kalibrointiasetelma

Parhaimmaksi ratkaisuksi havaittiin, etta astian sisélle asetettiin 5 L kanisterista leikattu
pohja ylivuotoastiaksi ja taméan sisélle kalibrointiliuosta siséltava astia. Testauksissa li-
tiumkloridista valmistetulle liuokselle valittiin astiaksi laakeapohjainen punnitusalusta ja
kaliumhydroksidiliuokselle valittiin tyhja, alun perin toista kemikaalia siséltanyt puhdis-
tettu reagenssipurkki. Kaliumhydroksidiliuoksen astia valittiin siten, etté astia oli mahdol-
lista avata ja sulkea tiiviisti, mika teki liuoksen kasittelysta turvallisempaa. Kaliumhydrok-
sidille valittiin suljettava astia, silla tdméa reagenssi on kayttajalle vaarallisempaa kuin

litiumkloridi. Suljettavaa astiaa on my6s helpompi kasitella. Validoitavassa menetel-
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massa valittiin kaytettavaksi aina suljettavaa liuosastiaa, rippumatta kaytettavasta rea-
genssista. llmankosteusloggerit asetettiin kalibrointiastian pohjalle pystyyn kiertdmé&an

kalibrointiliuoksen ylivuotoastiaa.

Testeissa mitattiin seuraavia asioita: saavutetaanko kalibrointiliuoksella teoreettinen il-
mankosteus +0,5 %RH, miten kauan suhteellisen ilmankosteuden tasaantumiseen me-
nee rijppumatta saavutettavasta ilmankosteuden tasosta ja alkaako tasaantumisen jal-
keen tapahtua liukumaa. Yleiskuvaa suhteellisen ilmankosteuden muutoksista antoi mit-
tauksesta piirretyn kuvaajan muoto. Testeissa kaytettiin pidempia tasaannuttamisaikoja
kuin lopullisessa protokollassa suunniteltiin kaytettavaksi, jotta nahtaisiin, alkaako ilman-

kosteus liukua tasaantumisen jalkeen.

Testeista ei tehty rinnakkaisia toistoja siten, etta kaytdssa olisi useita rinnakkaisia tulok-
sia yhta koeasettelua kohden. Nain meneteltiin, silla jokaisen testin suorittamiseen kului
suhteellisen pitké aika. Liséksi testit olivat ensisijaisesti esitestausta menetelman tarkkaa
maarittelemista varten, validointiprosessissa tultaisiin suorittamaan useita rinnakkaisia

testauksia esitestien perusteella valitulla protokollalla.

Osaa valmistetuista kalibrointiliuoksia kaytettiin kahdessa perakkaisessa testissa. Tes-
tien aikana kalibrointiliuokseen siirtyva pienen vesimaaran ei katsottu oleellisesti vaikut-
tavan liuoksen ominaisuuksiin. Kaikki liuokset valmistettiin ylikyllaisiksi, joten testien va-
lilla varmistettiin, etta kalibrointiastiassa oli selvasti nakyvaa kiinteda reagenssia ja vapaa

nestepinta.

7.1 Litiumkloridilla suoritetut testaukset

Litiumkloridille suoritettujen testausten tarkoituksena oli selvittda litiumkloridin toimi-
vuutta kalibrointiliuoksena ja tarvittavan litiumkloridin maaraa. Taulukon 1 perusteella
odotusarvona oli, etta litiumkloridiliuos muodostaisi hyvin lahella 11 %RH olevan suh-
teellisen ilmankosteuden. Kaikissa litiumkloridille suoritetuissa testeissa kaytettiin lam-
potilaa 40 °C.
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7.2 Kaliumhyrdoksidilla suoritetut testit

Taulukon 1 mukaan kaliumhydroksidilla voi tuottaa ilmankosteuksia litiumkloridia laajem-
malla skaalalla lampétilaa muuttamalla. Testien avulla selvitettiin, voidaanko kalibrointi-
prosessi suorittaa kayttamalla vain yhta reagenssia. Kirjoitushetkella yrityksen kaytdssa
olleessa kalibrointiprotokollassa kaytettiin kosteuspisteitd 5 %RH ja 11 %RH. Kalium-
hydroksidilla pyrittiin testeissa saavuttamaan naita vastaavat tai lahelld olevat kosteus-
pisteet. Eri lampdtilaprotokollien avulla selvitettiin vaikuttaako lampdétilan muutossuunta

ilmankosteuden tasaantumisnopeuteen.

Kaliumhydroksidilla suoritetuissa testeissa tutkittiin, miten nopeasti suhteellinen ilman-
kosteus asettuu tavoitteeksi asetettuihin kosteuspisteisiin. Testit suoritettiin siten etté ka-
librointiastia ladattiin kaliumhydroksidiliuoksella ja noin kahden vuorokauden tasaantu-
misajan jalkeen lampdtilaa vaihdettiin. Lampétiloina kaytettiin pareja 40 °C ja 15 °C seka

40 °C ja 5 °C. Seuraavat lampétilaprotokollat testattiin:
A: 15 °C->40°C>15°C->40 °C
B: 40 °C>15°C~->40°C
C:40°C>15°C
D: 40 °C>5°C

Naiden liséksi suoritettiin litiumkloridia vastaavat testit, joiden tarkoitus oli selvittaa, miten
nopeasti suhteellinen ilmankosteusprosentti tasaantuu kussakin lampdtilassa. Tasaan-
tumista testattiin lampdtiloilla 40 °C ja 15 °C. Testatuissa lampétiloissa kaliumhydroksidin

teoreettiset kosteuspisteet ovat seuraavat:

e 5°C, 14 %RH
e 15°C, 11 %RH
e 40°C, 6 %RH

Kaikissa kaliumhydroksidista valmistetuissa liuoksissa oli reagenssia noin kaksinkertai-
sesti veden massaan nahden, eli liuos pysyisi ylikyllaisena vaikka veden lampdétilaa nos-
tettaisiin  kiehumispisteeseen. Kaliumhydroksidin  liuokoisuus 100 °C:ssa on
178 g(KOH)/100 g(H20) (PubChem, 2019)
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8 TULOKSET

Suoritetuista testeistd saaduista tuloksista koostettiin ilmankosteus-lampdétilakuvaajia.
Kuvaajan muodosta voidaan havainnoida suhteellisen ilmankosteuden muutosta ajan
suhteen ja tasoittumista tietylle kosteustasolle. Jos testeissa olisi esiintynyt suhteellisen
kosteuden tasaantumisen jalkeista liukumaa, olisi tama ollut havaittavissa visuaalisella
tarkastelulla. Litiumkloridilla suoritetuista testeista laadittiin koostetaulukko, josta ilme-
nee kaytetyt litiumkloridin ja veden méaéarat grammoina; 1aht6- ja loppukosteus seka ta-
saantumis- ja kokonaisaika. Kaliumhydroksidilla suoritetuista testeista laadittiin kuvaa-
jien liséksi testikohtaiset taulukot, joista ilmenee kaytetyt [Ampdtilat, tasaantumisajat, ko-
konaisaika lampdtilassa ja kyseisen lampétilan tuottama loppukosteustaso.

8.1 litiumumkloridi

Litiumkloridi tuotti jokaisessa testissé kuvan 9 kaltaisen kuvaajan ilmankosteuden ja lam-
poétilan suhteen.

20

15 4

N~

Suhteellinen ilmankosteus

0 12 24 36 43 60 72

Tunnit (h)

Lampaotila °C

0 12 24 36 18 60 72
Tunnit (h)

Kuva 9. Litiumkloridin tyypillinen lampétila-ilmankosteuskuvaaja
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Taulukossa 2 on esitetty yhteenveto kaikista litiumkloridilla suoritetuista testeista. Jokai-
sessa testissa saavutettiin tavoiteilmankosteus 11+0,5 %RH. Yhdessakaan koeasetel-
massa ilmankosteus ei liukunut valin 11+0,5 %RH saavuttamisen jalkeen taman valin

ulkopuolelle.

Taulukko 2. Yhteenveto litiumkloridilla suoritetuista testeista ja tuloksista

LiCl H,O |Lahtokos- Tasaantuminen | Kokonais- Loppukosteus

(g) (g) |teus(%RH) |kohdevalille (h) |aika (h) (%RH)
50| 14 60 21 68 11,0
50| 14 50 21 73 10,9
66 17 43 15 47 11,0
10 4 61 11 66 10,9
10 4 48 15 47 10,9
10 7 44 5 95 10,7
65| 50 65 26 69 10,9
65| 50 41 16 93 10,7
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8.2 Kaliumhydroksidi

Kuvan 10 perusteella todettiin, ettd 15 °C:n lampdétila ei todenndkoisesti tuottaisi tavoi-
teajassa tasaantunutta ilmankosteutta. 15 °C:n lampétila ei mydskdaan kummallakaan
lampdtilajaksolla tuottanut teoreettista 11 %RH olosuhdetta, eli 11+0,5 %RH jai saavut-
tamatta. Kuvasta 10 voidaan myds havaita, etta suhteellinen kosteus tasaantui jalkim-
maisella 15 °C:n lampétilajaksolla huomattavasti nopeammin kuin ensimmaisella, aloi-
tuslampdtilalla tai lampdtilan muutosten suunnalla saattaa olla vaikutusta tasaantumis-

nopeuteen. Taulukossa 3 on esitetty yhteenveto lampdétilaprotokolla A:n tasaantumis-

ajoista lampatiloittain.

é 15 ﬂ"\/\
5 - -
ET kY
-é gm "/\’:‘:‘ )
s . 8 T
° 0 12 24 36 48 60 72 a1 a6 108 120 132 144 156 168 180
Tunnit (h)
0 o £
T : :
.
£ - e
° 0 12 24 36 a3 60 72 24 96 108 120 132 144 156 168 130
Tunnit (h)
Kuva 10. Lampdtilaprotokolla A:n kuvaaja
Taulukko 3. Lampétilaprotokolla A:n tasaantumisajat lampétiloittain
Kokonaisaika
Lampétila (°C) | Tasaantuminen kohdevalille (h) | ldmpé&tilassa (h) | Loppukosteus (%RH)
15 ei saavuttanut kohdevalia 67 15,4
40 44 48 6,4
15 ei saavuttanut kohdevalia 32 9,4
40 11 21 6,3
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Tasaantuminen kohdevdlille tapahtui huomattavasti nopeammin, kun aloituslampétila ol
korkeampi. Kuvan 11 ilmankosteuskuvaaja muistuttaa huomattavasti muodoltaan kuvan
10 ilmankosteuskuvaajan kolmen viimeisen lampdtilajakson muotoa. Tassékaan proto-
kollassa ei saavutettu 15 °C:n teoreettista ilmankosteustasoa 11+0,5 %RH. Kuvasta 11
voidaan paatelld, ettd ilmankosteustaso on tasaantunut kahdella viimeisella lampdtila-
jaksolla ja tallakin kerralla tasaantuminen 15 °C:ssa tapahtui noin tasolle 9 %RH. Ta-
saantuminen lampdétilassa 40 °C tapahtui odotusarvon mukaisesti, eli noin tasolle 6

%RH. Taulukossa 4 on esitetty [ampotilaprotokollan B tasaantumisajat lampdétiloittain
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Kuva 11. Lampdtilaprotokolla B: kuvaaja

Taulukko 4. Lampétilaprotokolla B:n tasaantumisajat lampétiloittain

Lampétila (°C)
40
15
40

Tasaantuminen kohdevilille
(h)

53

ei tasaantunut

15

Kokonaisaika lam-
potilassa (h)

71

46

48

Loppukosteus (%RH)
6,2
9,0
5,9
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Kuvan 12 kuvaajan muoto noudattelee edellisten kuvaajien muotoa, tdsséa testissa ilman-
kosteus tasaantui 40 °C:ssa kohdevadlille 6+0,5 %RH huomattavasti nopeammin, noin
neljan tunnin kuluessa. Testien perusteella tasaantumisajoissa on kuitenkin huomatta-
vaa vaihtelua, joten erityisia johtopaatoksia tasta tuloksesta ei voida tehda, eika kalib-
rointimenetelman nopeutta ole tarpeen optimoida erikseen. Alhaisempi lampdétila-asetus

ei tuottanut tassakaan protokollassa kohdevdlille osuvaa ilmankosteutta.

0 20
=3
9]
=
)
~ 15
[= -
©
ET .
= xr 10 .
c ° %
G = N -
c N Y
E 5
Q
=
=
S
a 0
0 12 23 36 a3 60 72 84 96 108 120 132 144 156
Tunnit (h)

45

40 ./_7
. 35 -
o
- 30
2 25
B b
a ® ..
E 15~
]
— 10

5

(1]

0 12 24 36 a3 60 7 84 9% 108 120 132 144 156
Tunnit (h)

Kuva 12. Lampdtilaprotokolla C:n kuvaaja

Lampdtilaprotokolla 40 °C—>5 °C tuotti odotetun tuloksen korkeamman lampdétilan osalta.
Taulukon 1 mukaan kyllainen KOH-liuos tuottaa tavallisesti korkeamman suhteellisen
ilmankosteusarvon kun kaytetdan matalampaa lampdtilaa, joten taman testin odotusar-
vona oli, ettd jalkimmaisella lampdétilajaksolla tasaantuminen tapahtuisi korkeampaan il-
mankosteuteen. Testin jalkimmaiselle lampdétilajaksolle ei etukateen asetettu kosteusta-
voitetta, mutta kosteus asettui noin tasolle 11% RH. Taulukossa 5 on esitetty [Ampoti-

laprotokolla D:n tasaantumisajat lampdatiloittain.
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Kuva 13. Lampdtilaprotokolla D:n kuvaaja

Taulukko 5. Lampétilaprotokolla D:n tasaantumisajat lampétiloittain

Kokonaisaika Loppukosteus
Lampatila (°C) Tasaantuminen kohdevdlille (h) | lampdtilassa (h) | (%RH)
40 17 90 5,7
5 10 72 10,9

Kaliumhydroksidilla testattiin myds yhden lampdasetuksen protokollaa, kuvan 14 kuvaa-

jan mukaisesti ilmankosteus tasoittui alle vuorokaudessa tasolle 6 %RH ja ilmankosteus

pysyi hyvin tasaisena usean vuorokauden ajan. Pitkaa testiaikaa kaytettiin, jotta voitaisiin

havaita, mikéli kaliumhydroksidiliuosta kaytettdessa ilmankosteus lahtisi liukumaan pi-

demmalla ajanjaksolla. Liukumaa ei havaittu.

Kuvassa 15 on esitetty lampétilan 15 °C tuottama ilmankosteuskuvaaja, tassdkaan tes-

tissa ei saavutettu lampdtilan mukaista teoreettista ilmankosteutta. Liukumaa ei havaittu.
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Kuva 14. limankosteuden tasaantuminen 40 °C:ssa
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Kuva 15. limankosteuden tasaantuminen 15 °C:ssa
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8.3 Tulosten arviointi

Taulukon 1 mukaisesti litiumkloridin odotettiin tuottavan hyvin lahella 11 %RH olevia tu-
loksia. llmankosteuden tasaantumiseen kulunut aika vaihteli testeissa taulukon 2 mukai-
sesti 5-26 h vdlilla. Todennakoisin syy tasaantumisaikojen vaihtelulle oli [ahtbolosuhteet,
silla huoneilmassa olevaa kosteuden méaraa ei voitu kontrolloida. Lahtéolosuhteiden
tarkastelu on tarvittaessa mahdollista myéhemmin, silla jokaisen mittauksen ensimmai-
nen mittauspiste vastaa lahtéolosuhteita. Kalibrointiastiaa suljettaessa astiassa oleva
absoluuttinen kosteus on sama kuin huoneilmassa. Ennen kuin ilmankosteus voi tasaan-
tua, tulee ylimaaraisen kosteuden siirtyad kalibrointiastian ilmatilasta kalibrointiliuokseen.
Lahtdolosuhteet vaikuttanevat myds kaliumhydroksidilla suoritettujen testien tasaantu-

misaikoihin.

Litiumkloridi toimi testeissa sille asetettujen odotusarvojen mukaisesti ja tasaantumis-
aikojen vaihtelusta huolimatta jokaisen testin viimeinen datapiste oli hyvin lahella tavoi-
tearvoa. Reagenssi tuotti myos hyvin samankaltaisia tuloksia kaytettdessa eri maaria
kalibrointiliuosta, tasaantumisajat pysyivat maltillisina eli noin vuorokauden mittaisina
jopa hyvin pienilla maarilla kalibrointiliuosta. Toisaalta suurempi liuoksen méara ei var-
sinaisesti nopeuttanut tasaantumista loppukosteuteen, vaikka pienimmilla liuosmaarilla

kalibrointiliuos ei peittéanyt liuosastian koko pohjan pinta-alaa.

Kalibrointiliuokseen kaytettavan reagenssimaaran optimointi tai minimointi ei ollut testien
ensisijainen tarkoitus, eikd tama olisi ollut valittujen reagenssien edullisen hinnan vuoksi
mydskaan kaytannollista. Testeissé ei mydskaan todettu tasaantumisen jalkeista liuku-
maa suhteellisessa ilmankosteudessa. Tulosten perusteella voitiin todeta, etté litiumklo-
ridia voidaan tarvittaessa kayttaa kalibrointiliuoksen valmistuksessa, kun tavoitellaan 11

% suhteellista iimankosteutta.

Kaliumhydroksidilla tavoiteltiin kahta eri kosteuspistetta lampétilaa muuttamalla, talléin
kalibrointi olisi mahdollista suorittaa ilman reagenssin vaihtoa. Kaytannossa siis kalib-
rointi tapahtuisi saatamalla lampdtiloja, antamalla systeemin tasaantua ja naiden toimen-
piteiden jalkeen kalibrointi hyvaksyttaisiin tai hylattaisiin loggereihin tallentuneen lampo-

tila-kosteus-datan perusteella.

Kaliumhydroksidilla suoritetut testit eivat vastanneet teoreettisia taulukkoarvoja, korke-
ampi kosteustaso jai toistuvasti saavuttamatta. 6+0,5 %RH saavutettiin teorian mukai-

sesti. 11+0,5 %RH saavutettiin lampétilaa madaltamalla, tAméa poikkeama tulee kuitenkin
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huomioida, jos kaliumhydroksidia hyddynnetaan kalibrointiliuoksena molempien kos-
teuspisteiden luomisessa. Tulosten perusteella kaliumhydroksidilla saavutetaan kos-
teuspisteet lyhyimmassa ajassa, kun kaytetddn lampdétilaprotokollaa 40 °C - 5 °C, tai
yleisemmin: paras tulos saavutetaan, kun aloitetaan korkeammasta lampdétilasta. Kalib-
rointimenetelmassa paatettiin kayttaa lampadotilaprotokollaa 40 °C - 5 °C ja tasaantumis-
aikoina vahintaan 30h kummassakin lampdétilassa. Kuvasta 10 voidaan havaita, ettéa suh-
teellinen kosteus ei ole alkanut tasoittua edes kahden ja puolen vuorokauden tasaannut-
tamisen jalkeen. 15 °C lampotilasta aloittaminen johtaisi todennakdisesti liian pitkaan
tasaantumisaikaan, tavoitteena on suorittaa kalibrointiprosessi alle seitseméan vuorokau-
den kokonaisajassa. Kosteuskalibroinnin kokonaisaikaan ei lasketa mukaan lampdantu-

rin kalibrointiin kuluvaa aikaa, eli noin kahta vuorokautta.

Mydskaan kaliumhydroksidilla suoritetuissa testeissa ei havaittu kosteuden liukumaa,
sen jalkeen, kun kosteus oli tasaantunut jollekin tasolle. Kaliumhydroksidilla saavutettu-
jen tulosten perusteella voitiin todeta, etta reagenssia voidaan kayttda kalibrointirea-
genssina, poikkeama teoreettisesta arvosta tulee kuitenkin ottaa huomioon protokollaa
suunniteltaessa. Poikkeama teoreettisesta arvosta olisi menetelméan kannalta ongelma,
jos menetelma haluttaisiin suorittaa ilman referenssiloggerin kayttdmista. Poikkeamaa

teoreettisesta arvosta ei tutkittu tamén enempéaa.
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9 POHDINTA

Suoritettujen testien perusteella kalibrointimenetelma saatiin maariteltya tarkasti, mika
mahdollisti alustavan validointisuunnitelman laatimisen. Validointiprosessi on tarkoitus
suorittaa valittdmasti validointisuunnitelman hyvaksynnan jalkeen. Menetelma voidaan
ottaa kayttéon kun validoinnista laadittu raportti on hyvaksytty. Tulosten arvioinnin mu-
kaisesti kalibrointireagenssina paatettiin kayttaa kaliumhydroksidia ja lampdtilaprotokol-
laksi valittiin 40 °C->5 °C. Kalibrointiastian tulee tasaantua valitussa lampétilassa vahin-

taan 30 tuntia ennen lampotila-asetuksen vaihtamista tai mittauksen lopettamista.

Systeemin ilmankosteus oli testien perusteella paaosin tasaantunut 30 tunnin kuluessa
jatasaantumisaika valittiin sen mukaisesti. Menetelmassa kalibroitavien loggereiden mit-
tausdataa verrataan aiemmin kaytdssa olleella menetelmalla kalibroituun referenssimit-
tariin, joten taysin tasaantunut ilimankosteus ei ole absoluuttinen vaatimus. Vallitsevalla
suhteellisella ilmankosteudella ei siis ole niin suurta merkitysta kuin referenssimittarin
mittausdatalla. Jos halutaan tuottaa tarkkoja suhteellisia iimankosteuksia, tulee téta var-

ten suorittaa lisatesteja.

Menetelma toimi esitesteissd paaosin odotetulla tavalla. On huomattava, etta testeissa
kaytettiin vain yhden kokoista kalibrointiastiaa ja kalibrointiliuoksen astiaa. On oletetta-
vaa, etta testien tulokset eivét ole yleistettavissa eri kokoisille kalibrointiastioille. Kalib-
rointiastian tilavuus vaikuttanee myods koko kalibrointisysteemin hitauteen, jolloin pie-
nempi astia reagoi herkemmin ymparoéivan lampétilan muutoksiin. Kalibrointiliuoksen
pinta-alan vaikutusta ilmankosteuden tasaantumiseen ei myoskaan testattu erikseen,
mutta pinta-alalla on todennékoisesti huomattava vaikutus. Nama seikat tulee ottaa huo-
mioon myds tulevaisuudessa, jos halutaan vaihtaa kaytettavia astioita, talléin menetel-
man uudelleenvalidointi astioiden osalta voi tulla kyseeseen, vaikka muutokset vaikuttai-

sivat vain tasaantumisaikoihin.

Taman opinnaytetydn toimeksiantoon ei siséltynyt kalibrointimenetelm&n nopeuden tai
kaytettavien l[Ampotilojen optimointi. Menetelm&a voitaneen nopeuttaa kayttamalla laa-
keapohjaista liuosastiaa kalibrointiliuokselle. Toinen kehityskohde on varsinainen kalib-
rointiastia. Menetelma saattaa toimia nopeammin kayttamalla pienempaa kalibrointias-

tiaa, toisaalta talldin menetelma on herkempi [Ampdotilan muutoksille.
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Testit suoritettiin teoreettisten taulukkoarvojen perusteella, joten kalibrointimenetelmaan
jai useita kehityskohteita jos myéhemmin todetaan olevan tarvetta nopeammalle mene-

telmélle.
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