¥ ARCADA

Retsch AS 200 — seula-analyysilaitteiston

validointi

Patrik Hellstrom

Opinnaytety6
Kone- ja tuotantotekniikka
2012




OPINNAYTETYO

Arcada

Utbildningsprogram: | Maskin- och Produktionsteknik
Identifikationsnummer: 3807

Forfattare: Patrik Hellstrom

Arbetets namn: Validering av Retsch AS 200 parsitagleks analysator
Handledare (Arcadz Mariann Holmber

Uppdragsgivare: | Orion Oyj

Sammandrag:
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delning mattes utav tre olika produkter. Matningamférdes pa tva separata avdlel-
ningar.
Jamforelsen av matningarna visar, att bada appasaproducerar nagot olika resulfat
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troll av méatningar gjorda med den nya modellenadesdet sig att den ger reproduger-
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Abstract

The determination of particleize has great importance in the pharmaceuticalsing
The flow ability of masses of granulated particiegreatly influenced by the partic
size distribution. Particle-size determination attarifies thesuccess of previous proce
steps. At Orion, the sieve analysis is performeith \Rietsch VS 1000 equipment ané
equipment wa to be replaced by a newer model, Retsch AS Z0@. equipment consis
of the sieve shaker, the balance and an evaluattinare.

The aim of this study was to validate the new eap@pt according to the procedures
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two separate departments.
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Laaketeollisuudessa reakoon maarittdminen on tark@la se selvittdladkemassan a-
lumis ominaisuuksia seka edellisten prosessivagmemhnistumista. Orionille hankitti
kaksi Retsch AS 200 seula-analyysilaitetta joillaamtetaan ladkemassojen raekok
kuma. Laitekokoonpanohoin kuuluu ravistelija, vaaeka laskentaohjelma.aitteef]
hankittiin korvaamaan vastaavat vanhat niinikdatséten, mallia VS 1000 olevat la
teet.

Taman tyon tarkoituksena oli validoida Retsch A® 28ula-analyysilaitteistot suoritf
malla validointisuunnitelman mukaiset kvalifioirt@stit seké tekemalla kattava verta
mallien AS 200 seka VS 1000 valilla. Vertailussarattiin seka laitteiden mitta-, saa
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ANOVA
GMP
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GCP
GxP-tiedot

GxP
VMP

DQ

0Q

PQ

QA
ISO
FDA
EMEA
URS
SUPAC

Rajaukset

(Analysis of variation) Varianssianalyysi

(Good Manufacturing Practice) on tuotannoregtauksen menettely ta-
pa jota ladkevalmistuksessa on noudatettava.

Good Laboratory Practice

Good Clinical Practice

GxP — tiedot ovat tiedot, joilla voi alvaikutusta ladkkeen laatuun ja
ladketurvallisuuteen tai tiedot, joilla osoitetdaakkeen laatu ja
la&keturvallisuus.

GMP, GLP ja GCP

Validation Master Plan

Design qualification

Installation qualification

Operational qualification

Performance qualification

Quality assurance

International Organization for Standardization

US Food and Drug Administration

European Medical Agency

(User requirements specification) Kayttajawvaakset

Scale-Up and Post-Approval Change

Tassa dokumentissa puhutaan jarjestelmista jotkoitataan laitekokoonpanoa johon

Voi sisdltya tietokone ohjelmia ja oheislaitteita.



JOHDANTO

Seula-analyysilla tarkoitetaan menetelmaa jolla ntgtaan eri aineiden tai aineyhdis-
telmien hiukkas- tai raekokojakauma. La&keaineitiarkkaskoon maarittdminen on
tarkeaa koska silla on vaikutus laakeaineiden igmigeen. Ladkeaineilla, joiden tiede-
tddn omaavan suurempi raekoko, on huomattu hitaganpéhaisempi imeytyminen
elimistoon. Tama on tarkeaa ladkkeen suunnittelkeska monissa laakkeissa vaikut-
tavan aineen maara on niin pieni etta pienetkin anmeytymismaarassa vaikuttavat
ladkkeen toimivuuteen. Seula-analyysilla voidaadsipdeta aikaisempien prosessias-
kelten onnistuminen.

Validoinnilla taas tarkoitetaan prosessia joka i##@l& jonkin asian(tilan, prosessin,
puhdistuksen tai laitteen) soveltuvuutta ja toinuitta sille maaritettyihin kayttdvaati-
muksiin. Silla on myds tarkoituksena luoda dokuroghit todisteet siitd, etta laite on
suunniteltu ja asennettu oikein ja etta se toindiotetulla tavalla. Validoinnilla myds
varmistetaan, ettd oikeat tahot ovat tarkastareleyyaksyneet laitteen, jarjestelman tai
tilan kayttdonottoon vaaditut dokumentit.

Validoinnille tehdaan suunnitelma ja laaditaan daitavalle kohteelle kayttajavaati-
mukset jotka maarittavat laiteelle, prosessille tiaille asetetut vaatimukset. Liséksi
tehd&aan riskiarvio jossa arvioidaan ne GxP-kréttikohdat jotka vaikuttavat tuotteen
laatuun. Validointi alkaa suunnitelmien tarkastelDesign Qualification, DQ) ja jat-
kuu asennus- ja vastaanottotarkastelulla (InskatlaQualification, 1Q) sek& toiminnan
tarkastelulla (Operational Qualification, OQ). Légutestataan laitteiden suorituskyky
(Performance Qualification, PQ).

Tassa tyossa kasitellaan aluksi yleisesti validaititttyvaa kaytantoa ja lainsdadantoa.
Taman jalkeen kasitellaan Orionille hankittujenlaeanalyysilaitteille, Retsch AS 200,
tehtavan validoinnin menetelmat ja siihen vaadétalokumentit. Taman jalkeen laadi-
taan muutoksenhallinta dokumentit, GxP-riskiarndo kayttajavaatimukset ko. jarjes-
telmélle jotka toimivat perustana validointisuueintalle ja maarittavat kvalifioinnin
laajuuden. Lopuksi jarjestelméa validoidaan tarkastila kayttdjavaatimusten toteutu-
minen validointiin kuuluvilla kvalifiointi testeil (DQ, 1Q, OQ ja PQ).

Tavoitteena on saada uudet seula-analyysilaittagitdon Orionin Espoon tuotannon

molemmilla tablettivalmistusosastoilla validoinfa@tin myota. Muutoksenhallinta lo-



makkeella haetaan laitteille lopullinen kaytt6lupatta sen saaminen vaatii, etta kaikki
siind mainitut dokumentit on tehty ja ettéd ne aakastettu ja hyvaksytty mm. tuotan-
nosta vastaavan seka QA:n toimesta.
TyOn tarkoitus ja tavoitteet ovat:

— tutkia validoinnin yleista kaytant6a

— tutkia raekoon vaikutusta tuotteeseen laéketeolisgsa

— tutkia kahden eri seula-analyysilaitteiston eroja

— saada uusille laitteille kayttdlupa tuotantoon



1 VALIDOINTI

Yleisesti validoinneissa noudatetaan FDA:n ja Eklomission asettamia ohjeita seka
GMP:ta. Yrityksen sisaisesti ylla mainitut ohjelstet tulkitaan ja kiteytetddn omaan
sisdiseen toimintaohjeeseen. Ennen uuden jarjetelralidoinnin aloittamista taytyy
jarjestelmalle tehda riskiarvio jossa arvioidaanpagametrit jotka ovat kriittisia tuot-
teelle ja kohdat jotka saattavat vaikuttaa tuotfeatuun. Uusille jarjestelmille méaaritel-
la&n hankintavaiheessa myods kayttotarkoitus jat#gxtaatimukset(USR). Kun nama
edelld mainitut dokumentit on laadittu, luodaarestelmille muutoksenhallinta lomak-
keet. Nailla lomakkeilla haetaan seuraaville vdiaeioteutuslupa, valiaikainen kayt-

téonottolupa ja lopullinen kayttéonottolupa.

1.1 Riskihallinta

Riskiarviossa kaydaan lapi kaikki riskiarvion koltdekoskevat parametrit, materiaalit,
komponentit ja dokumentit. Arviota tehdessa tuld@aohuomioon ne parametrit jotka
ovat tarkeitd GMP:n noudattamisen kannalta. Miittgi@en tarkkuus ja kalibrointi, hal-

lintalaitteiden ja ohjelmien validointi seké niidémottamat dokumentit ja materiaalien
soveltuvuus tarkoitettuun prosessiin ovat kaikkittisia GMP- riskiarviossa tarkastet-

tavia asioita.

ISO:n (the Internation Organization for Standaria® laatima standardi, EN 1SO

14971, maarittelee terveydenhuollon laitteidervik&eiden ja niiden lisélaitteiden ris-

kien arviointiin ja riskin hallintaan suositeltavatenettely tavat. Naita menetelmia ja
systemaattista kokemusta, nakemysté ja harkintadattaen, valmistaja voi arvioida
riskien suuruuden ja valvoa néité riskeja.[1] FOd@d and Drug Administration) maéa-

rittelee tyypillisen laaturiskihallintaprosessinam 1 mukaan.
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RISKIARVIO

Riskien fiinnistamine

v

A 4

Riskien analysoin
Ei hyvaksytt ¢
7y Riskien arvioint
\ 4
RISKIN KONTROLLOIMINEN » LAATURISKINHALLINTA-

PROSESSIN TULOS

Riskien alentaminen

A

Riskien hyvaksyminen RISKIEN SEURANTA

A

Kuva 1. Laaturiskihallintaprosessi
Tassa riskinhallintaprosessissa ei ole kuvattuerdén interaktiivisuutta, mutta on kui-
tenkin ymmarrettéva etté vaiheisiin voidaan pakdan. jos keratty informaatio ei ole
riittdva. Riskiarvio voidaan myos lopettaa kokong@sse keratyn aineiston perusteella
nahdaéan aiheelliseksi.[2]
Riskien tunnistamisen apuna voi kayttaa kolmea dnmehtaalista kysymysta jotka sel-
vittavat niin riskien todennakdisyytta kuin riskigakavuuttakin.

1. Mika voisi menna vikaan?

2. Milla todennakoisyydella vioittuminen toteutuu?

3. Mitk& ovat vian seuraukset?
Naihin kysymyksiin vastattaessa on tarkoitus havai toimenpiteet jotka vahentavéat
tai eliminoivat tunnistetut riskit.
Laitteille voidaan esimerkkeina pitéa niille tehtennakkohuoltoja, kalibrointeja ja
paivittaistarkastuksia. Laitteita sijoittaessa oyds1Syyta ottaa huomioon ristikontami-
naatiovaara seka laitteen operaattoriin kohdistuikit. Myos puhdistus menetelmat
tulee maarittdd. Onko puhdistus riittava? Menetelwalidoinnille tulee asetta hyvak-
syttavat rajat.
Tietokoneistetuille jarjestelmille tulee ottaa huoon elektronisten kirjausten ja doku-

mentaation luotettavuus[2].
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1.2 Muutoksenhallinta

Muutos ladketeollisuudessa sisaltad monta kasjtka kaikki vaativat muutoksenhal-
linta prosessin toteuttamista. Naihin kasitteiditruluvat muun muassa muutokset lait-
teisiin, tiloihin, prosesseihin, materiaaleihinptieisiin, pakkauksiin, tietokoneistettui-
hin jarjestelmiin ja kayttd- ja menettelyohjeisiiMuutoksenhallinta on yksinomaan
valmistajan harteilla ja hallinnan menettelytaveédtomuokattavissa. On kuitenkin syyta
muistaa ettd FDA:n ja 1SO:n ohjeita noudattavissmksissa pienikin asiaton tai hallit-
sematon muutos voi aiheuttaa tuotteen markkinggtzimisen tai pahimmassa tapauk-
sessa vaikuttaa potilas turvallisuuteen[3]. Kukiasvsion tehty, laitteille tai jarjestelmil-
le tehddan muutoksenhallinta lomakkeet. Lomakkesshaaé riskiarvion tulos ja sen
perusteella kokenut henkil6 voi arvioida, mitkantenpiteet ovat tarpeellisia jotta laite
voidaan ottaa kayttdon tuotannossa. Muutokset rsyalQA ja tuotannon vastaava
henkilo. Nama henkilot myds myontavat toteutusluwauutoksessa kuvatuille toimen-

piteille ja kayttdonottoluvan laitteille.

2 SEULA-ANALYYSI

Seula-analyysi on yksi vanhimmista menetelmist&akejakauman maarittdmiseen.
Sen tarkoituksena on yksinomaan maarittda raekk&ojaa analysoidusta yksittéisesta
naytteesta. Analyysin ei ole tarkoitus maarittadelle seulalle jadnytta naytemaara ei-
k& yhden seulan lapaissytta naytemaaraa.[10]

Uudemmat optiset mittalaitteet ja laitteet jotkytkdvat valon diffraktiota(laser diffrac-
tion) partikkeleiden koon maarittdmiseen tekevatujoaan laéketeollisuudessa. Nama
analyysimenetelmat soveltuvat hyvin tuotantoorasiliilla voidaan mitata partikkeli
kokoja jotka ovat pienempid kuin mihin seula analypystyy. FDA:n maarittamassa
PAT(Process analytical technology) késitteessatggmi ymmartamaan prosessia pa-
remmin prosessin kriittisten parametrien kauttatdMihemmaksi ajantasaista prosessi-
kontrollia paastaan, sen paremmin pystytddn magrdéin eri parametrien vaikutus pro-
sessiin. Naitd prosessin aikana raekokoa mittdaitiaita on jo olemassa mutta niiden
hyvaksyminen osaksi validoitua menetelmaa vie ailsneet ovatkin nyt laakealan
yrityksilla osoittaa, ettd ndma mittausmenetelmlibdvat saman laadun kuin prosessin

jalkeen suoritetut mittaukset.[7]
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Seula-analyysi on juuri tdman takia viela varteettava vaihtoehto raekoon méaaritta-
miseen. Sita suositellaan erityisesti jos maaawissa jauheessa yli 80 % partikkeleista
on kokoa 75um tai suurempia.[4] Ongelmana tdssé menetelméaseayiteenoton tois-
tettavuus ja hidas suoritusaika. Naytteet otetaasgssilaitteesta tai prosessiastiasta
kauhomalla. Naytteet ovat yksildllisia ja eroawasistaan jonka vuoksi nayteainetta on
oltava riittdva maara luotettavan tuloksen tuotssan. USA:n pharmacopeian mukaan
naytetta tulisi olla 25 — 100 g riippuen analysaéta aineen tiheydesta.[10]
Seula-analyysi on ns. kaksiulotteinen arvio raetasgla seula-aukon lapaisevyys riip-
puu rakeiden leveydesta ja paksuudesta, ei pitta{d®$. Koska rakeet ovat erimuotoi-
sia, ovaalit ja sylinterimaiset suuremmat rakeeavatolapaista seula-aukon, jonka hal-

kaisija on pienempi kuin rakeen pituus.

2.1 Laitteisto

Laitteisto jakaa analysoitavan massan partikkeiijedeisiin. Partikkelit putoavat seu-
laverkkojen reista painovoiman ansiosta ja jakeigiinyt massa riippuu siita lapaisee-
ko yksittdinen partikkeli seulaverkon. Seulojenmgikoot kasvavat EMEA:n suosituk-
sen mukaan kertoimelld2.[4] Seuloja mahtuu ravistelijaan 8 kappalettagakootaan
pohja-astian paalle pienimmasta silmékoosta atmitteSeulonta tapahtuu ravistelijan
likuttaessa seuloja ja néin ollen naytteen padiiliikkuvat seulaverkon paalla, pudo-
ten sen aukoista. Kaytettavassa seulasarjassa dins olla yksi seulaverkko, jonka
nayte lapaisee kokonaisuudessaan. Ravistelutapagsilaisia ja ne voivat tuottavat eri-
laisen tuloksen analyysissé. Ravistelu voi tapahtakaanisesti tai elektromagneettises-
ti. Seulojen liike voi olla vertikaalisesti oskill@ tai horisontaalisesti pydriva. Vertikaa-
lisessa ravistelussa, ravistelulle asetetaan amdpkirvo joka maéarittda ravistelun verti-
kaalisen liikkeen tiheyden ja korkeuden. Jotkuttéait mahdollistavat myds seulojen
nakutuksen. Partikkeleiden liikkuminen seuloissgjebtua myds ylla mainittujen tapo-
jen yhdistelmasta. Useimmilla laitteilla ravistaloidaan myds suoritta intervalleissa.
Intervallilla tarkoitetaan jaksottaista seulontpessa ravistelu pysahtyy tietyin aikava-
lein ja jatkuu taas tietyn ajan kuluttua. Ravistehan tulee myds olla selvitettyna ana-
lyysin raportissa varsinkin jos ravistelutapaa axhdollista muuttaa analyysia suoritta-
valla laitteella[10].
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2.1.1 Vaatimukset

Seula-analyysin tuottaman raportin tulisi kasiti@hintadn naytteen paino, ravistelun
kesto, ravistelutapa ja kaikkien muutettavissa ieleparametrien asetusarvot seka jo-
kaiselle seulaverkolle ja pohjalle jaadneiden nayi#nen painot[10].

Useimmat analyysiohjelmistot muuttavat nama vaakit tiedot hel[pommin ymmarret-

tdvadn muotoon esim. muuttamalla jakeet prosentiicssksi ja laskemalla seulojen

lapaisevyyden.

Laaketeollisuudessa jokaiselle tuotteelle kaytéittédeula-analyysin parametrit ja seula-
verkot tulisi validoida siten ettéd ne luotettavastaarittavat ko. tuotteen raekokoja-
kauman toistettavasti. Yhdelle seulaverkolle tdijplie ei saisi jaada yli 50 % maaraa
naytteen kokonaispainosta. Liséksi seulasarjaasi tisaltaa yksi seula jonka nayte la-
paisee kokonaisuudessaan. Seulonta-aika maanitetidstelemalla tuotetta ensin 5

minuutin ajan, jonka jalkeen seulat punnitaan jastalua jatketaan. Kun seulojen pai-
noerot ravistelun jalkeen alittavat viisi proseattvoidaan analyysi todeta paattyneeksi.

Naytteen havikki ei saa kuitenkaan ylittaa viittagenttia[10].

2.1.2 Retsch AS 200 Control seula-analyysilaitteist 0

Orionille hankittuihin seula-analyysilaitteistoihgisaltyy Retsch AS 200 Control seula-
ravistelija, Mettler XS6002SDR vaaka, Easysiev&dasaohjelma ja seulaverkot.
Verkot ovat valmistettu punotusta ruostumattomdstaksesta ja tayttavat 1SO3310
standardin mukaiset vaatimukset.

Ravistelija ja vaaka toimivat yhdessa, kytketty@ggidtteeseen, Easysieve-
ohjelmiston kautta. Tarkoituksena on etta kaikkigpaetrien hallinta tapahtuu Ea-
sysieve-ohjelmistoa kayttaen. Nain parametrieriritallon mahdollista ainoastaan kéayt-

tooikeudet omaavalta henkilolta. Laitteisto toikuivan 2 mukaisesti.
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kuva 2. Seula-analyysilaitteiston toiminta

Ravistelijan ja seulaverkkojen toiminta on erittiksinkertainen. Massanayte kaade-
taan ylimman seulaverkon(suurin aukko) paalle jalasarja kiinnitetd&n ravistelijaan
puristamalla kansi tiukasti kiinni kiristimilla. Kuseulasarja on tiukasti kiinni ravisteli-
jassa, valitaan halutut parametrit ja kdynnistet@drstelu. Ravistelijan eri osat on esi-

tetty kuvassa 3.
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kuva 3. Retsch AS 200 Control

Ravistelu kaynnistetdan jolloin seulaverkot oskithd valitulla amplitudilla. Ravistelu
voidaan my0s suorittaa intervalleissa jolloin réelis pysahtyy valitun aikajakson va-
lein(10 - 99 sekuntia). Retsch AS 200 myds kaaeé&idaverkkoja akselinsa ymparilla
muutaman asteen verran ravistelun aikana jonkastasseuloille kaadettu massanayte
leviaa tasaisesti koko seulan pinta-alalle.

2.1.3 Laskentaohjelma Easysieve

Easysieve on Retschin oma kaupallinen seula-arialyydoksia tulkitseva ohjelma.
Erona Orionilla aiemmin kaytettyyn SP1000 laskehjalmaan Easysieve on Windows-
pohjainen ja se tuo seulontaan tarkemman paramedietrolloinnin.

Uuden analyysin aloitettua, ohjelma pyytdd syot@méalutut seulontaparametrit.
Vaihtoehtoisesti voi valita ennalta tallennetutgmaetrit, joka nopeuttaa analyysin te-
kemistd. Taméan jalkeen ohjelma pyytdd kaytettasmulojen taaratietoja(kuva 4). Taa-
rat voi lahettdd ohjelmaan suoraan vaa’an tulosiung{keella. Seuraavaksi syotetddn

naytteen paino jonka jalkeen ravistelu kaynnistetaa
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5ieve analysis

X
Frezult file: CAEASYSIEVESDATANTulokzethTESTIZ afg_ 002, rdf e |
Size clazzes file: TESTIZ.gkl
. . . Calculate |
Sieving machirne: A5 200 contral - autormatical
Balance: tettler - automatical Cancel |
M. Sieve [mm] T are weight [g]: Siewe weight [q]: Fraction [g]:
1 Bottam E
2 1125
3 0.250
4 1.500
5 1.000

Sample guantity [g]: | E

Kuva 4. Easysieve tietojen syottd

Ravistelun jalkeen ohjelma pyytaa seulojen paindgulat punnitaan yksitellen vaa’alla
ja punnitustieto lahetetd&n ohjelmaan. Kun kailddldt on syotetty, ohjelma tarkistaa
seulonnan havikin. Jos havikki on suurempi kuinskgdrosenttia, ohjelma kehottaa tar-

kastamaan taaratiedot uudelleen.

Jos suurempaa havikkia ei ole huomattavissa, ohjéhiskee jokaisen jakeen prosentu-
aalisen osuuden, jokaisen jakeen kumulatiivisensgmtiiosuuden ja seulakoon la-

paisevyyden(kuva 5).
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Size class [um] P3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [g]

< 125 39.9 399 60.1 19.91

125 - 250 40.2 801 19.9 20.09
250 - 500 15.8 959 4.1 791
500 - 1000 4.0 99.9 01 2.01

> 1000 0.1 100.0 0.0 0.03

p3[%] T T Q3% Characteristics:
T ™ Q3 [%] x [um]
40 7T m " T 80 10.0 31
I B B !
n 90.0 407
0T T 60
1 50
2 + 40
T 30
10 T T 20
T 10
i
50 100 500 1000
X[um]

Kuva 5. Easysieve raportti

Tarkedna seikkana uudessa ohjelmassa on, ettélseewé@vissa Orionin tietoliikenne-
verkkoon ja myds, etta sen kayttd on Windows-pahjaiensa takia suojattavissa luvat-
tomilta henkil6iltd. Windowsissa raporttien tallersnon toteutettu siten, ettéa raportti
tallentuu sekd varjo- ettd verkkokovalevylle. Tiedirto tapahtuu kerran péivassa,
maaritettyyn kellonaikaan.

2.2 Raekoko

Suurin osa teollisuudessa valmistettavista mateista on hiukkasmuodossa. Itse asi-
assa liki 75 % maailmassa valmistetuista matetistaleovat hiukkasmuodossa ja ne
voivat esiintyd kiintedna, nesteessa tai kaas@@sa.ndistd materiaaleista on luonnolli-
sia, toiset taas synteettisia.

Kun laéketeollisuudessa puhutaan rakeesta, tathaiieusein monista aineista koostu-
vaa partikkelia. Rakeen muodostuminen vaatii séeichuodostumista hiukkasten valil-
le. N&ama siteet muodostuvat kun liuosta lisatta&sgéllaari- ja viskoosiset voimat si-
tovat kosteita hiukkasia yhteen. Rakeita kuivatdsskkasten valille muodostuu kestéa-
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vampia siteitd joka johtaa agglomeraattien muodoseen. Toisena vaihtoehto rakeen
muodostumiselle on kuivien aineiden kompaktointiylesi. Kompaktorin syottéruuvit
syottavat raaka-aineet valssien valiin. Valssieimg@aaa aikaan aineiden tiiviiksi pak-
kautumisen ja paineen voiman ansiosta muodostika+aiaeista koostuvaa levya. Le-
vyt rikotaan ja seulotaan haluttuun raekokoon ekamkea- sitten hienoseulalla.
Rakeiden koko ja muoto vaihtelee. Tama tarkoittesasgta, etté rakeella voi olla monta
erikokoista pinta-alaa riippuen siitd mistd kotdetta tarkastellaan. Seula-analyysilla
raekoon maarittamisessa tulee ymmartaa, etta rakbsssa pystyasennossa, sen suurin

halkaistu pinta-ala maarittaa sen potentiaalinitigdeulaverkon aukon.

2.2.1 Raekoon kontrolloiminen

Raekokoon vaikuttaa prosessin aikana monet pardrketen liuoksen sekd maara, se-
koituksen voimakkuus ja kesto. Ainoa tapa jolladllipen laédkemassan raekokoa voi-
daan kontrolloida tarkasti, on seulomalla rakelgypillisesti markarakeistuksen pro-
sessiin sisaltyy markéseulonta, joka tapahtuu sakiesen jalkeen ja kuivaseulonta, joka
suoritetaan rakeiden kuivaamisen jalkeen. Leijusilee prosessissa taas markaseulon-
taa ei suoriteta silla rakeiden kostutus ja kuiveymhtuu perékkain saman laitteen toi-
mesta. Onnistunut kuivaseulonta maarittdd rakeis@ksimaalisen teoreettisen rae-
koon.

2.2.2 Raekoon vaikutus tuotteeseen

Useat tutkimukset ovat osoittaneet partikkelikoalavan vaikutuksen partikkeleiden
liukoisuuteen. Yleisena saantona pidetaan, ettéd sutirempi partikkeli sitd huonompi
liukoisuus. Laadkkeen liukoisuus vaikuttaa suurestin biosaatavuuteen jonka avulla
laéke suunnitellaan. H.G. Merkus viittaa kirjass@anerican Pharmacists Association,
APhA:n tekemaan tutkimukseen jossa selvitettiinafaiiinin hiukkaskoon vaikutusta
liukoisuuden maaraan ja nopeuteen. Partikkelitgoi#oko oli valilta 0,11 - 0,15 mm
liukenivat noin kahdessa minuutissa ja liuennut i@adi noin 175 mg, kun taas partik-
keleista joiden koko oli valiltda 0,5 — 071 mm vaite 100 mg oli liuennut 10 minuutin
kuluessa[6]. Taméa on selitettavissa partikkeleigieta-ala / volyymi suhteena. Pienilla
partikkeleilla pinta-ala verrattuna volyymiin onusampi kuin suurilla partikkeleilla.
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Rakeistetun ldékeaineen raekoko vaikuttaa suléggtemassan tabletointiin. Massoilla
joilla on pieni raekoko (alle 100m) on todettu huono valuvuus. TAma johtuu myos ra-
keiden suuresta pinta-alasta verrattuna volyynmiloono valuvuus johtaa siihen etta
massan valuu epétasaisesti tablettikoneen talagtimpiin ja ndin ollen tablettien paino-
jen vaihteluun. Myos rakeen muodolla on suuri vaikwaluvuuteen. Pyoreilla rakeilla
on optimaaliset ominaisuudet valuvuuden kannaltatkas levymaiset tai pitkéat rakeet

tarttuvat toisiinsa ja laitteiden seinamiin[11].

3 TUTKIMUKSEN MENETELMAT

Tassa kappaleessa selvitetddn mitké ovat seulgyaiaitteiston Retsch AS 200 cont-
rol validoinnin menetelmat. Kappaleessa kasitelléos vaatimukset joilla osoitetaan

laitteen validisuus.

3.1 Validointi suunnitelma

Validointisuunnitelmassa on méaaritetty validoinaisehtavét toimenpiteet ja niiden jar-
jestys. Suunnitelma kasittaa validoinnin strategiaralifioinnin(DQ, 1Q, OQ ja PQ)
seka validoinnin hyvéksyntakriteerit.

Validoinnissa pyritdan osoittamaan, etta kaytt&géivauksissa esitetyt vaatimukset tayt-
tyvat. Validoinnissa tulee my6s varmistua siitdé ethjelmisto on kehitetty ja tuotettu
laadukkaasti ja etta jarjestelman kaytolle ja yafe on pystytetty tarvittavat menette-

lyt, joiden avulla jarjestelman validisuus kaytdkeaa varmistetaan.

3.1.1 Kayttajavaatimukset

Kayttajavaatimus on keskeinen dokumentti validasaj koska siina maaritellaan kayt-
tajan asettamat kriteerit laitteelle tai jarjestgélie Ne laaditaan laitekokonaisuuden
hankintavaiheessa. Laitteen toimittajalla on vastiitd, etta laite tayttdd kauppasopi-
muksessa esitetyt kayttajavaatimukset.

Yleisesti kayttajavaatimukset kasittavat kaikki Guittiset kohdat. Niiden perusteella
laaditaan laitteen kvalifiointia koskevat testitva{ifioinnissa tarkastetaan etté kaikki

kayttajan asettamat vaatimukset toteutuvat jal@ii toimii odotetulla tavalla.
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EMEA:n maarittamien ohjeiden mukaan tietokoneisjett jarjestelmien kayttd tulisi
olla rajattu. Ainoastaan koulutetulla ja kayttoaikdet omaavalla henkilolla tulisi olla

oikeudet kayttaa jarjestelmaa.[4]

3.1.2 GxP- riskiluokitus

GxP-kriittisen tiedon sailyttaminen on ladketeallisessa daarimmaisen tarkeaa ja jalji-
tettdvyyden on sailyttava kauan tuotteen valmistakglkeen. Orionilla kaytetyt seula-
analyysilaitteet ovat vanhoja ja kayttavat Dos p@ta laskentaohjelmaa. Taman takia
tehtaalle on hankittu vanhoja seula-analyysildédte@astaavat uudet, jotka ovat ohjatta-
vissa tietokone ohjelman kautta. Uudet laitteet dadistavat myos GxP — tiedon var-
muuskopioinnin erilliselle serverille.

Riskiluokituksella pyritd&n kartoittamaan ohjelmistvalidointi tarvetta ja laajuutta se-
k& maarittamaan sen kriittisyys osana laédketeaoltlsn laadunvarmistus prosessia.

GxP-kriittisyydelle annetaan arvo alla olevan t&olu mukaan.

taulukko 1. GxP-kriittisyyden arvo

GxP-Kriittisyys Ohjelmiston kriittisyys

A Suuri 1 Raataloity ohjelmisto

B Merkittava 2 Konfiguroitu ja/tai osittaip
raataldity valmisohjelmisto

C Véahainen 3 Valmisohjelmisto

D Ei ole 4 Firmware tai muu yksinker-

tainen laiteohjaus

5 Ei luokkiin 1-4 luokiteltavaa

ohjelmistoa

Taman taulukon perusteella Easysieve-ohjelmistofieannettu arvo B3. Ohjelmiston
kriittisyysluokka on 3, silla se on kaupallinen s$éy raatéléimaton valmisohjelma. Oh-
jelmisto  kuitenkin tuottaa GxP-kriittista tietoa njka perusteella sen GxP-

kriittisyysluokka on B.
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3.2 Kuvalifiointi testit

Kvalifiointi koostuu seuraavista osuuksista: suttehin kvalifiointi (DQ), asennuksen
kvalifiointi (1Q), toiminnan kvalifiointi (OQ) ja oiminnallisuuden kvalifiointi (PQ).
Testauksen laajuus, syvyys ja hyvaksynnat suhsaetiskiarviointien tulosten mu-
kaan.

Testaukseen sisaltyy kayttoon validoitavien toimjen testaus normaaleissa kayttoti-
lanteissa, GxP-kriittisten toimintojen testaus peiks-, hairio-, vika- ja kayttévirheti-
lanteissa seké GxP-kriittisten toimintojen parareatja tietokenttien raja-arvojen testa-

us.

3.2.1 Suunnittelun kvalifiointi (DQ)

Erillista tarvetta suunnitteluun ei ollut, sillajelmisto on kaupallinen versio eika sita
ole raataloity vastaamaan kayttotarkoitustaan. Mypdsstelija ja vaaka asennetaan kau-

pallisesta versiosta muokkaamattomana.

3.2.2 Asennuksen kvalifiointi (1Q)

Asennuskvalifioinnissa tarkastetaan laitteistolgelImiston asennuksen suunnitelman
mukainen toteutus ja dokumentointi. Toimittajanetekit testit ja niiden tuottama do-

kumentaatio tarkastetaan. Vaihtoehtoisesti tesiilaan uusia jos dokumentointi néh-
daan puutteelliseksi.

Asennuksen tarkastuksessa tarkastetaan myods natkjokich ovat esitettyina kayttaja-

vaatimuksissa. Naihin kuuluu mm. laitteiston oilesennus, ohjelmiston asennus, do-
kumentaation ja kalibrointien tarkastus. Tarkeaamyds tarkistaa etta tila, johon lait-

teisto asennetaan tayttaa valmistajan asettamtainaeet.

3.2.3 Toiminnan kvalifiointi (OQ)

Toiminnallisuuden tarkastelussa varmistetaan kitt@ ohjelmiston toiminta lopulli-
sessa kayttoymparistéssd. Tassa vaiheessa taskastetahdolliset virheilmoitukset,
kayttajaoikeusasiat, tietojen sy6ttd ja prosessiminta. FDA:n vaatimuksena tietoko-

neistetuille jarjestelmille on, etta tieto ja dokemtt jotka jarjestelma tuottaa on var-
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muuskopioitava[8]. Tassa tapauksessa, kopioinatiap verkkokovalevylle joten tyo-
aseman on oltava yhdistettyna Orionin tietoliikerargkoon. FDA vaatii myds, etta
kaikista muutoksista jaa tieto, kuka muutoksenamyt ja milloin. Tarkeana pidetaan
myds sitd ettd, ainoastaan henkilot joilla on tarpeukainen koulutus ja joilla on kayt-

tooikeus laitteeseen, voivat sité kayttaa.[8]

3.2.4 Toiminnallisuuden kvalifiointi (PQ)

PQ testina suoritetaan tuotannossa tehdyn masskoki@akauman maaritys ja kasitel-
laéan laskentaohjelman tuottamia tuloksia. Testi&s#ataan vanhan ravistelijan tuotta-
mia tuloksia uuden ravistelijan tuloksiin. Tallarp§én osoittamaan etta laitteiden toi-
mintatavat ovat yhtenevat ja ettd ne tuottavaiitsia verrattavissa olevaa tulosta. Mi-
kali mittausten tuloksissa havaitaan eroja, polditarojen syité ja myds mitka ovat jat-
kotoimenpiteet. Testi tehddén kolmea eri tuotetiaté A, tuote B, tuote C) kayttaen.
Lisaksi tehd&an testi jolla tarkastetaan laskenéolan laskennan oikeellissuus. Tama
tehdaan tekemalla mittaus, laskemalla vaadituttde@sin ja vertaamalla kasin laskettu-
ja tuloksia ohjelman tuottamiin tuloksiin.

Vaiheessa 1, tuotteelle A ja B tehddan mittaukedela laitteella(ravistelija 2) ja van-
halla Retsch VIBRO:lla(ravistelija 1) kahta eri Eoon seulasarjaa(seulasarjat 1 ja 2)
kayttden. Naistd mittauksista lasketaan mittaukeskihajonta, suhteellinen keskiha-
jonta ja verrata laitteiden tuottamia tuloksia. ¥bth naytteesta tehdaan myos laskenta-
ohjelman testaus. Vanhan ravistelijan seulaverkkdgarat syotetddn Easysieve ohjel-
maan ja vanhalla ravistelijalla saadut massajakestbtetddn seka SP
1000(laskentaohjelma 1) laskentaohjelmaan ettadasy.en(laskentaohjelma 2). Nain
nahdaan onko laskentaohjelmien tuottamissa tuls&ssoavaisuuksia.

Punnitaan my6s yhden mittauksen massajakeet moleamraaoilla(vaa’at 1 ja 2). Tal-
I selvitetddn vaakojen mittaus eroa.

Mittaukset on esitetty systemaattisesti kuvassa 6.
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Tuote A, E Tuote A, E

A RN AR

Navte : Néavte - Néavte & Navte ¢ Néavte £ Navte ¢

/

Seulasaria 1, Seulasaria 1,
Ravisteliia : Ravistelija :
P m e mmmmmmmem o -
Vaaka : ! Vaaka :
I R e 1
. 1 .
Laskentaohielma [P » Laskentaohielma

kuva 6. Mittaukset Osasto 1.

Vaiheessa 2, C tuotteella tehdaan mittaukset watitteella(ravistelija 4) ja Retsch VS
1000(ravistelija 3) seulasarjaa 1 kayttaen. Mitsmikehdaan samaan malliin kuin vai-
heessa 1.

Vaiheen 2 mittaukset on esitetty kuvassa 7.

Tuote C Tuote C
/ Y \ / Y \
Navte : Navte & Néavte & Navte ¢ Navyte ¢ Nayte6

Seulasaria Seulasarija
Ravistelija : Ravistelija «

I R —F [ ]
Vaaka ¢ ! Vaaka ¢

I !

1
Laskentaohijelma [ »  Laskentaohjelma

kuva 7. Mittaukset Osasto 2.
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Mittauksissa kaytetyt seulasarjat ovat seulakonlerdaiset. Seulasarja yksi sisaltaa
0,125 mm, 0,250 mm, 0,500 mm seka 1 mm seulataSauh kaksi sisaltdd 0,212 mm,

1 mm ja 1,25 mm seulat.

3.3 Uuden laitteen tekninen vastaavuus

Uudelle laitteelle tehd&dén teknisen vastaavuudésaioinen jos laite korvaa vanhan
kaytossa olevan laitteen. Talla menetelmalla okoitus varmistua siité ettd uusi laite
on kayttbominaisuuksiltaan ja menetelmiltdan vanbesnlaitetta kehittyneempi. Ver-
tailussa vertaillaan niitda GxP-kriittisi& paramgrpilla voidaan ndhda olevan vaikutus-
ta tuotteen laatuun. Myds GxP-kriittiset teknisetimaisuudet ja suoritusarvot tarkaste-
taan. Seula-analyysilaitteiston tapauksessa namangetreja ovat paallimmaisena seu-
lonnan amplitudi ja seulonnan intervalli toimintejehjaus ja mittaus. Seulaverkkojen
koot ja niiden aukkojen koot vaikuttavat myds sstirgaekokojakauma tulokseen.
Myds seulonnan aika vaikuttaa tulokseen.

Vertailu tehdaan laitetoimittajan dokumentaatictgkastellen seka laitteiden ominai-
suuksia testaten. Vertailussa tarkastetaan ontteitlen ohjaus-, mittaus- seka saatopa-
rametreissa paallekkaisyyksia.

Vertailussa tarkastetaan myds SUPAC — ohjeistuksekainen laiteluokka ja alaluok-
ka. Ohjeistuksessa nimetyt luokat maarittavatdalte mahdollisesti vaadittavia lisa-
toimenpiteita.

3.4 Validointiraportti

Validointiraportti kirjoitetaan kun validoinnin Keki osat on saatettu paatékseen. Siina
todennetaan ettd dokumenttien tarkastukset, kikadifion testit seka vertailutestit ovat
suoritettu hyvaksytysti ja etta ne ovat tarkastgtthyvaksytty oikeiden tahojen toimes-
ta.

4 TUTKIMUSTULOKSET

Ensin tarkastellaan 1Q ja OQ testien tuloksia. Téanédkeen tarkastellaan PQ vertailu-

testin tuloksia ja pohditaan mahdollisten eroavalisien syitd. Erillistd DQ testia ei
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tehda silla laitteet ja ohjelmisto ovat kaupalligegsioita joihin ei ole tehty asennuskoh-

taisia muutoksia.

IQ testeissa tarkastettiin ettd taulukossa 2 olde&umentit ovat tarkastettu ja hyvak-

sytty oikeilta tahoilta.

taulukko 2. 1Q testitulokset

Ohjelmistotoimittajan  testausdokumet
ohjelmiston testauksesta DIN ISO IE
12119 — ohjelmistostandardin mukaan.

El, Ohjelmiston toimittajalta oparhal-
tCaan hankkimassa ohjelmistolle DIN I1SO
IEC 12119-sertifikaattia.

Seulaohjelman kayttoohie KYLLA
Vaa'an kaytt- ja huoltc-ohjee KYLLA
Seularavistelijan kayt- ja huoltc-ohjee KYLLA
Seulojen testiraportti tai 1ISO 3310-1 yhKYLLA
denmukainen tarkistus sertifikaatti

Seulojen kalibrointitodistukset KYLLA
Vaatimusten mukaisuus vakuutus — CEKYLLA
merkinté

GxP — riskiluokitus KYLLA
Kayttajavaatimus KYLLA
Kayttd- ja puhdistusohjeistus (SC KYLLA
Ennakkohuolt-ohjelms KYLLA

Prosessivaa’an ja ravistelijan kalikn-
tiohjelma

KYLLA, Prosessivaa’at liitetty osastoil
sijaitsevien muiden vaakojen kalibroin

i

ryhmaan.
Laitearvic KYLLA
TyBaseman ja ohjelmiston asennustodigtus El, teeteen uudelleen ennen kayttod

ottoa.

n-

Lisaksi 1Q testeissd on varmistettu ettd prosesamametrit voidaan tallentaa ravisteli-

jan muistiin.

OQ testien tulokset on esitetty taulukossa 3.

taulukko 3. OQ - testien tulokset

Seularavistelijaan mahtuu 8 seulaa, seka |-astia KYLLA
Seulat saadaan kiristettya paikoilleen ravistetijaa KYLLA
Seulasarjassa on 125, 250, 500 ja 1000 um seakd, mhja{ KYLLA
astia. Liséksi toinen sarja, 212 ja 1250 pm sesg&fi pohja;

astia.

Seulan sarja on merkitty jokaiseen seulaan ykisesiesti. KYLLA
Seulan koko on merkitty jokaiseen seulaan ykste@isti. KYLLA
Seulan halkaisija on 200 mm ja korkeus 50mm. KYLLA
Tyhjien seulojen punnitustulos, siirtyy elektrorsieohjelmis-| KYLLA
toon.

Tyhjien seulojen punnitustulos voidaan siirtda bhjstoon| KYLLA

2
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kasin.

Seulojen ja raejakaumien punnitustulos, siirtyyketeisesti| KYLLA
ohjelmistoon.

KYLLA
Seulojen ja raejakaumien punnitustulos voidaanasiiohjel-
mistoon kasin.
Ohjelma laskee naytteen jokaisen jakeen massan. LIRYL
Ohjelma laskee né&ytteen jokaisen jakeen prosenttoEn KYLLA
naytteen kokonaismassasta, p3.
Ohjelma laskee naytteen jokaisen jakeen kumulagivipro- KYLLA
senttiosuuden, Q3.
Ohjelma laskee naytteen jokaisen jakeen kumulagivipro- KYLLA
senttiosuuden kaanteisluvun, 1-Q3.
Ohjelma laskee seulakoon lapaisevyyden mukaan. KYLLA
D1 (lapaisee 10 % massasta)
D2 (lapaisee 50 % massasta)
D3 (lapaisee 90 % massasta)
Ohjelma laskee seulottavan massan havikin. KYLLA
Seulontaohjelmaan voidaan tallentaa muistiin véiint5 seur KYLLA
lasarjaa.
Laitteen ensisijainen operointikieli on englanti. YKLA
Kaytetyn ohjelmistorversio on oltava nahtavissa kayttajé KYLLA
Jos seula painaa vahemman kuin alkupunnitukse&bayksen| KYLLA
tulee nakya operointiaseman ruudulla tekstimuodossa
Jos seulottavan massan havikki on yli 2 %, haldpksuleel KYLLA
nakya operointiaseman ruudulla tekstimuodossa.
Vaa'an ja ohjelmiston valisen hairion halytysteme&u nakya El
operointiaseman ruudulla tekstimuodossa, mikéalkaaan kyt-
ketty ohjelmistoon.
Ravistelijan ja ohjelmiston valisen hairién halyss tulee &- | KYLLA
kya operointiaseman ruudulla tekstimuodossa, mildlisteli-
ja on kytketty ohjelmistoon.
Jarjestelman luvaton kayttd tulee olla estetty.rjedéelmar| KYLLA
kayttd on suojattava henkilokohtaisilla kayttajatuksilla ja
salasanoilla.
Jarjestelmassa on oltava kaytkeustasot vahintaan paakia- | KYLLA
jalle ja kayttajalle.

KYLLA
Jarjestelma tulee olla liitettavissa Orion tiet@inneverkkoon
(TCP/IP).
Ohjelmiston on tallennettava seuraava tieto sabktiis KYLLA

* Analyysipaiva ja kellon aika

« Kayttajan nimi tai kayttajatunnus

» Naytteen tiedot: tuotenumero, tuotenimi, eranunje
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alaeran nume

* Vaa’an ja ravistelijan SOTU:t, seka kaytetyn sealas
jan tunnistenumero

* Seulonta amplitudi

* Intervalli seulonta Y/N

* Intervallin aika

» Naytteen kokonaismassa
o Havikki

* Seulonta-aika

» Seulaverkkojen koot

* Massajakeiden massat

* Massajakeiden prosenttiosuus naytteesta p3
Kumulatiivinen prosenttiosuus massajakeille Q3

Raportointi KYLLA
Raportti sisaltaa:
— sahkoisesti tallennetun tiedon

—massajakeiden prosenttiosuuden histogrammin jaulativi-
sen kuvaajan seulakokojen funktiona

— seulakoot D1 (10 %), D2 (50 %) ja D3 (90 %)

Laiteen SOTU-numeron, kayttdjan nimen tai kayttajatuk- | KYLLA
sen, tuotenimen, tuote-eranumeron, paivayksen fjaniegan
on tulostuttava raportin kaikille sivuille.

Mittaustiedot talletetaan valvomoasemalle, ja vepddvei- | KYLLA
melle.

Kellonajan ja paivayksen muodon on oltava yksisstien.| KYLLA
Ohjelmiston kellonaika on GMT+2 h.

Tydaseman kellon aika ja paivamaara tulee ottaeneaasttises: KYLLA
ti luotettavasta lahteesta esim. Orionin aikapaivelta.

Seulojen materiaali AISI 316 tai vastaava. KYLLA

Testeissa on havaittu satunainen yhteysongelmatedijan ja easyseave-ohjelman va-
lilla. Ravistelija ei saa ohjelmasta lahetettya rk@igtys pyyntod jonka takia ravistelija
on kaynnistettavd manuaalisesti. Toimintaohjeesgehisatty kohta joka maarittaa toi-

menpiteet yhteysvirheen sattuessa.
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Retsch AS 200 control laitteita verrattiin toimifiisuuden kannalta tehtaalla aiemmin
kaytettyihin Retsch VS 1000 laitteisiin. Vertatlehtiin kahdessa osassa, kolmella eri
tuotteella. Ennen mittausten suorittamista seulkatgpestiin, kuivattiin ja taarat kirjat-
tiin ohjelmistojen muistiin. Lisaksi jokaisen mitiesen vélissa seulaverkot puhdistettiin
ja taarat tarkastettiin. Parametreina mittauksigbgettiin 2 mm amplitudia, interval-
liseulontaa seka viiden minuutin seulonta-aikaamBlgparametrit ovat kuvattu Orionin
sisdisessa toimintaohjeessa raekoon maarittamisadiesch AS 200 laitteella intervalli
aika oli asetettu 10 sekunnille. Retsch VS 100@ilantervalliajan saatomahdollisuutta
ole, mutta dokumentaatiota tarkastaessa selvidiseth intervalli kytkin asettaa auto-

maattisesti 10 sekunnin intervalliajan.

Jokaisella tuotteella tehtiin raekokojakauman ntggirsekd vanhalla ettd uudella lait-
teella. Tuotteilla A ja B tehtiin kuusi mittaustitetta kohden osastolla 1 ja tuote C nel-
j& mittausta laitetta kohden osastolla 2. Naytetiotevalmiista massasta 500 ml purk-
kiin, yhdesta kohdasta valivarastointikonttia. Empekaista mittausta nayte sekoitettiin
jotta jokaisen mittauksen naytemassa olisi malgloilinan homogeeninen. Kaikista
naytteista on laskettu laskentaohjelman tuottartuérksien liséksi keskiarvo, keskiha-
jonta, suhteellinen ero seka uuden laitteen suhterl keskihajonta. Keskihajonta on

laskettu yhtalolla;

[(xg — )% + (xp — % + +(xy — w)?]
n—1

Keskihajonta = \/

Jossa n on mittausten maax4, x,.. x, ovat yksittaisten mittausten tuloksia gaon

mittausten keskiarvo.

Liséksi tehtiin varianssianalyysi jokaiselle tuette, kayttden tuotteen D50 arvoa muut-
tujana. Koska muuta verrattavaa aineistoa ei degetaan ettd populaation keskiarvo
koostuu ryhmien keskiarvojen keskiarvosta. Analgyseliocsummat on laskettu seuraa-

villa yhtaloilla,
SSwe = Z[(xn — %) . (= %) 2+ (X — Tp)?]
S$Spe = Z[(fl — %)% *n 4 (X, — %)% * nt.. +(F — %)
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SStotat = SSwg + SShg

joissax on yksittaisen havainnon arvg, on ryhman keskiarvo j&; on yhteiskeskiar-
vo. Vapausasteet ovat laskettu yhtaloda,.,, =N —1 , df,,g =N —k jadfy; =
k — 1 joissa N on havaintojen lukumaéara, k on ryhmierdréga n on jokaisen ryhman

havaintojen maara. Neliossummat on laskettu yhialgil

_ SStotal

S =
total i
Jtotal

SS

sz, =24
va dfwg
2 = SSbg
bg dfbg

2
joista F-suhde saadaan yhtalola= Sszﬂ F-suhdetta verrattaessa kriittiseen arvoon
wg

(taulukkoarvo) voidaan todeta poikkeavatko ryhmikeskiarvot tilastollisesti merkitta-

vasti toisistaan[12].

Taulukko 4. Jakeiden prosentuaalinen osuus, R&tSch000, Tuote A

ndyte 1- | nayte 2- |ndyte 3- | ndyte 4- |ndyte 5- | ndyte 6-

VS1000 (% % % % % % keskiarvo | keskihajonta
<125 48,4 46,9 47,9 46,3 47,3 46,8 47,27 0,77
125-250 25,6 24,6 24,8 25,5 25,3 24,8 25,10 0,42
250-500 9,1 9 8,8 9,4 9 9,4 9,12 0,24
500-

1000 10,1 11,2 10,6 11 10,6 11,2 10,78 0,43
>1000 6,9 8,2 7,8 7,8 7,8 7,8 7,72 0,43

Taulukossa 4 nahdéaéan vanhan jarjestelman tuottanokiset. Testi tehtiin osastolla 1
tuotetta A kayttden. Testeja tehdesséa havaittitn\etnhan ravistelijan amplitudin saato
ei pysy asetetussa arvossa. Lisaksi amplitudi haketsarvoa jokaisen intervallin jal-

keen jonka vuoksi amplitudin keskiarvo koko anailyggai alle 2 mm.
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Taulukko 5. Jakeiden prosentuaalinen osuus, R&ScR00, Tuote A

nayte 1- | ndyte 2- |ndyte 3- |nayte 4- |nayte 5- |ndyte 6-

AS200 % % % % % % keskiarvo | keskihajonta
<125 43,8 46,1 47,8 45,6 45,7 46,7 45,95 1,33
125-250 26,3 26 26 25,9 25,7 26,1 26,00 0,20
250-500 10,5 10,1 9,6 10,1 10 10,1 10,07 0,29
500-

1000 11 10,2 9,6 10,6 10,6 10,1 10,35 0,49
>1000 8,3 7,7 7 7,8 8 7 7,63 0,53

Taulukossa 5 on esitetty uuden ravistelijan tuodiatulokset osastolla 1 kayttaen tuo-

tetta A.

Taulukko 6. Ravistelijoiden suhteellinen ero jaemidavistelijan suhteellinen keskihajonta, Tuote A

Suhteellinen | suhteellinen keskiha-
Tuote A ero jonta AS200
<125 -2,9 2,9
125-250 3,5 0,8
250-500 9,4 2,9
500-1000 -4,2 4,7
>1000 -1,1 7,0

Ravistelijoiden suhteellinen ero on laskettu yHtalo

€T0=(

massa — %uusi ravistelija — massa — %vanha ravistelija

— 0 . . ..
massa /OuuSL ravistelija

>*100

Suhteelliset erot vanhan ja uuden ravistelijan cuditeellisen pienia lukuun ottamatta
250 — 50Qum valista eroa.

Uuden ravistelijan suorituskykya ja tarkemmin teisivuutta tarkasteltiin laskemalla

sen tuottamien tulosten suhteellinen keskihajdatdnteellinen keskihajonta on laskettu

yhtalolla;

Variaatio(suhteellinen keskihajonta) =
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Jokaisella massajakeella suhteellinen keskihajontalle 5 % lukuun ottamatta yli 1

mm jaetta jossa suhteellinen keskihajonta on 7 #1Ynm suhteelliseen keskihajon-

taan vaikuttaa se ettd seulalle ja& vain pienindsdteesta. Testeista voi kuitenkin huo-

mata otosten yhtalaisyyden.

Taulukko 7. Seulakoon lapaisevyydet, tuote A

AS al a2 a3 a4 a5 a6 keskiarvo | SD prop. SD

D10 29 27 27 26 27 27 27,17 0,98 3,6
D50 154 144 146 136 146 141 144,50 5,99 4,1
D90 922 886 896 843 907 851| 884,17 31,28 3,5
VS al a2 a3 a4 a5 a6 keskiarvo | SD prop. SD

D10 26 27 26 27 27 26 26,50 0,55 2,1
D50 133 141 136 143 141 138 138,67 3,72 2,7
D90 844 921 897 901 902 897| 893,67 25,92 2,9

Suhteellinen keskihajonta D1, D2 ja D3 seulakomitekummallakin laitteella alle viisi

prosenttia. Uudella laitteella suhteellinen kesjahta on kuitenkin huomattavasti suu-

rempi.

Arvoilla D50 on tehty yksisuuntainen varianssiayaly(Anova) jonka tulokset on esi-

tetty alla olevassa taulukossa.

Taulukko 8. Varianssianalyysin tulokset, tuote A

keski arvoi | keski arvoi varianssit
ryhma 1 144,500 35,900
ryhma 2 138,667 13,867
populaatio 141,583
vapausasteet |SS sh2 F suhde
df(wg) 10 248,83 24,88 4,10
df(bg) 1 102,08 | 102,08
df(total) 11 350,92 31,90

F arvo kertoo kuinka kaukana tulos on nollahypattes Koska taulukko arvo

Ffjittinen (506) = 4,96 on suurempi kuin analyysien arvoilla saatu F-sulde), on

johtopéétoksena ettd nama otokset eivét poikke&itid@asti toisistaan.
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Taulukko 9. Jakeiden prosentuaalinen osuus, R&tSch000, Tuote B

nayte 1- | ndyte 2- |ndyte 3- |ndyte 4- |nayte 5- |ndyte 6-
VS1000 |% % % % % % keskiarvo | keskihajonta
<212 34,8 33,1 344 34,3 34,1 35,6 34,38 0,82
212-
1250 64,6 66,3 65 65,1 65,3 63,8 65,02 0,82
>1250 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6 0,00

Tuotteella B tehdyt mittaukset vanhalla laitteelkoittavat hyvan toistettavuuden. Ra-

vistelijaan asetettu amplitudiarvo ei pysynyt tasaa vaan laite haki arvoa jokaisen in-

tervallin jalkeen. Keskiméaarainen amplitudin jdea mm.

Taulukko 10. Jakeiden prosentuaalinen osuus, R&Sch00, Tuote B

ndyte 1- | nayte 2- |ndyte 3- | ndyte 4- |ndyte 5- | ndyte 6-
AS200 % % % % % % keskiarvo | keskihajonta
<212 33,7 36 37,2 37,2 35,4 38,2 36,28 1,61
212-
1250 65,8 63,7 62,4 62,4 64,3 61,4 63,33 1,59
>1250 0,5 0,3 0,4 0,4 0,3 0,4 0,38 0,08

Keskihajonta uudella ravistelijalla tehdyissa miksissa tuotteella B on selkeasti kor-

keampi kuin vanhalla laitteella. Jakeiden proseaitsat maarat ovat kuitenkin suuria,

joten suhteelliset erot(taulukko 10) jaavat pieniks

Taulukko 11. Ravistelijoiden suhteellinen ero jaem ravistelijan suhteellinen keskihajonta, Tuote B

Suhteellinen | suhteellinen keskiha-
Tuote B ero jonta AS200
<212 5,2 4,4
212-1250 -2,7 2,5
>1250 -56,5 19,6

Toistettavuus uudella laitteella on hyvaksyttavi suhteelliset keskihajonnat ovat alle

5 %. Yli 1250um suhteellinen keskihajonta on 19,6 % mutta kogkadtjae kasittaa

vain alle 0,5 % naytteesta on se hyvaksyttava.
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Taulukko 12. Seulakoon lapaisevyydet, tuote B

AS bl b2 b3 b4 b5 b6 keskiarvo | SD prop. SD

D10 63 59 57 57 60 55 58,50 2,81 4,8
D50 469 441 424 425 448 411 436,33 20,72 4,7
D90 1100| 1093| 1090| 1091| 1094 1087 | 1092,50 4,42 0,4
VS bl b2 b3 b4 b5 b6 keskiarvo | SD prop. SD

D10 61 64 62 62 62 60 61,83 1,33 2,1
D50 456 476 461 463 464 446 461,00 9,88 2,1
D90 1099 | 1103| 1100| 1100| 1100 1097 | 1099,83 1,94 0,2

Tuotteen B kohdalla, suhteelliset keskihajonnateliadlaitteella ovat kaksinkertaiset

verrattaessa vanhaan laitteeseen.

Taulukko 13. Varianssianalyysin tulokset, tuote B

keski arvoi | keski arvoi varianssit
ryhma 1 436,333 | 429,467
ryhma 2 461,000| 97,600
populaatio 448,667
vapausasteet |SS sh2 F suhde
df(wg) 10| 2635,33| 263,53 6,93
df(bg) 1| 1825,33| 1825,33
df(total) 11| 4460,67| 405,52

Tuotteelle B tehdyn varianssianalyysin kriittinen-ao on FfJittinen(5o4) =

4,9646 ja se on pienempi kuin analyysien arvoilla saatukee(6,93). Johtopaatoksena

on ettd nollahypoteesi hylatdan ja todetaan ettddnétokset poikkeavat merkittavasti

toisistaan.

Taulukko 14. Jakeiden prosentuaalinen osuus, R&Sch000, Tuote C

ndyte 1- | ndyte 2- |ndyte 3- | ndyte 4-

VS1000 (% % % % keskiarvo | keskihajonta
<125 40,1 39,2 40,8 39,4 39,88 0,73
125-250 40,1 40,2 39,6 40,6 40,13 0,41
250-500 15,4 16,2 15,3 15,2 15,53 0,46
500-

1000 4.4 4.4 4,2 4,8 4,45 0,25
>1000 0 0 0 0,00 0,00
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Tuotteella C tehtiin nelja mittausta molemmillatteilla osastolla 2. Mittauksien aikana
havaittu ettd vanhan ravistelijan kannen kiristimigtit kesta kahden millimetrin ampli-
tudi asetusta. Mittausten aikana ravistelijaa daufja amplitudia saédetty siten, ettei
kansi irtoa. Lopullinen amplitudi jai hieman ylirillimetriin mik& on Orionin sisdisen
ohjeen mukaan lilan pieni raekoon maarittamisediiloksista voi kuitenkin havaita
toistettavuuden olevan parempi vanhalla laitteefi&kka uuden laitteen mittaus para-

metrit ja ravistelutoiminnot ovat taysin samat jskssa mittauksessa.

Taulukko 15. Jakeiden prosentuaalinen osuus, R&Sch00, Tuote C

ndyte 1- | ndyte 2- |ndyte 3- | ndyte 4-

AS200 % % % % keskiarvo | keskihajonta
<125 39,9 36 37,4 38,7 38,00 1,68
125-250 40,2 40,5 39,6 38,9 39,80 0,71
250-500 15,8 18,3 17,7 17,3 17,28 1,07
500-

1000 4 51 5,2 5,1 4,85 0,57
>1000 0,1 0,1 0,1 0,1 0,10 0,00

Tuotteella C uutta laitetta kayttden tehdyt mitsatkosastolla 2 ovat keskihajonnaltaan
suurempia kuin vanhalla laitteella. Varsinkin all25 um seka 250 - 50@qm jakeet
osoittavat suurehkoa vaihtelua.

Taulukko 16. Ravistelijoiden suhteellinen ero jaemw ravistelijan suhteellinen keskihajonta, Tuote C

suhteellinen
Suhteellinen | keskihajonta
Tuote C ero AS200
<125 -4,9 4,4
125-250 -0,8 1,8
250-500 10,1 6,2
500-1000 8,2 11,7
>1000 100,0 0,0

Suhteellinen keskihajonta uudella laitteella suyekuin muilla tuotteilla. Tama voi
toki johtua mittausten pienemmasta maarasta. M&f@a@tja 1000 mikrometrin valilla
osoittavat suurta suhteellista hajontaa mutta ptasalisesti tuon jakeen maara on kui-

tenkin suhteellisen pieni (noin 5 % naytteesta).
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Taulukko 17. Seulakoon lapaisevyydet, tuote C

AS cl c2 c3 c4 keskiarvo | SD prop. SD

D10 31 35 33 32 32,75 1,71 5,2
D50 157 168 165 161 162,75 4,79 2,9
D90 407 435 434 430| 426,50 13,18 3,1
VS cl c2 c3 c4 keskiarvo | SD prop. SD

D10 31 32 31 32 31,50 0,58 1,8
D50 156 159 154 158 156,75 2,22 1,4
D90 409 414 405 414| 410,50 4,36 1,1

Kuten muillakin tuotteilla uuden laitteen toisteti@s on huomattavasti huonompi kuin

vanhan laitteen.

Taulukko 18. Varianssianalyysin tulokset, tuote C

keski arvoi keski arvoi varianssit
ryhma 1 162,750 22,917
ryhma 2 156,750 4917
populaatio 159,750
vapausasteet | SS sh2 F suhde
df(wg) 6 83,50 13,92 5,17
df(bg) 1 72,00 72,00
df(total) 7 155,50 22,21

Tuotteelle C tehdyn Anova testin tulos antaa F-eet5,17 ja koska taulukko arvo va-
pausasteilla 1 ja 6 off7Uttinen(505) = 599 ei nollahypoteesia voida hylata. Tode-

taan etta nama otokset eivat poikkea toisistaaRittérasti.

Lisaksi molemmilla laitteilla on tehty mittaus jesganhan laitteen seulaverkkojen tarrat
on lisatty easysieve-ohjelmaan, ravistelu on settutvanhalla ravistelijalla ja tulokset
on syotetty molempiin laskentaohjelmiin. Laskenjatvhien tuotetut tulokset olivat
yhtélaiset ja ainoan pienenéa erona voi nahda uudaian kahden desimaalin tarkkuus

verrattuna vanhan vaa’an yhteen desimaaliin.
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5 POHDINNAT

Taman tyon tarkoituksena oli suorittaa Orionillenkittujen, kahden Retsch AS 200
control seula-analyysilaitteen validointi. Tarkdgena oli analysoida uudella laitteella
massanaytteiden raekokoja jotta néailla tuloksilkgtaisiin osoittaa uuden laitteen toi-
minnan toistettavuus. Myds uuden ja vanhan laitiegstaavuus piti osoittaa ensin pa-
rametreja, prosessivaiheita ja laitteen osia téeKas, sitten mittausten tulosten perus-
teella todeta etta ne tuottavat yhtenevia tulokdiaden laitteen vastaavuutta vanhaan ei
ole todettu silla vastaavuuden tarkastamisen stelnm on hyvaksymatta. Kun doku-
mentti on hyvéksytty, vastaavuus voidaan todetdai#teet voidaan todeta toisistaan
eroaviksi. Kriteerind vastaavuudelle on ettd uualgasvanhassa laitteessa on ainakin
osittain paallekkaisyyksia seka parametrien hadlgsa etta toiminnassa. Uusi laite voi-
daan todeta vanhaa vastaavaksi jos se on teknkedsttyneempi kuin vanha. Lisaksi
toisella osastolla ohjelmistolle ei olla lisattyyki@#jakantaa, joten toistaiseksi kuka ta-
hansa pystyy tekemaan analyysin ilman ettd analigysielviaa kuka sen on tehnyt. Sa-
moin dokumentoinnissa on vield puutteita. Laitest asennusraportteja ei ole toimi-
tettu validoinnin suorittajalle.

Easysieve-ohjelmistolta puuttuu DIN ISO IEC 121g&ifikaatti. Ohjelmiston toimitta-
ja on ilmoittanut ohjelman olevan testattavanaijtwon sertifikaatin hankkimista var-
ten. Kayttajavaatimus koskien sertifikaattia ont&tiu puutteelliseksi ja siihen on lisat-
ty aikataulu jolla tarkastetaan onko sertifikagtatavilla. Myos ohjelman toiminnassa
havaittiin muutamia ongelmia. OQ testissa havaitiute kayttajavaatimuksissa ollees-
sa vaatimuksessa; Ohjelma antaa hairidilmoituksexriaw ja ohjelman yhteyshairidsta.
Ohjelma ei anna virheilmoitusta vaa’'an ja ohjelonstdlisestd hairiosta koska ohjel-
misto ei laheté tietoja/kéaskyja vaa’alle, vaan \abdhettad tiedot ohjelmistoon. Taméan
takia kyseinen vaatimus poistettiin kayttajavaatmsta. Lisdksi ohjelma antaa satun-
naisesti virheilmoituksen ohjelman ja ravistelijglisesta yhteyshairiosta. Tama pakot-
taa operaattorin kdynnistamaan ravistelun kasimid$d on lisatty toimintaohjeeseen
ohjeistus, miten tilanteessa toimitaan.

Validointi jaa viela toistaiseksi keskenerédisekiiismuutamat aikaisemmin mainitut
dokumentit ovat viela puutteellisia. Lisaksi PQtiredaskentaohjelman laskennan oi-
keellisuuden tarkastus on tekemaétta. Jotta validewmidaan saattaa loppuun ja uudet

laitteet hyvaksya tuotantoon taytyy testit saaltggouun ja tulokset hyvéksya. Viimei-
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seksi kirjoitetaan validointi raportti jossa todmtavalidointitestien hyvaksytty tai hylat-

ty tulos.

5.1 Laitevertailu

Laitteiden vertailua varten suoritetuissa raekoktauksissa havaittiin jo laitteiden toi-
minnassa suuria eroja. NAma erot voivat olla os@syyittausten eroavaisuuteen lait-
teiden valilla. Orionin raekokojakauman maarittéenigoimintaohjeessa on maaritetty
ravistelun amplitudiksi 2 mm ja seulonnan tavakseivalliseulonta. Vanhat ravistelijat
eivat kuitenkaan pystyneet tasaiseen suoritukseemamplitudilla. Ensimmaisella
osastolla ravisteluamplitudin saato ei pysynytesssa arvossa ja asetetun amplitudin
hakeminen kesti ravistelijalta l&ahes koko intenagdin. Tuloksena oli epatasainen ja
alimitoitettu ravistelu. Toisella osastolla yllam#iujen ongelmien lisdksi ravistelijan
kannen kiristimia oli hiottu siten, ettd ne pysigtiniitd kaantamalla nostamaan koko-
naan pois kiristystangoilta. Tama aiheutti serf &itistimet kaantyivat ravistelun voi-
masta ja kansi irtosi ravistelun aikana. Tastayehtravistelun amplitudia jouduttiin
saatamaan entista pienemmalle heikentéaen mittaligitgitavuutta entisestaan.
Mittaustuloksia heikensivat myos naytteiden eroswvailet. Massa nayte ei missaan ta-
pauksessa ollut taysin homogeeninen vaikka sit@refjokaista mittausta sekoitettiin.
Laitevertailuun kaytettyjen naytteiden méaara atit&dmaton osoittamaan mitk& ovat ne
osat ja parametrit jotka aiheuttavat eroja laittaidalilla. Suppean naytemaaran ansios-
ta nahtiin aiheelliseksi testata uuden jarjestelnodmivuus kokonaisuudessaan ja tar-
kastella niita tuloksia joita uusi jarjestelmé taet Tuloksista voi todeta etta vaikkakin
keskihajonnat uusilla laitteilla olivat korkeammaitin vanhoilla laitteilla, toistettavuus

uusilla laitteilla pysyi hyvaksyttavana.

5.2 Tulosten luotettavuus

Tulosten luotettavuus karsii suuresti naytteidembgeenisuudesta sekd vahaisesta mit-
tausten maarasta. Saadut tulokset ovat suuntagisantatta vertailussa mittauksia tuli-
si olla enemman jotta tuloksista voisi vetaa tajghtopaatokset. Uuden laitteen testeis-

ta voi huomata, etté jokaisen tuotteen ensimmaéinitiaus poikkeaa enemman tuotteen
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muista mittauksista, kuin muut mittaukset keskendés ensimmainen mittaus hylattai-
si, laskisi mittausten keskihajonta huomattavasti.

Liséksi testeissd vertaillessa testeissa oli komeittujaa (ravistelija, seulasarja seké
nayte) mika vaikuttaa negatiivisesti testien luataiuteen. Vaakoja ja laskentaohjelmia
ei lasketa muuttujiksi silla ne tuottavat samaadta uutta ja vanhaa verrattaessa. Kol-
men muuttujan ansiosta on mahdoton vetaa johtokéiatgiita mista tulosten eroavai-
suus johtuu.

Varianssianalyysia varten tarvittaisiin niinikéasah mittaustuloksia luotettavan tulok-
sen saavuttamiseksi. Analyysissa jokaisen ventaiittayhman koko tulisi olla suurempi
kuin 20.

Testien laajuus on kuitenkin tata ty6ta vartendamgi kuin mitd yrityksen sisainen val-
dointipolitiikka olisi tdméan tyyppiselle validoiniié vaatinut. Validoinnissa hyvaksytta-
vaksi tulokseksi riittda laitekokonaisuuden tuotiamtulosten oikeellisuuden toteami-
nen seka uuden laitteen toistettavuuden toteamihastettavuuden voi tehdyilla mit-

tauksilla todeta.

5.3 Jatkotutkimusehdotukset

Seulasarjan vaikutusta raekokojakaumaan ei tagssdytutkittu. Tama voisi olla yksi
keino selvittdd missa laitteiden eroavaisuudeeydit. Tekemalla toistuvia mittauksia
molemmilla ravistelijoilla samaa seulasarjaa kéytévoitaisiin varmistaa onko seu-
lasarjalla vaikutusta tuloksiin.

Mydskaan seulonnan amplitudin vaikutusta ei tutkithikkakin eri laitteilla amplitudit
erosivat. Tama on my0s potentiaalinen syy uusierajdojen laitteiden tuottamien tu-
losten eroavaisuuteen. Mielenkiintoista on se, rkiitdoksista voi paatella, ettd suurem-
pi amplitudi ei takaa suurempaa lapaisevyytta. Sumanalla amplitudilla my6s tulosten
keskihajonta oli korkeampi. Esimerkiksi tuotteifaja C, pienimméan seulaverkon kes-
kimaarainen lapaisevyys oli suurempi vanhallad#ét jossa amplitudia jouduttiin saa-
tamaan alhaisemmaksi modifioitujen kiristysruuviakia. Tutkimalla eri amplitudeilla
tehtyja mittauksia voitaisiin selvittdd, onko antdiilla vaikutusta raekokojakauman

laajuuteen tai eri jakeiden hajontaan.
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Liite 1, Tuote A, VS 1000, nayte 1

Sieve shaker: RETSCH AS 200 contro Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) 4 : Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) : 50 No. of sieves : 5
Standard of sieves : 'STM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Sieving aid : EI KAYTOSSA

Particle size| Tot.weight Density frequency |Cumulative (%)
(um) (g} (%) g3 (%/um) @3 (D} {1-03(R)
< 125 24 .00 48 .4 0.387 48 .4 51.6
125 - 250 12.70 25.6 0.205 74.0 26.0
250 - 500 4.50 9.1 0.036 83.1 16.9
500 - 1000 5.00 10.1 0.020 93.1 6.9
1000 - 1300 3.40 6.9 0.023 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) : 49.60 Sieving loss (g) : 0.40 ==> 0.8 %
Signature :

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 2, Tuote A, VS 1000, nayte 2

Sieve shaker: RETSCH AS 200 contro Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) Y : Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) : 50 No. of sieves : 5
Standard of sieves : 'STM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Sieving aid : EI KAYTOSSA

Particle size| Tot.weight Density frequency |Cumulative (%)
(um) (9) (%) g3 (%/um) Q3 (D) |1-Q3(R)
< 125 23.40 46.9 0.375 46.9 53.1
125 - 250 12.30 24.6 0.197 71.5 28.5
250 - 500 4.50 9.0 0.036 80.6 1.4
500 - 1000 5.60 11.2 0.022 91.8 8.2
1000 - 1300 4.10 8.2 0.027 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) : 49.90 Sieving loss (g) : 0.10 ==> 0.2 %
Signature :

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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(%) Histogram Factar: 1 0425P.0AT
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Liite 3, Tuote A, VS 1000, nayte 3

Sieving aid :

EI KAYTOSSA

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) 0.20
Interval (Y/N) : Y Interval time {(sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) 50 No. of sieves : 5
Standard of sieves : 'STM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Particle size| Tot.weight Density frequency |Cumulative (%)
(um) (9) (%) a3 (%/um) 03 (D) |1-Q3(R)
< 125 23.90 47.9 0.383 47.9 52.1
125 - 250 12.40 24.8 0.199 72.7 27.3
250 - 500 4.40 8.8 0.035 81.6 18.4
500 - 1000 5.30 10.6 0.021 92.2 7.8
1000 - 1300 3.90 7.8 0.026 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0

Collected (g) 49.90 Sieving loss (g) 0.10 ==> 0.2 %

Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 4, Tuote A, VS 1000, nayte 4

Sieving aid :

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) : Y Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter {(mm) : 200 Height (mm) : 50 No. of sieves : 5
Standard of sieves : 'STM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

EI KAYTOSSA

Particle size| Tot.weight Density frequency |[Cumulative (%)
(um) (g) (%) g3 (%/um) Q3 (D) |1-Q3(R)
< 125 23.10 46.3 0.370 46.3 53.7
125 - 250 12.70 25.5 0.204 71.7 28.3
250 - 500 4.70 9.4 0.038 81.2 18.8
500 - 1000 5.50 11.0 0.022 92.2 7.8
1000 - 1300 3.90 7.8 0.026 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0

Collected (g) 49.90 Sieving loss (g) : 0.10 ==> 0.2 %

Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 5, Tuote A, VS 1000, nayte 5

Sieving aid

EI KAYTOSSA

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) 0.20
Interval (Y/N) T Y Interval time (sec): 10
Type of movement Electromagnetisch Wet sieving(Y¥/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) 50 No. of sieves : 5
Standard of sieves ' STM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Particle size| Tot.weight Density frequency |Cumulative (%)
(um) () (%) g3 (%/um) Q3 (D) [1-03(R)
< 125 23.60 47.3 0.378 47.3 52.7
125 - 250 12.60 25.3 0.202 72.5 27.5
250 - 500 4.50 9.0 0.036 81.6 18.4
500 - 1000 5.30 10.6 0.021 92.2 7.8
1000 - 1300 3.90 7.8 0.026 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0

Collected (g) : 49.90 Sieving loss (g) 0.10 ==> 0.2 %

Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 6, Tuote A, VS 1000, nayte 6

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control
Interval (Y/N)

Amplitude (mm)
: Y Interval time (sec): 10

0.20

Type of movement Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) 200 Height (mm) : 50 No. of sieves : 5
Standard of sieves 'STM
Sample weight (g) 50.00 Sieving time (min) : 5
Sieving aid : EI KAYTOSSA
Particle size| Tot.weight Densgity frequency |[Cumulative (%)
(um) (9) (%) g3 (%/um) Q3 (D) |1-03(R)
< 125 23.40 46.8 0.374 46.8 53.2
125 - 250 12.40 24.8 0.198 71.6 28 .4
250 - 500 4.70 9.4 0.038 81.0 19.0
500 - 1000 5.60 11.2 0.022 92.2 7.8
1000 - 1300 3.90 7.8 0.026 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) 50.00 Sieving loss (g) : 0.00 ==> 0.0 %

Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 7, Tuote A, AS 200, nayte 1

0.050

0.100

Sample quantity [g]: 50.01 Sum loaded sieve weights [g]: 49.67
Sieve loss [%]: 0.26
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [mm] p3 [%] Q3 [%] Am [g]
< 0.125 438 438 21.85
0125 - 0.250 26.3 701 13.13
0.250 - 0.500 10.5 80.7 5.25
0.500 - 1.000 11.0 91.7 551
> 1.000 8.3 100.0 413
3 T T a3 Characteristics:
1 90 Q3 %] X [mm]
10.0 0.029
40 4 1 a0 50.0 0.154
90.0 0.922
+ 70
30 ~ + 60
I 1o
20 ~ T+ 40
+ 30
10 4 T+ 20
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Liite 8, Tuote A, AS 200, nayte 2

Sample quantity [g]: 50.00 Sum loaded sieve weights [g]: 49.96
Sieve loss [%]: 0.08
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [mm] p3 [%] Q3 [%] Am [d]
< 0.125 46.1 46.1 23.02
0.125 - 0.250 26.0 72.1 12.99
0.250 - 0.500 10.1 82.1 5.03
0.500 - 1.000 10.2 92.3 5.08
> 1.000 77 100.0 3.84
page T Q3% Characteristics:
920 Q3 [%] x [mm]
10.0 0.027
40 L 80 50.0 0.144
90.0 0.886
70
30 T 60
50
20 -+ 40
30
10 + 20
10
o
0.050 0.100 0.500 1.000
x[mm]
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Liite 9, Tuote A, AS 200, nayte 3

Sample quantity [g]: 50.00 Sum loaded sieve weights [g]: 50.01
Sieve loss [%]: -0.02
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [mm] p3 [%] Q3 [%] Am [g]
< 0.125 47.8 47.8 23.89
0.125 - 0.250 26.0 73.8 13.01
0.250 - 0.500 9.6 83.4 4.81
0.500 - 1.000 9.6 93.0 4.81
>1.000 7.0 100.0 3.49
e T Q3 4] Characteristics:
90 Q3 [%] X [mm]
10.0 0.026
40 L 80 50.0 0.136
90.0 0.843
70
30 + 60
50
20 + 40
30
10 + 20
10
i
0.050 0.100 0.500 1.000
x[mm]
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Liite 10, Tuote A, AS 200, nayte 4

Sample quantity [g]: 50.01 Sum loaded sieve weights [g]: 49.96
Sieve loss [%]: 0.10
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [um] p3 [%] Q3 [%] Am [g]
< 125 456 456 22.79
125 - 250 259 71.5 12.92
250 - 500 10.1 81.6 5.08
500 - 1000 10.6 922 5.30
> 1000 7.8 100.0 3.89
p3p T Q3[4 Characteristics:
a0 Q3 [%] X [um]
10.0 27
40 + 80 50.0 146
90.0 896
70
30 + 60
50
20 - 40
30
10 + 20
10
50 100 500 1000
x[um]
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Liite 11, Tuote A, AS 200, nayte 5

Sample quantity [g]: 50.00 Sum loaded sieve weights [g]: 49.97
Sieve loss [%]: 0.06
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [pm] p3 [%] Q3 [%] Am [g]
< 125 457 457 2284
125 - 250 257 71.4 12.84
250 - 500 10.0 81.4 4.99
500 - 1000 10.6 92.0 528
> 1000 8.0 100.0 4.02
p3pe T T a3pg Characteristics:
+ 90 Q3 [%] X [um]
10.0 27
40 + L 80 50.0 146
90.0 907
+ 70
30 + — 60
+ 50
20 + - 40
+ 30
10 + + 20
+ 10
i
50 100 500 1000
X[um]
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Liite 12, Tuote A, AS 200, nayte 6

Sample quantity [g]: 50.01 Sum loaded sieve weights [g]: 49.90
Sieve loss [%]: 0.22
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [pm] p3 [%] Q3 [%] Am [g]
< 125 46.7 46.7 23.32
125 - 250 26.1 72.8 13.01
250 - 500 10.1 82.9 5.05
500 - 1000 10.1 93.0 5.03
> 1000 7.0 100.0 3.49
papa T Q3 4] Characteristics:
90 Q3 [%] X [m]
10.0 27
40 + 80 50.0 141
90.0 851
70
30 T+ 60
50
20 + 40
30
10 + 20
10
il
50 100
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Liite 13, Tuote B, VS 1000, nayte 1

Sieving aid :

EI KAYTOSSA

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) 0.20
Interval (Y/N) HE'4 Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) 200 Height (mm) 50 No. of sieves : 3
Standard of sieves 'STM

Sample weight (g) 50.00 Sieving time (min) : 5

Particle size| Tot.weight Density frequency |[Cumulative (%)
(um) (9) (% g3 (%/um) Q3 (D) [1-Q3(R)
< 212 17.40 34.8 0.164 34.8 65.2
212 - 1250 32.30 64.6 0.062 99.4 0.6
1250 - 1300 0.30 0.6 0.012 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) 50.00 Sieving loss (g) -0.00 ==> -0.0 %

Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 14, Tuote B, VS 1000, nayte 2

Sieving aid :

EI KAYTOSSA

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) 0.20
Interval (Y/N) Y Interval time (sec): 10
Type of movement Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) 200 Height (mm) 50 No. of sieves : 3
Standard of sieves 'STM

Sample weight (g) 50.00 Sieving time (min) : 5

Particle size| Tot.weight Density frequency |Cumulative (%)
(um) (g) (%) a3 (%/um) 03 (D) |1-03(R)
< 212 16.60 33.1 0.156 33.1 66.9
212 - 1250 33.20 66.3 0.064 99.4 0.6
1250 - 1300 0.30 0.6 0.012 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) 50.10 Sieving loss (g) -0.10 ==> -0.2 %

Signature

SP1000, Copyright Retsch

63

GmbH, 1993 All rights reserved







Liite 15, Tuote B, VS 1000, nayte 3

Sieve shaker: RETSCH AS 200 comntrol Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) Y Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) : 50 No. of sieves : 3
Standard of sieves : 'STM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min): 5

Sieving aid : EI KAYTOSSA

Particle size| Tot.weight Density frequency |[Cumulative (%)
(um) (g) (%) g3  (%/um) 03 (D) [1-Q3(R)
< 212 17.20 34.4 0.162 34.4 65.6
212 - 1250 32.50 65.0 0.063 99.4 0.6
1250 - 1300 0.30 0.6 0.012 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) : 50.00 Sieving loss (g) : 0.00 ==> 0.0 %
Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 16, Tuote B, VS 1000, nayte 4

Sieving aid :

EI KAYTOSSA

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) : Y Interval time (sec): 10
Type of movement Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) 50 No. of sieves : 3
Standard of sieves 'STM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Particle size| Tot.weight Density frequency |Cumulative (%)
(um) (g) (% Q3 (%/um) 03 (D) |1-Q3(R)
< 212 17.20 34.3 0.162 34.3 65.7
212 - 1250 32.70 65.1 0.063 99.4 0.6
1250 - 1300 0.30 0.6 0.012 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) 50.20 Sieving loss (g) -0.20 ==> -0.4 %

Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 17, Tuote B, VS 1000, nayte 5

Sieve shaker: RETSCH AS 200 contro Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) Y : Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) : 50 No. of sieves : 3
Standard of sieves : 'STM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Sieving aid : EI KAYTOSSA

Particle size| Tot.weight Density frequency |[Cumulative (%)
(um) (9) (%) g3 (%/um) Q3 (D) }1-Q3(R)
< 212 17.10 34.1 0.161 34.1 65.9
212 - 1250 32.70 65.3 0.063 99.4 0.6
1250 - 1300 0.30 0.6 0.012 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) : 50.10 Sieving loss (g) : -0.10 ==> -0.2 %
Signature :

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 18, Tuote B, VS 1000, nayte 6

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) . Y Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) : 50 No. of sieves : 3
Standard of sieves : 'STM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Sieving aid : EI KAYTOSSA

Particle size| Tot.weight Density frequency |[Cumulative (%)
(um) (g9) (%) g3  (%/um) Q3 (D) |1-Q3(R)
< 212 17.80 35.6 0.168 35.6 64.4
212 - 1250 31.90 63.8 0.061 99.4 0.6
1250 - 1300 0.30 0.6 0.012 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) : 50.00 Sieving loss (g) : -0.00 ==> -0.0 %
Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 19, Tuote B, AS 200, nayte 1

Sample quantity [g]: 50.01 Sum loaded sieve weights [g]: 49.99

Sieve loss [%]: 0.04

Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm

Sieves according to standard; DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [um] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [g]
< 212 33.7 33.7 66.3 16.87
212 - 1250 65.8 99.5 0.5 32.88
> 1250 0.5 100.0 0.0 0.24
papa T Q3 %] Characteristics:
%0 | 9 Q3 [%] X [1m]
10.0 63
80 + 80 50.0 469
90.0 1100
70 + 70
60 + 60
50 + 50
40 + 40
30 30
20 + 20
10 + 10
100 500 1000
xum]
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Liite 20, Tuote B, AS 200, nayte 2

Sample quantity [g]: 50.00 Sum loaded sieve weights [g]: 49.97
Sieve loss [%]: 0.06
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [um] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [g]
< 212 36.0 36.0 64.0 17.98
212 - 1250 63.7 99.7 03 31.82
> 1250 0.3 100.0 0.0 017
page T T a3py Characteristics:
%0 | 1 90 Q3 [%] X [um]
10.0 59
80 + 1L 80 50.0 441
90.0 1093
70 T + 70
60 T + 60
50 T + 50
40 + + 40
30 T + 30
20 + + 20
10 + -+ 10
100 500 1000
X[um]
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Liite 21, Tuote B, AS 200, nayte 3

Sample quantity [g]: 50.01 Sum loaded sieve weights [g]: 50.05
Sieve loss [%]: -0.08
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [pm] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [g]
< 212 37.2 37.2 62.8 18.64
212 - 1250 62.4 99.6 0.4 31.21
> 1250 04 100.0 0.0 0.20
p3pe T T aspy Characteristics:
% + 1 90 Q3 [%] x [um]
10.0 57
80 -+ 1L 80 50.0 424
90.0 1090
70 + + 70
60 -+ 60
50 + + 50
40 + pi + 40
30 + T+ 30
20 + + 20
10 + -+ 10
100 500 1000
X[um]
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Liite 22, Tuote B, AS 200, nayte 4

Sample quantity [q]: 50.00 Sum loaded sieve weights [g]: 50.03
Sieve loss [%]: -0.06
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [um] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [g]
< 212 372 37.2 62.8 18.62
212 - 1250 62.4 99.6 0.4 31.20
> 1250 0.4 100.0 0.0 0.21
p3e ] T a3py Characteristics:
90 + + 90 Q3 [%] X [um]
10.0 57
80 1L 80 50.0 425
90.0 1091
70 + 70
60 - + 60
50 + + 50
40 + 40
30 + 30
20 +— 20
10 ~ + 10
100 500 1000
x[um]
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Liite 23, Tuote B, AS 200, nayte 5

Sample quantity [g]: 50.02 Sum loaded sieve weights [g]: 49.98
Sieve loss [%]: 0.08
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [um] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [g]
< 212 354 354 64.6 17.68
212 - 1250 64.3 99.7 0.3 32.14
> 1250 0.3 100.0 0.0 0.16
p3pe T T a3pg Characteristics:
90 + + 90 Q3 [%] x[um]
10.0 60
80 + 1 80 50.0 448
90.0 1094
70 + + 70
60 + + 60
50 + + 50
40 + + 40
30 + + 30
20 + + 20
10 + -+ 10
100 500 1000
x[um]
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Liite 24, Tuote B, AS 200, nayte 6

Sample quantity [g]: 50.00 Sum loaded sieve weights [g]: 49.97
Sieve loss [%]: 0.06
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation
Sieve method: three-dimensional AS 200 Sieve diameter: 200 x 50 mm
Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [um] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [g]
< 212 38.2 38.2 61.8 19.10
212 - 1250 61.4 99.6 04 30.69
> 1250 0.4 100.0 0.0 0.18
page T Q3 1% Characteristics:
90 + 90 Q3 [%] X [um]
10.0 55
80 + 80 50.0 411
90.0 1087
70 + 70
60 + 60
50 + 50
40 + 40
30 + 30
20 + 20
10 + 10
T T T
100 500 1000
X[um]
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Liite 25, Tuote C, VS 1000, nayte 1

Sieving aid :

EI KAYTOSSA

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) : Y Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) 50 No. of sieves : 5
Standard of sieves : ASTM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Particle size| Tot.weight Density frequency |[Cumulative (%)
(um) (9) (%) g3 (%/um) 03 (D) |1-Q3(R)
< 125 20.00 40.1 0.321 40.1 59.9
125 - 250 20.00 40.1 0.321 80.2 19.8
250 - 500 7.70 15.4 0.062 95.6 4.4
500 - 1000 2.20 4.4 0.009 100.0 0.0
1000 - 1300 0.00 0.0 0.000 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0

Collected (g) 49.90 Sieving loss (g) 0.10 ==> 0.2 %

Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved

79




(%) Histogram Factor: 1 OC1SP.DAT
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Liite 26, Tuote C, VS 1000, nayte 2

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) : Y Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) : 50 No. of sieves : 5
Standard of sieves : ASTM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Sieving aid : EI KAYTOSSA

Particle size| Tot.weight Density frequency |Cumulative (%)
(um) (9) (%) g3 (%/um) Q3 (D) |1-Q3(R)
< 125 19.60 39.2 0.314 39.2 60.8
125 - 250 20.10 40.2 0.322 79.4 20.6
250 - 500 8.10 16.2 0.065 95.6 4.4
500 - 1000 2.20 4.4 0.009 100.0 0.0
1000 - 1300 0.00 0.0 0.000 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) : 50.00 Sieving loss (g) : -0.00 ==> -0.0 %
Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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(%) Histogram Factor: 1 _NCRSRNAT
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Liite 27, Tuote C, VS 1000, nayte 3

Sieving aid : EI KAYTOSSA

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) 0.20
Interval (Y/N) : Y Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) : 50 No. of sieves 5
Standard of sieves : ASTM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Particle size| Tot.weight Density frequency |Cumulative (%)
(um) (g) (%) a3 (%/um) Q3 (D} |1-03(R)
< 125 20.50 40.8 0.327 40.8 59.2
125 - 250 19.90 39.6 0.317 80.5 19.5
250 - 500 7.70 15.3 0.061 95.8 4.2
500 - 1000 2.10 4.2 0.008 100.0 0.0
1000 - 1300 0.00 0.0 0.000 100.0 0.0
> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) : 50.20 Sieving loss (g) : -0.20 ==> -0.4 %
Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 28, Tuote C, VS 1000, nayte 4

Sieving aid :

EI KAYTOSSA

Sieve shaker: RETSCH AS 200 control Amplitude (mm) : 0.20
Interval (Y/N) : Y Interval time (sec): 10
Type of movement : Electromagnetisch Wet sieving(Y/N): N
Sieve diameter (mm) : 200 Height (mm) 50 No. of sieves : 5
Standard of sieves : ASTM

Sample weight (g) : 50.00 Sieving time (min) : 5

Particle size

Tot .weight

Density frequency |Cumulative (%)

(um) (g) (%) g3 (%/um) Q3 (D) [1-Q3(R)

< 125 19.70 39.4 0.315 39.4 60.6

125 - 250 20.30 40.6 0.325 80.0 20.0

250 - 500 7.60 15.2 0.061 95.2 4.8

500 - 1000 2.40 4.8 0.010 100.0 0.0

1000 - 1300 0.00 0.0 0.000 100.0 0.0

> 1300 0.00 0.0 100.0 0.0
Collected (g) 50.00 Sieving loss (g) 0.00 ==> 0.0 %

Signature

SP1000, Copyright Retsch GmbH, 1993 All rights reserved
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Liite 29, Tuote C, AS 200, nayte 1

Sieve method:

three-dimensional ASieve diameter:

Sample quantity [g]: 50.00 Sum loaded sieve weights [g]: 49.95
Sieve loss [%]: 0.10
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation

200 x 50 mm

Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [pm] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [g]
< 125 39.9 399 60.1 19.91
125 - 250 40.2 80.1 19.9 20.09
250 - 500 15.8 95.9 4.1 7.91
500 - 1000 4.0 99.9 0.1 2.01
> 1000 0.1 100.0 0.0 0.03
p3 (%] | Q3 [%] Characteristics:
% Q3 [%] X [um]
40 1 80 10.0 31
50.0 157
70 90.0 407
30 T 60
50
20 T 40
30
10 T 20
10
i
50 100 500 1000
X[um]
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Liite 30 Tuote C, AS 200, nayte 2

Sieve method:

three-dimensional ASieve diameter:

Sample quantity [g]: 50.01 Sum loaded sieve weights [g]: 50.05
Sieve loss [%]: -0.08
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation

200 x 50 mm

Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [um] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [g]
< 125 36.0 36.0 64.0 18.01
125 - 250 40.5 76.5 23.5 20.26
250 - 500 18.3 94.8 52 9.18
500 - 1000 5.1 99.9 0.1 2.56
> 1000 0.1 100.0 0.0 0.04
p3[%] T Q3 [%] Characteristics:
% Q3 [%] X [um]
40 + 80 10.0 35
50.0 168
0 90.0 435
30 T 60
50
20 1 40
30
10 T 20
10
[ T
50 100 500 1000
X[um]
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Liite 31 Tuote C, AS 200, nayte 3

Sieve method:

three-dimensional ASieve diameter:

Sample quantity [g]: 50.00 Sum loaded sieve weights [g]: 50.08
Sieve loss [%]: -0.16
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation

200 x 50 mm

Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [pm] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] Am [d]
< 125 374 374 62.6 18.75
1256 - 250 39.6 77.0 23.0 19.82
250 - 500 17.7 94.7 53 8.84
500 - 1000 5.2 99.9 0.1 2.61
> 1000 0.1 100.0 0.0 0.06
p3[%] | Q3 [%] Characteristics:
%0 Q36 x[um]
40 + 80 10.0 33
50.0 165
70 90.0 434
30 T 60
50
20 T 40
30
10 T 20
10
i
50 100 500 1000
X[um]
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Liite 32 Tuote C, AS 200, nayte 4

Sieve method:

three-dimensional ASieve diameter:

Sample quantity [g]: 50.00 Sum loaded sieve weights [g]: 50.13
Sieve loss [%]: -0.26
Sampling: Online Sample preparation: No sample preparation

200 x 50 mm

Sieves according to standard: DIN ISO 3310-1 Sieving aids: No sieving aids
Comment:
Size class [um] p3 [%] Q3 [%] 1-Q3 [%] AM [g]
< 125 38.7 38.7 61.3 19.39
125 - 250 38.9 776 22.4 19.50
250 - 500 17.3 94.9 5.1 8.67
500 - 1000 5.1 99.9 0.1 2.54
> 1000 0.1 100.0 0.0 0.03
p3[%] T Q3 [%] Characteristics:
% Q3 [%] X [pm]
40 T 80 10.0 32
50.0 161
70 90.0 430
30 T 60
50
20 T [ 40
30
10 T 20
10
d
0 100 500 1000
x[um]
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