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TIVISTELMA

Venator P & A Finland Porin tehdas valmistaa titaanidioksipigmenttia sul-
faattiprosessilla. Tuotettu TiO2-pigmentti menee paaosin vientiin ja sita kay-
tetdan paaasiassa eri teollisuusalojen raaka- ja lisdaineena.

Porin tehtaalla valmistettavia mikrokiteisia UV Titan M-sarjan tuotteita kay-
tetdan kosmetiikka- ja ladketeollisuudessa aktiivisena ladkeaineena (API),
joten prosessin validointi on pakollinen API-tuotteiden valmistusta koskevan
ICHQ7-standardin mukaan.

Taman tyon tarkoituksena oli todentaa eli validoida UV Titan prosessin suih-
kujauhatusvaihe. Prosessivaiheen validoinnilla tarkoitetaan sita, etta tietty
prosessivaihe tuottaa todistetusti ja toistuvasti tasalaatuista ennalta maari-
tettyjen spesifikaatioiden mukaista tuotetta.

Todentamiseen kaytettiin TSM-menetelmalla mitattuja suihkumyllyn syotto-
ja poistonaytteiden U/V*100-arvoja. Validoinnin yhteydessd muokattiin
my0s eri UV-tuotteiden U/V*100-ohjearvorajoja seka sy6tto- ja jauhatuspai-
neiden ohjearvoja hyvaksikayttaen suihkumyllyn poiston U/V*100 histo-
riadataa.

FDA:n vuonna 2014 suorittamassa auditoinnissa kirjattiin poikkeama, jonka
seurauksena kaksi viimeista prosessivaihetta piti validoida. Suihkujauhatus
oli toinen vaadituista pakkauksen ollessa toinen. Validointi oli tarkoitus suo-
rittaa kaikille tuotevalikoimassa oleville tuotteille, mutta tehtaan nykyisen ti-
lanteen vuoksi se oli mahdotonta.

Validointi tehtiin kahdelle UV Titan tuotteelle. Kyseisten tuotteiden M290 ja
M262 validointi onnistui hyvin ja voidaankin todeta suihkujauhatuksen toi-
mivan odotetulla tavalla.
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ABSTRACT

Venator P&A Finland produces titanium dioxide with sulphate process. Pro-
duced titanium dioxide goes mainly to export and it is used mainly as raw
material or additive in different industrial branches.

The micro crystal UV Titan M-series products are used in cosmetic and
pharmacy industry as active pharmaceutical ingredient (API) so the valida-
tion of the process is compulsory according to ICHQ7 standard which con-
cerns the manufacturing of API products.

The meaning of this work was to verify, in other words validate, the func-
tioning of UV Titan jet milling process phase. The process phase validation
means that certain process phase has been able to produce homogenous
results that has passed predetermined specifications as documented.

The verification was executed by measuring jet mill’'s feed and output
U/V*100 values by using the TSM method. At the same time some U/V*100
values and some specifications concerned the jet milling of certain products
were modified by using history data to meet the current practice.

The deflection was registered in the validation by FDA in the year of 2014
and the consequent of the validation was that the last two process phases
had to be validated. Jet milling was the other one and the other was packing.
The validation was supposed to concern all UV products but according to
the current stage of the plant it’s impossible.

The validation was performed to two different UV Titan products. The vali-
dation of products in question, M290 and M262, worked well and it can be
pointed out that jet milling works as expected.



KASITTEIDEN MAARITTELY

Validointi = Dokumentoitu prosessi, jolla osoitetaan, etta tietty prosessi, me-
netelma tai jarjestelma toistuvasti tuottaa etukateen maariteltyjen hyvaksy-
misrajojen mukaisia tuloksia. /6/

TSM = Turbidity Spectrum Method eli sameusspektrimenetelma, joka las-
kee laitteiston mittaaman spektrin perusteella U/\V*100-arvon.

U/V*100 = Spektrissa olevan UV-alueen ja nakyvan valon alueen huippujen
suhde, josta voidaan paatella mm. kidekoko ja —jakauma ja jauhautumis-
aste.

GMP = Good Manufacturing Practise. GMP tarkoittaa hyvaa valmistuskay-
tantoa, jota noudattamalla pyritadn minimoimaan tuotantoketjussa tapah-
tuva tuotteen pilaantuminen, joka voi aiheuttaa ihmisille tai elaimille vaaraa
kaytettaessa tuotetta elintarvikkeissa, laakkeissa tai kosmetiikassa. /1/

UV Titan = Mikrokiteinen titaanidioksidi. Mm. elintarvike-, kosmetiikka- ja
laaketeollisuuden raaka-aine.

FDA = Food and Drugs Administration on Yhdysvaltojen elintarvike- ja laa-
kevirasto. FDA:n vastuulla on sdadoksien laatiminen Yhdysvaltojen markki-
noille. FDA:n saadoksien piiriin kuuluvat mm. elintarvikkeet, ladkkeet ja kos-
metiikka /1/

API = Active Pharmaceutical Ingredient. Laaketuotteen ainesosanen.
ICHQ7 = API tuotteiden valmistusta koskeva saannosto, joka koskee myos
UV Titanin M-tuotteita.

HACCP = Hazard Analysis and Critical Control Points


https://fi.wikipedia.org/wiki/Elintarviketurvallisuus
https://fi.wikipedia.org/wiki/L%C3%A4%C3%A4ke
https://fi.wikipedia.org/wiki/Kosmetiikka
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1. JOHDANTO

Venator P&A Finlandin tarkoituksena on validoida UV Titan lopputuotelinjan
prosessi. Validoinnilla todennetaan prosessin tuottavan toistuvasti tasalaa-

tuista lopputuotetta ennalta maaritetyilla prosessin ohjausarvoilla. Prosessin
eri prosessivaiheiden validointitarkastelu perustuu riskitarkasteluun. Loppu-

tuotteen kriittisiin ominaisuuksiin vaikuttavat prosessivaiheet tulee validoida.

Taman lopputyon tarkoituksena oli validoida eli todentaa UV Titan tuotan-
non toiseksi viimeinen prosessivaihe eli suihkujauhatus. Validoinnilla toden-
nettiin pigmenttilietettd kuivatessa syntyneiden agglomeraattien ja aggre-
gaattien hienontaminen mahdollisimman pieniksi kiteiksi ennen tuotteen

pakkausta.

Jauhatuksen tuloksen kehitys ja seuranta on ajon aikana mahdotonta, koska
suihkumylly on suljettu komponentti. Tasta syysta menetelmaksi valittiin
suihkumyllyn sy6tto- ja poistotuotteen analysointi TSM-menetelmalla. Sen
avulla pystyttiin maarittelemaan tuotteen kidekoko ja kidekokojakauma eli se,
kuinka paljon minkakin kokoista kidetta on naytteessa. Vertailemalla naiden
ominaisuuksien muutosta ennen ja jalkeen jauhatuksen voitiin tehda johto-

paatokset jauhatuksen toimimisesta.

Tyo oli tarkoitus tehda erikseen kaikille tuotteille, mutta tehtaan nykyinen
tila ei sallinut toteuttamista kuin kahdelle eli tuotteille M290 ja M262.

Tyo suoritettiin UV Titanin tuotantotilassa 475/51 suihkumyllylla ja naytteet

analysoitiin Venatorin kayttélaboratorion TSM-laitteistolla.

Lahteiden kaytto jai melko vahaiseksi, johtuen kollegoiden suullisesta
avusta ja muistiinpanojensa lainaamisesta, yhtion omien tietokantojen kay-

tosta seka omasta 30 vuoden tydkokemuksesta kyseisessa prosessissa.



2. VENATOR P&A FINLAND

Venator on Huntsman Pigments and Additives yrityksesta muodostettu spin-
off yritys, joka on listautunut New Yorkin porssiin. Venator irtautui Huntsman
P & A:sta huhtikuussa 2017. Porin tehdas (Kuva 1) on alun perin aloittanut
toimintansa nimella Vuorikemia vuonna 1961 samalla paikalla Porin Kaa-
naassa. Tehdas on ollut vuosien varrella Kemiran, Rockwood Holdings Inc:n
ja Huntsman Corporationin omistuksessa toimien eri nimilla. Huntsman osti

yrityksen 2013 Rockwoodilta ja jai edelleen osakkaaksi nykyiseen Venatoriin.

Venatoriin kuuluvat mm. toimipaikat Duisburgissa ja Uerdingenissa Sak-
sassa seka Scarlinossa ltaliassa seka paakonttori Wynyardissa Isossa-Bri-

tanniassa.

Kuva 1 Porin tehdas vuonna 2012 /2/

Yhtion tuotteita ovat titaanidioksidituotteet, joita kaytetaan mm. painovarei-
hin, pinnoitteisiin, kosmetiikkaan, laaketeollisuuden tuotteisiin, muoveihin,

katalysaattoreihin ja vedenpuhdistukseen.

Venatorin Porin tehdas tuottaa titaanidioksidia 130 kt/a. Se tydllistaa talla

hetkelld noin 440 henkiloa. Taman Kkirjoittamisen aikana kaynnissa on


https://commons.wikimedia.org/wiki/File:Kaanaan_vesitorni_6.jpg

21.1.2017 tapahtuneen tulipalon jalleenrakennusprojekti, jonka johdosta teh-
dasalueella on talla hetkella tdissa kolminkertainen henkilomaara eri urakoit-

sijoiden tyontekijat mukaan lukien.

Vientia yhtio harjoittaa yli sataan maahan. Porin tehdas on lantisen maailman

suurin sulfaattiprosessia kayttava yksikko. /1/

Syyskuussa 2018 Venator ilmoitti sulkevansa tehtaan vuoden 2021 loppuun
mennessa. Siihen asti on tarkoituksena ajaa tehtaan loppupaassa yhta tuo-
telinjaa Italian Scarlinosta tuodusta puolivalmisteesta seka erikoistuote- el

UV-titan linjaa.
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3. TEORIAA

3.1 TiO2 eli titaanidioksidi

Titaani (Ti) on maankuoren 9. yleisin alkuaine. Maankuori sisaltaa titaania
0,6 p-%. Titaani voi esiintya kolmessa eri allotrooppisessa muodossa, jotka
ovat rutiili, anataasi ja brokiitti. Rultiili ja anataasi eroavat toisistaan kide-
muodoltaan ja kidehilaltaan, mutta ovat kemiallisesti samankaltaisia. Erojen
vuoksi rutiili on mm. kovempaa. Titaanidioksidin raaka-aineena kaytetaan
ilmeniittia (FeTiO3), ks.kuva 2, joka yhdessa rutiilin, ks. kuva 3, ja anataa-
sin, ks. kuva 4, kanssa ovat tarkeimmat luonnossa esiintyvat titaaniyhdis-
teet pigmentin valmistuksen kannalta. limeniitti on naista kolmesta luon-

nossa selvasti yleisin. /3/

Kuva 2 limeniitin kiderakenne /11/

Raaka-aineena voidaan kayttaa myos slagia, joka on rikastettua ilmeniittia.
Slagin titaanipitoisuus on ilmeniittia korkeampi, mutta se on hinnaltaan kal-

limpaa.
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Kuva 3 Rutiilin kiderakenne /4/ Kuva 4 Anataasin kiderakenne /5/

3.2 Sulfaatti-menetelma TiO2 pigmentin valmistuksessa

Pigmenttia voidaan valmistaa joko sulfaatti- tai kloridiprosessilla. Porin teh-
das kayttaa sulfaattiprosessia, joka perustuu ilmeniitin liuottamiseen rikkiha-
polla alla olevan reaktioyhtalon (1) mukaisesti. Reaktio on voimakkaasti ek-

soterminen. /10/

FeTiOs(s) + 2H2S04(aq) => TiSO4(aq) + FeSO4 + 2H20(1) (1)

Jauhettu ilmeniitti sekoitetaan rikkihappoon reaktorissa ja tuotteena saadaan
reaktiomassaa, joka sisaltaa titaani- ja rautasulfaattia. Reaktiomassa liuote-
taan edelleen veteen prosessista saatavien jatehappojen avulla. Liuoksen
rauta pelkistetdan kolmiarvoisesta kaksiarvoiseksi rautasulfaatiksi (Fe2S0a).

Pelkistymisen onnistumista seurataan liuoksen pelkistysluvun avulla. /10/

Pelkistysvaiheen jalkeen liuos selkeytetdan ja suodatetaan. Naissa vai-

heissa erotetaan liuoksen sisaltamia liukenemattomia ainesosia.

Seuraavassa vaiheessa ferrosulfaatti kiteytetaan jaahdyttamalla suodatettu
liuos. Kiteet poistetaan linkoamalla ja erotettu liuos lammitetaan ns. kirkas-


https://en.wikipedia.org/wiki/File:Rutile_crystal_structure.png
https://en.wikipedia.org/wiki/File:Anatase_crystal_structure.png
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suodatusta varten, jossa siita poistetaan kiinteat epapuhtaudet mahdollisim-
man tarkasti, koska ne hairitsevat lopputuotteen kirkkautta ja valkoisuutta.
116/

Seuraava vaihe on haihdutus, jossa liuoksesta poistetaan vetta, jotta saa-
daan liuoksen sakeus halutun suuruiseksi. MyOs titaanivakevyys pyritaan va-
kioimaan tassa vaiheessa samoin keinoin. Haihdutuksen tuloksena saadaan

ns. vakevaa liuosta. /10/

Vakeva liuos siirretaan seuraavaksi saostukseen, jossa hydrolysoitumisen
avulla saostetaan liukoinen titaani kiinteaksi reaktioyhtalon (2) mukaisesti.

Saostuksessa maarataan, tehdaanko tuotteesta rutiilia vai anataasia. /10/

TiOS04(aq) + H20(1) => TiO2(s) + H2S04(aq) (2)

Saostusvaiheessa liuos muuttuu mustasta valkoiseksi.

Liuos siirtyy taman jalkeen Moore-osastolle, jossa se pestaan kaksi vaihei-

sesti ja valmistellaan kalsinointi-uunin syotteeksi.

Kalsinoinnissa tuote lammitetdaan noin 1000 °C:een ja siina saadetaan kun-
kin tuotteen R%, joka ilmaisee rutiloituneen pigmentin osuuden koko tuot-
teesta seka muita ominaisuuksia, kuten kidekoko, halutun suuruiseksi. Uu-
ninpoisto ohjataan siiloihin, joista se joko vasara- tai rengasjauhetaan ja lie-
tetaan markajauhatuksen syottolietteeksi tai joissain tapauksissa pakataan

lopputuotteeksi.

Jauhettu tuote pinnoitetaan erilaisilla epaorgaanisilla pinnoitekemikaaleilla

haluttujen ominaisuuksien, kuten saankesto tai kiilto, saavuttamiseksi.

Pinnoituksen jalkeen liuos siirtyy jalleen Moore-osastolle pesuun, jossa siita
pyritdan pesemaan pois mahdollisimman paljon liukoisia suoloja, jotka ovat

muodostuneet liuokseen pinnoitusvaiheen neutraloinneissa.
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Mooren jalkeen liuos pumpataan orgaanisen apuaineen lisayksen jalkeen
kuivaamoille, joissa se korkean lampdtilan avulla kuivataan. Kuivattu tuote

siirretadn suihkujauhatuksen syoéttosiiloihin.

Suihkujauhatuksessa pyritdan hienontamaan kuivauksessa syntyneet pig-
menttikokkareet mahdollisimman hienoiksi paineistetun hoyryn tai kuuman
paineilman avulla lautas- eli suihkumyllyssa. Suihkumyllyjen poisto ohjataan

pakkaussiiloihin, joista valmis tuote pakataan ja siirretaan varastoon.

Process flowchart

R Y
KUIVAUS & JAUHATUS.
DRYING & MILLING
RIKKHAPPO
SULPHURKC ACID

TITAANI RAAKA-AINE
(RMENIITTY)
ORE

TiO, sulfaattiprosessi
TiO, Sulphate Process

FRLTRATION

PINTAKAST
PIGM
PACK
HAS N
TREA!

Kuva 5 Sulfaattiprosessi /21/
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3.3 Validointi

Validointi on dokumentoitu prosessi, jolla osoitetaan, etta tietty prosessi, me-
netelma tai jarjestelma toistuvasti tuottaa etukateen maariteltyjen hyvaksy-

misrajojen mukaisia tuloksia. /6/

Validoinnin yleissuunnitelma, VMP (Validation Master Plan), on validoinnin
kattodokumentti. Validoinnin yleissuunnitelma on dokumentti, jossa kuva-
taan validoinnin suunnittelu kokonaisuudessaan aikatauluineen. Validoinnin
yleissuunnitelmassa kuvataan validoinnin perusteet, riskitarkasteluun perus-
tuva validointiprosessin vaiheet/tuotteet ja niiden kriittisyys, itse validoinnin
toteutus seka hyvaksymiskriteerit. VMP voi validointisuunnitelman lisaksi si-
saltaa myos kvalifiointisuunnitelman, johon kuuluu tuotantotilojen ja -laittei-
den kyseessa olevaan tarkoitukseen sopimisen ja toimivuuden todentaminen

eli kvalifiointi. Kaikki VMP:iin kuuluvat vaiheet dokumentoidaan. /6, 12/

GMP-vaatimukset ja mm. FDA:n mukanaan tuoma lainsaadanto asettavat
vaatimuksia validoinnille ja sen kohdevalinnalle. Prosessin validointikohteet
valitaan riskitarkastelun eli HACCP-tarkastelun perusteella. Validointitarkas-
telu tehdaan niille prosessivaiheille, jotka todetaan riskitarkastelun perus-
teella vaikuttavan lopputuotteen kriittiseksi maaritettyihin ominaisuuksiin.
FDA:n mukaan viimeiset prosessivaiheet tulee validoida. Prosessin kriitti-
syys kasvaa lahestyttaessa lopputuotetta. UV Titan prosessin suihkujauha-

tus on viimeinen prosessivaihe ennen pakkausta. /6, 12, 14/

Prosessivalidoinnin toteutus maaraytyy tapauskohtaisesti ja perustuu koh-
teesta tehtyyn prosessin riskitarkasteluun. Sdannodkset jattavat suoritusta-
voista ja niiden soveltamisesta tiettyyn prosessiin aika paljon tulkinnanvaraa.
Tietyt standardit ja ohjeistot kuitenkin vaativat maarattyjen ehtojen ja saan-
téjen noudattamista. Kaikki FDA:n ja ICHQ7:n mukanaan tuomat laakeainei-
den valmistusta koskevat saadokset ja maaraykset tahtaavat siihen, etta pro-
sessi tuottaisi jatkuvasti vaatimukset tayttavaa tuotetta. FDA:n eli Food and
Drug Administrationin mukaan tama taataan vain prosessin validoinnilla.

Myds GMP:n mukanaan tuomat vaatimukset on huomioitava. /13, 15/
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VALIDOINTIMALLI

KAYTTAJAN VAATIMUKSET [ SUORITUSKYVYN VALIDOINTI
F Y
v
TOIMINNAN KUVAUS “ TOIMINNAN VALIDOINTI
Y
v
SUUNNITTELUN KUVAUS ASENNUKSEN VALIDOINTI

~ /

TOTEUTUS

Kuva 6 V-Validointikaavio

Kvalifiointi ja validointi ovat laadunvarmistukseen liittyvia termeja. Validointi
on jonkin asian oikeanlaisen toiminnan ja tuotteen toistettavuuden todenta-
mista. Kvalifioinnissa puolestaan seurataan jonkun metodin tai laitteiston
yleista sopivuutta ja toimivuutta aiottuun tarkoitukseensa. Kvalifioinnin voi-
daan katsoa koskevan aina laitteistoa tai materiaalia ja validointi koskee aina

jarjestelmia tai prosesseja. /13, 15/
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4. UV TITAN

UV Titan on mikrokiteista titaanidioksidia, jonka kidekoko vaihtelee valilla 12-
65 nm eli se on noin 1/10 normaalin teollisuuspigmentin kidekoosta. Silti sen
valmistusprosessi erottuu vain muutamien prosessivaiheiden osalta normaa-

lin teollisuuspigmentin valmistuksesta.

Mikrokiteista titaanidioksidia kaytetaan mm. kosmetiikka-, elintarvike- ja laa-
keteollisuudessa, jolloin sen tuotantoa saatelevat lukuisat erilaiset sdannos-
tot, esimerkiksi FDA ja API, ja joiden vaatimuksia taytyy noudattaa tuotetta-
essa tuotteita, joita kaytetaan edella mainituilla teollisuuden aloilla. Lisaksi
UV-tuotantotilat on maaritelty GMP tiloiksi (Good Manufacturing Practise),
joka edellyttda mm. ettad kaikki toiminta on dokumentoitu ja jaljitettavissa ja
tehty ilman etta tuotetta on mitenkaan altistettu kontaminaation vaaraan. /1,
8, 13/
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5. UV TITAN PROSESSI

5.1 UV-tuotannon prosessikuvaus

UV-Titan tuotannossa valmistetaan mikrokiteista titaanidioksidia (TiO2). Mik-

rokiteisen TiO2:n valmistusvaiheet ovat seuraavat:

- HCl-keitto ja neutralointi
- Suodatus, pesu ja lietto
- Kalsinointi / kuivaus

- Kuivajauhatus

- Dispergointi

- Hiekkajauhatus

- Kasittely

- Suodatus ja pesu

- Kuivaus

- Suihkujauhatus

- Pakkaus

5.2 Valituotteen valmistus

UV Titan valmistetaan kahdessa vaiheessa eli ensin valmistetaan pohja-
tuote, jota nimitetaan valituotteeksi eli intermediaatiksi. Tama tapahtuu paa-
tehtaan tiloissa. Valmis valituote siirretaan joko suoraan tai varaston kautta

UV-tuotannon tiloihin loppuprosessia varten.

Tuotteen valmistus aloitetaan natriumtitanaattia (NaTi) panoksittain keitta-
malla. NaTi:a keitetdan 90 °C ja siihen lisataan suolahappoa (HCI) sailiéssa
334/13. Tietyissa tuotteissa liuokseen lisataan tassa vaiheessa myos pinnoi-
tekemikaaleja, kuten alumiinisulfaattia (Al2SOa4) ja vesilasia (SiO2). Keiton
jalkeen tuote neutraloidaan lipealla (NaOH). Valmiista panoksesta maarite-
taan kidekoko (kk) ja rutiiliprosentin (R%) eli rutiloitueen titaanin maara koko

liuosmaarasta.
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Rutiloitumista ja kidekoon kasvamista tapahtuu mydés myohemmassa kal-
sinointivaiheessa. Neutralointi-pH:n arvoa muuttamalla pystytaan vaikutta-
maan seuraavassa vaiheessa tapahtuvaan tuotteen pesemisen onnistumi-
seen, koska neutralointikemikaalin kayttomaara vaikuttaa liuoksen sisalta-

maan suolojen (Na, Cl) maaraan.

Valmiin panoksen analysoinnin jalkeen tuote pumpataan pesuosastolle
455/11 sailioon. Altaasta tuote suodatetaan alipaineen avulla lehtikehikolle,
johon muodostuu tuotteesta kakut. Suodatuksen jalkeen kehikko siirretdan
pesualtaaseen 458/11, jossa kakkua pestaan suolattomalla vedella syrjay-
tyspesussa, jonka aikana vesiliukoiset suolat pestaan pois kakusta. Pesun
edistymista seurataan mittaamalla suodoksen johtokykya (uS/cm). Valmis

pesupanos lietetaan ja pumpataan kalsinointiuunin syoéttosailioon.

Kertyneet pesupanokset pumpataan varastosailidihin 445/11 ja 461/11,
joista pesty liete pumpataan letkupumpulla tuotteesta riippuen joko kalsinoin-
tiuuniin 377/12 (200- ja 500-sarjan tuotteet) tai suihkukuivaamoon (100-sar-
jan tuotteet). Koska kyseessa on kuivaava vaihe, on tarkoituksena pitaa liet-
teen sakeus mahdollisimman suurena, jotta kuivaus olisi nopeampaa ja ener-
giankulutukseltaan mahdollisimman edullista. Sakeuden saatamisessa pitaa
ottaa huomioon prosessivaiheessa kaytettavien laitteiden toimintavaatimuk-
set. Kalsinointivaiheessa lampoétilaa saatamalla voidaan vaikuttaa tuotteen
kidekokoon. Lammon laskeminen pienentaa kidekokoa ja nostaminen kas-
vattaa sitd. LAmmon nosto suurentaa myds R%:a, mutta nykyisin pyritaan
saamaan haluttu R% aikaan jo keittovaiheessa. Kalsinointiuunin tyypillinen
lampdtila on noin 600 °C ja tyypillinen kidekoko kalsinoinnin jalkeen on luok-
kaa 20 - 35 nm.

100-sarjan tuotteet ajetaan suihkukuivaamon (468/14) kautta. Suihku-
kuivauksessa ei pystytd enaa vaikuttamaan kidekokoon eikd R%:in vaan

100-sarjan tuotteilla ne muodostuvat jo HCI-keitossa.
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Kuva 8 UV-Tuotannon valituotelinja /1/

5.3 Lopputuotelinja

UV-tuotannon lopputuotelinjan kaikki prosessivaiheet, joissa tuote on jauho-
maisessa muodossa, ovat alipaineistettuja eli tarkoituksena on pitaa polya-
minen mahdollisimman vahaisena. Alipaine saavutetaan jokaisessa tallai-
sessa prosessivaiheessa olevan polykaapin puhaltimen ja tiiviiden laitteiden

ja siilojen avulla.

Kalsinoinnin tai suihkukuivauksen jalkeen tuote pakataan 1000 kg:n suursak-
keihin, joissa se joko varastoidaan tai siirretaan trukilla UV-tuotannon tiloihin
jatkokasittelya varten. Sakit syotetdan vasaramyllyn 415/51 siiloon yksitellen
ja ne jauhetaan ja lietetdan 410/51-sailioon kayttaen monoisopropanolamii-
nia (MIPA) dispergointiaineena. Lietetty tuote pumpataan varastosailioon
422/51 ja sen sakeus ja pH tdsmataan halutuiksi. Sailiéén kerataan noin 5
tn:n panos, joka ajetaan hiekkamyllyn (429/51 tai 429/52) 1api niin monta ker-
taa, ettd saavutetaan haluttu jauhatustaso tuotteesta riippuen. Jauhatuste-
hoon voidaan vaikuttaa syottomaaraa saatelemalla seka jauhinkappaleina
toimivan jauhatushiekan maaraa lisaamalla. Jauhautuvuutta seurataan

TSM-laitteistolla maaritettavan U/V*100-arvon avulla.



21

Markajauhettu liete ohjataan pinnoitesailioon 445/51, jossa panokseen lisa-
taan halutut pinnoitekemikaalit, joilla titaanikiteen paalle muodostetaan ha-
luttu pinnoitus, kuten alumiini (Al203), pii (SiOz), fosfori (P) tai zirkonium (Zr).
Kemikaalit lisataan tuotereseptin maaraamassa jarjestyksessa. Valmis pa-

nos pumpataan pesuun.

Kasittelypesu tapahtuu Moorella, jossa tuote kulkee samojen prosessivaihei-
den lapi kuin valituotteellakin: suodatus (451/51), pesu (458/51) ja pudotus
(459/51). Pudotuksen jalkeen liete pumpataan taryseulan kautta suihku-
kuivaamon (468/51) syottdsailiodn. Syottoon lisatdan orgaaninen apuaine,
kuten silaani, silikoni, glyseroli, TMP, Shinetzu-silikoni tai itse valmistettu
steariinihappoemulsio tuotteesta riippuen. Lietteesta haihdutetaan vetta
maakaasua polttoaineenaan kayttavan suihkukuivaamon (468/51) avulla.
Kuivaamoon tulevan kuuman ilman lampétila on noin 600 °C ja poistuvan
ilman 100 - 105 °C. Nailla arvoilla pyritaan alle 2 %:n kosteuteen kuivatussa
tuotteessa. Kuivattu tuote kuljetetaan suihkujauhatukseen pneumaattisella

kuljettimella.

Suihkujauhatusvaiheessa pyritdan erottamaan pigmenttikokkareet yksittai-
siksi kiteiksi kuumalla paineilmalla tapahtuvan jauhatuksen avulla. Syotti-
mien avulla tuote siirretaan siilosta (473/51) alipaineessa olevaan pyoreaan
lautasmyllyyn (475/51), jossa jauhautuminen tapahtuu jauhinkehan, paineil-
man ja toisten pigmenttikokkareiden avulla. Jauhautumista seurataan suih-
kumyllyn poistosta otettavasta naytteestda TSM-laitteistolla mitattavalla
U/vV*100-arvolla.

Suihkujauhatuksen jalkeen tuote ohjataan pakkaussiiloon (481/51), josta se
pakataan pakkauskoneella (491/51) 10 kg:n sakkeihin. Sakit suljetaan ultra-
aanihitsauksella. Jokaisen sakin paino tarkistetaan vaa‘alla ja ali- tai ylipai-
noiset sakit hylatdan. Samoin tarkistetaan sakkien sulkeutuminen hitsauksen
jalkeen. Sakit pinotaan lavaajan avulla lavoihin, joihin tulee 6 kerrosta, joissa
jokaisessa on 5 sakkia eli 300 kg / lava. 4 lavaa eli 1200 kg muodostavat

yhden pakkauseran.
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5.4 Suoraprosessi

Suoraprosessilla valmistettavat tuotteet eroavat edella mainituista siten, etta
niiden kasittelypinnoitteet lisataan jo HCI-keiton aikana. Tuote siirretaan lop-
putuotelinjassa suoraan suihkujauhatusvaiheeseen, jonka jalkeen se paka-
taan normaalisti. Jotkut tuotteet ovat valmiita lopputuotteita jo 468/14 suih-

kukuivauksen jalkeen.

47551
|7. Suihkujauhatus
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Kuva 9 UV-Tuotannon lopputuotelinja /1/

5.5 Tuotteiden valmistuksen erot

UV-tuotteet voidaan jakaa eri tuoteryhmiin pohjatuotteen kidekoon, kaytto-
tarkoituksensa tai valmistustapansa perusteella. Myds jakoa hydrofiilisiin el
veteen liukeneviin ja hydrofobisiin eli veteen liukenemattomiin voidaan kayt-

taa.
Kidekokoon puolesta puhutaan 100-, 200-, 500- tai 700-sarjasta.
Kayttotarkoitus taas ilmenee tuotenimen ensimmaisesta kirjaimesta: M

(kosmetiikka, elintarvikepakkaukset) tai L (lakat ja maalit). Ennen oli tuotan-

nossa myos P-alkuiset tuotteet, joita kaytettiin muoviteollisuudessa.
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Lisaksi tuotteet voidaan erotella eri valmistusmenetelmiensa perusteella eli

jos tuotteeseen lisatdan epaorgaaninen pinnoite jo HCl-keiton aikana, pu-

hutaan suoraprosessituotteesta.

Alla olevasta taulukosta ilmenee eri UV-tuotteiden valiset valmistuserot niin

prosessivaiheiden kuin kaytettyjen kemikaalien suhteen.

UV-TITAN tuotteiden valmistusvaiheet ja erot lyhyesti
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Kuva 10 UV-Titan tuotteiden valmistuserot /5/
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6. UV TITAN SUIHKUJAUHATUS

6.1 Suihkujauhatuksen tarkoitus

UV- titan tuotantolinjan suihkujauhatuksen tarkoituksena on hienontaa kui-
vauksessa muodostuneet pigmenttikokkareet eli agglomeraatit ja aggregaa-
tit suihkumyllyssa tapahtuvan jauhatuksen avulla mahdollisimman pieneen
hiukkaskokoon, yksittaisiksi kiteiksi. Jauhautumisen vaikutusta kuvaa
U/V*100-arvo. U/V*100-arvo saadaan spektrofotometrin mittaaman nakyvan
ja UV-valon spektrien suhteesta. U/V*100-arvo analysoidaan TSM-laitteis-
tolla KLL-09-3 maaritysmenetelmalla KP-MM-015.

483

2
a 473

e o™

l 475

481

packing

Kuva 11 UV-suihkujauhatus

Ylla olevassa yksinkertaistetussa kuvassa 473 syottosiilo, 475 suihkumylly,

483 polykaappi ja 481 pakkaussiilo.

6.2 UV Titan-suihkujauhatuksen toteutus

Jauhatusta aloitettaessa ensin kaynnistetdan paineilmakompressori, jonka
annetaan lammeta ja kasvattaa paine halutun suuruiseksi. Seka painetta etta
lampda pystytaan saatamaan halutun laisiksi myOs jauhatuksen aikana. Al-

kulammityksen jalkeen suihkumyllylla olevilla venttiileilld sdadetaan myllyyn
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alipaine eli imu. Tama tapahtuu saatamalla seka kompressorilta tulevan il-
man etta itse myllyn syo6tto- ja jauhatusilman maaraa. Kun halutut lampatilat
ja paineet on saavutettu, aloitetaan jauhettavan tuotteen syotto myllyyn.

Itse varsinainen UV-suihkujauhatus tapahtuu lautasmyllyssa 475.51, johon
johdetaan kuumaa (n. 120 °C) kompressorilla (983.51) paineistettua (6- 7
bar) iimaa. Tuote ohjataan syo6ttosiilossa 473.51 olevan sy6ttimen avulla myl-
lyyn, jolloin sinne tulevan syo6tto- ja jauhatusilman vaikutuksesta seka pig-
menttikiteiden keskinaisen tormailyn seurauksena tapahtuu agglomeraattien
hajoaminen yksittaisiksi kiteiksi. Jauhatusilma syotetaan myllyyn tangentiaa-
lisesti suuttimien kautta, jolloin se saa aikaan pyorivan ilmanvirtauksen. Jau-
hatuksen tehoa voidaan saadella syotto- ja jauhatuspaineiden seka syoton
maaran muuttamisella. Liian tehokas jauhaminen saattaa rikkoa pigmentin
pinnoitetta, jonka seurauksena voi olla pigmentin ominaisuuksien huonontu-

minen.

Sisalta mylly voidaan jakaa kahteen vyohykkeeseen. Keskipakovoiman vai-
kutuksesta uloimmassa vybhykkeessa (jauhatuskammion seinama) tapah-
tuu suurempien pigmenttihiukkasten jauhautuminen. Sisemmassa vyohyk-
keessa jauhautunut pigmentti erotetaan ylisuurista hiukkasista ja tuote pois-
tuu myllysta ylakautta alipaineessa olevaa poistoputkea pitkin suihkumyllyn
jalkeiseen polykaappiin (483.52), josta se johdetaan sydéttimella ja kuljetti-

mella pakkaussiiloon (481.51). Pakkaussiilo pidetaan alipaineessa jauhatuk-

sen ajan puhaltimien avulla. /16,17/

Kuva 12 Suihkumylly 475.51 syottimineen



26

® @ |

— ¢ |

Jauhatusilman
suuttimet

IR \

Syklonakuoppa, josta
jauhautunut tuote
poistuu alipaineen

vaikutuksesta

Kansi levy, jossa
kulutuslevy
alapinnalla

Kuva 13 Suihkumylly syéttimineen /16/

Suihkumyllyn ylapuolisesta kuvasta nakyy miten sy6tto ja syottdilma tulevat
myllyyn tangentiaalisesti, kun taas jauhatusilmasuuttimet, joita voi myllyssa
olla 8 - 16, ovat 50 — 65:n asteen kulmassa kehaan nahden. Osa suutti-
mista voi olla tarpeen mukaan tulpattu. Jauhatuskehalla paineilman nopeus
voi olla jopa yli 200 m/s ja tama on se alue myllysta, jossa suurin osa jau-

hautumisesta tapahtuu.
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7. VALIDOINTI

7.1 Validoinnin tavoitteet

Opinnaytetydn tarkoituksena oli todentaa suihkujauhatusvaiheessa tapah-
tuva jauhautuminen ja pystya toteamaan, etta tuotteille asetetut U/V*100 ar-

vot ovat toteutuneet tuotekohtaisesti tuotantoajojen aikana. /6, 12/

Ennen varsinaista validointia kerattiin aiempien ajojen ajoarvojen ja saatujen
U/V*100 tulosten historiasta dataa, jonka perusteella arvioitiin tarvetta muut-
taa nykyisia tavoitearvoja ja ohjearvoja eri tuotteille. M290 ja M262 syo6tto- ja
jauhatuspaineet seka U/V*100 tulokset, joiden perusteella mahdolliset muu-
tokset tehtiin, ovat tyon lopussa liitteena, ks. liitteet 1 - 5. U/V*100-arvoja
kaytettiin validoinnissa hyvaksymiskriteereina ja syottod- ja jauhatuspaineet
kirjattiin 1ISO9000-jarjestelman dokumenttiin (UVT-OA-11). /19/

Keratyn datan avulla Minitab-ohjelmalla laskettiin arvot halutuille U/V*100-
arvoille. Samoin kerattyjen ajopaineiden datasta monen tuotteen kohdalta
huomattiin, etteivat kaytannossa kaytetyt ajopaineet vastanneet ohjeistusta,
vaikka U/V*100-tavoitearvot toteutuivatkin. Aiemmin ei mydskaan kaikilla
tuotteella ollut lainkaan suihkujauhatuksen U/V*100-tavoitearvoja, joten ne
lisattiin jarjestelmaan tassa yhteydessa, koska ne kuitenkin analysoitiin lop-

putuotteesta, vaikka eivat kuuluneetkaan laatuvaatimuksiin.

Eri tuotteilla on eri maksimipaineet, milla laitteisto saadaan toimimaan eli py-
symaan alipaineessa. Toiset tuotteet taas vaativat mahdollisimman kevyen
jauhatuksen, jottei U/V*100-arvo nousisi lilan korkeaksi. Liian kova jauhatus

kuluttaa epaorgaanista pinnoitetta ja huonontaa kiilto-ominaisuuksia.

Toimenpiteet oli tarkoitus tehda kaikille tuotteille, mutta tehtaan nykyinen tila
ei anna mahdollisuutta sellaiselle, joten tassa yhteydessa on pakko tyytya
vain tuotteisiin M290 ja M262.
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7.2 Validoinnin toteutus

Ennen validoinnin aloittamista laadittiin validointisuunnitelma, ks. liite 6, jo-
hon sisaltyi menetelmat ja toimenpiteet, joilla validointi toteutettiin. Niihin kuu-
lui mm. miten asiaa tutkitaan, mita mitataan, nayteaikataulu ja -ohjeistus ja

se milla perusteella validointi hyvaksytaan. /13/

Paadyttiin tarkastelemaan U/V*100 arvojen muutosta ennen ja jalkeen suih-
kujauhatuksen tuotteittain. Naytteisiin taytyi tulla selva ero prosessivaiheiden
valilla ja lisaksi suihkujauhatuksen poiston taytyi mahtua laatujarjestelman
antamiin rajoihin. Naytteet otettiin suihkukuivaamon (468/52) ja suihkujauha-
tuksen (475/51) poistoista. Suihkukuivauksen poisto on kaytannéssa myos

suihkumyllyn syottétuotetta, vaikka tuleekin suihkumyllylle siilon kautta. /13/

Suihkujauhatus ajetaan siiloon 473/51 kertyneena erana. Siiloon tulee koko
ajan suihkukuivaamon poistona lisaa tuotetta, joten tarkkaa erakokoa oli vai-
kea maarittaa. Koska suihkukuivaamon ajovauhti on yleensa aina suihkumyl-
lya pienimpi, 473/51 siilo ajetaan aina tyhjaksi. Poikkeuksena M290 tuote,

jonka ajovauhdit ovat yhta suuria molemmissa prosessivaiheissa.

Kasiteltiin yhdella kerralla jauhettua tuotemaaraa eli suihkumyllyn yhtajaksoi-
sesti jauhamaa maaraa tassa yhteydessa erana. Eran koko vaihteli valilla
1000 - 2000kg. Jokaisesta erasta otettiin molemmista kohteista samanaikai-
sesti kolme naytettd: alusta, keskelta ja lopusta. Poikkeuksena oli M290
tuote, jota voidaan tilanteesta riippuen ajaa suihkumyllylla jopa 2 viikkoa yh-
tajaksoisesti. M290 tuotteen kohdalla otettiin kolme naytetta n. 6 - 8h valein

ja kasiteltiin tata 12 - 16 h aikana jauhettua maaraa jauhatuserana.

Naytteet otettiin molempien prosessivaiheiden poistosta ja niistd maaritettiin
U/V*100 arvot. Ajoarvot pyrittiin pitamaan mahdollisimman tasaisina ja
normaaleina ajon aikana. Saatujen U/V*100 arvojen kehittymisen avulla

maaritellaan suihkujauhatuksen toimivuutta. /13/
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Validointi oli tarkoitus tehda jokaiselle UVT- tuotteelle erikseen. Tarkoituk-
sena oli validoida yksi tuote vuodessa, poikkeuksena ajosuunnitelman sal-
lima M290 ja M262 tuotteiden validointi perakkain.

7.3 Validointiin liittyvat mittaukset

7.3.1 TSM-menetelma ja -laitteisto

TSM-menetelma (Turbidity Spectrum Method eli sameusspektrimenetelma)
on yhtidssa kehitetty mittausmenetelma, jonka avulla pystytdan mittaamaan
tuotteen jauhautumista niin liete- kuin kuivanaytteistakin. Menetelma laskee
naytteen sameusspektrista hiukkaskokojakauman ja kidekokojakauman T-

matriisimenetelman avulla. /7, 8/

Kuva 14 Sameusspektri

TSM-laitteistoon kuuluu itse kehitetty naytteen annostus- ja sekoitusyksikko,
UV/Vis-spektrofotometri ja analyysivaaka. Lisaksi tarvitaan viela laimenti-

mena toimivan vesi-MIPA-seoksen varastosailio.
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Laitteistoa ohjataan tietokoneella, johon on itse kehitetty LabWiev-pohjainen
ohjelma naytteen analysoinnin ohjaamista varten. Itse tulosten laskeminen

tapahtuu MatLab-ohjelman avulla. /9/

7.3.2 TSM-laitteiston kaytto

Laitteeseen luodaan aluksi LabView-ohjelmalla tehtavatiedosto, joka aktivoi-
daan nayte-editorilla. Taman jalkeen kaynnistetaan mittausohjelma, joka
opastaa ja ohjaa vaihe vaiheelta naytteen preparoinnin ja itse analysoinnin.
Naytetta, jonka tuotenimi ja prosessilaite Fs-numeroineen on tehtavatiedos-
tossa maaritelty, punnitaan tarkasti 100 ml:n dekantterilasiin noin 0,1 g ja
siihen lisatdan tuotteesta riippuen dispergointiaineeksi livettd (NaOH),
MIPA:a, naiden sekoitusta tai etanolia. Taman jalkeen laitteisto lisaa nayt-
teeseen 90 ml MIPA:a sisaltavaa laimennusvetta. Naytetta sekoitetaan 120
s ultraaanisauvalla, jonka jalkeen naytetta otetaan 1 ml varsinaiseen mittaus-
astiaan, johon lisataan viela 90 ml MIPA-vesiseosta eli itse mittaus tapahtuu

liuoksesta, jonka TiO2-konsentraatio on luokkaa 0,01 g/l. /20/

Seuraavaksi sekoitettu ja laimennettu nayte siirretaan letkupumpulla UV/Vis-

spektrofotometriin, jossa mittaus tapahtuu lapivirtauskyvetissa.

Laite mittaa SFM-spektrin 190 - 1100 nm aallonpituudella nanometrin valein.
Saadusta spektrista laitteen ohjelma laskee U/V*100-arvon seka muita omi-

naisuuksia kuten hiukkaskokojakauman. /7, 8, 20/



Kuva 15 TSM-laitteisto
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8. VALIDOINNIN TOTEUTUS

Validoinnin naytteenoton kaytannon toteutus tehtiin UV-tuotannossa. Nayt-
teenotosta huolehtivat prosessinhoitajat erillisen naytteenotto-ohjeen mu-
kaisesti. Nayte toimitettiin kayttdlaboratorioon, jossa kayttolaboratorion la-

borantit suorittivat varsinaisen analysoinnin TSM-laitteistolla.

Koska TSM-laitteistolla annostellut naytemaarat ovat hyvin pienia, tassa ta-
pauksessa 0,1 g, ajettiin jokaisesta naytteesta 3 rinnakkaisnaytetta. Koska
kyseessa on molemmissa tutkituissa tapauksissa vaikeasti liukeneva tuote
(eli hydrofobinen), saattaa osa naytetta jaada liukenematta ja taten aiheuttaa
vaaran tuloksen. Samoin voi sekoituksessa nayteastiaan syntynyt ilmakupla
aiheuttaa ongelmia saavuttuaan lapivirtauskyvettiin mittaukseen. Naytteet
analysoitiin KP-MM-541 /18/ mukaan ja siind mainitussa naytteen preparoin-
nissa on pyritty varmistamaan naytteen taydellinen liettyminen riittdvan pit-

kalla sekoitusajalla.

Naytemaara on pidettava riittavan pienena, koska UV-naytteita mitattaessa

spektriin syntyy hairidita, jos absorbanssi kasvaa liian isoksi. /7/

Jokaisesta eraajosta tehtiin prosessille naytteenotto-ohje, jossa maaritettiin

missa vaiheessa naytteet otettiin ja miten ne merkittiin.

Jokaisesta naytteesta ajettiin siis kolme rinnakkaisnaytetta ja tuloksena kay-
tettiin naiden keskiarvoa. Sy6tto- ja jauhatuspainearvot saatiin RALAS-tieto-
jarjestelmasta. Kaikki arvot merkittiin taulukoihin, jotka Ioytyvat liitteina tyon

lopusta.

Tarkoituksena oli pitda jauhatusolot mahdollisimman stabiileina koko ajon
ajan. Tahan pyritaan tietysti myds normaalisti, mutta erilaiset muuttujat, ku-

ten suihkumyllyn vahitellen tapahtuva tukkeutuminen varsinkin tietyilla tuot-
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teilla, vaatii prosessinhoitajien saatétoimenpiteita. Talldin joudutaan saatele-
maan suihkumyllyn syottomaaraa tai paineita ja kummallakin toimenpiteella

on vaikutusta myos jauhatustulokseen.

Tassa koeajossa tapahtuneet muutokset jaivat vahaisiksi ja ne on mainittu

eraajokohtaisissa tiedoissa.

8.1 M290 koeajo ja tulokset

Ensimmaisen validoinnin kohteena oli UVT-linjassa kyseisella hetkella
13.3.2017 ajossa ollut tuote M290. Molempien naytteiden seka 468/52:n etta
475/51:n U/NV*100 arvo maaritettin TSM-laitteistolla KLL-09-3 ISO9000:n
KP-MM-541 /18/ ohjeen mukaisesti.

Koska kyseessa oli M290 tuote, oletettiin suihkujauhatuksen kestavan yhta-
jaksoisesti useita paivia tuotteen ajovauhdista johtuen. Suihkujauhatuksen
pitkan keston mahdollistaa edeltavien prosessivaiheiden yksinkertaisuus ja
kapasiteetti, jotka mahdollistavat sen, etta tuotetta pystytaan ajamaan suih-
kujauhatuksen kapasiteettia vastaava maara myds aiemmissa prosessivai-

heissa painvastoin kuin muilla tuotteilla.

Koska myds suihkukuivaamon poiston maara pysyi melko vakiona koko ajon,
pystyttiin suihkumyllyn syottdé maarittelemaan melko tarkasti siilojen 473/51

ja 481/51 vaakojen avulla.

Ajotilanteen muutosten takia naytteenottopaiviksi jouduttiin vaihtamaan
14.3., 15.3. ja 16.3.2017.



8.1.1 M290 1. era

Taulukko 1 M290 / 1. eran 1. tulokset

PVM / K.A. unv1 K.A. u/v100
KLO FS.nro u/v100 U100 FS.nro 00 U100 ero
14.3.17 468/52 635 648 475/51 944 949 301
09.03
468/52 645 475/51 953
468/52 663 475/51 950

M290 1. eran 1. nayte otettiin 14.3.17 klo 09.03.

Jauhatuksen syottopaine oli naytteenottohetkella 5,67 bar ja jauhatus-

paine 2,20 bar.

Taulukko 2 M290 / 1. eran 2. tulokset

PVM / KA. KA. | UN100
2ol | Fsro | uvoo | A0 | Fsaro | uvioo | et oro
1 f;'ég 468/52 | 621 634 475/51 | 938 957 323
468/52 635 475/51 | 964
468/52 646 475/51 | 969

M290 1. eran 2. nayte otettiin 14.3 2017 klo 15.30

Jauhatuksen syottopaine oli naytteenottohetkella 5,65 bar ja jauhatus-

paine 2,15 bar.

Taulukko 3 M290 1. eran 3. tulokset

PVM / K.A. K.A. u/v100
KLO FS.nro u/Nv100 U/V100 FS.nro | U/V100 U/V100 ero
131302)7 468/52 670 676 475/51 958 971 295
468/52 678 475/51 977
468/52 681 475/51 979

34

M290 1. eran 3. nayte otettiin 14.3 2017 klo 21.00

Jauhatuksen syottopaine oli naytteenottohetkella 5,61 bar ja jauhatus-

paine 2,10 bar.
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Suihkujauhatuksen sy6tto oli koko naytteiden oton valisen ajan n. 85 kg/h
eli 2000 kg/d. Samoin syo6tto- ja jauhatuspaine pysyivat riittdvan tasaisina.
Syoéttopaine vaihteli valilla 5,61 — 5,67 bar ja jauhatuspaine valilla 2,10 —
2.20 bar.

U/V*100 arvojen ero syoton ja poiston valilla vaihteli valilla 293 - 323 eli oli
selkea osoittaen suihkumyllyssa tapahtuvan jauhautumisen. Poiston
U/V*100 arvojen keskiarvojen keskiarvo oli 959, mika on tavoitearvojen /19/

sisalla samoin kuin kaikki yksittaiset mittauksetkin.

Ajossa ei ilmennyt mitaan erityisida ongelmia. Trendeista voitiin todeta, etta

ajo oli pysynyt tasaisena myds naytteidenoton valisen ajan.

8.1.2 M290 2. era

Taulukko 4 M290 2. eran 1. tulokset

PYM KA. KA. U100
KLO FS.nro u/v100 U100 FS.nro | U/V100 U/V100 ero
153171 46gi52 | 612 633 47551 | 935 946 313
07.30
468/52 | 634 475/51 | 951
468/52 | 652 475/51 | 952

M290 2. eran 1.nayte otettiin 15.3 2017 klo 07.30.

Jauhatuksen syottopaine oli naytteenottohetkella 5,59 bar ja jauhatuspaine
2,09 bar.

Taulukko 5 M290 2. eran 2. tulokset

PYM KA. KA. U100
KLO FS.nro u/v100 U100 FS.nro u/v100 U100 ero
1 %3(')107 468/52 | 616 634 475/51 | 947 963 329
468/52 | 635 475/51 | 965
468/52 | 650 475/51 | 977

M290 2. eran 2. nayte otettiin 15.3 2017 klo 13.00
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Jauhatuksen syd6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,59 bar ja jauhatuspaine
2,11 bar.

Taulukko 6 M290 2. eran 3. tulokset

K.A. K.A. U/NvV100
PVM /KLO FS.nro | U/N100 U/V100 FS.nro | U/N100 U/V100 ero
15.3.2017/ 20.30 468/52 624 643 475/51 957 975 332
468/52 641 475/51 975
468/52 665 475/51 993

M290 2. eran 3. nayte otettiin 15.3 2017 klo 20.30
Jauhatuksen syottopaine oli naytteenottohetkella 5,61 bar ja jauhatuspaine
2,11 bar.

Suihkujauhatuksen sy6tto oli koko naytteidenoton valisen ajan n. 95 kg/h eli
2280 kg/d. Samoin syo6tto- ja jauhatuspaine pysyivat riittdvan tasaisina.
Syottdpaine vaihteli valilla 5,59 — 5,61 bar ja jauhatuspaine valilla 2,09 —
2.11 bar.

U/V*100 arvojen ero vaihteli valilla 313 - 332 eli oli selkea, osoittaen suihku-
myllyssa tapahtuvan jauhautumisen. Poiston U/V*100 arvojen keskiarvojen
keskiarvo oli 961, mika on tavoitearvojen /19/ sisalla samoin kuin kaikki yk-

sittaiset mittauksetkin.

Ajossa ei ilmennyt mitaan erityisia ongelmia. Trendeista voitiin todeta, etta

ajo oli pysynyt tasaisena myds naytteidenoton valisen ajan.



8.1.3 M290 3. era

Taulukko 7 M290 3. eran 1. tulokset
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K.A. K.A. U/ivV100
PVM /KLO FS.nro | U/NV100 U100 FS.nro | U/V100 U/V100 ero
16.3.2017/ 07.00 468/52 649 663 475/51 958 975 312
468/52 663 475/51 971
468/52 676 475/51 997

M290 3. eran 1. nayte otettiin 16.3 2017 klo 07.00

Jauhatuksen syo6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,64 bar ja jauhatuspaine

2,12 bar.

Taulukko 8 M290 3. eran 2. tulokset

PVM / KLO FS.ro | UV100 | (8 | Fsaro | unvioo | A | UIVI00
16.32017/12.00 | 468/52 | 632 648 | 475551 | 972 989 341
468/52 | 650 475/51 | 994
468/52 | 661 475/51 | 1002

M290 3. eran 2. nayte otettiin 16.3 2017 klo 12.00
Jauhatuksen syottopaine oli naytteenottohetkella 5,66 bar ja jauhatuspaine

2,13 bar.

Taulukko 9 M290 3. eran 3. tulokset

K.A. K.A. u/v100
PVM / KLO FS.nro | U/V100 U100 FS.nro | U/NV100 U100 ero
16.3.2017/ 18.30 468/52 646 661 475/51 988 1008 347
468/52 662 475/51 1008
468/52 676 475/51 1027

M290 3. eran 3. nayte otettiin 16.3 2017 klo 18.30

Jauhatuksen syd6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,65 bar ja jauhatuspaine

2,12 bar
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Suihkujauhatuksen sy6tto oli klo 07.00:sta alkaen n. 77 kg/h eli 1850 kg/d
ja sita nostettiin klo 11.30 n.100 kg/h eli 2400 kg/d. Valiténta vaikutusta
U/V*100-arvoon ei ollut havaittavissa. Syotto- ja jauhatuspaine pysyivat riit-
tavan tasaisina. Syottopaine vaihteli valilla 5,64 — 5,66 bar ja jauhatuspaine
valilla 2,12 — 2.13 bar.

U/V*100 arvojen ero vaihteli valilla 312 - 347 eli oli selkea osoittaen suihku-
myllyssa tapahtuvan jauhautumisen. Poiston U/V*100 arvojen keskiarvojen
keskiarvo oli 991, mika on tavoitearvojen /19/ sisalla samoin kuin kaikki yk-

sittaiset mittauksetkin.

Ajossa ei ilmennyt mitaan erityisia ongelmia. Trendeista voitiin todeta, etta
ajo oli pysynyt tasaisena myods naytteidenoton valisen ajan syoton maaraa

lukuun ottamatta.

8.1.4 Yhteenveto M290

Koeajo sujui kaikin puolin odotusten mukaisesti lukuun ottamatta suihku-
myllyn syoton muutosta 3. eran ajon aikana. Muutoksella ei ollut valitonta

vaikutusta tuotteen U/\VV*100-arvoon.

Koska M290 tuotteen suihkujauhatuksen U/V*100 arvot ovat jauhatuksen
jalkeen asetetuissa (UVT-OA-11) /19/ rajoissa (300 - 1200), voidaan todeta
suihkujauhatuksen toimivan oletetulla tavalla eli hienontavan suihkukuvauk-

sessa syntyneet pigmenttikokkareet erillisiksi kiteiksi.

8.2 M262 koeajo ja tulokset

Validoinnin kohteena oli UVT-linjassa talla hetkella 22.3.2017 ajossa oleva
tuote M262. Molempien naytteiden seka 468/52:n etta 475/51:n U/\V100
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arvo maaritettiin TSM-laitteistolla KLL-09-3 ISO9000:n KP-MM-541 /1 oh-
jeen mukaisesti. Jokaisesta naytteesta ajettiin kolme rinnakkaisnaytetta ja

tuloksena kaytettiin ndiden keskiarvoa.

Erona M290 ajoon oli se, etta nyt prosessin ajovauhti ennen suihkujauha-
tusta ei mahdollistanut yhtajaksoista suihkujauhatusta, vaan talla kertaa
syottotuotetta jouduttiin keraamaan 473/51 siiloon ennen kuin suihkujauha-
tus voitiin aloittaa. Keskimaarainen aloitusmaara on yleensa noin 1000 kg.
Taman lisaksi 473/51:een tulee kuivauksen poistona jauhatuksen aikana,
kuivaamon syotosta riippuen, satoja kiloja lisaa tuotetta, eli jauhatuseran
kokonaismaara voi olla jopa 2000 kg. Tata kerralla jauhettua maaraa kasi-

teltiin tdssa yhteydessa erana.

8.2.1 M262 1. era

Taulukko 10 M262 1. eran 1. tulokset

KA. KA. UV100
PVM/KLO | FS.nro | UN100 | fer | Fsaro | uvioo | ot oro
2431 | 46852 | 897 923 | 475551 | 1411 1406 483
05.30
468/52 | 933 47551 | 1412
468/52 | 940 475/51 | 1396

M262 1. eran 1. nayte otettiin 24.3.2017 klo 05.30
Jauhatuksen syd6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,57 bar ja jauhatuspaine
2,94 bar.

Taulukko 11 M262 1. eran 2. tulokset

PUM/ KA. KA. UV100
o FS.ro | UNV100 | R | Fsiro | uvioo | oA A
21453(')107 468/52 | 892 910 | 475551 | 1281 1303 393
468/52 | 911 475/51 | 1208
468/52 | 926 475/51 | 1329

M262 1. eran 2. nayte otettiin 24.3.2017 klo 15.00
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Jauhatuksen syd6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,51 bar ja jauhatuspaine
2,89 bar.

Taulukko 12 M262 1. eran 3. tulokset

KA. KA. U100
PVM/KLO | FS.ro | UN100 | arreo | FSanro | UV00 | jniaoo Vi
2fé3é1()7 468/52 | 906 928 | 475/51 | 1336 1342 414
468/52 | 929 475/51 | 1346
468/52 | 949 475/51 | 1344

M262 1. eran 3. nayte otettiin 24.3.2017 klo 18.30
Jauhatuksen syottopaine oli ndytteenottohetkella 5,50 bar ja jauhatuspaine
2,90 bar

Suihkujauhatuksen sy6ttd n. 120 -124 kg/h eli 2800 - 3000 kg/d lapi koko
suihkujauhatuksen. Samoin syotto- ja jauhatuspaine pysyivat riittdvan tasai-
sina. Syd6ttopaine vaihteli valilla 5,50 — 5,57 bar ja jauhatuspaine valilla 2,89
—2.94 bar.

U/V*100 arvojen ero vaihteli valilla 393 - 483 eli oli selkea osoittaen suihku-
myllyssa tapahtuvan jauhautumisen. Poiston U/V*100 arvojen keskiarvojen
keskiarvo oli 1350, mika on tavoitearvojen /19/ sisalla samoin kuin kaikki

yksittaiset mittauksetkin.

Ajossa ei ilmennyt mitaan erityisia ongelmia. Trendeista voitiin todeta, etta

ajo oli pysynyt tasaisena myos naytteidenoton valisen ajan.

8.2.2 M262 2. era

Taulukko 13 M262 2. eran 1. tulokset

KA. KA. UN100
PVM/KLO | FS.ro | UNA00 | Niaeo | FSaro | UNV100 | Niaeo ero
2&%1)7 468/52 | 886 898 | 475/51 | 1349 1353 455

468/52 897 475/51 1363
468/52 910 475/51 1347
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M262 2. eran nayte otettiin 25.3.2017 klo 05.30
Jauhatuksen syo6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,47 bar ja jauhatuspaine
2,88 bar.

Taulukko 14 M262 2. eran 2. tulokset

PVM/KLO | FSanro | UNV100 | (KA | Fsiro | uwvioo | R | UVT00
25307 | aesi52 | 867 885 | 475/51 | 1330 1339 454
468/52 | 883 475051 | 1344
468/52 | 906 475051 | 1343

M262 2. eran 2. nayte otettiin 25.3.2017 klo 11.30
Jauhatuksen syd6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,44 bar ja jauhatuspaine
2,84 bar.

Taulukko 15 M262 2. eran 3. tulokset

PVM / KLO FS.mo | UN100 | yofo | Fsaro | uvioo | oA | UVI00
253201711912 | 468/52 | 817 846 | 475/51 | 1250 | 1268 | 422
468/52 | 848 475/51 | 1270
468/52 | 874 475/51 | 1283

M262 2. eran 3. nayte otettiin 25.3.2017 klo 19.12
Jauhatuksen syo6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,46 bar ja jauhatuspaine
2,86 bar

Syo6ttd jauhatuksen aikana oli tasaisesti 85 — 95 kg/h eli 2000 — 2250 kg/d.
Samoin sy6ttd- ja jauhatuspaine pysyivat riittdvan tasaisina. Syo6ttdpaine
vaihteli valilla 5,44 — 5,47 bar ja jauhatuspaine valilla 2,84 — 2.88 bar.

U/V*100 arvojen ero vaihteli valilla 422 - 455 eli oli selkea osoittaen suihku-
myllyssa tapahtuvan jauhautumisen. Poiston U/V*100 arvojen keskiarvojen
keskiarvo oli 1320, mika on tavoitearvojen /19/ siséalla samoin kuin kaikki

yksittaiset mittauksetkin.
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Ajossa ei ilmennyt mitaan erityisia ongelmia. Trendeista voitiin todeta, etta

ajo oli pysynyt tasaisena myds naytteidenoton valisen ajan.

8.2.3 M262 3. era

Taulukko 16 M262 3. eran 1. tulokset

PVM/KLO | Fsiro | UN100 | (R | Fsiro | unvioo | R | UVI0O0
26.32017/08.30 | 468/52 | 804 | 827 | 475/51 | 1310 | 1313 | 486
468/52 | 829 475051 | 1311
468/52 | 849 a75/51 | 1317

M262 3. eran 1. nayte otettiin 26.3.2017 klo 08.30

Jauhatuksen syottopaine oli naytteenottohetkella 5,45 bar ja jauhatuspaine

2,86 bar.

Taulukko 17 M262 3. eran 2. tulokset

K.A. K.A. u/v100
PVM / KLO FS.nro | U/NV100 U100 FS.nro | U/V100 U100 ero
26.3.2017/12.30 468/52 820 843 475/51 1269 1275 432
468/52 836 475/51 1271
468/52 872 475/51 1285

M262 3. eran 2. nayte otettiin 26.3.2017 klo 12.30

Jauhatuksen syd6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,43 bar ja jauhatuspaine

2,83 bar
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Taulukko 18 M262 3. eran 3. tulokset

K.A. K.A. U/NvV100
PVM/KLO FS.nro | U/V100 U100 FS.nro | U/V100 U/V100 ero
26.3.2017/19.01 468/52 796 826 475/51 1217 1230 404
468/52 830 475/51 1218
468/52 852 475/51 1256

M262 3. eran 3. nayte otettiin 26.3.2017 klo19.01
Jauhatuksen syo6ttopaine oli naytteenottohetkella 5,44 bar ja jauhatuspaine
2,84 bar.

Syéttd jauhatuksen aikana 85 - 95 kg/h eli 2000 - 2250 kg/d. Samoin syo6tto-
ja jauhatuspaine pysyivat riittavan tasaisina. Syottopaine vaihteli valilla 5,43

— 5,45 bar ja jauhatuspaine valilla 2,83 — 2.86 bar.

U/V*100 arvojen ero vaihteli valilla 404 - 486 eli oli selkea osoittaen suihku-
myllyssa tapahtuvan jauhautumisen. Poiston U/V*100 arvojen keskiarvojen
keskiarvo oli 1273, mika on tavoitearvojen /19/ sisalléa samoin kuin kaikki

yksittaiset mittauksetkin.

Ajossa ei ilmennyt mitaan erityisia ongelmia. Trendeista voitiin todeta, etta

ajo oli pysynyt tasaisena myds naytteidenoton valisen ajan.

8.2.4 Yhteenveto M262

M262 koeajo sujui kaikin puolin hyvin eika yhdenkaan ajon aikana ilmennyt

yhtaan tuloksiin vaikuttavaa poikkeustilannetta.

Koska M262 suihkujauhatuksen U/\V*100 arvot ovat jauhatuksen jalkeen
asetetuissa (UVT-OA-11) /19/ rajoissa (800 - 1400), voidaan todeta suihku-
jauhatuksen toimivan oletetulla tavalla eli hienontavan suihkukuivauksessa

syntyneet pigmenttikokkareet erillisiksi kiteiksi.
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9. JOHTOPAATOKSET

Koska koeajojen tulokset tayttivat validoinnin hyvaksymiskriteerit, voidaan
katsoa suihkujauhatusvaiheen tuottavan toistettavasti tasalaatuista tuotetta.
Prosessivaiheen validointitarkastelu on validi kunnes prosessissa tai pro-
sessivaiheessa tehdaan prosessivaiheeseen vaikuttava merkittava muutos
ja riskitarkastelun perusteella todetaan tarve uudelleen validoinnille. Ta-
man tyon seurauksena saatiin suljettua yksi FDA:n poikkeama (FDA-483
Observation 2). /13/

Lisaksi validoinnin seurauksena saatiin paivitettya UV Titan suihkujauhatuk-

selle uudet U/V*100-ohjearvot, jotka lisattiin laatujarjestelmaan. /19/
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1. M290 ajon historiadata

M290 5.9.2016 - 22.10.2016

LITE 1

2 | = i || - U | L
PVM

Syottopaine (bar) Jauhatuspaine (bar) u/v100
5.9.2016 5,57 2,57 804
6.9.2016 5,75 2,32 851
7.9.2016 5,54 2,24 796
8.9.2016 5,61 2,26 694
9.9.2016 5,71 2,3 718
10.9.2016 5,67 2,28 782
11.9.2016 5,66 2,28 864
12.9.2016 5,72 2,31 917
13.9.2016 5,73 2,31 1009
14.9.2016 5,74 2,32 884
15.9.2016 5,7 2,3 840
16.9.2016 5,91 2,01 902
17.9.2016 5,39 2,02 896
18.9.2016 5,83 2,22 913
19.9.2016 5,78 2,21 936
20.9.2016 5,76 2,2 936
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2. M290 ajon historiadata

M290 5.9.2016 - 22.10.2016

LIITE 2

= - T ||| Urr =L
PVM

Syo6ttopaine (bar) Jauhatuspaine (bar) u/v1o0
5.9.2016 5,57 2,57 804
6.9.2016 5,75 2,32 851
7.9.2016 5,54 2,24 796
8.9.2016 5,61 2,26 694
9.9.2016 5,71 2,3 718
10.9.2016 5,67 2,28 782
11.9.2016 5,66 2,28 864
12.9.2016 5,72 2,31 917
13.9.2016 5,73 2,31 1009
14.9.2016 5,74 2,32 884
15.9.2016 5,7 2,3 840
16.9.2016 5,91 2,01 902
17.9.2016 5,39 2,02 896
18.9.2016 5,83 2,22 913
19.9.2016 5,78 2,21 936
20.9.2016 5,76 2,2 936
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LIITE 3

1. M262 ajon historiadata

M262 12.10.2015 - 24.10.2015

1200 m ﬁ rﬁ
n 55
1150 F m
1100 | | | | ‘ ‘l e
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12lokakuuta  13-lokakuuta  14-lokakuuta  15-Iokakuuta  1G-lokakuuta  17-lokakuuta  18-lokakuuta  10-lokakuuta  20-lekakuuta  21-lekakuuta 22 lokakuut: lokakuut 4 okakuut
Muuttuja Minimi Maksimi Keskiarvo
Y 77s 26e 834,55

SYOTTOILMAN PAINE 003 616 2,81
AUHATUSILMAN PAINE 002 507 2,33

Syottopaine Jauhatuspaine
PVM (bar) (bar) u/v100
12.10.2015 5,81 4,96 866
13.10.2015 5,81 4,93 868
14.10.2015 5,85 4,7 775
15.10.2015 6,01 4,52 816
16.10.2015 5,79 4,86 823
17.10.2015 5,74 4,81 825
18.10.2015 5,75 4,83 851
19.10.2015 5,8 4,88 841
20.10.2015 5,77 4,86 858
21.10.2015 5,69 4,79 874
22.10.2015 5,35 4,47 845
23.10.2015 5,51 4,58 869
24.10.2015 874
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2. M262 ajon historiadata

M262 4.5.2016 - 9.5.2016

1250 55
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4-toukokuuta S-toukokuuta B-toukokuuta 7-toukokuuta S-toukokuuta g-toukokuuta

Muuttuja Minimi Maksimi Keskiarvo
SYOTTOILMAN PAINE 002 5,97 3,48
AUHATUSILMAM PAINE 0,02 523 3,01

Syottdpaine Jauhatuspaine
PVM (bar) (bar) u/v1o0
4.5.2016 5,86 5,1 958
5.5.2016 5,73 4,95 1034
6.5.2016 5,76 4,97 1051
7.5.2016 5,76 4,97 1064
8.5.2016 5,78 4,99 1099
9.5.2016 5,78 5 1123




3. M262 ajon historiadata

M262 22.8.2016 - 30.8.2016

LIITE 5
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SYOTTOILMAN PAINE 001 653 337
AUHATUSILMAN PAINE 002 4,72 2,52

Jauhatuspaine
PVM  |Syottopaine (bar) (bar) u/v100
22.8.2016 6,2 3,62 1185
23.8.2016 5,67 4,34 1215
24.8.2016 5,87 4,18 1204
25.8.2016 5,82 4,5 1122
26.8.2016 5,8 4,49 1073
27.8.2016 5,73 4,65 1223
28.8.2016 5,64 4,41 1208
1155

29.8.2016 5,55 4,43

30.8.2016 5,51 3,66 1172
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Suihkujauhatuksen validointisuunnitelma (475.51)

1. Prosessikuvaus

UV- titan tuotantolinjan suihkujauhatuksen tarkoituksena on hienontaa kuivauk-
sessa muodostuneet pigmenttikokkareet suihkumyllyssa mahdollisimman pie-
neen hiukkas-kokoon, yksittaisiksi kiteiksi. Jauhautumisen vaikutusta kuvaa
U/V*100-arvo. U/V*100-arvo analysoidaan TSM-laitteistolla KLL-09-3.

UV-suihkujauhatus tapahtuu lautasmyllyssa 475.51, johon johdetaan kuumaa (n.
120°C) kompressorilla (983.51) paineistettua (6-7 bar )ilmaa. Tuote ohjataan sii-
lossa 473.51 olevan lokerosyo6ttimen ja sitd seuraavan ruuvisyottimen avulla myl-
lyyn, jolloin sinne tulevan syo6tto- ja jauhatusilman vaikutuksesta seka pigmentti-
kiteiden keskinaisen tormailyn seurauksena tapahtuu agglomeraattien hajoami-
nen yksittaisiksi kiteiksi. Jauhatusilma syotetaan myllyyn tangentiaalisesti suutti-
mien kautta jolloin se saa aikaan pyorivan ilmanvirtauksen. Jauhatuksen tehoa
voidaan saadella syotto- ja jauhatuspaineiden seka syoton maaran muuttami-
sella. Liian tehokas jauhaminen saattaa rikkoa pigmentin pinnoitetta, jonka seu-
rauksena voi olla pigmentin ominaisuuksien huonontuminen.

Sisaltda mylly voidaan jakaa kahteen vyohykkeeseen. Keskipakovoiman vaikutuk-
sesta uloimmassa vyohykkeessa (jauhatuskammion seindma) tapahtuu suurem-
pien pigmenttihiukkasten jauhautuminen. Sisemmassa vydhykkeessa jauhautu-
nut pigmentti erotetaan ylisuurista hiukkasista ja tuote poistuu myllysta ylakautta
alipaineessa olevaa poistoputkea pitkin suihkumyllyn jalkeiseen polykaappiin
(483.52), josta se johdetaan lokerosyottimellad ja ruuvikuljettimella pakkaussiiloon
(481.51). Pakkaussiilo pidetaan alipaineessa jauhatuksen ajan puhaltimien
avulla.
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Kaavio 1. UV-suihkujauhatus
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Kuva 1. Suihkumylly 475.51 syttimineen

2. Validoinnin tavoitteet

Validoinnin tarkoituksena on todentaa UV-suihkujauhatuksen toimivuus. Tar-
keata on todeta, etta tuotteille asetetut U/V*100 arvot ovat toteutuneet tuotekoh-
taisesti tuotantoajojen aikana. Ennen validointia paivitettiin historiadatasta kunkin
tuotteen osata U/V*100 arvojen raja-arvot (validoinnin hyvaksymiskriteerit) seka
lisdksi ohjearvot tuotannon syéttéilman- ja jauhatuspainelle (UVT-OA-11).

Tutkitaan U/V100 arvojen muutosta ennen ja jalkeen suihkujauhatuksen tuotteit-
tain. Naytteet otetaan suihkukuivaamon (468/52) ja suihkujauhatuksen (475/51)
poistoista. Suihkujauhatus ajetaan siiloon 473/51 kertyneena erana. Siiloon tulee
koko ajan suihkukuivaamonpoistona lisaa tuotetta, joten tarkkaa erakokoa on
vaikea maarittaa. Kasitellaan yhdella kerralla jauhettua tuotemaaraa eli suihku-
myllyn yhtajaksoisesti jauhamaa maaraa tassa yhteydessa erana. Eran koko voi
vaihdella valilla 1000-2000kg. Jokaisesta erasta otetaan kolme naytetta: alusta,
keskelta ja lopusta. Poikkeuksena on M290 tuote, jota voidaan tilanteesta riip-
puen ajaa suihkumyllylla jopa 2 viikkoa yhtajaksoisesti. M290 tuotteen kohdalla
otetaan kolme naytetta n. 6-8h valein ja kasitellaan tata 12-16h aikana jauhettua
maaraa jauhatuserana.

Naytteet otetaan molempien prosessivaiheiden poistosta ja niista maaritetaan
U/V*100 arvot. Ajoarvot pyritaan pitamaan mahdollisimman tasaisina ja
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normaaleina ajon aikana. Saatujen U/V*100 arvojen kehittymisen avulla maaritel-
laan suihkujauhatuksen toimivuutta.

Validointi tehdaan jokaiselle UV T-tuotteelle erikseen. Tarkoituksena on validoida
yksi tuote vuodessa poikkeuksena ajosuunnitelman sallima M290 ja M262 tuot-
teiden validointi perakkain.

. Hyvaksymiskriteerit

Validointi katsotaan hyvaksytyksi, jos tuotteen U/V*100 arvot suihkujauhatuksen
jalkeen tayttavat UVT-OA-11 maaritetyt tuotekohtaiset vaatimukset.



