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POVZETEK

V zadnjih desetletjih so bile izdelane Stevilne Studije s podro¢ja razumevanja in poznavanja
posameznih procesnih dejavnikov, ki vplivajo na potek oblaganja. Predpogoj za uspesno voden
proces je ustrezna procesna oprema. Razvoj temelji tudi na avtomatizaciji in procesnem vodenju
ze znanih izvedenk naprav. Sodobne naprave za oblaganje delcev so tako opremljene z merilnimi
sklopi, ki omogocajo spremljanje in krmiljenje postopka oblaganja v realnem ¢asu — procesno
analizne tehnologije. Visoko natan¢nost tehnike regulacije pa lahko dosezemo le s pomocjo
poznavanja in uposStevanja kritiénih parametrov, ki vplivajo na kakovost meritev. Pri procesih
oblaganja v vrtin¢no slojnih napravah moramo upostevati lastnosti formulacije, geometrijsko
obliko opreme in hidrodinamske principe, da bi dosegli optimalne rezultate oblaganja. V ta
namen smo razvili metodo, ki je pripomogla k razumevanju procesa oblaganja delcev (pelet),

kar je osnova za nadgradnjo v nadzor procesa v sklopu procesno analiznih tehnologij.

Razvili smo merilni sistem, sestavljen iz steklenega razmejitvenega valja, nosilca, izvora
laserske svetlobe in detektorja (fotodiode), ki prestreza laserski zarek in ga pretvori v elektri¢ni
signal. Zajeti signal transmitance smo transformirali v verjetnostno porazdelitev transmitance in

opravili tudi frekven¢no analizo signala.

Pri meritvah smo spreminjali maso in velikost pelet, pretok zraka za fluidizacijo ter razmik med
distribucijsko plos€o in razmejitvenim valjem. S pomoc¢jo verjetnostne porazdelitve transmitanc
zarka in teoreti¢nih transmitanc SmO izracunali povpreéne vrednosti lokalnega volumskega
deleza pelet znotraj razmejitvenega valja. Z vrednotenjem meritev smo dolocili dobro
ponovljivost tako znotraj meritve, kot med posameznimi meritvami. Vrednost transmitanc
izmerjenih na sredini razmejitvenega valja je bistveno nizja v primerjavi z izmerjenimi
vrednostmi na vrhu razmejitvenega valja. Ugotovili smo, da velikost in koli¢ina pelet vplivata
na transmitanco po kljucu: veéje Kot so pelete, vecja je transmitanca ter vecja kot je koli¢ina
pelet v komori, manjsa je transmitanca. Vpliv reze in pretoka za fluidizacijo na lokalni volumski
delez pelet sta pokazala primerljive rezultate z literaturnimi vrednostmi: vecja kot je odprtina
reze, vecji je lokalni volumski delez ter vecji kot je pretok zraka, manjsi je le-ta. Prav tako so
rezultati meritev pokazali dobro korelacijo glede na rezultate tehnike meritve globalnega
volumskega deleza z zamrznitvijo toka in CFD simulacij kot tudi logi¢no povezavo z rezultati

oblaganja pelet.

Klju¢ne besede: pelete, Wursterjeva komora, vpliv procesnih spremenljivk, transmitanca

laserskega Zarka, lokalni volumski deleZ pelet.
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ABSTRACT

In recent decades, many studies have been undertaken to understand the factors affecting the
coating process. A prerequisite for a successfully managed coating process is the appropriate
processing equipment, although automation and process management of established versions of
coating devices also contribute to a successful process. The current devices for coating particles
are fitted with measuring units that allow monitoring and control of the coating procedure in real
time, so-called process analytical technology. In order to achieve optimum coating results one
has to take into account the properties of the formulation, the geometric form of equipment, and
the hydrodynamic principles of the fluid bed coating. To this end, we have developed a method
that contributes to the understanding of the process of coating particles (pellets) and serves as

the basis for upgrading the monitoring process in the context of process analytical technologies.

We have developed a measurement system consisting of a glass draft tube, mount, laser light
source and detector (photodiode), which intercepts the laser beam and converts it into an
electrical signal. The captured transmittance signal is transformed into a probability distribution
of the transmittance and analysed via frequency analysis. During measurements we changed the
mass and size of the pellets, air flow for fluidization, and the gap between the distribution plate
and the draft tube.

Using the probability distribution of the transmittance of the beam and the theoretical
transmittance, we calculated the average value of the local volume fraction of pellets inside the
draft tube. An evaluation of the measurements showed good reproducibility for both
measurements, as well as between each of the measurements. The transmittance value measured
in the middle of the draft tube is significantly lower than the measured values at the top of the
draft tube. We found that the size and quantity of the pellets have an impact on transmittance:
the larger the pellets, the higher the transmittance and the greater the total amount of pellets in
the chamber, the lower the transmittance. The influence of the gap and fluidizing air flow on the
local volume fraction of the pellets showed comparable results with the literature values: the
greater the gap opening, the greater the local volume fraction and the greater the air flow rate,
the smaller the volume fraction. The results also showed a good correlation with respect to the
results of the measurement technique of the global volume fraction based on quick closing valves

and Computational Fluid Dynamics simulations.

Key words: pellets, classic Wurster chamber, influence of process parameters, transmittance of

the laser beam, local volume fraction of pellets.

\
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1 UVvOD
1.1 TEHNOLOGIJA Z VRTINCENJEM

1.1.1 Teoreti¢ne osnove

V farmaciji se tehnologija z vrtinCenjem (FBT) uporablja za razli¢ne postopke, kot so:
oblaganje z raztopinami, suspenzijami, praSkastimi delci (pomoZnimi snovmi in/ali
zdravilnimi ucinkovinami), filmsko oblaganje, susSenje, granuliranje z dograjevanjem,
direktno izdelavo pelet in meSanje. Tehnologija z vrtinCenjem omogoca, da se trdni delci v
mnogih pogledih obnasajo kot tekoCina. Ta proces imenujemo fluidizacija (angl.
fluidisation). Do tega pride zaradi vpihovanja zraka, usmerjenega navzgor, skozi plast trdnih
delcev. Oblaganje je proces, pri katerem delci mnogokrat zaokrozijo skozi obmocje
razprSevanja. Cilj procesa oblaganja je na delce nanesti kar se da enakomeren sloj obloge ter
pri tem zagotoviti ustrezno hitrost suSenja in s tem prepreciti prodiranje topila v zacetna

jedra. V toku zraka se delci dvignejo in ostanejo veéino ¢asa loceni drug od drugega (1).

Z nadzorovanjem in uravnavanjem volumskega deleza delcev doseZzemo optimalne pogoje
za oblaganje delcev. Volumski delez delcev mora biti dovolj velik, da se razprSevana
raztopina za oblaganje (obloga) nanasa na vse delce enakomerno. Ce je o premajhen, se del
obloge posusi v zraku, ker ne zadane delca, lahko se prime tudi na razmejitveni valj. Ce je a
prevelik, pride do pojava sencenja delcev in s tem se relativna standardna deviacija debeline
naneSene obloge poveca. Za nanos obloge na delce v vrtin¢ni plasti delcev je na voljo vec
vrst procesne opreme, ki jo bomo v nadaljevanju na kratko predstavili.

Komore, ki temeljijo na tehnologiji z vrtinenjem, se med seboj razlikujejo po vzorcu
gibanja vhodnega zraka in delcev ter smeri razprSevanja kapljevine. Njihov razvoj je
narekovala uporaba za razlicne namene, kot so: oblaganje, granuliranje, direktna izdelava
pelet in suSenje. Kadar Zelimo na pelete nanesti funkcionalne obloge, predstavlja
Waursterjeva komora prvi izbor. Proces oblaganja v CW komori lahko opisemo kot visoko
hitrostni krozni sistem vrtinnih plasti. Wursterjeva komora je znacilna po sredinsko
nameséenem razmejitvenem valju in razporeditvi odprtin v distribucijski ploséi (slika 1).
Plosca je zasnovana tako, da ima veéje in gosteje razporejene odprtine tik pod RV. Na
obrobnem delu plos¢e so manjse odprtine z namenom preprecevanja zadrzevanja pelet na

dnu komore. Pelete nadzorovano prehajajo v obmocje razprSevanja znotraj RV (zaradi
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lokalnih razlik v staticnem tlaku), kjer poteka proces oblaganja, hkrati se pelete pospeseno
pomikajo vertikalno navzgor. Sledi upocasnjevanje hitrosti pelet v ekspanzijskem delu
komore, kjer vlaga odpari (faza suSenja). Nato gravitacijska sila pritegne pelete vertikalno
navzdol, pri ¢emer pride do vraCanja pelet ob steni CW proti podro¢ju horizontalnega
transporta pelet. Pelete se tako ponovno pomikajo proti podro¢ju razprSevanja zaradi tlaéne

razlike med okolico RV in notranjostjo razmejitvenega valja (2).

filter za izstopni zrak

2 peleta
ekspanzijska
posoda
razmejitveni
gibanje valj
pelet razpresevanje
raztopine
soba za <€—— distribucijska plosca
razpr§e vanje zrak za atomizacijo
raztopina za
oblaganje

vstopni zrak (za potekocinjanje/susenje)

Slika 1: Gibanje pelet v fazi potekoc¢injanja

1.1.2 Strojna oprema za oblaganje delcev v vrtin¢noslojnih
plasteh

1.1.2.1 Razprsevanje 0d zgoraj

Pred dobrimi petdesetimi leti so proces oblaganja izvajali v procesnih komorah, kjer so
kapljevino razprSevali skozi Sobo s zgornje strani. Podrocji razprSevanja in susenja pri tem
nacinu oblaganja nista jasno razmejeni. Zato lahko prihaja do izrazitejSe tvorbe aglomeratov,

kar omejuje uporabnost tovrstnega procesa oblaganja (3).

Najpreprostejsa komora vrtin¢noslojne opreme za razprsevanje od zgoraj ima obliko lijaka
(slika 2A). Izvedenka komore je bila razvita iz vrtinénoslojnega susilnika. Bistvo omenjene
komore sta spodnji 0zji in zgornji razsirjeni del, pri cemer v spodnjem delu poteka oblaganje,
v zgornjem pa susenje delcev. S pomikanjem delcev navzgor v toku zraka namre¢ prihaja

do redcenja toka in padca tlaka. Na dnu komore je nameScena distribucijska plos¢a z
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ustrezno razporejenimi luknjicami, na kateri je obi¢ajno kovinska mrezica, ki preprecuje
prehajanje delcev v spodnji del komore, kjer poteka vpihovanje zraka. Opisana komora je
primarno namenjena izdelavi granulata. Soba za razprievanje je name$tena na dolodeni
razdalji glede na distribucijsko plosco, in sicer priblizno na zgornji tretjini komore. Curek
razprsene tekoCine za razprSevanje ima ustrezno $irino, prilagojeno na dimenzijo komore.
Izkazalo se je, da tovrsten nadin razprSevanja povzroca tvorbo aglomeratov, zato taka

izvedba ni najbolj primerna za nanos funkcionalnih oblog na delce (4).
1.1.2.2 Tangencialno razprsevanje — rotorska komora

Rotorska komora (slika 2B) ima na spodnjem delu vrteco plos¢o in Sobo, names¢eno na
obodu. Tok zraka se pomika od spodaj ter prehaja skozi odprtino med obodom komore in
plosco, pri cemer se zaradi vrtenja ploSce zvrtin€i. Pri tem se delci gibljejo po vzorcu
vijacnice, kar predstavlja homogeno mesanje, pri oblaganju pa se to odraza z enakomernim
nanosom obloge. Prednost rotorske komore je, da lahko postopek izdelave delcev (pelet)
zdruzimo tako, da v njej izdelamo jedra, jih oblozimo in posusimo (5). Na principu vrtece se
plosce temelji tudi CF granulator, v katerem je mogoce oblagati delce tudi s praSkovnim
nanosom. Ta komora se od obicajne razlikuje predvsem v vrteci plosci, ki je ob straneh

zakrivljena navzgor (6).

Pomanjkljivost klasi¢ne rotorske komore je predvsem v slabi kontroli vlage v obmocju
suSenja, saj v primeru povecanja le-te nad kriticno mejo (cca. 30 %) pride do lepljenja delcev
na steno komore in delno na filtre, ki so names$ceni na vrhnjem delu komore. Raziskovalci
so na tem podroc¢ju nasli reSitev s pomocjo vgradnje senzorja za merjenje vlage, kateri je
povezan z avtomatiziranim dozirnim sistemom za razprSevanje. Tovrstna regulacija
kontroliranega razprSevanja v odvisnosti od vlaZznosti omogoc¢a ustrezno suSenje nanesene

obloge na delce, Se preden se le-ti sprimejo ali prilepijo na steno komore (7).
1.1.2.3 Razprsevanje od spodaj

Komora, ki ima namesceno Sobo za razprSevanje na spodnji strani (angl. bottom spray),
omogoca razprsevanje tekocine vzporedno s tokom zraka. S tem so zaradi kraj$e medsebojne
razdalje dosegli boljsi stik med delci in kapljicami materiala za oblaganje. Prednost se odraza
tudi v boljsih izkoristkih in manjsi izgubi materiala. Inovator Dale Wurster je ze davnega

leta tiso¢ devetsto triinpetdesetega razvil in patentiral napravo za oblaganje, ki je
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predstavljala osnovo za kasneje razvito Wursterjevo komoro. Za tiste ¢ase je ta naprava
predstavljala tehnoloski vrhunec na podrocju oblaganja, saj je bilo z njo mozno oblagati

tablete v toku toplega zraka (8).

Kasneje (v letih 1957 in 1963) je razvil komoro, Ki je omogocala izdelavo granulata, pri
¢emer je potekalo meSanje prahov in susenje konc¢nega produkta po dodatku raztopine za
granuliranje v eni fazi (9, 10). Ta komora se danes imenuje Wursterjeva komora, ki je
znacilna predvsem po razporeditvi luknjic v porazdelitveni plos¢i in razmejitvenem valju,

nameS$¢enem na spodnjem sredinskem delu (11).

Danes se Waursterjeva komora prvenstveno uporablja za oblaganje delcev-jeder, kot so
pelete, mini tablete, zrnca, kristali, mehke in trdne Zelatinske kapsule. Proces oblaganja v
vrtinénoslojnih napravah s Sobo name$€eno na spodnji strani odlikujeta enostavnost in
moznost delnega nadzorovanja toka delcev. Tehnike oblaganja delimo glede na disperzni
sistem medija za oblaganje na: oblaganje z raztopinami, suspenzijami, talinami in

praskastimi delci.

Slika 2: Shematski prikaz razprSevanja in gibanja delcev za "Top spray" komoro (A), rotorsko
komoro (B) in Wursterjevo komoro (C) (povzeto po 12)

Woursterjevo komoro se v praksi uporablja predvsem za oblaganje manjsih delcev (pelete,
granule, mini tablete), za oblaganje vecjih delcev (tablet) pa redkeje, saj zaradi velike gibalne
kolicine le-teh pogosto prihaja do krusenja nanesene obloge in tudi samih delcev (tablet).
Med delovanjem Wursterjeve naprave je nasutje delcev zaradi majhnih luknjic v obodu

distribucijske plos¢e v ve¢ji meri mirovalo. Z namenom povecanja mesSanja delcev (zaradi
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homogenizacije) so povecali velikost luknjic na tem obmocju, kar se je predvsem pri vecjih

delcih izkazalo za neuc¢inkovito (13).

Omenjeno tezavo lokalnega zastoja delcev so resili z vpihovanjem zraka skozi rezo,
nameséeno tik nad porazdelitveno plosco, in s tem zagotovili enakomerno oblaganje delcev
razli¢nih velikosti. Pri tem so naleteli na dodatno tezavo, in sicer je imel stisnjeni zrak,
doveden skozi rezo, drugacne lastnosti kot zrak za fluidizacijo (razlika v temperaturi in
vlaznosti zraka) (14). Omenjeno pomanjkljivost je druga skupina raziskovalcev odpravila s
pomocjo obvoda zraka skozi rezo, kateri je bil uporabljen tudi za potekocCinjanje

(fluidizacijo) (15).

generator
vrtincenja
dvokanalna
Soba

Slika 3: Shema razprsevanja od spodaj navzgor (prirejeno po 16)

Pri oblaganju se zaradi lokalnega podtlaka pogosto sre¢amo tudi s problemom prehajanja
delcev v neposredno blizino konice Sobe, v obmogje e ne dokon¢no izoblikovanega aerosola
kapljic tekocine, kar zmanjsuje izkoristek in ucinkovitost oblaganja delcev zaradi lokalne
aglomeracije. V izogib pojavu aglomeracije pa so okrog Sobe namestili valj, ki omogoca

kontrolirano prehajanje delcev v obmocje razprSevanja (17, 18).

Pri nadaljnjem razvoju Wursterjeve komore je Hiittlin nadomestil distribucijsko plos¢o s
sistemom lopatic za vrtin¢enje zraka, in sicer radialno glede na steno komore, kar predstavlja
statiéno meSalo. Zaradi vrtinCenja zraka se potujoci delci gibljejo vijacno po osi navzgor
(angl. Swirl flow), to omogoca ucinkovito susenje pri oblaganju in s tem preprecuje moznost
aglomeracije. V sklopu te inovacije so Sobe za razprSevanje namescene med lopaticami, kar
Se dandanes predstavlja svojevrstno izvedbo. To izvedenko naprave je Hiittlin poimenoval

"Turbojet” (19). Za razliko od Hiittlinove inovacije je Walter v sklopu distribucijske plosce
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vgradil generator vrtincastega toka, ki obsega le obmocje med Sobo in razmejitvenim valjem

(20, 21).

Novejsa Hiittlinova izvedenka komore v tem tiso€letju temelji na prekrivajocih obroc¢ih, med
katerimi so reze za dovajanje zraka za potekocCinjanje (22). Z namenom prepreciti zahajanje
delcev v obmocje razprSevanja so namestili rezo tudi v blizini Sobe. Z omenjeno inovacijo

je povecal dodano vrednost svoji aparaturi za oblaganje (23).

1.2 VPLIV PROCESNIH PARAMETROV NA
ENAKOMERNOST OBLOGE

Pri procesu oblaganja si zelimo, da je obloga enakomerno razporejena po celotni povrsini
posameznega delca ter da med delci ni odstopanja v debelini obloge. V zadnjem ¢asu Stevilni
raziskovalci poskusajo razloziti vpliv posameznih dejavnikov na enakomernost obloge.
Zaradi $tevilnih dejavnikov, kot so lastnosti vstopnega materiala in procesnih spremenljivk,
njihovega vpliva na enakomernost obloge ne moremo enostavno opredeliti (24).
Najpomembnejsa faktorja, ki vplivata na enakomernost obloge, sta distribucija ¢asa med
dvema zaporednima prehodoma skozi razmejitveni valj in koli¢ina obloge, ki jo delec prejme
pri enkratnem prehodu skozi obmocje razprSevanja. Za merjenje obhodnega casa lahko
uporabljamo radioaktivno (25) ali magnetno oznacene delce (26). Za dolocanje koli¢ine
naneSene obloge ob enem prehodu obmoc¢ja razprSevanja ali pa celokupno na koncu
razprSevanja procesa oblaganja se najpogosteje uporablja spektrofotometricna metoda

dolocanja koncentracije barvila, homogeno porazdeljenega znotraj celotne obloge (27).

1.3 VPLIV PORAZDELITVE VELIKOSTI IN
VOLUMSKEGA DELEZA DELCEV NA ENAKOMERNOST
NANOSA OBLOGE

Poskusi oblaganja razli¢no velikih delcev so pokazali, da vecji delci prejmejo ve€jo maso
obloge kot manjsi, in posledi¢no je debelina obloge pri manjsih tanjsa kot pri vecjih. Vpliv
na enakomernost obloge razli¢no velikih delcev gre iskati predvsem v poveCanem sencenju
pelet manjsih velikosti, saj imajo vecjo specifiéno povrsino, pri ¢emer igra pomembno vliogo
vrednost volumskega deleza (27). Vecji kot je volumski delez delcev na podro¢ju
razprSevanja, vecje je sencenje. Tisti delci, ki so bliZje Sobi, prejmejo ve¢ obloge kot tisti, ki
so bolj oddaljeni (28). V literaturnih podatkih zasledimo, da je odstopanje v nanosu obloge,

oziraje se na omenjeno sencenje v odvisnosti od volumskega deleza in oddaljenostjo od Sobe,
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med 8 in 20 % (27). Ugotovljeno je bilo, da se z uporabo generatorja vrtin¢enja zmanj$a
volumska gostota delcev in s tem poveca enakomernost vrednosti volumskega deleza vzdolz
razmejitvenega valja. Zaradi specifinega vijatnega gibanja delcev znotraj razmejitvenega
valja se s tako tehnologijo oblaganja doseze enakomernejSo oblogo delcev razli¢nih velikosti

7).

1.4 KLJUCNE SPREMENLJIVKE PROCESA OBLAGANJA

Proces oblaganja v vrtin¢noslojni komori sestoji iz treh glavnih korakov, ki potekajo
zaporedno (faza temperiranja, razprSevanja in faza suSenja). Opisuje ga najmanj 20
spremenljivk. Pri tvorbi obloge je pomembna tudi hitrost suSenja. V preglednici | so

predstavljene nekatere spremenljivke, katerih vloga je kljucna tekom razli¢nih faz oblaganja.

Preglednica I: Glavne spremenljivke pri procesu oblaganja s tehnologijo z vrtin¢enjem (29, 30)

Faza procesa | Potekocinjanje Atomizacija Susenje
Vrsta
spremenljivke
Procesne - pretok zraka Velikost kapljic: - temperatura in
spremenljivke - velikost serije - pretok kapljevine vlaZnost zraka za
- tlak razprsevanja potekocinjanje
Razdalja med Sobo in - pretok zraka za
delci. potekocinjanje
Hitrost kapljic:
- pretok zraka za
razprsevanje
Formulacijske Lastnosti pelet: Lastnosti formulacije za
spremenljivke - oblika oblaganje:
- velikost - sestava
- porazdelitev velikosti - gostota
- gostota - viskoznost
- povrsinske lastnosti - koncentracija polimera
- povrsinska napetost
Konstrukcijske Vrsta naprave. Vrsta Sobe.
spremenljivke Velikost naprave. Namestitev Sobe v
Znacilno za Wursterjevo | komori:
komoro: - zgoraj
- dimenzije RV - spodaj centralno
- vrsta DP - spodaj posevno v
- viSina reze med DP in smeri prehoda zraka
RV - tangencialno
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Hitrost krozenja delcev doloca pretok zraka. Na velikost kapljic razprSene kapljevine
vplivata tlak razprSevanja in hitrost dovajanja disperzije za oblaganje. Pri vi§jih tlakih
razprSevanja dobimo manjse kapljice, ki se lahko posusijo, $e preden zadenejo delce, in tako
zmanjsajo izkoristek procesa. Ce so kapljice prevelike, je moZen nastanek teko&inskih
mosti¢kov in tvorba aglomeratov. Parametre razprSevanja dolo¢imo za vsak sistem posebej.
Pomembno vlogo pri oblaganju imajo jedra, na katere nanaSamo oblogo. Odporna morajo
biti na mehanske obremenitve in imeti ozko porazdelitev velikosti. Pomembna je tudi
krusljivost delcev in obloge, saj se zaradi tega lahko tvorijo prahovi, ki se lahko vgradijo

nazaj v oblogo, zaradi prahov se masijo tudi filtri (2).

1.5 METODE MERJENJA VOLUMSKEGA DELEZA
TRDNIH DELCEV

Lokalna koncentracija trdnih delcev v plinasti fazi igra pomembno vlogo pri Sirini
porazdelitve debeline obloge (28). Pri izboru ali razvoju merilnega sistema za vrednotenje
volumskega deleza pelet je priporocljivo upostevati lastnosti, ki omogoc¢ajo merjenje ¢im
vecjega obsega koncentracije delcev v realnem casu, pri ¢emer izbrani merilni sistem ¢im

manj vpliva na tok delcev znotraj procesne komore.

Najprimernejsa merilna tehnika je tista, ki omogoca uporabo pri povisanih temperaturah, v
industrijskih napravah, in-line uporabo, Siroko obmodje merjenja, zanesljivost in

obcutljivost (31).

Tehnike merjenja temeljijo na razli¢nih principih in jih v sploSnem delimo na posredne in
neposredne. Kriterij za delitev na neposredne tehnike merjenja je poseg v sistem v smislu
zajemanja delcev, nastavljanje pasti, pregrevanje, zaletavanje, oznacevanje delcev in
podobno (invazivne metode). V splosnem so neposredne metode enostavne, cenovno

ugodne, vendar lahko manj to¢ne in ponovljive kot posredne metode.
Med neposredne metode merjenja delcev pristevamo (32, 33, 34, 35):
= Jzokineti¢no zajemanje delcev
= Metoda globalnega zajemanja delcev ("hold-up of solids")
* Termi¢ne metode

= Tehnike, ki temeljijo na trkih delcev
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Posredne metode merjenja delcev so bolj natan¢ne, hitrejSe, ne posegajo v sistem in ne

motijo ali celo prekinjajo tehnoloskega procesa.
Med posredne metode merjenja delcev prisStevamo (36-42):
= Tehnike, ki temeljijo na merjenju kapacitete
= Resonan¢ne metode
»  Opticne metode
= Elektri¢éne metode
» Vizualizacija delcev

» Tehnike, ki temeljijo na oznacevanju delcev

1.5.1 Izokineti¢no zajemanje delcev

Izraz "izokineti¢no" izhaja iz korena besede, ki pomeni "enako" in "gibanje". Pri tej metodi
uporabljamo sondo - votlo cevko, ki je vstavljena v napravo protito¢no, in vanjo vstopajo
delci s hitrostjo, ki je enaka na tocki merjenja (na zacetku cevi pri zajemu delcev) ter v sami
cevki. Sondo uravnotezimo tako, da uravnamo tlak znotraj cevke tako, da je enak tlaku v
napravi. Z merjenjem mase zajetih delcev v dolo¢enem ¢asu in poznavanjem povrsine cevke
za zajemanje dobimo podatke o masnem toku delcev. S hkratnim merjenjem koncentracije
delcev lahko pridobimo informacijo o njihovi hitrosti. Metoda je primerna za merjenje tudi
visokih koncentracij delcev (do 2 kg trdne faze/kg plinaste faze) in ne potrebuje umerjanja
(32).

1.5.2 Metoda globalnega zajemanja delcev (**hold-up of solids")

Metoda temelji na vzoréenju dvofaznega sistema (delec-zrak) po principu "zamrznitve™ toka
gibanja v doloceni ¢asovni tocki. Po zaustavitvi toka pride do lo¢be faz, saj se delci posedejo
na dno sistema. Te delce fizi¢no (z ustrezno tehnologijo) izvzamemo iz sistema ter dolo¢imo
maso. Pri tem je pomembno izbrati ali zasnovati sistem s hitrim odzivnim ¢asom
"zamrznitve" (npr. uporaba elektro-magnetnih ventilov), saj s tem zmanjSamo pojavnost
napak (33).
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1.5.3 Termic¢ne metode

Ta tehnika temelji na dvigu temperature zraka kot odziv na konstantno dovajanje toplote,
(enacba 1), kjer je Ms masni pretok trdne snovi, H stopnja entalpije trdnih delcev pri vstopu,
Cp specifi¢na toplota zraka ali tekocCine pri stalnem tlaku in AT sprememba temperature
fluida, izmerjene v smeri proti toku in v smeri toka od ogrevanega dela. Princip temelji na
prispevku trdnih delcev k spremembi temperature. Z uporabo termistorjev so pri masnem
pretoku 0,1-5kg/s dolo¢ili le £1,5% napako (34).

AT (1]

1.5.4 Tehnike, ki temeljijo na trkih delcev

Tehnika temelji na kineti¢ni sili delcev, ki se pretvori v delo. Na osnovi tega lahko merimo
silo na vec razli¢nih nacinov. Zacetki razvoja so omogocali merjenje trkov le v eni smeri.
To je bilo zasnovano v obliki ozke cevke, ki je sprejela en delec, in e to le v primeru, ko je
le-ta priletel naravnost v cevko. Ce je priletel pod kotom, ni mogel vstopiti v cevko. To
pomanjkljivost so odpravili z razvojem sonde, ki omogoc¢a zaznavanje komponent sile v vseh
smereh. Po tem principu se meri hitrost delcev s senzorjem v obliki krogle, ki je vpet v
poseben lezaj, gibljiv v vse smeri ter preko vodila povezan z ozemljitveno elektrodo. Ob trku
pride do premika senzorja in elektrode, kar povzro¢i spremembo kapacitete v merilnih
elektrodah, ki so namescene okrog ozemljitvene elektrode. Pridobljene signale lahko preko
ustreznega programa obdelamo kot komponente sile trkov na znano povrsino sonde in ob
podatku povprecne mase delcev (idealno je, ¢e imajo delci enako maso) pridobimo podatke

v obliki volumskega deleza delcev (35).

1.5.5 Tehnike, ki temeljijo na merjenju kapacitete

Términ merjenje kapacitete se na podro¢ju merjenja volumskega deleza delcev uporablja za
merjenje relativne dielektricne konstante suspenzije dvofaznega toka trdno - plin. Meritev
se izvaja v obmoc¢ju med dvema elektrodama, ki sta pod napetostjo. V tem obmocju pretoka
predstavlja tok delcev "kondenzator" z merljivo kapaciteto. Z zaporedno namestitvijo dveh
kapacitivnih senzorjev na to¢no doloceni razdalji in pristopom navzkrizne korelacije pa

dolocamo povprecno hitrost delcev. Ta metoda merjenja je lahko neinvazivna in nam

10
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omogoca dolocitev tokovnih rezimov in hitrosti delcev znotraj industrijsko uporabnih

vrtin¢noslojnih naprav (36).

Delci, ki jih lahko merimo, imajo lahko dielektricne ali elektrostati¢ne lastnosti. S tovrstno
tehniko merimo volumsko koncentracijo premikajoc¢ih se trdnih delcev na osnovi izmerjene
kapacitivnosti zaradi posledi¢no povecane dielektri¢nosti. Spremembo kapacitivnosti lahko

pretvorimo v primeren elektri¢ni signal (37).

I tok delcev in

zraka
.- stena cevi

O -
elektroda
elektronika ki
O *
O zaznava EC
O
izolato?/ O

1 ozemljitev

Slika 4: Elektrodinamiéni merilni sistem za merjenje volumske koncentracije pretoka delcev
(prirejeno po 37)

1.5.6 Resonan¢ne metode
Resonan¢ne metode sestavljajo magnetne, mikrovalovne in akusti¢éne metode.

Med najbolj priljubljenimi resonan¢nimi metodami je akusti¢na resonan¢na spektroskopija
(ARS). To je metoda spektroskopije, ki deluje na akustiénem podro¢ju, predvsem na osnovi
zvocnega in ultrazvoCnega izvora. ARS je ena najhitrejSih nedestruktivnih metod za
merjenje volumske frakcije koloidov v disperznem mediju, kot tudi za meritve koncentracije
in porazdelitev velikosti delcev pri pretoku sistema (trdno/plinasto). Metoda temelji na
principu uporabe sinusnega signala in merjenjem slabljenja signala. Vecja kot je
koncentracija trdnih delcev, vecje je slabljenje. Slabljenje je odvisno od sprememb v vsebini
zmesi in velikosti delcev. Trdni delci absorbirajo ultrazvo¢no energijo in povecajo dusenje
med izvorom zvoc¢nih valov in detektorjem. Iz primerjave teoreti¢nega slabljenja in zajetimi
meritvami ugotovimo porazdelitev velikosti delcev in koncentracijo. ARS se uporablja v

farmaciji tudi za analizo tablet, praskov in teko¢in. Kot zanimivost naj omenimo, da je ARS

11
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pri raziskovalnem delu (sinteza novih zdravilnih ucinkovin) uporabna za spremljanje

napredovanja kemijskih reakcij, kjer prihaja do obarjanja produkta (38, 39).

Yong Yan opisuje pristop merjenja pretoka trdnih delcev z uporabo izvora ultrazvoka, ki jih
je razc€lenil na: a) Merjenje trdnih delcev na principu slabljenja signala, b) Merjenje na

osnovi pojava kavitacije in c) Merjenje na osnovi odboja signala.

OkﬂO . ' detektor

T

pretok o
—_— kavitacija —_—

< [ ) N
. . izvor
oddajnik ultrazvoka

(

Slika 5a: Merjenje transmitance Slika 5b: Merjenje na osnovi kavitacije (princip
slabljenja signala)

5o
o o o 5o . .
Lo sprejemnik

odboj signala

- elektriéno
neprevadno okno

Lz)_, oddana energija

Slika 5c: Merjenje na osnovi odboja signala

Trdni delci absorbirajo zvo¢no energijo in povecajo duSenje med virom ultrazvoka in
detektorjem (slika 5a). Za fiksno dolzino poti, ki jo opravijo mikrovalovi, ovrednotimo
vrednost signala, ki je manjSa, in s tem dolo¢imo koncentracijo delcev v toku. V kolikor je
v sistemu prisotna vlaga, pride do kavitacije vlage in dobimo lazen signal. Prav tako meritev

ovirajo delci, ki se lahko usedajo na opti¢na okna, kar ni zaZeleno.
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Ne-inertna kavitacija je postopek (slika 5b), pri katerem nastanejo mehurcki (lokalna
uparitev vode), s pomoc¢jo katerih usmerjamo trdne delce, da nihajo v tekocini z visoko

intenzivnostjo in nizko energijo v predelu akusti¢nega polja (merilnem obmocju).

"Granuflow" tehnika (slika 5¢) omogo¢a merjenje koncentracije delcev na osnovi
Dopplerjevega ucinka. Signal, ki ga oddaja "Gunn" dioda v dinami¢ni medij preko odboja,
odraza premikanje delcev. To¢nost odstopa za 5-10 %, saj na meritve vpliva velikost, hitrost

in kemi¢na sestava delcev (40).

Nemsko podjetje Glatt GmbH razpolaga s patentom, s katerim so zas¢itili sistem za merjenje
masnega toka, hitrosti in s tem volumskega deleza trdnih delcev pri granulaciji ali oblaganju
v vrtin¢noslojni napravi (Wursterjevi komori) na osnovi mikrovalov. Sistem je sicer
zasnovan na treh razmejitvenih valjih in treh razprSevalnih Sobah. Na vsakem razmejitvenem
valju je lo¢ena merilna enota, pritrjena le z ene strani valja. Prednost izuma je v tem, da sta
izvor mikrovalov in senzor blizu skupaj, s tem je zagotovljena enostavnost izvedbe in nizka

proizvodna cena merilnega sistema (41).

1.5.7 Opti¢ne metode

Opti¢ne metode so uporabne predvsem pri karakterizaciji lokalnih hidrodinamskih razmer
(fluktuacije v lokalnem delezu trdne faze) v napravah, ki temeljijo na tehnologiji z
vrtincenjem. Med enostavne opticne metode uvrs¢amo sistem dveh opti¢nih vlaken. Preko
prvega dovedemo monokromatsko lasersko svetlobo, s katero osvetljujemo delce, z drugim
pa zajamemo odbito svetlobo in jo dovedemo v detektorski sistem. Prednost opti¢nih metod
je njihova enostavna uporaba, nizki stroski opreme in visoka to¢nost. Uporabo metode

omejuje visoka koncentracija delcev (42).

1.6 TEORETICNE OSNOVE METODE MERJENJA
LOKALNEGA VOLUMSKEGA DELEZA PELET

Metoda temelji na Beer Lambert-ovem zakonu, ki lahko obravnava tudi sipanje
monokromatske svetlobe in zmanjSanje transmitance ob prehodu skozi medij, ki vsebuje

trdne delce.

Metodo opisuje naslednja enacba 2 (43):

nD2nlL

[=1le = [2]
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Enacbo 2 lahko pretvorimo v:

al

[=1e D [3]
Pri ¢emer je:
lo — jakost vstopne svetlobe L — dolzina prepotovane svetlobe
| — jakost prepuscene svetlobe D — velikost delcev
o — volumski delez delcev k — sorazmernostni (ekstinkcijski) koeficient
n — Stevilo delcev
I/

Slika 6: Shematski prikaz zmanjSanja intenzitete laserskega Zarka, ki potuje skozi medij, ki vsebuje
trdne delce (prirejeno po 44)

Transmitanca ali prepustnost je frakcija vpadne svetlobe (elektromagnetnega sevanja) pri
doloceni valovni dolzini, Ki prehaja skozi vzorec, pri ¢emer je jakost vpadne svetlobe vecja

od jakosti prepuscene svetlobe (enacbi 4 in 5).

T =~ [4]

T=e "> [5]
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2 DELOVNA HIPOTEZA

V magistrski nalogi bomo z merilnim sistemom izvora laserske svetlobe in fotodiode merili
transmitanco na razli¢nih vi§inah razmejitvenega valja, in sicer med procesom gibanja pelet
razli¢nih velikosti pri razli¢nih pretokih zraka za fludizacijo, nastavitvah viSine valja in
celokupnih masah pelet. Rezultate verjetnostne porazdelitve transmitance bomo primerjali s
teoreticnimi izracuni za izbrane diskretne volumske deleze pelet, ob upostevaju razlicnih
velikosti pelet ter dimenzij merilnega sistema. Primerjava porazdelitev eksperimetalnih in
teoreticnih T nam bo omogocala identifikacijo povprecne vrednosti lokalnega volumskega
deleza pelet znotraj Wursterjevega valja. Pomen nacrtovanih meritev je razumevanje procesa

oblaganja ter validacija rezultatov numeri¢nih simulacij toka pelet v Wursterjevi komori.

Eksperimentalni nacrt: vpliv mase pelet (500 g, 1000 g in 1500 g), vpliv velikosti pelet (600-
700 um, 900-1000 pum, 1120-1250 pm), vpliv pretoka zraka za fluidizacijo (105 m3/h, 130
m3/h, 156 m3/h), vpliv reze (10 mm, 20 mm in 25 mm). Tlak zraka v dvokanalni $obi za
razprSevanje deionizirane vode bo konstanten (2 bara), medtem ko bomo pri dolo¢anju

ponovljivosti spreminjali tudi pretok deionizirane vode za razprsevanje.

V fazi testiranja merilnega sistema bomo s pomocjo zajemanja in vrednotenja podatkov
ugotavljali vpliv morebitnih subjektivnih napak na ponovljivost meritev. S tem namenom
bomo ugotavljali: ponovljivost pri kalibraciji Sobe, ponovljivost pri sestavljanju in
razstavljanju komore ter vpliv zunanje svetlobe (v primeru, da bi pozabili zatemniti
opazovalno steklo komore). V primeru, da bo vpliv nastetih dejavnikov signifikanten, bomo
imeli informacijo o tem, da lahko morebitna odstopanja pri meritvah kazejo na subjektivno
napako in jo bomo tako lazje identificirali ter pravocasno odpravili. Nepoznavanje

morebitnih vplivov prej nastetih dejavnikov bi lahko privedlo do sistemati¢ne napake.

Po fazi testiranja sistema bomo priceli z meritvami po delovhem nacrtu (preglednica 1,
priloge). Po opravljenih eksperimentih bomo dolo¢ili ponovljivost nasega merilnega sistema
pri konstantnih pogojih in nenazadnje pri spreminjanju pogojev. Na podlagi naSih rezultatov
in rezultatov drugih raziskovalcev bomo poskusali ugotoviti, ali je na$§ merilni sistem
primerljiv z drugimi metodami dolo¢anja volumskega deleza pelet. Ugotavljali bomo tudi,

kako izbrani parametri (in njihove kombinacije) vplivajo na o pelet.
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3 EKSPERIMENTALNI DEL

3.1 MATERIALI
3.1.1 Cellets®

Cellets® (Harke Pharma, Nem¢&ija) so nevtralna peletna jedra, izdelana iz mikrokristalne
celuloze. Gre za bele trdne delce okrogle ali skoraj okrogle oblike. Za pripravo ozkih
velikostnih frakcij pelet s sejanjem smo uporabili:

- Cellets® 500, nazivna velikost jeder 500-710 pm;
- Cellets® 700, nazivna velikost jeder 710-1000 pm;
- Cellets® 1000, nazivna velikost jeder 1000-1400 pm.

Uporabili smo nevtralne pelete, obloZene s hidroksipropilmetil celulozo z dodatkom barvila

(obloga debeline 10-14 um), kot tudi neobloZene.

3.1.2 Ostali materiali

Ostali materiali, ki smo jih uporabljali pri eksperimentalnem delu, so Se:

* raztopina za nanaSanje antistaticne obloge (Staticide®, 840W 49TH PLACE
CHICAGO, U.S.A);

= aluminijasta folija;

= gel za lase (taft gel ultra strong, Schwarzkopf) za pritrditev Al folije na stekleni RV.

3.1.2 Naprava

Za merjenje lokalnega volumskega deleza pelet smo uporabili vrtin¢noslojno opremo
GPCG1 z Wursterjevim nastavkom proizvajalca Glatt Gmbh iz Nemcije, sklopljeno s
kompresorjem SX 3-90 (Kaeser Kompressoren, Nemdija), peristalticno ¢rpalko 1B 1003-
R/65 (Petro Gas Ausrustungen, Nem¢ija), krilnim anemometrom serije ALMEMO® 2390-3
(Ahlborn, Nemcija) in razvlaZevalcem zraka proizvajalca IZR iz Slovenije. V komoro smo
namestili vrecasti filter, vrste PACF. Za razprSevanje deionizirane vode smo uporabili
dvokanalno Sobo z notranjim premerom 0,8 mm in 1,2 mm. Uporabili smo porazdelitveno
plosco tipa B in C ter kovinsko mrezico, ki smo jo privili nanjo. Vloga kovinske mrezice je
zaSCita oziroma omejitev pelet, da ne bi presle skozi luknjice v prostor pod porazdelitveno

plosco. Na sliki 7 so predstavljeni vsi osnovni elementi, ki smo jih uporabljali pri meritvah.
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RazvlaZevalnik =
Anemometer™e> |\

Racunalnik za
< zajem podatkov

Stoparica w» ‘@Laﬁomtonjsl{,i

dnevnik

Slika 7: Osnovni delovni prostor, kjer smo izvajali meritve

3.1.3 Merilni sistem

Merilni sistem smo zasnovali na osnovi izvora monokromatske svetlobe valovne dolzine
650 nm. V ta namen smo dobavili laser proizvajalca ROITHNER LASER, Avstrija RLE650-
8-3-20, z jakostjo 8 mW in premerom zarka izvora 20 mm ter opti¢ni senzor (fotodiodo

SLSD-71N500) proizvajalca SILONEX, Kanada, povrsine 100 mm? (10 mm x 10 mm).

Na plasti¢ni nosilec smo vpeli laser in zrcalo pod kotom 45°. Na nasprotni strani smo vpeli
fotodiodo (slika 8). Merilni sistem smo pripeli na stekleni razmejitveni valj in vse skupaj
vpeli v Wursterjevo komoro. Elektri¢na vodnika laserja in fotodiode smo speljali iz komore
preko za to izdelanega votlega nastavka, vstavljenega v odprtino, ki sicer sluzZi za zajemanje
vzorca med merjenjem. Vodnika smo ustrezno povezali z ojacevalcem signala, le-tega pa
preko A/D pretvornika (NI USB 6221 M, National instruments, ZDA) z rac¢unalnikom. Na
raunalniku smo s programom Lab VIEW™ Signal Express 2011 (National Instruments,
ZDA) zajemali podatke signala v voltih (300 sekund meritve in 40 sekund ozadja), in sicer
s frekvenco vzorcenja 50 kHz. S programom Wolfram Mathematica 9.0 (Wolfram Research,
ZDA) smo obdelali zbrane podatke signala ter z ustreznimi raunskimi operacijami
izracunali povprecno vrednost transmitance za vsako meritev posebej po enacbi 4 ter Se

njeno standardno deviacijo.
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stekleni RV

izvor LZ l fotodioda

_ﬂ:

Soba za razprievanje

Slika 8: Shematski prikaz merilnega sistema (Rok Sibanc, Katedra za farmacevtsko tehnologijo,

Fakulteta za farmacijo, Slovenija)

3.2 METODE

Pri eksperimentalnem delu smo uporabljali metode, zbrane v spodnji razpredelnici.

Preglednica I1: Pregled uporabljenih metod

Metoda

Naprava

Namen

Sejanje pelet

Avtomatski stresalnik Retsch
AS 200 basic, Nemcija

Priprava frakcij pelet

Tehtanje pelet

Tehtnica Sartorius CP32025

Tehtanje pelet za posamezno
meritev

Merjenje vsebnosti vlage v
peletah

Analizator vlage Blichi
Moisture Analyzer B-302
(Biichi, Svica)

Dolocanje viage pelet pred,
med in po procesu

Naprsevanje staticida na
stekleni RV

Laboratorijski mikro
razprsevalnik na stisnjen zrak

Nanos antistati¢ne obloge na
stekleni RV za odpravo EC

Susenje naprsene obloge

Laboratorijski suSilnik Kambi¢

Posusiti in utrditi antistaticno
oblogo

Merjenje pretoka zraka za
potekocinjanje

Anemometer (FV A 915-MA1,
ALMEMO, Alborn, Nemcija

Dolocitev pretoka zraka skozi
komoro za vsako meritev

RazvlaZevanje zraka

Kondenzacijski razvlazevalec
(Institut Zoran Rant,
Slovenija)

Zagotavljanje ustrezno
razvlaZzenega zraka (31% rel.
vl.), za vse meritve enako

Zajem signala

Enota za zajem podatkov (16
bit 250 kHz NI DAQ data
logger NI USB 6221, National
Instruments, Texas, ZDA

Digitalizacija analognega
napetostnega signala in
belezenje merilnih tock
tekom posamezne meritve

Obdelava signala

Programska oprema (National
Instruments Lab VIEW™ 2011
Signal Express software)

Doloditev bazna linije, njene
SD, dolocitev povprecne
transmitance in SD signala
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3.2.1 Priprava frakcij pelet z ozjo distribucijo velikosti

Velikost pelet vpliva na vrednost transmitance. Ozja kot je porazdelitev velikosti delcev,
bolj zanesljivo lahko dolo¢imo vpliv velikosti delcev na volumski delez delcev med
krozenjem v razmejitvenem valju. Glede na to dejstvo, Smo se odlo¢ili, da bomo uporabili
jedra z ozko porazdelitvijo. V ta namen smo pelete presejali in tako pripravili posamezne
velikostne frakcije. Uporabili smo Retschev laboratorijski stresalnik AS200 basic in sledeca

laboratorijska sita premera 200 mm (Retsch, Nemcija):

- Cellets®500: dno, 500 um, 600 pm, 710 pm, 800 pm;

- Cellets® 700: dno, 710 um, 800 um, 900 um, 1000 um;

- Cellets® 1000: dno, 1000 um, 1120 um, 1250 um, 1400 pum.

Naenkrat smo presejali priblizno 500 g pelet. Stresali smo 10 minut pri amplitudi opti¢ne
skale 2. 1zbrane frakcije (600-710 um, 900-1000 pm in 1120-1250 um) smo nato po enakem

postopku presejali e enkrat.

3.2.2 Testiranje merilnega sistema

Merilni sistem smo najprej testirali ob priklju¢itvi na omrezno napetost, in sicer brez
delovanja Wursterjeve komore. Najprej smo si vizuelno ogledali pozicijo in pot laserskega
zarka. Preverili smo, ali laserski Zarek s svojo povr$ino prekrije celotno povrsino detektorja.
Merilni sistem je ustrezno pozicioniran, ko je povrsina detektorja povsem prekrita s snopom
svetlobe. Merilni sistem je bil tako pripravljen na zajemanje podatkov. Priklopili smo
ratunalnik in s programsko opremo Lab VIEW™ Signal Express pri¢eli z merjenjem $uma
bazne linije. Ugotovili smo, da ni bilo prisotnih vec¢jih nihanj. Zanimalo nas je, kako se
obnasa merilni sistem, ¢e neprekinjeno deluje dolgo asa pri izklopljeni Wursterjevi komori.
Na racunalniku smo vklopili funkcijo kontinuiranega snemanja in zajemali podatke vse do
naslednjega dne (12 ur). Ugotovili smo, da ni bilo prisotnih nihanj ter na osnovi tega
zakljucili, da z naSim merilnim sistemom lahko opravljamo meritve tudi ves dan, ne da bi

priSlo do vplivanja samega merilnega sistema na vrednost meritev.

Sledil je naslednji korak testiranja merilnega sistema z vklapljanjem in izklapljanjem
Waursterjeve komore, brez pretoka zraka. Zakljucili smo, da vklapljanje in izklapljanje
komore ne vpliva na merjeni signal. Zanimalo nas je, kako bo s signalom, ¢e vklopimo pretok

zraka brez pelet in nastavimo gretje na 45 °C. Meritve so pokazale prisotnost manjsih nihanj
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in majhno vrednost standardnega odklona, kar kaze na veliko obcutljivost merilnega sistema.
Meritve s pretokom zraka (156 m3/h) smo Sestkrat ponovili pri konstantnem pretoku in
ugotovili, da so ponovljive. Pri naslednjem setu poskusov smo zmanjsali pretok zraka (130
m/h) ter prav tako ugotovili dobro ponovljivost. Testirali smo tudi vpliv spreminjanja

pretoka vode in opazili manjse spremembe pri vrednostih transmitanc.
3.2.2.1 Pozicioniranje Sobe

Pri sestavljanju Wursterjeve komore kot celote je tehni¢no najzahtevnej$e pozicioniranje
Sobe. Notranji del navoja Sobe ovijemo s teflonskim trakom in mo¢no privijemo. Glavo Sobe
(obodno matico) pa privijemo empiri¢no, in sicer tako, da med privijanjem razprsujemo
vodo in opazujemo snop razprSevane vode. Snop mora biti neprekinjen in naravnan
navpicno. Preveriti moramo v obeh smereh x in y, in sicer tako, da spodnji del Wursterjeve
komore zavrtimo za kot 90°. Spodnji sliki (slika 9) prikazujeta uravnavanje Sobe. Slika na
levi strani prikazuje snop, ki je nagnjen v levo smer glede na os Sobe. Slika na desni strani
prikazuje uravnano Sobo, pri ¢emer je snop razprSene deionizirane vode enakomerno

razporejen v vseh smereh.

Slika 9: Levo nepravilna nastavitev $obe in desno pravilna nastavitev Sobe

Pozicioniranje Sobe je pomembno opravilo pri sestavljanju komore, saj vpliva predvsem na
proces oblaganja pelet. Meritev z zajemanjem podatkov pri nepravilno nastavljeni Sobi

nismo delali, ker bi to dodatno povecalo obseg dela.
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3.2.2.2 Sestavljanje in razstavljanje komore

Sestavljanje delov komore je eden najpomembnejsih in hkrati obcutljivih postopkov, kjer
ugotavljamo vpliv Cloveskega faktorja na ponovljivost meritev. Navadno sestavimo
aparaturo za en set meritev. V kolikor je ne sestavimo ponovljivo, rezultati meritev lahko
signifikantno odstopajo. Pri sestavljanju je pomembno, da dovolj mocno privijemo vse dele

aparature ter da so distribucijska plosca, razmejitveni valj in Soba ustrezno centrirani.

3.2.3 Dolocanje vsebnosti vlage in oprijem pelet na razli¢ne
razmejitvene valje

Vsebnost vlage v peletah smo dolocali z uporabo analizatorja Biichi Moisture Analyzer B-
302 (Biichi, Svica). Na pladenj naprave smo natehtali priblizno 5 g vzorca ter ga enakomerno
razprostrli po celotni povr$ini. Uporabili smo program 15 minutnega susenja pri temperaturi

85 °C.

Neoblozenim peletam smo merili vlaznost pri razliénih pogojih (preglednica I11). Oznaka A
velja za meritve s steklenim RV, oznake B oznacujejo meritve s kovinskim RV, oznake C
veljajo za meritve z RV iz pleksi stekla. Cas kroZenja pelet in razprievanja pre¢iséene vode

je bil pri vsaki dolo¢itvi RH 30 minut.

Preglednica I11: Meritve vlaznosti neoblozenih pelet

Oznaka Vlaznost pelet Vlaznost pelet | Pretok | T[°C] T[°C]
kombinacije pred meritvijo po meritvi vode vstopnega | zraka v CW
(delovni naért) | [%] [%] [g/min] | zraka (Toelet)

Al (P5) 3,32 6,03 20 30 17

B1 (P5) 2,06 1,82 9 36 27

B2 (05) 2,06 1,64 7 27 27

B3 (N5) 2,06 1,83 5 35 27

C1 (P5) 1,53 1,79 9 36 27

C2 (05) 1,53 1,60 7 35 27

C3(05) 1,53 1,60 11 35 23

Preglednica IV: Pogoji meritev

Oznaka Velikost pelet Razmik med Pretok zraka za | Masa pelet
kombinacije DPin RV fluidizacijo

(delovni nacrt)

N5 900-1000 pm 20 mm 105 m3/h 1000 g

05 900-1000 pum 20 mm 130 m3/h 1000 g

P5 900-1000 pm 20 mm 156 m3/h 1000 g
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Nasa zelja je bila ugotoviti vpliv pogojev meritev na vlaznost neobloZenih pelet, zaradi
preucevanja povezave med vlaznostjo pelet in elektrostatskim nabojem pelet. Meritve smo
opravljali brez zajemanja podatkov in brez MS zaradi menjav RV. Razli¢ne razmejitvene
valje smo uporabili za vizuelno opazovanje z namenom ugotoviti, kako EC vpliva na
nezeleni oprijem pelet na valj. Na razpolago smo imeli izhodne pelete z razli¢nimi vlagami,
katere so razporejene tako, da se je RH zmanjsevala po koloni tabele navzdol. Pri meritvah,
ki so nas najbolj zanimale (RH pelet po meritvi), opazimo, da se je relativna vlaznost pelet
po meritvi spreminjala povsem razli¢no in ne vedno sorazmerno s pretokom vode. Pri
poskusu Al (P5) smo imeli visoko vlaznost in stekleni valj, pelete se niso prijemale, tezav z
EC ni bilo. Meritve s kovinskim valjem (B) so pokazale, da RV ne vpliva na EC, saj kovina
odvaja EC pelet in tako se pelete ne prijemajo na RV. Pri setu poskusov z RV iz pleksi stekla
(C) smo opazili, da se pri poskusu C1 (P5), kjer smo imeli pretok zraka 156 m%/h in vlaznost
pelet 1,79 %, pelete niso prijemale na RV. Pri ostalih dveh poskusih (C1 (O5) in C2 (O5)),
ko je bila vlaznost pelet niZja in pretok zraka nizji (130 m3h) (bolj suhe pelete), pa so se
pelete zelo mo¢no oprijemale razmejitvenega valja. Zakljucili smo, da RV iz pleksi stekla ni
primeren za opravljanje nadaljnjih meritev. Kovinski valj je sicer dober za merjenje, vendar
naSega MS ne moremo uporabiti zaradi netransparentnosti RV. Stekleni RV je sicer primeren
za meritve neobloZenih pelet, vendar pri pogojih, ki zaradi potencialne aglomearcije pelet

niso primerni za realni proces oblaganja.

3.2.4 Spreminjanje pogojev

Poleg spreminjanja osnovnih spremenljivk poskusov, zbranih v preglednici 1 (priloge), smo
spreminjali vrednost vhodne temperature zraka in pretoka vode za razprSevanje z namenom
ugotoviti, ali to signifikantno vpliva na meritve. Pretok vode smo merili s tehtnico in merili
¢as ter raCunali masni pretok v gramih na minuto. Razpon vrednosti pretoka je bil med 3 in
16 g/min, uporabljeno temperaturno obmocje pa med 30 in 45 °C. Ugotovili smo, da
spreminjanje temperature zraka in pretoka vode za razprSevanje vpliva na vlaznost pelet, kar
smo potrdili z dolocanjem vlaznosti pelet pred, med in po merjenju. Med procesom
oblaganja je priporocljivo vzdrZevati relativno vlaznost v CW med 30 in 31 %, zato smo
napravili pregled (preglednica V) optimalnih nastavitev kljuénih procesnih parametrov za
orientacijo. Pelet sicer nismo oblagali, smo pa razprSevali deionizirano vodo na nevtralne
neobloZene pelete in s tem simulirali pogoje med procesom oblaganja. Pri tem smo ugotovili,

da nam mertive s spreminjanjem omenjenih parametrov ne predstavljajo najboljse
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ponovljivosti. Odlocili smo se, da bomo nadaljnje meritve izvajali pri konstantni vstopni

temperaturi zraka in konstantnem masnem pretoku vode (preglednica V1).

Preglednica V: Orientacijski parametri za neobloZene pelete

vstopna T [°C] volumski pretok | masni pretok vode =za |izstopna vlaZinost
zraka [m3/h] razpr$evanje [g/min] zraka [%]

35 105 6 31

35 130 7 30

36 156 9 30

Preglednica VI: Dejanski parametri za neobloZene pelete

vstopna | volumski pretok | masni pretok vode za | T produkta | Teoreticna vrednost
T[°C] zraka [m3/h] razprievanje [g/min] [°C] viage [%]

30 105 4 23 31

30 130 4 24 28

30 156 4 25 25

Pri meritvah neobloZenih pelet smo ugotovili, da nam povzroca teZzave elektrostati¢ni naboj
pelet v kombinaciji s steklenim RV, kar zaradi oprijema pelet na povr§ino RV ni vec

omogocalo izvedbe ponovljivih meritev.

Neoblozene pelete same po sebi predstavljajo nekoliko nepredvidljiv "material” za
opravljanje meritev, saj so narejene iz MCC, ki sprejema ter oddaja vlago v odvisnosti od
Casa, temperature in relativne vlaznosti zraka (45). Zaradi tega dejstva nismo uspeli uravnati
procesnih parametrov tako, da bi povsem odpravili elektrostaticni naboj nevtralnih pelet.
Primer prijemanja pelet na stekleni RV je predstavljen na sliki 10, kjer se nazorno vidi

sen¢enje LZ.
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Slika 10: Merilni sistem pri ustavljenem pretoku zraka za fluidizacijo in vklopljenim laserjem

3.3 ODVAJANJE STATICNEGA NABOJA PELET

Ker Zelimo napraviti korelacijo nasih meritev z meritvami oblaganja, smo se odlo¢ili, da
uporabimo stekleni RV, tako da ga delno oble¢emo v aluminijasto folijo z notranje in
zunanje strani in s tem reSimo teZave z odvajanjem elektrostati¢nega naboja. Napravili smo
set novih meritev in ugotovili, da se neoblozene pelete niso prijemale na predel, oblozen z
Al-folijo, prijemale pa so se na predelu brez aluminjaste folije. To tezavo smo resili tako, da
smo pridobili raztopino (Staticide®) za namen nanosa antistati¢ne prevleke in jo s tehniko
razprSevanja nanesli na neoblozeni del stekla. Meritve so pokazale dobre rezultate, izkazalo
pa se je, da je nanos te obloge pretanek, saj se je le-ta obrabil zaradi trkov pelet po dveh
serijah meritev (slika 11). Napravili smo 15-kratni nanos z raprsevanjem in ponovno
poskusili. Izkazalo se je, da smo s tem povecali "domet" meritev le za eno serijo.
Pomanjkljivost takega nanosa tehnike razprSevanja je "matirana" povrsina obloge. To
pomeni slabso prosojnost LZ in lahko povzroéi tudi uklone. Debelejsi in bolj prosojen nanos
antistati¢ne obloge smo dobili s potapljanjem neobloZenega dela RV v raztopino Staticide®

in naknadnim suSenjem. Tako dobljena prevleka je bila dobro prosojna. S tem pristopom
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smo dosegli, da je AO zdrzala okrog 12 ur meritev, kar je zadostovalo za dva dneva

opravljanja meritev. Potem smo staro oblogo odstranili in nanesli novo.

Slika 11: Prikaz obrabljene antistati¢ne obloge, nanes$ene s tehniko razprSevanja, ki ni ve¢ uporabna
za merjenje

Za nanaSanje antistati¢ne obloge na stekleni RV smo uporabili raztopino Staticide®, katero

smo razprsevali z enakomernim krozenjem z razprsilnikom (slika 12 levo).

1. Nacin: RV z naprSeno oblogo smo postavili v suSilnik pri temperaturi 60 °C za 30

minut.

2. Nacin: RV z naprSeno oblogo smo postavili v susilnik pri temperaturi 80 °C za 20

minut.

3. Nacin: 15-kratni nanos z razprSevanjem. Vsak nanos smo po 20 sekundnem
razprSevanju utrdili s 30 sekundnim gretjem s susilnikom za lase. Po 15-ih nanosih

smo RV z naprseno oblogo postavili v susilnik pri temperaturi 85 °C za 20 minut.

4. Nagin: Potapljanje RV v raztopino Staticide®. V 2 litrsko ¢aso smo nalili 500 ml
raztopine Staticide® in potopili RV s steklenim delom navzdol do dna (slika 12
desno). To smo ponovili trikrat. RV z naneSeno oblogo smo postavili v suSilnik pri

temperaturi 85 °C za 20 minut.
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Slika 12: Levo razprsilnik za nanasanje AO in desno metoda potapljanja v raztopini Staticide®

3.4 TEORETICNA OSNOVA ZA OCENO VOLUMSKEGA
DELEZA

Osnovo za povezavo med transmitanco in volumskimi delezi predstavlja spodnji graf (slika
13), ki prikazuje povprecne teoreti¢ne vrednosti transmitanc za izbrane velikosti pelet, ki so
blizu nasim povpre¢nim frakcijam pelet. Povezava med transmitanco in sorazmernostnim

koeficientom je podana z enacbo 5 (poglavje 1.6).
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Slika 13: Teoreti¢na povpre¢na transmitanca v odvisnosti od volumskega deleza pelet velikosti 0,7
mm (temno modra), 1,0 mm (rdeca) in 1,25 mm (svetlo modra) (Rok Sibanc, Katedra za
farmacevtsko tehnologijo, Fakulteta za farmacijo, Slovenija)
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Da bi lahko izracunali to¢ne vrednosti volumskih delezev pelet za nase povpreéne frakcije,

smo izrisali diagram (slika 14) vrednosti sorazmernostnih koeficientov (k) v odvisnosti od

velikosti pelet (enacba 6). Pri tem je a volumski delez pelet in T transmitanca.
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Slika 14: Odvisnost Beer Lambertovega parametra k od velikosti delcev

Iz krivulje (slika 14) smo v programu Mathematica natan¢no od¢itali vrednosti k pri izbranih

velikostih pelet in jih zbrali v Preglednici VII.

Preglednica VII: Vrednosti Beer Lambertovega prametra k za povpre¢ne frakcije pelet

Velikost povprecne frakcije pelet

Odcitek sorazmernostnega koeficienta

655 um 141,7
950 um 99,3
1185 um 76,4
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4 REZULTATI IN RAZPRAVA
4.1 PONOVLJIVOST

4.1.1 Ponovljivost znotraj posamezne meritve

Izrisanim vrednostim v obliki krivulje na grafu koli¢ine v odvisnosti od ¢asa pravimo signal.
Signal nam poda celotno sliko posamezne meritve. S pregledom posameznih signalov lahko
v grobem ocenimo, ali so meritve sprejemljive ali pa je z njimi kaj narobe. To naredimo
tako, da pogledamo posamezne dele signala po minutah in jih primerjamo med seboj. Ce so
deli signala med seboj primerljivi (enaki), je meritev ustrezna, ¢e se signal s Casom
spreminja, meritev ni ustrezna. Celoten signal ene meritve je obsegal 300 sekund zajemanja
podatkov med krozenjem pelet, 40 sekund merjenja signala pri ustavljeni komori (faza
mirovanja), kar predstavlja bazno linijo, ter 20 sekund vmesnega ¢asa, ko se izklaplja pretok

vode in komoro.

Slika 15 prikazuje ustrezen (normalen) signal, nasprotno slika 16 ponazarja signal, ki nam
pove, da z meritvami nekaj ni bilo v redu, saj se s ¢asom zajema signala brez osnove

povecuje njegova intenziteta.

S
4f d
signal laserja pri izklopljeni komori
3 L
>
)
2
0 2}
o signal laserja med meritvijo
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i \
0 1 2 3 4 5 6

Cas [min]

Slika 15: Signal ustrezne meritve
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Slika 16: Signal neustrezne meritve

Za vsako posamezno meritev smo napravili analizo ponovljivosti znotraj 300 sekundnega
signala. 1z celotnega signala smo pripravili izseke intervala 60 sekund in izrisali krivulje
diskretne porazdelitve verjetnosti transmitance. Krivulje smo zbrali na skupnem grafu in jih
primerjali. Ce se krivulje med seboj prekrivajo (brez zamikov) (slika 17), nam to predstavlja
ustrezno meritev, v kolikor je odstopanje v visini, poloZaju in/ali Sirini krivulje, meritev ni

sprejemljiva (slika 18).
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Slika 17: Porazdelitve verjetnosti transmitance za ustrezno meritev
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Slika 18: Porazdelitve verjetnosti transmitance za neustrezno meritev
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Signali se ne prekrivajo in kazejo na zelo slabo ponovljivost znotraj meritve (slika 18), ki je
bila opravljena v sklopu mnozice meritev oblozenih pelet in izkazuje veliko nezaupanje v
ponovljivost znotraj same meritve. Vsako minuto se porazdelitev razsiri za dolocen
(priblizno enak) korak. Bolj kot se porazdelitev razsiri, vecji je standardni odklon meritve.
Ugotovili smo, da je §lo za aglomeracijo oblozenih pelet zaradi prevelikega masnega pretoka
vode, pri ¢emer se je velikost aglomeratov s ¢asom povecevala (slikal9). Na osnovi tega

rezultata smo se odlocili, da bomo za nadaljnje meritve zamenjali obloZene prelete za

neobloZene.

Slika 19: Pojav aglomeracije pri oblozenih peletah

Poleg ze omenjene meritve smo identificirali S¢ eno podobno meritev, ki ni kazala
ponovljivosti znotraj 300 s signala, vendar pri drugih pogojih (slika 20). Tudi v tem primeru
opazimo zmanjSevanje verjetnosti in pomikanje vrhov proti vi§jim vrednostim transmitanc
s ¢asom, le da gre tu za manjse ¢asovno odvisno Sirjenje porazdelitve transmitanc (priblizno
za 0,5 % na minuto). To dejstvo nam poda informacijo, da se je v sistemu znotraj meritve
nekaj konstantno spreminjalo. Ko smo zaklju¢ili meritev, smo opazili mnogo skupkov

neobloZenih pelet. V tem primeru smo uporabili pretirano koli¢ino vode za razprSevanje
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(20 g/min), ker smo se zeleli izogniti vplivu statiénega naboja pelet. 1zkazalo se je, da smo
dosegli drugo skrajnost (zdruzevanje mokrih neobloZenih pelet zaradi kapilarnih sil vode),
Ki ni bila primerna. Na osnovi tega smo se odlocili, da reSimo problematiko statiénega naboja

pelet na drugacen nacin, ki ga opisujemo v poglavju 3.3.

Pri vseh ostalih pogojih meritev ponovljivosti znotraj signala ni bilo posebnosti, rezultati so
pokazali dobro ponovljivost.
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Slika 20: Porazdelitve verjetnosti transmitance pri obloZenih peletah

4.1.2 Ponovljivost med posameznimi meritvami

Ponovljivost med posameznimi meritvami smo dolocali na osnovi ponovljenih meritev, pri
enakih pogojih, v istem dnevu, s casovnim razmakom ene ure (preglednica VIII).

Ponovljivost je ustrezna, saj so vrednosti povpre¢ne transmitance in standardne deviacije
primerljive.
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Preglednica VII1: Vrednosti dveh meritev pri velikosti frakcije 900-1000 um in masi 1000 g

RImm] | Q,[m?/h] | T:[%] T, [%] SD:[%] | SD,[%]
10 105 7,26 6,36 2,30 2,12
10 130 8,12 7,62 2,27 2,19
20 105 4,22 4,62 2,30 2,11
20 130 5,70 5,79 2,11 2,04
25 105 2,68 2,37 1,61 1,49
25 130 5,22 5,06 2,82 2,72

Ponovljivost med posameznimi meritvami smo prav tako vrednotili s primerjavo
frekven¢nih diagramov, dobljenih s FFT signalov transmitance, in sicer za ponovljene
meritve, pri enakih pogojih, v istem dnevu, s ¢asovnim razmakom ene ure (preglednici 2 in
3 v prilogi). Ponovljivost je ustrezna, saj so vsi frekvencni spektri, ki jih primerjamo pri
enakih pogojih, prakti¢no identi¢ni. To pomeni, da je dvofazni tok pelete — zrak fluktuiral
na podoben nacin ob prvi in ob drugi meritvi, kar se je ustrezno preneslo tudi na signal

transmitance svetlobe.

4.2 VPLIVI IZBRANIH PARAMETROV NA VREDNOSTI
TRANSMITANCE

4.2.1 Vpliv nastavitve viSine merilnega sistema (oddaljenost od
Sobe)

Z na$im merilnim sistemom smo pomerili vrednost transmitanc tudi na sredini steklenega
RV (70 mm od zgornjega roba navzdol), z namenom ugotoviti, za kakSen red velikosti se
spremenijo vrednosti T v primerjavi z obi¢ajno postavitvijo nosilca na vrhu (pri ¢emer je LZ
15 mm pod zgornjim robom razmejitvenega valja). V preglednici IX so zbrane povprecne
vrednosti transmitanc, preracunane povprecne odprtine reze (18,3 mm) glede na pozicijo
merilnega sistema. Pri tem moramo poudariti, da nismo merili pri konstantni oddaljenosti
merilnega sistema glede na Sobo, kar bi bilo tehni¢no teZje izvedljivo, ampak le relativno

glede na RV. S spreminjanjem velikosti reze se je tako med posameznimi meritvami
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nekoliko spreminjala oddaljenost MS od Sobe, kar pa pri meritvah ni imelo bistvenega

vpliva.

Preglednica IX: Transmitance, povpre¢ene na rezo v odvisnosti od viSine merilnega sistema

FR =900-1000 um Oddaljenost MS od zgornjega roba RV
m =1000 g 0 mm 70 mm

pretok zraka [m3/h] T [%] T [%]

105 4,72 0,82

130 6,16 1,56

Vrednosti transmitanc, izmerjene na sredini razmejitvenega valja, so bistveno nizje v
primerjavi z vchom RV. To je pri¢akovano, saj se vzdolZ razmejitvenega valja navzgor tok
pelet red¢i zaradi povecevanja hitrosti le-teh. Ugotovili smo, da je pri vi§jem volumskem
pretoku (130 m3/h) razmerje v vrednostih T ve&je (faktor 5,9) kot pri manjsem (105 m3/h)
volumskem pretoku (faktor 3,9). Reza predstavlja omejitveni faktor pri vstopu pelet v RV.
Vedji kot je volumski pretok zraka skozi RV, manjSe je razmerje med koli¢ino pelet in

koli¢ino zraka.
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4.2.2 Vpliv velikosti pelet

Za prikaz vpliva velikosti pelet smo v preglednici X zbrali podatke meritev transmitanc za
1000 g pelet.

Preglednica X: Transmitance za tri razli¢ne frakcije pelet v odvisnosti od Q. in velikostjo reze

Qur 105 m*/h 130m’/h

frakcija pelet reza[mm] | T[%] T[%]

10 2,66 3,99
600-710 pm 20 2,11 3,27

25 2,04 2,96

10 7,26 7,62
900-1000 pm 20 4,22 5,79

25 2,68 5,06

10 14,7 19,7
1120-1250 pm 20 10,7 12,8

25 6,80 10,4

Za dodatno primerjavo vpliva velikosti pelet smo izdelali tudi dva diagrama porazdelitve
vrednosti transmitanc.

0.05 |
0.06| ||
0.04 )
% %
£ £ 0.04
EO'OB It
5] &
= 0.02 =
- \ 0.02
0.01 \
] L ‘
0.00 4 0.00 ‘ |
000 005 010 015 020 025 030 000 005 010 015 020 025 030

Transmitanca Transmitanca

Slika 21: Porazdelitve verjetnosti transmitanc za 1000 g pelet.

Diagrama (slika 21) prikazujeta porazdelitve verjetnosti transmitance za nastavitve komore,
kjer smo pri¢akovali najvisje oziroma najnizje volumske deleZe oziroma transmitance. Levo
reza 10 mm in pretok 130m3/h, desno reza 25 mm in pretok 105 m3/h. Krivulje: velikost

pelet 600-710 um (temno modra), 900-1000 um (rdec¢a), 1120-1250 pm (svetlo modra).

Najnizje volumske deleze pri¢akujemo pri najmanjsi odprtini reZe ter najvisjem pretoku in
obratno. Za oba pretoka zraka za fluidizacijo velja, da se s povecevanjem velikosti pelet

povecuje vrednost transmitance, kot smo videli Ze iz Stevil¢nih podatkov. To je pri¢akovano,

35



Ponikvar |., Magistrska naloga REZULTATI IN RAZPRAVA

ker imajo vecje pelete manjso specificno povrsino (ob predpostavki, da so volumski delezi
enaki ali vsaj podobni). Krivulja za najvecje pelete (svetlo modra) je v obeh diagramih
nazobCena. Podobno opazimo tudi pri pregledu diagramov za ostale pogoje. Majhno
nazobcanost opazimo tudi pri srednji velikosti pelet. Ta pojav si razlagamo z diskretno
naravo pelet in sicer tako, da imamo manjsSe Stevilo delcev na enoto volumna, ¢e so le-ti
vegji. Ce predpostavimo, da je volumen vpadne svetlobe laserskega zarka na senzor 7200
mm? (10x10x70 mm?) in volumski deleZ pelet 2 %, lahko izra¢unamo $tevilo pelet na enoto
predpostavljenega volumna glede na velikost le-teh. Za frakcijo 1120-1250 um je izra¢unano
stevilo delcev 161, za 900-1000 um je 312 in za 600-710 pum je 952. 1z izra¢unanih vrednosti
lahko povzamemo, da je razmerje stevila pelet med najvecjimi in najmanj$imi peletami 1:6.
Na osnovi te razlike lahko razumemo vpliv posamezne pelete na standardno deviacijo
porazdelitve transmitance in na nazobcanost krivulje. Velikih pelet je $teviléno malo v
primerjavi z majhnimi, poleg tega ima velika peleta ve¢jo povrsino, ki bolj zasenci vpadno
svetlobo na senzor v primerjavi z manj$im. Tako velika peleta povzroci vecjo spremembo
signala v primerjavi z manj$o, kar se izrazi z ve&jo nazob&anostjo krivulje. Sirina krivulje je

vecja pri vecjih delcih zaradi manjSega Stevila delcev na enoto volumna.
4.2.2.1 Vpliv reZe

S povecevanjem razmika med RV in DP se zmanjsuje vrednost transmitance (slika 22), kar
pomeni, da se zvisuje vrednost volumskega deleza pelet. Ce pa pogledamo $e vpliv velikosti
pelet glede na rezo, ugotovimo, da se vpliv reze vec€a s povecevanjem velikosti pelet. Ne
glede na velikost pretoka se vrednost transmitance zmanjsuje s povecevanjem reze. To pa je
najbolj izrazito pri frakciji pelet 1120-1250 um. Rezultat je pri¢akovan, saj predstavlja
izbrana velikost reZe pri najvecjih peletah ve¢jo omejitev za horizontalni transport pelet

skozi rezo kot pri manjsih peletah.
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Slika 22: Prikaz vpliva razmika ter velikosti pelet na transmitanco pri pretoku 130 m?h ter masi
pelet 1000 g

4.2.3 Vpliv kolicine pelet

V Waursterjevo komoro smo prenesli natan¢no zatehtano koli¢ino pelet, in sicer najprej 500
g ter napravili serijo meritev s spreminjanjem reze in pretokom zraka. Nato smo ustavili
delovanje CW ter dodali se 500 g pelet in tako $e tretji¢, ko smo imeli v komori 1500 g pelet.
V nadaljevanju predstavljamo primerjavo (preglednica XI) vrednosti tako izmerjenih
transmitanc za srednjo velikost pelet pri razli¢nih pretokih zraka za fludidzacijo. Na osnovi
podatkov povzamemo, da se s poveCevanjem reze zmanjSujejo vrednosti transmitanc pri

vseh treh masah pelet v komori, in sicer pri obeh pretokih.

Preglednica XI: Vrednosti transmitance v odvisnosti od mase 900-1000 um pelet

Qur 105 m3/h 130m3/h

masa pelet reza[mm] | T [%] T [%]

10 28,5 25,6
500 ¢ 20 21,4 24,6

25 20,4 24,6

10 7,24 8,58
1000 g 20 4,42 6,69

25 2,53 6,39

10 8,13 6,52
1500 g 20 1,21 1,99

25 0,80 2,80
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Na transmitance pri razli¢nih polnjenjih vpliva tudi pretok zraka za fluidizacijo, vendar vpliv
ni enoznacen. Pri rezi 10 mm opazimo vecjo transmitanco pri manjSem pretoku zraka za
fluidizacijo, in sicer za polnitvi 500 in 1500 g. Pri ostalih nastavitvah pa je transmitanca

vedno vecja v primeru vecjega pretoka za fluidizacijo.

razmik [mm]
20

15 10

20

10

masa [g] 1500

Slika 23: Vpliv polnitve komore na vrednost transmitance pri pretoku 130 m%h za velikost pelet
900-1000 pm

3D graf (slika 23) ponazarja pomemben vpliv polnitve na vrednosti transmitanc ravno pri
ve¢jih masah. Do bistvenega preloma pride ravno na prehodu med 500 in 1000 grami pelet,
pri ¢emer odprtina reze ne igra tako pomembne vloge. Ta pojav si lahko razlozimo s hipotezo
o0 delovanju sile teze pelet na polzenje le-teh v razmejitveni valj, kar je seveda povezano z
dimenzijami komore. Ve¢ja kot je masa, veéji je pritisk na spodnje pelete, hitreje prehajajo

Vv notranjost RV.
4.2.3.1 Vpliv pretoka zraka

Vpliv pretoka zraka je eden od parametrov, ki signifikantno vplivajo na vrednosti lokalnega
volumskega deleza pelet. Na sliki 24 je prikazan izris tock kombinacije pretoka zraka,
transmitance in reze. Videti je, da s poveCevanjem pretoka zraka nara$¢ajo vrednosti
transmitanc, ¢e pa se zraven opremo Se na vpliv reze, ugotovimo, da so vrednosti T najvecje
pri najvecjem pretoku zraka za fluidizacijo in minimalni odprtini reze. Najnizje vrednosti T

pa so pri najnizjem pretoku zraka in najvecji odprtini reze.

38



Ponikvar 1., Magistrska naloga REZULTATI IN RAZPRAVA

4.0

110 120 130
pretok [m3/h]

Slika 24: Vpliv pretoka zraka za fluidizacijo na vrednost transmitance za velikost 600-710 um in
maso 1000 g

4.3 VPLIV PARAMETROV NA RSD TRANSMITANCE

Relativno standardno deviacijo transmitance smo izrac¢unali s pomocjo enacbe 7.
RSD = % - 100 [7]

V splosnem opazimo (Slika 25), da se s povecevanjem razmika med RV in DP povecuje
vrednost RSD transmitance, kar pomeni, da se hkrati z zvisSevanjem vrednosti volumskega
deleza pelet (niZje povpreéne transmitance) poveéuje sipanje te koli¢ine. Ce pogledamo $e
vpliv velikosti pelet glede na rezo, ugotovimo, da se RSD transmitance manjsa S

povecevanjem velikosti pelet.
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105 m3/h

90,0
80,0
70,0
60,0
50,0

600 -710 um
40,0
—_—— _
30,0 900-1000 pum
10 15 20 25

RSD [%)]

20,0 —8— 1120-1250 pm

10,0

0,0
30

reza [mmy]

Slika 25: RSD transmitance v odvisnosti od reze in velikosti pelet, pri pretoku 105 m%h ter masi
pelet 1000 g

130 m3/h

120,0
100,0
80,0

60,0 500g

RSD[%)]

——
40,0 1000g
—e—1500g
20,0

0,0
0 5 10 15 20 25 30

reza [mm]

Slika 26: RSD transmitance v odvisnosti od mase pelet in velikosti reze, pri pretoku 130 m*/h ter
velikosti pelet 900-1000 um

S povecevanjem polnitve CW se povecujejo vrednosti RSD transmitance (slika 26). Pri
polnitvi 500 g je RSD tako reko¢ konstanten ne glede na odprtino reze. Pri polnitvi 1500 g
in rezi 25 mm vidimo, da ima RSD najvecjo vrednost. Vidimo tudi, da so razlike v vrednostih
RSD transmitance pri rezi 25 mm Vv odnosu do polnitve bistveno vecje v primerjavi z

razlikami pri rezi 10 mm.
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Primerjajmo $e vpliv velikosti in mase pelet na RSD pri razli¢nih pretokih zraka. V ta namen
smo za primerjavo pripravili kombinacijo tabele, v kateri so povprecene vrednosti RSD
transmitance za razli¢ne mase in velikosti pelet ter diagrama s skalo na RSD osi med 40 in
50 % zaradi lazje razvidnosti razlik. Pri nizkem pretoku zraka so vrednosti RSD transmitance
visoke tako pri meritvah z razlicnimi masami kot razli¢nimi velikostmi pelet. Pri visjem
pretoku zraka se RSD vrednosti transmitance zmanjsajo tako pri meritvah razli¢nih velikosti
pelet kot pri razlicnih masah pelet. 1z tega sklenemo, da so vrednosti RSD manjSe pri vi§jih
pretokih. Rezultat je logi¢en, saj je volumski delez pelet pri visjih pretokih man;jsi (poglavje
4.4), pri manjSem o pa je RSD fluktuacij manjsi zaradi manjsega vpliva fluktuacij
dvofaznega toka. Pri ve¢jem volumskem delezu pelet je Stevilo trkov med peletami vecje in

to deloma vpliva na povecanje fluktuacij.

RSD transmitance je dejansko odvisen od koncentracije delcev. Pri dolofeni vrednosti
volumskega deleza je to odvisno predvsem od velikosti delcev. Transmitanca lahko torej
variira naravno zaradi dolocene Steviléne koncentracije delcev pri enakem volumskem
delezu in hkrati zaradi dejanskih fluktuacij volumskega deleza. Pri visokih Stevil¢nih
koncentracijah delcev gre variacijo transmitance pripisati predvsem casovni variaciji

volumskega deleza.

Primerjava razlik glede na velikost pretoka

50
48
g 46
()
(%]
o 44
; L
40
105 m3/h 130 m3/h
M velikost 47,1 41,9
B masa 45,5 38,7

Slika 27: Povprecene vrednosti RSD transmitanc glede na razli¢ne velikosti ali mase pelet pri
razli¢nih vrednostih pretoka zraka za fluidizacijo
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4.4 OCENA VOLUMSKEGA DELEZA IN PRIMERJAVA Z
LITERATURNIMI PODATKI

4.4.1 Ocena volumskega deleza s pomocjo teoreti¢nih izraCunov

Rezultati volumskega deleza pelet iz preglednice XII kazejo, da vecje vrednosti volumskega
deleza pelet dosezemo, e pri enakih robnih pogojih uporabimo pelete ve¢jih velikosti. To
je verjetno posledica tega, da je disipacija energije, kot posledica neelasti¢nih trkov in trenja
med delci, manjSa v primeru, ko imamo v sistemu pri enakem volumskem delezu manjse
Stevilo delcev. Optimum glede volumskega deleza predstavlja velikostna frakcija pelet od
900 do 1000 mikronov, kar je verjetno posledica vecje omejitve horizontalnega transporta
frakcije 1120 do 1250 mikronov pri rezah 10 in 20 mm. Vidimo tudi trend naraséanja o s
povecevanjem velikosti R, kar je Se posebej znacilno za vecji velikostni frakciji pelet, kjer
je velikost reze lahko omejitveni faktor za masni tok pelet. Vzorec spremembe volumskega
deleza pelet v odvisnosti od velikosti reze in velikostne frakcije je v grobem enak za oba
pretoka zraka za fluidizacijo. Zanimivo je to, da so vrednosti volumskih delezev najvecje
ravno pri peletah srednjega velikostnega razreda (maksimalna vrednost vseh vrednosti v
tabeli je odebeljena). NajmanjSo vrednost najdemo pri najvecjih peletah pri rezi 10 mm

(podcrtana).

Preglednica XI1: Volumski deleZ v odvisnosti od velikosti pelet

masa = 1000 g | velikost pelet | frakcije pelet

reza [mm)] pretok [m3/h] | 600-710 um 900-1000 um 1120-1250 um
10 105 2,56 2,64 2,51

20 105 2,72 3,14 2,93

25 105 2,75 3,70 3,52

10 130 2,27 2,47 2,13
20 130 2,41 2,72 2,69

25 130 2,48 2,98 2,96

Iz preglednice XIII razberemo, da so vrednosti a. v povprecju nizje pri vi§jih pretokih zraka.
S povecevanjem reze se povecujejo vrednosti o. Minimum je pri najmanjsi polnitvi in
najmanj$i odprtini reZe (podcrtano). Maksimum je pri najvecji polnitvi in najvecji rezi. V

primerjavi z vrednostmi transmitance so si vrednosti o veliko blizje skupaj.
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Preglednica XI11: Volumski delez pelet v odvisnosti od mase 900-1000 pm pelet

Q:r 105 m3/h 130m3/h

masa pelet reza [mm] o [%] o [%]

10 1,26 1,37
500 g 20 1,55 1,41

25 1,60 1,41

10 2,64 2,47
1000 g 20 3,14 2,72

25 3,70 2,98

10 2,53 2,75
1500 g 20 4,45 3,89

25 4,86 3,60

105 m3/h

120,0
100,0 ® 100,0-120,0

X 800 m 80,0-100,0
o 60,0
2 1500 60,0-80,0
€ 40,0 g

500 ® 40,0-60,0

s 1000 g
0,0 m 20,0-40,0
= 0,0-20,0
4,5 500 g
4,9
o

Slika 28: Vrednosti RSD transmitance glede na o pri vseh polnitvah za FR 900-1000 pum

Primerjava vrednosti RSD transmitance z a (slika 28) nam poda informacijo, pri katerih
polnitvah imamo najmanjSe sipanje rezultatov. Vidimo, da se s poveCevanjem lokalnega
volumskega deleza pelet in poveevanjem polnitve povecuje RSD transmitance, kar je
povsem logicno, saj sta polnitev in lokalni volumski delez pelet medsebojno povezana.
Povezavo lahko razlozimo s silami, in sicer: vec¢ja kot je polnitev v komori, vecja je sila

pritiskanja na pelete, pri cemer bolj hitro polzijo skozi rezo v notranjost RV.
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4.4.2 Primerjava z rezultati metode ""'zamrznitve' toka

V literaturi (46) smo pridobili podatke meritev globalnega volumskega deleza pelet na
podroc¢ju razmejitvenega valja, Kjer so uporabljali pelete s povpre¢nim premerom 925 pm in
maso 1085 g. Iz preglednice VII smo na osnovi teh podatkov izbrali sorazmernostni
koeficient (k = 99,3) za PFR 950 um. Tako smo na osnovi enacbe 6 izracunali vrednosti

volumskih delezev pelet pri polnitvi 1000 g pelet in jih zbrali v preglednici XIV.

S primerjavo rezultatov globalnega volumskega deleza, dobljenih z metodo zamrznitve toka,
z rezultati lokalnega volumskega deleza, dobljenih z meritvami transmitance (preglednica
XIV), ugotovimo, da smo dobili primerljive rezultate glede na vpliv pretoka zraka. Visji kot
je pretok, nizje so vrednosti volumskega deleza. Prav tako je v obeh primerih opazno
naraS¢anje vrednosti a s poveCevanjem velikosti R. Nase ocenjene vrednosti o so v povpreéju
manj$e, in sicer zaradi tega, ker se nanasajo na lokalno merjenje (na vrhu valja), literaturni

podatki pa so globalni (obsegajo celoten valj).

Preglednica XIV: Primerjava lokalnih vrednosti o, dobljenih s transmitanco, z globalnimi

vrednostmi a, pridobljenimi z metodo "zamrznitve"

Pretok [m3/h] 105 130

R [mm] o (T) [%] o (globalni) [%] | a (T) [%] o (globalni) [%]
10 2,64 9,0 2,47 5,9

20 3,14 11,0 2,72 9,3

25 3,70 11,8 2,98 10,4
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4.4.3 Primerjava z rezultati CFD simulacije

Na podlagi literaturnega vira (47) smo od avtorjev pridobili natanéne podatke lokalnega

volumskega deleza pelet (na vrhu razmejitvenega valja), izra¢unanega s pomoc¢jo CFD

simulacij, in sicer za pelete s povpreénim premerom 1013 pm in maso 1085 g.

Preglednica XV: Primerjava lokalnih vrednosti a, dobljenih s transmitanco, z lokalnimi vrednostmi

a, dobljenih s CFD simulacijo

Pretok [m3/h] 105 130

R [mm] a (T) [%] a (CFD) [%] a (T) [%] a (CFD) [%]
10 2,64 3,62 2,47 3,36

20 3,14 3,93 2,72 3,42

25 3,70 4,43 2,98 3,94

S primerjavo rezultatov lokalnega volumskega deleza, dobljenih s CFD simulacijo, z
rezultati lokalnega volumskega deleza, pridobljenimi z meritvami transmitance (slika 29),
ugotovimo, da smo dobili primerljive rezultate glede na vpliv pretoka zraka. Ve¢ji kot je
pretok, niZje so vrednosti volumskega deleza. Prav tako je v obeh primerih opazno
nara$¢anje vrednosti a s povecevanjem velikosti R. Nase ocenjene vrednosti o so v povprecju
manjSe (okoli 1 %), in sicer verjetno zaradi tega, ker je v simulaciji trenje med delci v nasutju

zaradi omejitve modelov nekoliko podcenjeno.
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Primerjava izracunanih vrednosti s CFD simulacijo

4,50
4,00 '/,/.

= —&—a (T); 105 [m3/h]

X 3,00

3 ‘_/./‘ —e— o (CFD); 105 [m3/h]
2,50

—&— 0o (T); 130 [m3/h]
o (CFD); 130 [m3/h]

reza [mm]

Slika 29: Primerjava ocenjenih lokalnih volumskih delezev z literaturnimi podatki CFD simulacije
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Slika 30: Prikaz volumskih deleZzev s CFD metodo pri rezi 10 mm in pretoku zraka za fluidizacijo
105 m3h pri velikosti 1013 pm in masi pelet 1085 g (povzeto po 47)

Iz primera simulacije s CFD metodo razberemo, da se volumski delez pelet znotraj

razmejitvenega valja zmanjSuje od spodaj navzgor.
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4.5 PRIMERJAVA POVPRECNE VREDNOSTI
TRANSMITANCE Z RSD DEBELINE OBLOGE

Kot zanimivost in odgovor na vprasanje, ali so podatki, ki smo jih pridobili tekom naSe
Studije, primerljivi z rezultati, ki so bili dobljeni tekom oblaganja pelet (48), smo napravili
primerjavo nasih povpre¢nih vrednosti T in povpreénih RSD vrednosti debeline obloge iz
literaturnega vira. Povprecja obeh navedenih koliin so izraCunana glede na razli¢ne
vrednosti reze znotraj posamezne frakcije pelet. Oblaganje pelet so izvajali pri pretoku zraka
130 m®/h. Spremenljivke: velikosti pelet, polnitev CW in nastavitve reZe so bile identi¢ne
nasim. NajmanjSe pelete imajo znatno vi§jo vrednost povpre¢ne RSD, med srednjimi in

najvecjimi pa je razlika manjsa.

Odvisnost povprecne RSD obloge od povprecne T
glede na razli¢ne frakcije pelet

21,00
19,00
17,00 A
15,00
13,00 .
11,00
9,00
7,00

5,00
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00 14,00 16,00

T [%]

RSD [%]

Slika 31: Primerjava povprecne RSD debeline obloge s povpreéno T pri razli¢nih frakcijah pelet
(rdec trikotnik 600-710 pum, zelen kvadrat 900-1000 um in vijoli¢en krog 1120-1250 um)

Ugotovili smo (slika 31), da se s povecevanjem velikosti pelet zmanjSuje povprecna relativna
standardna deviacija debeline obloge, povpre¢na vrednost T pa pri tem narasca. Rezultati
ugotovitev so spodbudni, saj s tem potrjujemo povezavo med nasimi meritvami transmitance
in dolocanjem RSD debeline obloge pelet. S tem potrjujemo tudi postavljeno hipotezo Jasne
Grzelj (48), da RSD debeline obloge v primeru manjsih pelet lahko razlozimo z relativno
vecjim medsebojnim sencenjem delcev V podrocju razprSevanja. Transmitanca je namrec
neposredno merilo medsebojenga sencenja pelet. ManjSa transmitanca pomeni vecje

medsebojno sencenje delcev in obratno.
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5 SKLEP

Razvili smo obcutljivo in ponovljivo metodo za lokalno vrednotneje transmitance znotraj
razmejitvenega valja Wursterjeve komore z namenom identifikacije povpre¢ne vrednosti
lokalnega volumskega deleza pelet in s tem doprinesli k ve¢jemu razumevanu poteka

procesa oblaganja.

Pri meritvah transmitanc in z izracuni lokalnih volumskih delezev smo s pomocjo analize

vplivov parametrov prisli do naslednjih ugotovitev:

Preglednica XVI: Pregled zbranih ugotovitev

spremenljivka vrednost ugotovitev

pretok zraka za | 105 m%/h s poveCevanjem pretoka se

fluidizacijo 130 m3h T povecuje, o zmanjSuje
156 m3/h

razmik med RV in RP | 10 mm s povecevanjem razmika se

(reza) 20 mm T zmanjSuje, o povecuje
25 mm

vi§ina merilnega sistema
glede na stekleni RV

0 mm (nosilec poravnan z
zgornjim robom RV) 70 mm
(nosilec na sredini RV)

vrednosti T so visje pri 0
mm in nizje pri 70 mm
razlika je za faktor 3

velikostni razred pelet

600-710 um
900-1000 pm
1120-1250 pm

s povecevanjem velikosti
pelet se vrednosti RSD T
ZmanjSujejo,  povprecne
vrednosti T pa povecujejo,
a je najvecji pri srednji FR

koli¢ina pelet (polnitev
Cw)

500¢g
1000 g
1500 ¢

s povecevanjem polnitve
CW se zmanjSuje vrednost
T in povecuje a

S primerjavo z literaturnimi vrednostmi smo pokazali, da je nasa metoda dolocanja
volumskega deleza pelet povsem skladna s trendom rezultatov drugih metod. Dolo¢ili smo

dobro ponovljivost znotraj posamezne meritve, kot tudi med posameznimi meritvami.
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Metoda, ki smo jo razvili, je bolj natan¢na in bolj to¢na pri manjsi polnitvi komore ter manjsi

odprtini reze, ko je vrednost volumskega deleza pelet nizja.

Razvita metoda za dolocanje lokalnega volumskega deleza pelet s transmitanco laserskega
zarka se je izkazala za povsem primerno pri preucevanju vpliva tehnoloskih parametrov in s
tem pripomogla k boljSemu razumevanju procesa oblaganja. Merilni sistem, ki smo ga
zasnovali, je sestavljen iz cenovno ugodnih komponent, odlikujeta ga enostavnost ter
moznost spremljanja poteka procesa oblaganja in zato je kot prototip z ustrezno
prilagoditvijo perspektiven tudi za uporabo v proizvodnih napravah.

Metoda, ki smo jo razvili, bi lahko bila primerna tudi za vrednotenje lokalnega volumskega
deleza pelet v Swirl Wurster komori, kar lahko predstavlja moZnost za nadaljnje raziskave.
Swirl Wurster komora je znacilna po tem, da zvrtin¢i vstopni zrak v komori in pelete se tako
dvigujejo vzdolz razmejitvenega valja navzgor pod kotom. Tak princip delovanja komore
omogoca boljSo ponovljivost (zaradi zmanjSanega pojava fluktuacij) in s tem zmanjSanje
vrednosti RSD pri uporabi Siroke frakcije pelet (49). Pri¢akujemo, da bi bile vrednosti RSD

transmitance izmerjene z omenjeno opremo nizje in ponovljivost meritev boljsa.

Ideja za nadaljnjo uporabo razvite metode je nacrtovanje vrednotenja volumskega deleza
pelet med dejanskim oblaganjem pelet, Kjer bi lahko na zacetku ali tekom procesa optimirali
nastavitve velikosti reZe ter ugotavljali tudi stopnjo aglomeracije delcev. V slednjem primeru
bi pri¢akovali, da se bodo vrednosti izmerjenih transmitanc povecevale s povecevanjem

velikosti in koli¢ine aglomeratov.
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7. PRILOGE

Preglednica 1: Delovni nacrt z opredelitvijo osnovnih spremenljivk poskusov
Delovna hipoteza | Velikost pelet Razmik med DP Pretok zraka za Masa pelet
Oznaka in RV fluidizacijo
kombinacije
K1 600-710 um 10 mm 105 m3/h 500 g
K2 600-710 um 20 mm 105 m3/h 500 g
K3 600-710 um 25 mm 105 m3/h 500 g
K4 600-710 um 10 mm 105 m3/h 1000 g
K5 600-710 um 20 mm 105 m3/h 1000 g
K6 600-710 pum 25 mm 105 m3/h 1000 g
K7 600-710 pm 10 mm 105 m3/h 1500 g
K8 600-710 um 20 mm 105 m3/h 1500 g
K9 600-710 um 25 mm 105 m3/h 1500 g
L1 600-710 um 10 mm 130 m3/h 500 g
L2 600-710 um 20 mm 130 m3/h 500 g
L3 600-710 pm 25 mm 130 m3/h 500 g
L4 600-710 um 10 mm 130 m3/h 1000 g
L5 600-710 um 20 mm 130 m3/h 1000 g
L6 600-710 um 25 mm 130 m3/h 1000 g
L7 600-710 um 10 mm 130 m3/h 1500 g
L8 600-710 um 20 mm 130 m3/h 1500 g
L9 600-710 um 25 mm 130 m3/h 1500 g
M1 600-710 um 10 mm 156 m3/h 500 g
M2 600-710 um 20 mm 156 m3/h 500 g
M3 600-710 um 25 mm 156 m3/h 500 g
M4 600-710 pm 10 mm 156 m3/h 1000 g
M5 600-710 pum 20 mm 156 m3/h 1000 g
M6 600-710 pum 25 mm 156 m3/h 1000 g
M7 600-710 pm 10 mm 156 m3/h 1500 g
M8 600-710 pum 20 mm 156 m3/h 1500 g
M9 600-710 pm 25 mm 156 m3/h 1500 g
N1 900-1000 pum 10 mm 105 m3/h 500 g
N2 900-1000 pum 20 mm 105 m3/h 500 g
N3 900-1000 pum 25 mm 105 m3/h 500 g
N4 900-1000 pum 10 mm 105 m3/h 1000 g
N5 900-1000 pum 20 mm 105 m3/h 1000 g
N6 900-1000 pm 25 mm 105 m3/h 1000 g
N7 900-1000 pum 10 mm 105 m3/h 1500 g
N8 900-1000 pum 20 mm 105 m3/h 1500 g
N9 900-1000 pum 25 mm 105 m3/h 1500 g
o1 900-1000 pum 10 mm 130 m3/h 500 g
02 900-1000 pum 20 mm 130 m3/h 500 g
03 900-1000 pm 25 mm 130 m3/h 500 g
04 900-1000 pm 10 mm 130 m3/h 1000 g
05 900-1000 pm 20 mm 130 m3/h 1000 g
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Delovna hipoteza | Velikost pelet Razmik med DP Pretok zraka za Masa pelet
Oznaka in RV fluidizacijo
kombinacije
06 900-1000 pm 25 mm 130 m3/h 1000 g
o7 900-1000 pm 10 mm 130 m3/h 1500 g
08 900-1000 pm 20 mm 130 m3/h 1500 g
09 900-1000 pm 25 mm 130 m3/h 1500 g
P1 900-1000 um 10 mm 156 m3/h 500 g
P2 900-1000 um 20 mm 156 m3/h 500 g
P3 900-1000 pm 25 mm 156 m3/h 500 g
P4 900-1000 pm 10 mm 156 m3/h 1000 g
P5 900-1000 pm 20 mm 156 m3/h 1000 g
P6 900-1000 pm 25 mm 156 m3/h 1000 g
P7 900-1000 um 10 mm 156 m3/h 1500 g
P8 900-1000 pum 20 mm 156 m3/h 1500 g
P9 900-1000 pum 25 mm 156 m3/h 1500 g
S1 1120-1250 pm 10 mm 105 m3/h 500 g
S2 1120-1250 pm 20 mm 105 m3/h 500 g
S3 1120-1250 pm 25 mm 105 m3/h 500 g
S4 1120-1250 um 10 mm 105 m3/h 1000 g
S5 1120-1250 um 20 mm 105 m3/h 1000 g
S6 1120-1250 um 25 mm 105 m3/h 1000 g
S7 1120-1250 pm 10 mm 105 m3/h 1500 g
S8 1120-1250 um 20 mm 105 m3/h 1500 g
S9 1120-1250 pm 25 mm 105 m3/h 1500 g
T1 1120-1250 pm 10 mm 130 m3/h 500 g
T2 1120-1250 pm 20 mm 130 m3/h 500 g
T3 1120-1250 pm 25 mm 130 m3/h 500 g
T4 1120-1250 um 10 mm 130 m3/h 1000 g
T5 1120-1250 um 20 mm 130 m3/h 1000 g
T6 1120-1250 um 25 mm 130 m3/h 1000 g
T7 1120-1250 pm 10 mm 130 m3/h 1500 g
T8 1120-1250 um 20 mm 130 m3/h 1500 g
T9 1120-1250 um 25 mm 130 m3/h 1500 g
Z1 1120-1250 um 10 mm 156 m3/h 500 g
Z2 1120-1250 um 20 mm 156 m3/h 500 g
Z3 1120-1250 um 25 mm 156 m3/h 500 g
Z4 1120-1250 um 10 mm 156 m3/h 1000 g
Z5 1120-1250 um 20 mm 156 m3/h 1000 g
Z6 1120-1250 um 25 mm 156 m3/h 1000 g
7 1120-1250 pm 10 mm 156 m3/h 1500 g
8 1120-1250 pm 20 mm 156 m3/h 1500 g
29 1120-1250 pm 25 mm 156 m3/h 1500 g

55



Ponikvar |., Magistrska naloga

PRILOGE

Preglednica 2: Primerjava dveh ponovitev s frekvenénimi diagrami pri pretoku 105 m%h

Ponovljivost med posameznimi meritvami; m (pelet) = 1000 g, frakcija (pelet) = 900—1000 pum

reza ) .
1. ponovitev 2. ponovitev
[mm]
1 R EU.
&0|
10
% 5 10 15 0 25 10 15
Frekvenca [Hz| Frekwvenca [Hz]
600 &00
500 500
400 400
3000 | 3000
20
Z00 200
100 , 100 ,
% 5 10 15 20 25 % 5 10 15 20 5
Frekwenca |Hz| Frekvenca [Hz|
700 700
GO0 GO0
LS00 L]
400/ 400/
25 300 300
200 200
100 100
% 5 10 15 20 25 % 3 10 i5 20 25

Frekvenca [Hz|

Frekvenca [Hz|
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PRILOGE

Preglednica 3: Primerjava dveh ponovitev s frekvenénimi diagrami pri pretoku 130 m%h

Ponovljivost med posameznimi meritvami; m (pelet) = 1000 g, frakcija (pelet) = 900—1000 pum

reza . .
1. ponovitev 2. ponovitev
[mm]
200 200
150 150
100 100|
10 |
] 50
|
ch 5 10 15 2 ch 5 10 15 20 25
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54
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40040 G000
3000 3000
25 2000/ 2000
1000 10040,
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{tl 5 i0 15 q:l 5 i0 15 20 25
Frekvenca [Hz| Frekvenca |Hz|

57



