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1. Bevezetés

A gyogyszeriparban granulatumok szaritasara gyakran alkalmaznak fluidizacids szaritast. Ez
a technoldgia olyan szaritasi koriilményeket biztosit, amelyek optimalis mindségli termékek
eloallitasat eredményezik és lehetdévé teszik az anyagok gyors és hatékony szaritdsat. A
berendezésekben a szaritando anyag kozvetleniil érintkezik a meleg levegével, ami a nedves
anyagot lebegd allapotban tartja. Az anyag felmelegszik, nedvességtartalmat atadja a
levegdnek, majd tavozik a kamrabol. A folyamat sordn kivalo a hdéatadas, a szilard anyagok
konnyen mozgathatok, valamint a technoldgia széles részecskeméret-eloszlasu anyagok esetén
is alkalmazhat6. A fluidizacios szaritok képesek tovabba egyenletesen szaritani az anyagot,
melynek kovetkeztében csokken a termék mindségromlasanak veszélye.

Elterjedt alkalmazasuk ellenére a berendezések miikodése tovabbra is kihivasokkal teli,
kiilonosen akkor, ha nincs megfeleld visszacsatolas és szabalyozas a folyamatban. Ez a
hidnyossdg szamos problémahoz vezethet, amelyek hatassal vannak a termékmindségre és a
szaritas hatékonysagara. A nedves anyag tulszaritasa energiaveszteséget okoz, illetve az anyag
tulajdonsagainak romldsdhoz is vezethet. A tul magas maradék nedvességtartalom
eredményezheti azt, hogy az anyag nem felel meg a mindségi eldirdsoknak, ami jelentds
problémat okozhat a termékek eldallitdsaban €s a mindség biztositasaban. A részecskék
tulmelegedése vezethet az anyag tulajdonsdgainak romldsdhoz vagy akar az anyag
lebomlédséhoz.

Ezen probléméak megoldasahoz fontos a szaritasi folyamat pontos megismerése a tervezett
mindség (Quality by Design, QbD) elve szerint, valos idejii folyamatanalitikai eszkdzokkel vald
kovetése ¢és a folyamat szabalyozdsa. Matematikai modellezés segitségével szamos
folyamatszimulacio elvégezhetd, ami a gydgyszeripar digitalizacidja szempontjabol eldrelépést
jelentene, mivel igy csokkenthetnénk az tizemekben gyakran eléforduld hosszu varakozasi idok
mennyiségét, lehetévé téve az eljarasok zokkendmentes végrehajtasat.

Munkam soran egy matematikai modell kifejlesztésével foglalkoztam egy ipari fluidagyas
szaritd berendezés miikodésének leirdsara, amely segithet egy gydgyszergranuldtum
szaritasanak optimalizalasaban és szabalyozasaban, ezzel hozzajarulva a hatékonyabb szaritasi
folyamathoz és az alladé termékmindség biztositasahoz.

Az éltalam létrehozott modell tudja becsiilni a granuldtumok nedvességtartalméanak és
hémeérsékletének idObeni valtozasat a szaritas folyaman. A modell paramétereinek becsléséhez
olyan iizemi gyartas soran gyiijtott adatsorokat hasznaltam fel, amelyekben kdzeli-infravords

(NIR-) spektroszkopia alkalmazasaval vizsgaltak a szemcsék nedvességtartalmat, mérték a



granulatum hoémérsékletét, a szaritd levegd relativ paratartalmat, hdémérsékletét ¢&s
térfogataramat.

A megépitett modell felhasznalasaval virtudlis kisérletterveket végeztem el, amelyek soran
vizsgaltam a gyartasi paraméterek (szaritdo levegd térfogatirama, nedvességtartalma) és az
iddjaras okozta paratartalom-valtozas hatasat a granuldtum mindségére. Ezek alapjan modell-
alapt szabalyzasi, visszacsatolasi modszerek is javasolhatok a termékmindség allando értéken
tartasara és a szaritasi folyamat hatékonyabba tételéhez.

A kifejlesztett modell jelentésen hozzdjarulhat az altalam vizsgalt gydgyszerkészitmény
mindségének allanddan tartdsdhoz és a gyartds hatékonysaganak noveléséhez. A felépitett
modell — a paraméterbecslés elvégzése utdn — mas fluidizacios szaritasi folyamatokban is
hasznosulhat, ndvelve a folyamatok energiahatékonysagat, ami a kialakult energiavalsag miatt

kiemelkedd jelentdséggel bir.



2. Irodalmi attekintés

2.1. Digitalizacio a gyogyszeriparban

Az iparosodas kezdete Ota a jelentds technoldgiai fejlodések atfogd gazdasagi és tarsadalmi
valtozasokat idéztek eld, melyeket utolag ipari forradalmaknak neveztek el. A szoftververziokra
emlékeztetd ,,Ipar 4.0” kifejezés a jelenleg folyamatban 1év6 negyedik ipari forradalomra utal,
amely a gyartasi folyamatok kiilonb6zd, elsdsorban informatika (IT) altal vezérelt valtozésait
irjale [1]. Az Ipar 4.0 gyogyszeripari 4gazatban alkalmazott formdja a ,,Pharma 4.0”. A Pharma
4.0 innovativ technoldgiak és technikak bevezetését célozza, amelyek lehetdvé teszik az okos,
decentralizalt gyartast, az intelligens rendszereket, az integralt IT-rendszereket, a dolgok
internete (Internet of Things, 10oT) -rendszereket, valamint a méretezhetd, teljesen integralt és
automatizalt gyartasi rendszereket [2].

Béarmely gyartassal foglalkoz6 ipardg digitalizalasa kulcsfontossagu 1épés a termelési
folyamatok fejlédésében. A digitalizacio folyamata magéaban foglalja a robotok, automatizalasi
megoldasok és szamitogépek ndovekvo hasznalatat, lehetéve téve a koltségek csokkentését, a
hatékonysag és termelékenység javitasat, valamint a valtozdsokhoz val6 alkalmazkodast. A
gybgyszeriparban viszonylag lassan terjed a digitalizdcio, fOként a szigoru hatosagi
szabalyzasok miatt. Mindazonaltal vildgos, hogy sziikség van a gydgyszeripar digitalizalasara,
mivel mind a hagyomanyos, mind az 0j gyogyszerek iranti kereslet folyamatosan névekszik
[3], illetve a fejlesztési és gyartasi folyamatok bonyolultsdga miatt kiilondsen jelentds lehetne
a digitalizacié a termékmindség ¢és hatékonysdg szempontjabol. A digitalizacio ¢és az
adatelemzés segithet csokkenteni a gyogyszeriizemekben gyakran eléforduld hossza
leallasi/varakozéasi idoket [4]. A gépek kozotti kommunikacié és a (empirikus vagy
mechanisztikus) matematikai modellek lehetévé teszik az eljarasok zokkendmentes
végrehajtasat, az automatikus javitointézkedéseket és a prediktiv karbantartast [5].

A digitalizaci6 egyik eszkdze a matematikai modellezés, melynek jelentéségével Destro és
Barolo cikke részletesen foglalkozik [6]. A tanulmény bemutatta, hogy a matematikai
modellezés jelentdsen tdmogathatja a tervezett mindség (QbD) és a szabalyzas alapi mindség
(Quality by Control, QbC) megvaldsitasat a gydgyszerek életciklusanak minden szakaszaban,
valamint hozzajarulhat a tervezési tér leirdsdhoz, a folyamatfigyeléshez és az aktiv
folyamatvezérléshez. A cikk aldtdmasztja, hogy a matematikai modellezés felbecsiilhetetlen

értekii eszkoz a gyodgyszerfejlesztés és gyogyszergyartds minden szakaszaban. Alkalmazasanak



mellézése annak a felfogasnak tudhato be, hogy a matematikai modell bonyolult entitds, amely

nehezen fejleszthetd és karbantarthato.

2.2. Tervezett minoség

Az egyre er6sodé globalis verseny ¢s az informatika ndvekvd hatdsa miatt a
gybgyszeriparnak manapsag siirgésen sziiksége van mitkodési teljesitményének és termékei
altalanos mindségének javitasara [7]. A QbD-t jelenleg kulcsfontossagl tényezének tekintik a
kivant teljesitmény-javulas elérésében [8], [9].

A Tervezett mindség azt jelenti, hogy a folyamatokat eldre megtervezik, lehetdvé téve a
termékek mindségének eldrejelzését és az elvart mindség biztositasat, akar utdlagos ellendrzés
nélkdl is. A gyogyszeripari QbD céljai koz¢é tartozhat a termékmindségi eldirasok elérésének
biztositasa, a termékfejlesztés és gyartds hatékonysaganak ndvelése, valamint a folyamat
kapacitasanak novelése és a termék valtozékonysaganak ¢és hibainak csokkentése, melyet a
termék és folyamat tervezésének, megértésének €s ellendrzésének javitasaval lehet elérni [10].

Egy gyogyszeripari QbD-vel foglalkozo6 cikkben [11] a szerzé a QbD elemei k6zé sorolja a
termékmindségi célprofil meghatarozasat, a termék- és gyartdsi folyamatok tervezését, a
kritikus mindségi attribatumok, folyamatparaméterek ¢és a valtozékonysag forrasainak
azonositasat, valamint a gyartasi folyamatok ellendrzését az allandd6 mindség biztositasa
érdekében. Munkaja soran megallapitotta, hogy a QbD megértése és bevezetése javitani és
modernizélni fogja a gyogyszergyartas ¢és a termékmindség szabalyozasat.

A QbD-t nemrég kezdték el hasznalni azzal a céllal, hogy segitse a gyogyszeripari vallalatok
piaci és operativ kivalosag iranyaba tett erdfeszitéseit. A teriileten elért sikerek koz¢é tartozik a
QbD elvek alkalmazisa a bevonatos tablettadk eldallitisara szolgdld ipari eljaras elsd
szakaszdban. A folyamat megértése alapjan bebizonyosodott, hogy az eljards a kritikus
folyamatvaltozok szabalyozasaval biztosithatja a megfeleld tablettagyartast, ¢és a
specifikacioknak valé megfelelést (pl. szennyezddések, kioldodas) [12]. Foglalkoztak tovabba
a QbD alkalmazéasaval szaritasi folyamatok soran is. A liofilizalasi eljaras masodlagos szaritasi
Iépésének vizsgalatakor Kkifejlesztették a folyamat egyszerli matematikai modelljét. A
masodlagos szaritds sordn a termékben 1évé maradék nedvességtartalom megbizhato becslése
lehetdvé tette a valddi mindségi tervezési tér felallitdsat. A modszer kislizemi €s ipari méretii
liofilizalas esetén is alkalmazhat6, valamint nagyon kis kisérleti és szamitasi eréfeszitést
igényel [13]. Kutatocsoportunkban is vizsgaltak a kisérletek tervezésének és a mechanisztikus

modellezésen alapuld szimulacidk egylittes alkalmazasat integralt folyamatos gyogyszeripari



technologia atfogd megértésére. A kisérlet soran egy kétcsigas nedves granulalasbol, vibracios
fluidagyas szdritasbol ¢és Orlésbdl 4llo technologiai sort vizsgaltak. A részecskék
nedvességtartalmanak valds idejli nyomon kovetésére NIR-spektroszkopiat alkalmaztak, az
ismeretlen modellparamétereket kisérleti adatok alapjan becsiilték. A szimulaciok
megerdsitették a kisérleti megfigyeléseket, illetve utat nyitottak a modell alapt
folyamatfigyeléshez és optimalis szabalyozashoz [14].

Az elmult években jelentds eldrelépés tortént a QbD teriiletén a szabalyozasi keret
valtozasainak (példaul a Nemzetkdzi Egységesitési Konferencia (International Conference on
Harmonisation, ICH) QbD-vel kapcsolatos iranyelveinek), valamint a gyogyszerészeti és
miszaki tudomanyok kozotti erdsebb kolesonhatasnak koszonhetden. Bar a cstucstechnologids
jovobeli gyogyszerkészitmények eldallitasahoz sziikséges elveket kidolgoztak, hidnyossagokat
is azonositottak (pl. sziikség van a molekularis-, anyag- és folyamatmodellek kombinélasara),
a gyakorlati megvalositashoz pedig az akadémia, az ipar és a szabalyozasi szakértok kozos

eréfeszitésére van sziikség [7].

2.3. Fluid szaritas a gyogyszeriparban

A digitalizacidhoz ¢és a QbD elvek alkalmazdsdhoz a széritdsi folyamatokban
elengedhetetlen a folyamatok ismerete, megfeleld leirdsa, valamint a szaritott termék elérni
kivant tulajdonsagainak és mindségének ismerete.

Szaritas soran a legfontosabb cél az, hogy ugy allitsuk be a szaritasi koriilményeket, hogy
kozben elérjiik a sziikséges teljesitményt [15]. Dufour publikaciodja szerint [16] a cél a kihozatal
novelése, mikdzben elérjiik a meghatarozott végsd tulajdonsagokat (méret, szin, porozitas stb.)
¢s a szaritott termékek kivant mindségét. Szintén fontos cél csokkenteni a termelési koltségeket
az energiafogyasztas, a karbantartasi koltségek €s a szaritasi id6 csokkentése révén. Azonban
Dufour megallapitotta [16], hogy sok helyzetben a meghatarozott célok ellentétesek lehetnek
egymassal. Példaul a tulajdonsagok és mindség javitasa gyakran azt koveteli meg, hogy
noveljék a termelési koltségeket, mig a szdritasi id6 csokkentése a mindség csokkenéséhez
vezethet. Ezek miatt az ellentmondésok miatt a szaritasi koriilmények beallitdsa nem egyszerti,
ezért gyakran alkalmaznak kézi vezérlést. A manudlis irdnyitdsi eljarasok egyszeriibbek,
azonban hatranyuk, hogy az altalanos teljesitmény elmarad az elvarhaté legjobbtol. Emiatt
fontos a vezérldeszkdzok haszndlata, melyek lehetové teszik az energiafogyasztas csokkentését

¢s a nem megfeleld termelés minimalizalasat.
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A fluidizacids szaritdkat (2.1.4bra) a gydgyszeriparban, élelmiszeriparban €s vegyiparban
¢vek ota hasznaljadk [17]. A fluid agyban létrehozott magas turbulencia kivaldé ho- és
anyagatadast biztosit, valamint j6 keveredést eredményez a szilard anyagok ¢€s a gazrészecskék
kozott [18]. A fluidagyas szaritast a gyogyszeripar mellett mas iparég is elterjedten alkalmazza.
A berendezéseket altaldban olyan anyagok szaritasara hasznéljak, mint példaul szemcsés
anyagok, gabonafélék, polimerek, vegyszerek, gydgyszerek, miitragyak, kristalyos termékek és
asvanyi anyagok [19].

A fluidizacio olyan jelenség, ahol egy aramlo fluidum (folyadék vagy gaz) lebeg6 allapotban
tartja a szilard részecskéket. A gaz sebességének el kell érni egy minimum értéket ahhoz, hogy
a fluidizacid kialakuljon, azonban a til nagy sebesség azt eredményezi, hogy a gz magéval
ragadja az anyagot, ami igy tavozik a berendezésbol. A berendezésekben a meleg levegd vagy
egyeb forrd gaz egy perforalt lemezen vagy talcan athaladva érintkezik a szaritand6 anyaggal,
amely lyukmérete megakaddlyozza a szemcsék visszadramlasat. A szaritandé anyag
kozvetleniil érintkezik a meleg levegével, amely lebegd (fluid) allapotban tartja azt. A szilard
anyag felmelegszik, nedvességtartalmat atadja a szallité gdznak, majd a betaplalassal ellentétes

oldalon elhagyja a kamrat [20].

*

Fluidizécios z6na

2,

Hémeéro

Légaram _ Kompresszor

Szelep

2.1.abra: Fluidagyas szarito sematikus abraja [53]

Szilard részecskék fluidizalasat a gyogyszeriparban gyakran alkalmazzak nedves

granulatumok szaritdsara. A j6 héatadasnak és keveredési tulajdonsdgoknak kdszonheten a
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fluidizacios szaritd berendezés (fluidized bed dryer, FBD) hatékony vélasztas lehet a ciklusidd
¢s a szaritas egyenletessége szempontjabol [18]. Azonban a legtobb ipari alkalmazasban még
mindig visszacsatolds nélkiill miikddnek, éallandd ciklusidok, bemeneti levegdallapotok és
hémeérsékletek alkalmazéasaval [21]. Ez tobb problémahoz vezethet, példaul az anyag alul- vagy
tulszaritdsdhoz, valamint a részecskék tulmelegedéséhez [22]. Briens és Bojarra tanulmanya
szerint [23] a gyogyszerészeti granulatumok széritdsakor tigyelni kell arra, hogy elkeriiljiik a
tulszaradast, mivel ez az anyag jelentds kopasat és kihordast okozhat, ami termékveszteséghez
vezet. Kutatasuk sordn passziv akusztikus és rezgésfigyeld technikakkal kovették nyomon a
folyamatot. Megallapitottak, hogy a szaritasi folyamat nyomon kovetése felhaszndlhatd a
folyamatszabalyozasra, a fluidizacios gaz sebességének bedllitasara, hogy lehetévé tegye a
szaritas gyorsasagat, mikozben minimalizélja a kihordast és a lehetséges termékveszteséget.

A szaritando részecskék nedvességtartalmanak ismerete a tllszaritds elkeriilésének
érdekében kiemelt fontossagi adat. Az anyagok nedvességtartalmanak gyors mérésére
kiilonosen alkalmas technika a kozeli infravords (NIR-) spektroszkopia. A NIR-spektroszkdpia
laboratoriumi nedvességtartalom-meghatarozas céljara torténd felhasznéaldsa az egyik els6
gyogyszerészeti alkalmazas volt, amelyrdl a szakirodalomban beszamoltak [24]. Mantanus és
tarsainak tanulmanya [25] megerdsitette, hogy a NIR-spektroszkopia alkalmazhaté a
Folyamatfeliigyel6 ¢és Analizald Technologia (Process Analytical Technology, PAT)
koncepcidban, mint nem invaziv, roncsoldsmentes €s gyors modszer a gydgyszerszemcsék
nedvességtartalmanak meghatarozéaséara. Ezt a modszert alkalmaztdk a kutatocsoportunkban is
a termék nedvességtartalmanak valds idejii nyomon kdvetésére az orlési 1€pés utan[14].

Szilard anyagok fluidizacids széritdsa torténhet szakaszos vagy folyamatos moddon, a
gybgyszeriparban a szakaszos technologidk az elterjedtebbek. A szakaszos iizemeltetés
héérzékeny anyagok esetén, illetve kis 1éptékii termelés esetén elényds. Ebben az esetben az
agy homogén a miivelet barmely pillanatdban, ami a termék mindségének allandosagat
eredményezi sarzson beliil. Szakaszos szaritasnal az egész 4gy homogén a folyamat barmely
pillanataban, igy a részecskék kozott alig van kdlcsOnhatas a szaritast tekintve. A szaritasi
kinetika elegendd lenne itt ahhoz, hogy becslést adjon arra az iddre, amely sziikséges a szilard
anyag nedvességtartalméanak adott mértékben valo csokkentéséhez [26].

Chandran ¢és tarsai szilard anyagok fluid szaritasaval foglalkoz6 publikécidja szerint [26]
folyamatos miikodés esetén az egyes részecskék tartdozkodasi ideje jelentOsen eltér a szaritd
belsejében, ami miatt a termék kiilonb6z6 nedvességtartalmu részecskéket tartalmaz, ezért a
tartozkodasi id6 eloszlast is figyelembe kell venni a szaritasi kinetika mellett. Osszehasonlitva

a folyamatos fluid szaritd teljesitményét a szakaszos fluid széritoéval, Chandran [26]
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megallapitotta, hogy egy adott szaritdsi idé alatt a szakaszos iizem alacsonyabb atlagos
nedvességtartalmat ad a termékben, mint a folyamatos lizem. Ez a megallapitas 6sszhangban
van Beran és Lutcha [27] tapasztalataival négyszogletes alaku fluidadgyas szaritd esetén.
Romankov [28] azonban javulo teljesitményrdl szamolt be félaxidlis aramlasi koriilmények
kozott a szakaszos szaritdshoz képest.

A szakaszos fluid szaritast eldszeretettel alkalmazzak a gyogyszeriparban, melynek
koszonhetden szamos kutatas foglalkozott mar a folyamat vizsgalatdval. Zammouri tarsaival
[29] gyogyszerporok szakaszos fluidagyas szaritdsat vizsgalta, a modellezést a kétfazisu
elmélet felhaszndldsadval végezték el. Wang és tarsai [30] pedig gyodgyszergranuldtumok
szaritasanak matematikai modelljét készitették el a haromfazisu elmélet alapjan. Az
eredmények jo egyezést mutattak a fluidagyas szaritok ho- és tomegatadasi kisérleti adataival,
ami azt mutatja, hogy a szakaszos lizemi fluid szaritds jobb megértéséhez és leirdsdhoz
jelentdsen hozzajarulhat a folyamat modellezése. A modellek a szaritasi folyamatok
szimulalasara és szabalyozasara is alkalmasak lehetnek.

Szamos kutatds és elemzés tortént mind a folyamatos, mind a szakaszos miikddési
berendezések terén [29], [31], [32]. Dufour 2006-0s munkaja [ 16] szerint akkoriban viszonylag
kevés publikalt mii foglalkozott a folyamat iranyitasaval, annak ellenére, hogy a szaritok f6
koltsége nem a kezdeti beruhdzasban van (tervezés és Osszeszerelés), hanem a miikodés soran,
ahol a szabalyozas nagyon fontos az energiamegtakaritas és a kivant termékmindség elérése
érdekében. Villegas és tarsai [17] kutatdsuk soran megallapitottdk, hogy a berendezések
miikddése elsdsorban ad hoc modszereken alapul, ahol a szaritot ,,fekete dobozként” kezelik, a
bemeneti levegd dramlasi sebességét ¢s homérsékletét elére meghatirozott receptek szerint
allitjak be. A folyamatok alaposabb megértése és ismerete lehetdvé teszi a szaritok hatékonyabb
mikddtetését, ami potencidlisan csokkentheti az energiafelhaszndlast. Ennek eléréséhez a
folyamatok modellezése jelentésen hozzajarulhat. Az utdbbi idében megjelentek tanulmanyok,
amelyek a folyamat irdnyitasaval foglalkoznak. Ezek koz¢ tartozik Gagnon és tarsai kutatasa
[33], amely egy gyodgyszerészeti fluidagyas szaritdé prediktiv vezérlésével foglalkozik.
Munkdjuk soran egyfazisu elmélet alapjan fejlesztettek egy matematikai modellt, ami leirja a
szaritasi folyamatot. Az altaluk létrehozott modell hasznalhat6 nemlinearis modell prediktiv

szabalyozasra (NMPC).

2.4. Fluid szarito modellezése
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A széritasi folyamatok az ¢élelmiszeriparban, gyogyszeriparban, mezdégazdasagban ¢és
textiliparban az ipari energiafelhasznélds 10-25%-at teszik ki, ennek ellenére a legtobb ipari
szaritd berendezés alacsony energiahatékonysagi szinten miikddik. Az energiakoltségek
emelkedése ¢és a fogyasztok magasabb mindségli termékek iranti igénye miatt az
energiafelhasznalds minimalizalasa rendkiviil fontos a termék mindségének megdrzése mellett
[17]. Az optimalis teljesitmény eléréséhez elengedhetetlen, hogy a rendszert szabalyozzuk ¢és
ellendrizzilik, amihez matematikai modellek kialakitasa sziikséges.

A fluidizacids széritas egy olyan technoldgia, amelyet széles korben alkalmaznak tobb
teriileten, pl. a vegyiparban, a fémmegmunkalasban, az olajiparban és a hderOmiivekben. A
berendezésben zajlé folyamatok sordn a gaz-szilard kolcsonhatasok és kémiai reakciok szamos
valtozot hoznak létre, amelyek rendkiviil bonyolultta teszik a folyamatot. Emiatt a fluidizacios
agy modellezése ¢és szimulacioja széles korben hasznédlatos a kiilonbozd folyamatok
elérejelzésére €s elemzésére [34]. A problémak kikiiszobolése és a folyamat optimalizalasanak
céljabol rendkiviil fontos a berendezésben zajlo folyamatok pontos leirdsa a modellezés soran.
Mar régota foglalkoznak a kutatok a fluidizacids szarité berendezések modellezésével [35],
[36]. A folyamat leirdsara tobbféle modellezési lehetdség all rendelkezésre a szakirodalomban
(pl. kinetikus modell, diffuziés modell), ezek kozé tartozik a haromfazist, kétfazist és

egyfazisii modell.

2.4.1. Haromfazisa modell

A fluid szarit6 leirasahoz Kunii és Levenspiel [18] haromfazisti modellt hasznaltak. Ebben
a megkdzelitésben a fluid rendszert harom {6 fazisra osztottak: egy szilard részecskéktdl mentes
buborék fazisra, egy intersticialis emulzids fazisra és egy szilard fazisra. A modell feltételezi,
hogy az utols6 két fazis tokéletesen keveredik. Palancz [35] olyan, a Kunii-Levenspiel
elméletén alapuld modellt dolgozott ki, amely nem tartalmazza azokat a feltételezéseket, hogy
a gaz homogén ¢és a kilépd aramok egyensulyban vannak. Lait és tarsai [31] kiterjesztették a
Palancz-féle modellt, azonban a gazbuborékok nedvességtartalmat nem feltételezték
allandonak, és a szilard részecskék feliiletét folytonosnak tekintették. Aly és Fathalah [36] egy
fluidizalt 4gy szakaszos miikodésének modellezését végezték el, energia- ¢és
tomegmegmaradast alkalmazva az 4gy harom fazisara.

A modell alkalmazasakor szdmos feltételezéssel ¢éliink [30]. Ilyen feltételezés az, hogy a
buborékfazisban a gaz dugattyts dramlasként halad felfelé, az emulzids fazisban a szilard

anyagok lefelé mozognak, az emulzios €s szilard fazis nedvesség- és hdmérséklet eloszlasa az
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agyban egyenletes, de a buborékfazisban eloszlast mutat, valamint a részecskeméret-eloszlast
nem vesszik figyelembe.

Wang ¢és tarsai [30] a haromfazisi modellt gydgyszergranulatum fluidagyas szaritasanak
modellezéséhez hasznaltdk fel. Bar a modell alkalmazasa sordn elért eredmények jo egyezést
mutattak a fluidagyas szaritok ho- és tomegatadasi kisérleti adataival, a haromfazisi modell
alkalmazésa soran bonyolult egyenletrendszerek megoldéasa sziikséges, ami megneheziti a
modell hasznalatat egyrészr6l a szamitdsi igény, masrészrél a kisérletekkel becsiilendd

empirikus paraméterek és szamtalan fizikai konstans ismeretének szempontjabol.
2.4.2. Kétfazisu modell

Az elmult évtizedek soran kifejlesztett kiilonb6zé modellek foként a gaz aramlasanak
leirasaban kiilonboznek egymastol [37]. Az elsd kétfazisi modelleket Shen és Johnstone [38],
valamint May [39] hoztak 1étre. Ezeket a modelleket bdvitette ki kés6bb Kunii és Levenspiel
[18], 1étrehozva a haromfazisi modellt.

A kétfazisti modell esetén a fluidizacids agy két heterogén fazisra oszthatd: egy emulzids
fazisra és egy buborékfazisra (2.2.4bra). Az emulzio a nedves részecskék és egy koztes gaz
tokéletes keveréke. A gazbuborékok athaladnak az agyon, de elkeriilik az emulzids fazist,

csokkentve ezzel a gaz részecskékkel valo érintkezését [40].

&

Szabad mozgas

O

Emulziés Buborék
fazis fazis

2.2.abra: Szakaszos fluidagyas szarito
keétfazisu modellje [40]
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Az egyszerli kétfazis modellben azt feltételezik, hogy az dsszes levegd (ami a minimalis,
fluidizacidhoz sziikséges mennyiségnél tobb) szilardanyag mentes buborékok formajaban halad
at az agyon [41]. Azonban kisérletileg [42], [43] és elméletileg [44], [45] is kimutattak a szilard
részecskék jelenlétét a buborékokban. A modellt az energiamérlegek explicit
figyelembevételével és a fal hokapacitasdnak figyelembevételével is bovitették [46].

A modell szamos feltételezéssel €l [37]. Ezek kozé tartozik az a feltevés, hogy az Gsszes
szilard részecske az emulzids fazisban van. Az emulzios fazisban 1év6 gaz dugattytis aramlassal
halad, valamint a részecskék keveredése idedlis, a mérlegegyenletekhez minden egyes

részecske esetében azonos atlaghdomérsékletet és nedvességtartalmat vesznek figyelembe.

2.4.3. Egyfazisu modell

Az egytazisi modellekben a fluid dgyat egy kontinuumként kezelik, ahol a gaz és a szilard
részecskék tokéletesen keverednek [21]. Ez egy jelentds egyszerlisités a 2.4.1 és 2.4.2
fejezetekben bemutatott két- ¢€s haromfazisu modellekhez képest, amik megprobaljak
figyelembe venni a fluidizacios dinamika hatasat, példaul azt a jelenséget, ahol a gazbuborékok
elkeriilik az emulzios fazist, valamint a turbulencia miatti visszakeveredést [30], [37]. Bar a
kétfazisu modellek valosaghtibbek, mint az egyfazisu leiras [47], 4ltaldban nagy differencial-
¢s algebrai egyenletrendszerekhez vezetnek, amelyek bonyolult megoldasi eljarast igényelnek.

Gagnon tarsaival [40] el6szor kétfazist modellt fejlesztett gyogyszergyartasban alkalmazott
szakaszos fluidagy miikddésének leirdsara, ami nagyon pontos leirast adott a folyamatrol. Ezt
a modellt egyszerisitették késobb, igy 1étrehozva egy homogén fluidagyat feltételez6 modellt
[33]. Az egyszeriisitésnek koszonhetden a becsiilendd paraméterek szama hétrol otre csokkent,
a folyamat pontossaganak leirasaban viszont nem volt szdmottevd kiilonbség. A kifejlesztett
modellt a szaritasi folyamat szabalyozasara hasznaltak.

Gagnon ¢és tarsai [33] altal alkalmazott feltevések a modell egyszeriisitésére szolgalnak.
Némelyikiik érvényessége megkérddjelezhetd, a vezérlési alkalmazasok azonban csak altaldnos
trendeket igényelnek, mivel a visszacsatold hurok bizonyos mértékig képes kezelni a
modellezési hibdkat, valamint a modellezés soran kapott eredmények nem nagyon kiilonboztek
az eredeti kétfazisu modell eredményeitdl. A modell feltételezései alapjan a fluidizalt dgyat
homogénnek tekintik, amelyben tokéletesen keveredik a gaz a szilard részecskékkel, a folyamat
adiabatikus, nincsenek buborékok, gazkeriilok és hdveszteség az agyban, elhanyagoljak a

komponensek fizikai tulajdonsagainak valtozasait hdmérséklet, nyomads és nedvesség hatésara,
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a részecskeméret-eloszlast figyelmen kiviil hagyjak, a szilard anyagot nem higroszkdposnak
tekintik €s a szaritasi kinetikat két elkiiloniilé szakaszra osztjak.

Ebben a munkaban a bemeneti levegd nedvességtartalmanak ingadozasat nem vették
figyelembe a modellezés soran, ezt a visszacsatolas kezeli.

Az egy- és kétfazisu modelleket 6sszehasonlitva Gagnon és tarsai nem tapasztaltak jelentds
kiilonbségeket, azonban az egyfazisi modell alkalmazésa egyszeriibb, kevesebb becsiilendd
paramétert tartalmaz, a megoldando egyenletek egyszertisddnek és jobban kezelhetdk, valamint
a modell gyorsabban kifejleszthetd, emiatt munkdm soran a fent részletezett egyfazis modellt

vettem alapul.

2.5. A fluid szarit6 modellezésének alkalmazasi lehetoségei

A matematikai modellezés kulcsfontossaghi eszkéz a gyogyszeripari folyamatok
tervezésében ¢és fejlesztésében, ezért szamos kutatas foglalkozott mar az alkalmazasaval.

Kutatdsuk sordn Barriga ¢és tarsai [48] gyogyszeripari fluidagyas  szarito
energiafogyasztasanak optimalizalasaval foglalkoztak. A cikkben feltar6 adatelemzést
hasznaltak a szaritd érzékeldibol rogzitett adatok feltdrasara, hogy csokkentsék az
energiafogyasztast az elémelegitési fazisban. A kisérletekbdl szdrmaz6 szenzoradatok elemzése
megkonnyitette az optimalis konfiguracié meghatarozasat, atlagosan egy 6raval csokkentve az
elémelegitési id6t, ami jelentds energiamegtakaritast jelentett.

Handayani és tarsai [49] tanulmanyaban egy terel6lemezes vizszintes elhelyezésti fluidagyas
szarito légaramlés-eloszlasat vizsgaltak. Szimulaciokat hajtottak végre a szaritokon tereldlemez
nélkiil, valamint terel6lemezekkel. Megallapitottak, hogy a terelélemezek megfeleld
elhelyezése kikiiszobdlheti a visszaaramlast és novelheti a 1égaramlés egyenletes eloszlasat. A
tanulmany eredményei azt mutatjadk, hogy az egyenletesebb légaramlas noveli a hatékony
szaritasi teriiletet.

Gagnon ¢és tarsai [22] egyik kutatasuk soran részecskék féliizemi szakaszos fluidagyas
szaritoval torténd szaritasat tanulmanyoztdk. A berendezés modelljét tomeg- és
energiamérlegen alapulé nemlinedris legkisebb négyzetek moddszerének alkalmazasaval
kalibraltdk a kisérleti adatokra. Ezutdn a kalibralt modellre tdmaszkodva egy nemlinedris
modell prediktiv szabalyzét (NMPC) és egy mozgd horizont allapotbecslét terveztek.
Osszehasonlitva egy tipikus ipari fluid szarit6 miivelettel, kimutattdk, hogy a szdritasi id6 és az
energiafogyasztas hatékonyabban kezelhetd a féliizemi berendezésben, a kiilonb6zé miikodési

problémaék korlatozasa mellett (alul szaritas, talszaritas vagy a részecskék tulmelegedése).
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Gagnon [40] tovabbi kutatast végzett gydgyszeripari szakaszos fluidagyas szaritds
modellezésével. A tanulmany egy kétfazisu modellt kifejlesztésével foglalkozott, amelyet
kiterjeszt gyogyszerészeti esetekre a részecskék, a sarzsméret és a hdveszteség leirdsdnak
javitasaval. A ,grey-box” modellezési stratégia alapjan az ismert paraméterek értékeit
rogzitették, mig az ismeretlen, empirikus paramétereket kisérleti adatokat haszndlva
illesztették. Végiil a modellt kiilonb6zd kisérleti adatkészleteken validaltak. Kimutattak, hogy
a szimulaciok képesek reprodukdlni a kisérleti adatok trendjeit, de a hdveszteség
reprezentalasat még sziikséges fejleszteni.

Gagnon [33] cikkében levezetett egyszeriisitett homogén modell alapja a kétfazist
fluidizacios elmélet. A kutatds sordan az egyenletek szamat Otre redukaltdk. A modell
paramétereit nemlinearis ,,grey-box” azonositassal kalibraltak, féliizemi berendezés kisérleti
adatainak felhasznalasaval. A validalds azt mutatta, hogy a modell kifejlesztése soran

alkalmazott egyszeriisitések nem rontjak a folyamatdinamika leirasat.

2.6. Célkitiizések

A szakirodalom attekintése alapjan egyértelmli, hogy a gydgyszeriparban gyakran
alkalmazott fluidizacios szaritd berendezés matematikai modellezése nagy jelentdséggel bir az
iparag fejlodése, a gyogyszeripar digitalizaciora vald torekvésében, illetve a QbD elveinek
megvalositdsa szempontjabol. Az egyfazisi modell alkalmazasa az eddigi irodalmi adatok
alapjan sikeresnek ¢és joval egyszeriibbnek tekinthetd a két- és haromfazistt modellekhez képest,
valamint egyszeriisége ellenére nem irja le pontatlanul a szaritasi folyamatokat.

Munkdm soran ezek alapjan az volt a célom, hogy egy egyfazisi matematikai modellt
fejlesszek, amely segitségével egy gyartdsban 1évé gydgyszergranuldtum ilizemi 1éptékii
fluiddgyas széritdsa megfeleléen szimulalhat6. A korabbi kutatdsokkal ellentétben nem
féliizemi 1éptékii, hanem gyartas soran alkalmazott berendezés kisérleti adatsorat hasznaltam
fel a modell felépitéséhez. Ezutan virtudlis kisérlettervek elvégzésével vizsgaltam a gyartasi
paraméterek €s az iddjaras okozta paratartalom-valtozas hatasat a granuldtum mindségére. A
munkam alapjan modell-alapi szabalyozasi €s visszacsatoldsi modszerek is javasolhatok a
termékmindség allando értéken tartasara, valamint a szaritdsi folyamat energiahatékonyabba

tételéhez, ami kiemelkedd jelentdséggel bir a kialakult energiavalsag miatt.
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3. Felhasznalt anyagok és modszerek

3.1. Felhasznalt anyagok és berendezés

Munkamban a matematikai modellt egy kereskedelemben 1évd gyogyszerkészitmény
granulalasi 1épését kovetd, lizemi 1éptékil fluid szaritasanak jellemzésére irtam fel. A konkrét
termék, késziiléktipusok, illetve a gyartds szamos pontos adata emiatt titkos informéacio.

A fluid berendezés szakaszos lizemi. A folyamat elején a szaraz, granuldland6 port felszivjak
a fluidizaciés késziilékbe, amelyben elészor granuldlnak, majd a granuldlo folyadék teljes
mennyiségének beporlasztasat kovetden ugyanebben a berendezésben szaritjak a granuldtumot.
Egy gyartési sarzs 150 kg porkeveréket, 60 1 granuldlé oldatot (vizet) és 5 kg kdtdanyagot
tartalmaz. A fluidizal6 é€s szaritd levegd a késziilékbe keriilés elott levegdeldkészitésen megy
keresztiil. Ennek soran paramentesitésnek vetik ald kb. 7 °C-on, ami azt eredményezi, hogy a
levegd paratartalmat a 7 °C-os 100 % relativ paratartalmu levegd abszolut paratartalméanak
(7,75 g viz/m® levegd) értékére csokkentik (amennyiben a belépd levegd paratartalma ezt az
értéket meghaladja).

A késziilék miiszerezett, igy a folyamat soran szamos érték az id6 fliggvényében rogzitésre
kertil, pl. a szarito levegd térfogatarama, levegd és termék hémérséklete, paratartalom értékek.
nyomas-, illetve iddjarasviszonyok a gyartas soran. Ezeket az adatokat hasznaltam fel a modell
kidolgozéasahoz. A kisérleti adatok modellben valé felhasznalasanak modjat az 3.2.2. fejezetben
mutatom be. A modell illesztésére Osszesen 12 gyartasi sarzs adata volt szamomra elérhetd.

A szaritds végét a 40 °C termékhdmérséklet elérése jelzi, a termék maradék
nedvességtartalmat szaritadsi veszteség méréssel (loss of drying, LOD) ellenérzik. Ez az
analitikai vizsgalat off-line, azaz a granuldtumokbdl mintavétel torténik, és kb. 20 perces mérési
idot jelent. Az LOD mérés soran a mintat hevitik és az ennek hatisara torténd
tomegveszteségbdl szamolhat6 a nedvességtartalom. Ez kb. fél 6ras késéssel ad visszacsatolast
a szaritasrol, ami alatt a késziilékben maradt anyag tovabb szaradhat. Emiatt, a PAT-
iranymutatasok alapjan a fluid szaritas kozben jelenleg tesztelés alatt van a granuldtumok
nedvességtartalmanak valos idejii, in-line mérése NIR-spektroszkdpiaval. Ehhez egy Thermo
Scientific Antaris II NIR-Analyzert hasznalnak, a spektrumokbdl a nedvességtartalom
meghatdrozasahoz egy részleges legkisebb négyzetek modszere (Partial Least Squares, PLS)
regressziot alkalmaznak. A modell 0,97 és 11,60 % kozotti nedvességtartalmt kalibralo
mintakra épiilt, a kalibracids hibaja (Root Mean Square Error of Calibration, RMSEC) 0,252,
a predikcio hibaja (Root Mean Square Error of Prediction, RMSEP) pedig 0,104 volt.
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A megfeleld termék 0,5- 1,5 % maradék nedvességtartalommal rendelkezik, azonban ezen
beliil szezonalis ingadozas fordulhat eld. Ennek {6 oka lehet a szarito levegd paratartalmanak
iddjarasi viszonyoktol valo fliggése (nagyon alacsony paratartalomnal a levegdelkészité nem
tudja kompenzalni az eltéréseket).

A széritasi folyamat modellezésével ezért vizsgalni terveztem az iddjaras, illetve a
kiilonbozé miikodési paraméterek (szaritd levegd térfogataram, homérséklet) hatasat a
nedvességtartalomra. Tovabba elére becsiilhetd lehet a 20 perces LOD mérés kozbeni

tovabbszaradas, és 0sszességében jobban feltérképezhetd lehet a gyartas.

3.2. A szamitashoz hasznalt modszerek

Az adatelokészitést, a fluidizacidos szaritds folyamatat leird differencialegyenletek
megoldasat, az ismeretlen paraméterek becslését, a kisérleti adatok interpolalasat, valamint a
hianyz6 levegd nedvességtartalom adatok szamolasait MATLAB R2020a (MathWorks, USA)

szoftver hasznalataval végeztem.

3.2.1. A modellt leir¢ differencialegyenletek

A modell fejlesztése soran a kétfazisu modell elméletbdl [40] levezetett egyfazisii modellt
vettem alapul, amit kordbban mar alkalmaztak gydgyszeriparban hasznalt fluidizacios szaritd
berendezés miikodésének leirdsara [33]. Az egyfazisu modell feltételezéseit a 2.4.3. fejezetben
mar részleteztem. A kétfazisu modellhez képest a legjelentdsebb eltérés a fluid &gy homogén
leirdsa, amelyben tokéletesen keveredik a gaz a szilard részecskékkel. A fluidagyas elmélet
heterogén aramlasleirdsok esetében bonyolult lehet, ezaltal alkalmazhatdsdga korlatozott.
Korabban, a 2.4.3. fejezet végén kiemeltem az egyfazisu modell elényeit a bonyolultabb
leirdsokkal szemben. A becsiilendé empirikus paraméterek szama jelen esetben 5, mig a
kétfazisu modell esetén 7 paraméter becslése sziikséges. Tovabba a széritandd anyagot és a
késziiléket jellemz0 fizikai-kémiai konstansok szama is jelentdsen kevesebb (a kétfazisi modell
esetén 17, az egyfazisi modellnél 4). Mivel ipari folyamatokban ezek a konstansok sokszor
nem ismertek és nem kimérhetok, a sok kozelités és potencidlisan pontatlan adat miatt

Osszeségében nem biztos, hogy pontosabb modellhez jutnank a kétfazis elméletet hasznalva.
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gazfilm

Intersticialis gaz

3.1. abra: Egy nedves részecske keresztmetszete (m,, a viz tomege [kg]) [40]

A szaritas folyamatanak modellezése kozben altaldban a széritas két szakaszat kiilonboztetik
meg, kétféle nedvességet feltételezve. A szabad nedvesség a szilard anyag feliiletén és kiilsd
pérusaiban visszatartott viz, a kotott nedvesség a szilard anyag belsé porusaiban talalhato viz.
A szilard anyagra vonatkoztatott nedvességtartalom (y,,) mindkét tipusi nedvességet magaba

foglalja. A nedvességtartalmat az (1) egyenlet szerint fejeztem ki:

(1)

# |2

%}

, ahol x,, a nedvességtartalom szdraz anyagra vonatkoztatott tdmegtortkent kifejezve [-], m,, a
viz tomege [kg], my a szilard anyag tomege [kg].

Ha feltessziik, hogy a szilard anyag nem higroszkopos, feltételezheté a szekvencialis
vizeltavolitasi folyamat. Ez azt jelenti, hogy a szabad nedvességet eldszor teljesen el kell
tavolitani, miel6tt a megkotott nedvesség elkezd elparologni. A kritikus nedvességtartalom
(Xpc) azt a pontot jelenti, ahol az Gsszes szabad nedvesség eltdvozik a részecskébOl. A szaritasi
kinetika ezek alapjan két kiilonalld részre oszthatd, amelyeket a kritikus nedvességtartalom
(Xpc) valaszt el: allando iitemil szakaszra €s csokkend litemii szakaszra. Az els6 szakaszban a
szabad nedvesség, a masodikban a kotott nedvesség parolog el.

A részecskét koriilvevd vékony gazfilm (a 3.1. dbrén a sziirke tartomény) feltételezhetéen
termodinamikai egyensulyban van a részecskével, a gazfilm nedvességtartalma y, ¢ [-]. Ez a
film a hatarréteg, amely ellenall az intersticidlis gaz és a részecske kozotti tomeg- ¢és
h6cserének. Az alland6 liteml szakaszban ez a film telitett, ellenben a csdkkend titemu
szakaszban, ahol a nedvességnek a részecske bels6 porusaibdl a feliiletre kell diffundalnia, hogy

elparologjon. Ez a csokkenés a részecskék szorpcios karakterisztikdjaval van dsszefliggésben
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és korrelal a részecskék belsd nedvességtartalmaval. Ezt az 0sszefiiggést a szakirodalomban

empirikus fliggvényekkel szokés jellemezni. Munkamban ehhez a (2) egyenletet hasznaltam:

1 )’((—” >1
pc
Y(x,) = Y x ()
<—p> ZP <1
Xpc Xpc

, ahol y,, a nedvességtartalom [-], v a részecskeszorpcid altal kivaltott gorbiilet mertéke [-]. A
(2) egyenlet altal felirt részecskeszorpcid karakterisztikajat a 3.2. abra illusztralja. Jol lathato,
hogy mig a nedvességtartalom a kritikus nedvességtartalom felett van, a fiiggvény a konstans
egy értéket veszi fel, majd a csokkend iitemi szakaszban a csokkenés litemét a v empirikus

paraméterrel jelzett szorpcios dinamika irja le.

Y(xp)

vV =

0 X‘pc
Xp

ot

3.2.abra: Lehetséges korrekcios gobék a csokkend iitemii szakaszban [33]

A részecskeket koriilvevo gaz film nedvességtartalmat (), ) az alabbi egyenlettel becstiltem

[33], [40]:

pr = Xsat(Tp)lp(Xp) (3)

, ahol Xsat(Tp) a telitett levegd nedvességtartalma [-] adott T, [°C] szemcsehOmérsékleten. A

széraz levegd és a vizgdz molaris tomegét felhaszndlva y,. idedlis gazkeverékben leirhat6 az

alabbi Osszefiiggéssel [40]:
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My, — py(T)
Mg Pa - pv(T) (4)

Asat (T) =

, ahol My = 28.97 g/mol a szaraz levegd molaris tdmege, M,,, = 18.02 g/mol a vizgéz

molaris tdmege, p,, [Pa] a viz telitett gdznyomasa és P, [Pa] a nyomas a berendezésben.

A viz telitett géznyomésanak (p,) kiszamitdsara szamos empirikus gdéznyomas-egyenletet
publikaltak, pl. az Antione, Clausius, Lee-Kesler, Ambrose-Walton és Wagner egyenleteket.
Ezek koziil a legismertebb Wagner [50] egyenlete, amely nagy pontossaggal miikddik a
folyadékok termodinamikai tulajdonsagainak széles tartomanyaban. Mivel a Wagner egyenlet
nagy pontossaggal képes reprezentalni kisérleti adatokat sok anyag esetében a folyadék-gaz

tartomany teljes skalajan [51], ezért ezt a modszert hasznaltam:

T,
Dy = Pc * €Xp ?C(a1 T+a, ' +as; 13 +a, 3%+ as t + ag t7°)| 1000000 (5)

, ahol T [K] a hdmérséklet, p, = 22.064 MPa a kritikus nyomas (viz), T, = 647.096 K a
viz kritikus homérséklete, és a4, a,, ...,a, empirikus konstansok, melyek értéke: a; =
—7.85951783, a, = 1.84408259, a3 =-11.7866497, a, = 22.6807411, agz=
—15.9618719, ag = 1.80122502ést =1 — z

c

Ezek alapjan a szemcsék nedvességtartalmanak szaritasat leird differencidlegyenlet a

kovetkezo:

d .
=2 = a,Vo[to = Xar (1,)9 ()] ©)

, ahol t az id0 [s], a; a gaz-részecske tomegatadasi arany térfogategységenként [1/m3], V, a
szaritd levegd térfogatarama [m3/h], y, a szaritd levegd nedvességtartalma [-]. A
tomegmérleg-egyenlet elsd tagja a szarito levegdvel bejutatott nedvességtartalmat jellemzi, mig

a masodik tag az el6zéekben leirt szaradasi szorpcids karakterisztikatol fliggd szaradast irja le.
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A modell kiindulasi alapjaul szolgalo kétfazisu modell az eredeti tomegmérleg-egyenletben
tobb fizikai-kémiai paramétert is tartalmaz, ami a szaritand6 anyagot (pl. szemcseméret,
szemcsék alakjat jellemzd szfericitds, stiriség), illetve a berendezést (pl. fluidagy méretei,
porozitds) jellemzi. Az &ltalam haszndlt egyszerlsitett modellbe ezek az a; empirikus

konstansba stirlisddnek bizonyos egyszeriisitéseket kovetden (részletes levezetésért 1d. [33]):

PpaSrzr(1 — &)

a;

(7

, ahol py a levegé stirlisége [kg/m3], ppq a széraz vaz siiriisége [kg/m?], S¢ a fluidagy

keresztmetszeti teriilete [m?], 7y a fluidagy magassaga [m], & a teljes tires frakcio [-]

A modell a szemcsék nedvességtartalmanak idébeni valtozdsan til a szemcsék

hémérsékletvaltozasat is leirja a kdvetkezd differencidlegyenletet hasznélva:

dT,

dr = b1V0 [Xo - Xsat(Tp)l/)(Xp)] + bZVO [To - Tp] (8)

, ahol T, a szaritd levegd hémérséklete [°C], b, [°C/m3] és b, [1/m3] pedig empirikus
koefficiensek, melyek a gdz-részecske energiaatviteli aranyt fejezik ki térfogategységenként.
Lathato, hogy az energiamérleg figyelembe veszi a szaritd levegd nedvességtartalma és a
szemcsék aktualis nedvességi allapota kozti kiilonbséget, az ebbdl adodo hémérsékletvaltozast,
illetve a szarito levegd és a szemcsék homérséklete kozti kiillonbséget. A b; és b, empirikus
koefficiensek, a tomegmérlegnél leirtakhoz hasonléan, egyszeriisitik a kétfazis modellben
nagyon részletesen jellemzett folyamatokat és Osszevonjak a szdmunkra ismeretlen fizikai-
kémiai paramétereket két, kisérletek alapjan becsiilendd empirikus konstansokka. A (9)-(10)
egyenlet mutatja, hogy ezek a fizikai paraméterek (pl. a latens parolgashd, levegd hdkapacitésa,

illetve a fluid szarité6 dimenzidi) hogyan szerepelnek az empirikus konstansokban.

Pghwy

b, =
! PpaSszr(1 — & )cs

©)
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_ PyCo (10)
ppdeZf(l - Sf)CS

b,

, ahol A, a latens parolgashd [J/kg], ¢, a szilard anyag, c, a levegd fajlagos hokapacitasa

U /kg°Cl.

Osszesitve az (1) -(10) egyenleteket, a modell két differencialegyenletbél allt, amik a
szaritand6 anyag nedvességtartalmanak és homérsékletének az idébeni valtozasat irjak le,
illetve kiegésziiltek a szemcsék homérséklettdl fiiggd telitési nedvességtartalmanak (ygq¢) €s

szorpcios karakterisztikdjanak leirasaval:

d . 11
% = alvo[)(o _Xsat(Tp)l/)(Xp)] .
dT, ) ; 12
d_tp = b1Vo[xo = Xsae(Tp) ¥ (¥p)] + b2Vo[To — Ty "
Ahol:
1 X >1
ch
l/)()(p) = (X_p>v X_p -1 (13)
ch XPC
My, pu(T) (14)
Xaae D) = o B D)

A modellezéshez sziikséges kisérleti értékekként a 3.1. bekezdésben bemutatott izemi fluid
szaritd berendezésben rogzitett adatokat hasznéaltam. Ennek modjat a 3.2.2. fejezetben mutatom
be. Az egyenletekben szerepld empirikus modellparaméterek értekeit (a,, by, by, Ype €8 V)
pedig a kisérleti adatsorok alapjan paraméterbecsléssel hataroztam meg, aminek a modszerét a

3.2.3 fejezetben részletezem.
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3.2.2. A Kkisérleti adatok felhasznalasa

Ahogy a 3.1. fejezetben mar emlitettem, a hasznalt késziilék miiszerezett, igy a gyartas soran
rogzitett adatsorok szamtalan paramétert tartalmaznak. A modellezéshez az adatsorok alapos
atvizsgalasa utan kivalasztottam azokat, amelyek az altalam felirt modellhez fontosak. Ezek
kozé tartozik a szaritas iddskalaja (¢), a szaritd levegd hoémérséklete (T,), valamint
térfogatarama (V). Sziikség van tovabba a belépd levegd nedvességtartalméanak jellemzésére,
ami a levegdeldkezelés pontos hdmérsékletével és az iddjarasi adatokkal (pl. 1égnyomas (p),
kiils6 homérséklet (Tj), relativ paratartalom (RH)) van kapcsolatban. Az altalam hasznalt
adatsorok koziil nyolcban a belépd (RH,,,) és kilépd levegd (RHy;) relativ paratartalmanak és
hémeérsékletének direkt mérésére is volt lehetdség. Ezen tul, a modell kalibralasdhoz a szaritas
soran a részecskék hdmérsékletének (T),) €s NIR-spektroszkopidval mert nedvességtartalmanak
Xpnir ismeretere is sziikség volt.

A NIR-spektroszkopidval meghatdrozott nedvességtartalom kozvetlenil még nem
hasznalhato fel a modellel vald Osszehasonlitdshoz, mivel a modell a szaraz anyagra
vonatkoztatott tomegtortet hasznalja, a NIR-modszer viszont tomegszazalékot szolgaltat. Ezért

a kisérleti nedvességtartalom szdraz anyagra vonatkoztatott tdmegtortben:

XpNIR

Ap = 100 — XpNIR

(15)

A differencidlegyenletek megoldasdhoz ismerni kell a belépd levegd nedvességtartalmat
(x0)- A kozvetleniil a belépd (és kilépd) levegd pératartalmat mérd szenzorok erre a
késdbbiekben direkt alkalmazhatok lesznek. Viszont mivel a munka elején a modellezéshez
rendelkezésre all6 adatok kozott ez még nem volt elérhetd, ezért — az egységesség érdekében —
a kiilsé levegd ¢és a levegbdelOkészitd viszonyait hasznaltam fel az y, kiszadmitdsdhoz. Ehhez
sziikség van a belépd levegd kiilsé homérsékletére (T} ), relativ paratartalmara, valamint a
légnyomas adatokra. y, kiszamolasahoz eldszor a telitett gdznyomas (p,,) értékeket hataroztam
meg a korabban mar bemutatott Wagner-egyenlet (5) segitségével. Majd meghataroztam az

abszolut paratartalmat, és tovabbi szdmolassal a bemeneti levegd nedvességtartalmat [52]:
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RH - p,

AH = ——
R, - T, -100

(16)

Ahol AH az abszolut paratartalom [kg viz/m3 nedves levegd], RH a relativ paratartalom
[%], R, =461.5 J/(kg-K) a vizgdz fajlagos gazallandoja, T, a belépd levegd kiilsé

homérséklete [K].

Xo értékére a modellben szaraz anyagra vonatkoztatott tdmegtortként volt sziikkségem, ezért
AH értékét eloszor atvaltottam [kg viz/kg nedves levegd] mértékegységre. Ehhez a levegd

stirliségét szamoltam ki a széraz levegd parcialis nyomasanak (p,) kiszdmitasaval:

Pa=DP— Py (17)

, ahol py a széaraz levegd parcialis nyomasa [Pa], p a 1égnyomas [Pa]. Majd ebbdl a levegd

stirlisége:

paMg + p,M
Phumid air = Tvv (18)

, ahol Ppyumia air @ Nedves levegd stirlisége [kg/m3], My = 0.0289652 kg/mol a szaraz
levegd molaris tomege, M, = 0.018016 kg/mol a vizgéz molaris tomege ¢és R =
8.31446 J/K mol az egyetemes gazallando. Igy az abszolat paratartalom [kg viz/
kg nedves leveg6] mértékegységben (AH,,):

AH
AH, =—— (19)

Phumid air

, €s:
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Xo =T (20)

A széritasi folyamat sordan alkalmazott paramentesitést figyelembe kell venni a
szamitasokban. Amennyiben az abszolit paratartalom értéke meghaladta a paramentesitd
hémeérsékletéhez (kb. 5-9 °C) és 100% relativ pératartalomhoz tartoz6 AH értéket (pl. 7°C
esetén ez 7,75 g/m?), akkor y, szdmolasa soran a paramentesité adott hdmérsékletéhez tartozo

AH értéket hasznaltam.
3.2.3. Paraméterbecslés

A paraméterbecslés soran a differencidlegyenletekben szerepld ismeretlen, empirikus
konstansok értékének meghatdrozasa volt a célom.

A meghatdrozand6 paraméterek a kovetkezok:

a,: a gaz-részecske tdmegatadasi arany térfogategységenként [1/m3]
b,: a gaz-részecske energiaatviteli arany térfogategységenként [°C/m3]
b,: a gaz-részecske energiaatviteli arany térfogategységenként [1/m3]
Xpc: kritikus nedvessegtartalom [-]

v: a részecskeszorpcio altal kivaltott gorbiilet mértéke [-]

A paraméterek becslése sordn a szamomra elérhetd 12 gyartasi sarzs mért adatai () exp €5
Ty exp)» valamint a modellel szamolt yy, sim €s Ty gim €rtekek kozotti hibaérték minimalizaldsa

volt a célom.

Hibaértékként az atlagos abszolut hibat hasznaltam:

12 tend tend

Error = z <Zt=1 |Xp’5i;l" _ Xp’”"' 100 4 =221 |Tp'5i;l" - Tp,exp') o

i=1

, azaz minden gyartasi sarzshoz minden idOpont figyelembevételével kiszamoltam a mért és

szimulalt T, €s x,, kozotti abszolut hiba atlagat, majd a 12 kisérletre ezeket dsszegeztem. Mivel
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a nedvességtartalom értékek tomegtortek, igy két nagysagrenddel kisebbek voltak a
hémeérséklet adatoknal, ezért a hibaszamitasnal az y,, tag értékét megszoroztam szazzal, hogy

a paraméterillesztésnél hasonlo stllyal szerepeljen a T),-hez képest.

A hibaérték minimumkeresését a kovariancia matrix adaptacio- evollcids stratégia
(Covariance Matrix Adaptation Evolution Strategy, CMA-ES) mddszerrel végeztem el. A
CMA-ES egy optimalizacios algoritmus, amely létrehoz egy populaciot (lehetséges
megoldasokat), majd ezeket valtoztatja olyan iranyba, amivel adott célfliggvény értékét
probalja optimalizalni. A populacio 1étrehozasa utan kiértékel minden egyedet majd a legjobban
teljesitdk alapjan frissiti vagy reprodukalja a populacidt. A kovarianciamatrix folyamatos
adaptacioja segit az algoritmusnak kivalasztani, hogy milyen iranyba folytassa a paraméterek
keresését. Az algoritmus ezeket a lépéseket ismétli, hogy fokozatosan javitsa a populéacio
teljesitményét és konvergaljon a célfiiggvény optimalis értékéhez. A becsiilt paraméterek
konfidencia intervallumét ezutan a paraméterek kovariancia matrixa alapjan hatdroztam meg,

melyet a Matlab Isqnonlin és nilparci fiiggvényeivel nyertem.
Szamitasaim soran tehat a a,, by, b,, Xpc €s v paraméterek azon értékeinek megtalalasa volt
a celom, ami a kisérleti adatokra legjobban illeszkedd y,,, T, gorbét adja. Ennek elvégzése utan,

az adott gyartasra illesztett paramétereket hasznalva, lehetéség nyilt a modellt alkalmazni, pl.

kiilonbozd bemeneti értékek hatasanak tesztelésére, vagy akar optimalizalas elvégzésére.
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4. Eredmények

4.1. Paraméterbecslés

A paraméterbecslés célja az volt, hogy a modellt leir6 differencidlegyenletekben szerepld,
altalam modellezni kivant berendezésre ismeretlen empirikus konstansok értékét
meghatdrozzam ugy, hogy a szimuldlt adatok eltérése a kisérleti adatoktol a lehetd legkisebb
legyen. Az ismeretlen ay, by, by, xp €s v paraméterek meghatarozasat a 3.2.3. fejezetben
ismertetett hibaszdmoléassal és CMA-ES optimalizacios algoritmus segitségével végeztem el a
rendelkezésemre allo 12 gyartdsi adatsor felhasznalasaval.

A kisérleti adatsorok nagyon hasonlo lefutdsu gyartasok sordn keriiltek rogzitésre, ezt a
hasonldsagot a 4.1. dbra is jol mutatja. Ez jelentdsen megnehezitheti a paraméterbecslést, és
fennall a modell talillesztésének veszélye. Ez azt jelenti, hogy a modell jol illeszkedik a gyartasi
adatokhoz, de nem daltalanosithato mas koriilményekre vagy anyagokra. Ez korlatozhatja a
modell alkalmazhat6sagat, valamint az altalanositd képességét. Ugyanakkor a fizikai-kémiai
megfontolasokon alapuld modszereknél — mint amilyen ez a modell is — a tulillesztés veszélye
kisebb, mint empirikus modszereknél. A munka folytatdsaként, amennyiben elérhetd valik
olyan adat, érdemes lehet 01j gyartasok adataival kiegésziteni a szamolast, amelyek kiilonb6z6bb
eredményeket adnak.

A berendezés vakuumban lizemel, ennek a pontos értékét ebben a kutatasban jelenleg nem
ismerjiik. A paraméterbecslésnél a vakuum értéket ugy vettem figyelembe, hogy a gyartasi
adatsorokban szerepld légnyomas értékének 0,1 barral valé csokkentését feltételeztem.

A konfidencia intervallumok szdmoldsakor €l8szor azt tapasztaltam, hogy az y,. €s v
értékeit szabadon valtoztatva az illesztés sordn, nagyon széles konfidencia intervallumokat
kaptam, aminek az oka, hogy a paraméterek nem fiiggetlenek egymastol, valamint viszonylag
kevés ¢és hasonlo kisérleti adatsor allt rendelkezésre a paraméterbecsléshez. Ezért a
paraméterbecslést elvégeztem gy, hogy az x,. €s v értékeit egy korabbi értéken rogzitettem.

Az ezekkel a feltételekkel elvégzett paraméterbecslés eredményeit a 4.1. tablazatban

foglalom Ossze.

4.1.tablazat: Empirikus konstansok paraméterbecslés soran illesztett értéke

Paraméter Ertéke Konfidencia intervallum

a, 1,0581-107° (6,1695-1077;1,8145-107°)
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b, 5,8853 - 10—+ (4,8014 - 10~%;7,2140 - 10~%)
b, 2,3955 - 107 (1,5299 - 10-7;3,7508 - 10~7)
Xpe 0.0424 ;

v 1,2296 }

Az adott paraméter értékekhez tartozo, a szamitasok elvégzése soran kapott legkisebb hiba
12,94-nek adddott. A kisérleti és a szimulalt nedvességtartalom, illetve hdmérséklet adatok

eltérését szemlélteti a 4.1. és 4.2. abra.

0 20 40 60 80 80 80
t [min] t [min] t [min]
15 1.22316 50 15 0.85384 50 15 1.66331
40 g K10 8
a o a
= X 5 (=
—— 30 0
0 20 40 60 80
t [min] t [min] t [min]
15 0.99262 50 15 0.784468 50 15 1.16472
0 o <10
w0 =
5 e £ 5
= 30 0
0 20 40 60 80
t [min] t [min] t [min]
15 0.632797 50 15 0.93802 50 15 1.22059
x10 .
g5
0 =
0 20 40 60 80
t [min] t [min] t [min]

—— Szamolt Xp
Mért Xp

—— Szamolt Tp

----Mért Tp

4.1.abra: A kapott paraméter értékekkel szamolt és a mért nedvességtartalom (xp), valamint
granuldatum homérséklet (T,) (minden abra felett az illesztéshez tartozo hibaérték szerepel)
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31 Tp t=20 min 42 Tp t=40 min a4 Tp t=60 min Xp t= 40 min
3
40 0 i
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= = = 2
36 o,
F o9 = ~ 40 o
\ 34 x Mért
38 Szamolt
28 32 0
2 4 6 8 10 12 2 4 6 8 10 12 2 4 6 8 10 12 2 4 6 8 10 12
Kisérlet sorszama Kisérlet sorszama Kisérlet sorszama Kisérlet sorszama

4.2.abra: A kapott paraméter értékekkel szamolt és mért nedvességtartalom (xp,), valamint
granuldtum homérséklet (Ty) kiilonbozé iddpillanatokban abrazolva

Az abréak jol mutatjak, hogy mig az y,, kisérleti adatokra nagy pontosaggal illeszkednek a
szamolt adatok, addig a T, esetén nagyobb az elterés, f6leg a szaritas végén a lehiilési fazisban.
Ennek oka lehet egyrészrdl a kisérleti adatok bizonytalansadga lehet. Példaul a NIR-modell
magasabb, 10 m/m% feletti értékeknél nagyobb hibaértékkel hatirozza meg a
nedvességtartalmat, €s ez, az x,, €s T, kapcsolata miatt félreviheti a T, illesztését is. Tovabba a
berendezésben uralkodd nyomds is jelentdsen befolydsolhatja a paramétereket (1d. 4.1.1.
fejezet) igy a tovabbiakban a nyomas pontos értékének figyelembevételével is pontosithatd a
paraméterbecslés. Ezen kiviil tobb, valtozatosabb gyartasi adatsor jelentdsen javithat a
paraméterbecslés eredményein. Illetve tovabbi lehetdség részletesebb modell felirasa, pl. két-
vagy haromfazis modell hasznalataval.

Mindazonaltal a modellt mar a jelenlegi illeszkedési pontossaggal is alkalmasnak itéltem a

szaritoban lejatszodo folyamatok leirdsara, jellemzésére.
4.1.1. Fluid szaritoban uralkod6 nyomas hatasa

A modell alapjat szolgélo differencidlegyenletekbdl (11-14 egyenlet) jol lathatd, hogy a
szaritasi kinetikat, illetve az empirikus paramétereket jelentdésen befolyasolja a szaritoban
uralkod6 vakuum mértéke. A nyomas elsésorban a, és b; értékét befolyasolja, b,-re a (11, 12)
egyenletek alapjan nincs kozvetlen hatdssal, mivel a nyomds az elébb emlitett paraméterek
értékét a telitett levegd nedvességtartalman (. ) keresztiil befolyasolja. igy a berendezésben
uralkodé nyomas hatasanak vizsgalata fontos volt a paraméterbecslés, illetve a szaradas
jellemzése szempontjabol is

Kiszamoltam a, és b; paraméterek értékét 10000 Pa, 30000 Pa és 60000 Pa nyomdson is.

Az a; és by értékének meghatirozasat tigy végeztem el, hogy az eredeti becsiilt paraméter

. . ., c o Axp o ATy, o, .
értekekkel kiszamoltam a differencidlegyenletek megoldéasat (% és d—:’ értekét) egy konkrét
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iddpontban, majd az egyenletek atrendezésével masik nyomason kiszdmoltam az j a, és b,
értékeket (b,-t nem valtoztatva). Ez a modszer egy kiindulasi értéket jelenthet a
paraméterbecslések mas nyomason val6 elvégzéséhez. Az ilyen modon kapott eredményeket a

4.2. tdblazatban foglaltam Ossze. A paraméter értékek valtozasat szemlélteti a 4.3. 4bra.

4.2.tablazat: a4, by és hiba értékek a kiilonbozo nyomdasokon

Nyomas a; b, Error
10000 Pa 4,9638- 1078 2,7611-107° 18,544
30000 Pa 2,6999 - 1077 1,5018-107* 13,601
60000 Pa 6,3471-1077 3,5305-107* 12,950
T a, Iparamé?:er | §x0t b, Iparamélter
1 5t
_ o8y —4
e 0.6 § 3
© 04} <,
02} 1
% 2 4 s 8 10 % 2 4 & 8 10
Nyomas a készilékben [Pa] x10* Nyomaés a készilékben [Pa] x10?

4.3.abra: a, és by paraméterek értékének valtozasa a nyomas fiiggvényében

A 4.2. tablazatbol kiolvashato, hogy a paraméterbecslés hibafiiggvényének értéke a nyomas
csokkentésével egyre nbtt, azonban a 4.4. dbran lathatd, hogy a gérbék alakja a mért adatokhoz

tartozé gorbékhez hasonlé maradt. Nagyobb valtozas a T, gorbeknél latszodik.

33
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. . . Szamolt Xp
t [min] t [min] t [min] . Mért Xp
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----- Mért Tp

4.4.abra: A kapott paraméter értékekkel szamolt és a mért nedvességtartalom (xp), valamint
granulatum hémérséklet (T,) 30000 Pa nyomdson
(minden abra felett az illesztéshez tartozo hibaérték szerepel)

4.2. Fluid szaritast befolyasolo paraméterek hatasanak feltérképezése

Miutan a paraméterbecsléssel megallapitottam az lizemi gyartast elfogadhatd pontossaggal
leir6 empirikus paramétereket, a fejlesztett matematikai modellt felhasznaltam a szaritasi
folyamat vizsgalatara. Tobb szimulaciodt, ,,virtudlis kisérlettervet” is elvégeztem az illesztett
matematikai modellel a rendszer viselkedésének felderitésére. Vizsgaltam, hogy a modell
bemeneti valtozoi (szaritd levegd paratartalma, térfogatarama, hémérséklete) milyen hatassal
vannak a termék mindségére (granuldtum nedvességtartalma, homérséklete). Ezekkel a
szimuldciokkal megfigyelhetjiik, hogy melyek a legfontosabb paraméterek, amelyeknek a
valtozasa jelentdsen befolyasolja a folyamatot. fgy jobban megérthetjiik a rendszer
viselkedését, ami a gyartas optimalizalasdhoz elengedhetetlen. Fontos megjegyezni, hogy ezek
az eredmények egy eldzetes tajékozodasul szolgalhatnak, illetve a folyamatmegértéshez

jérulhatnak hozza. Nagyobb jelentdségli alkalmazashoz (pl. szabalyzashoz, optimalizalashoz)
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a modell eldszor egy alapos validalasi folyamaton kell atessen, ami ennek a munkanak tovabbi

részét képezhetni.
4.2.1. A szarito levego nedvességtartalmanak hatasa

A bemeneti levegd nedvességtartalma fiigg a levegd relativ paratartalmatol, hdmérsékletétol,
valamint a légnyomas értékétdl is. Ezek az értékek az iddjarasi viszonyok alakuldsaval
jelentésen megvaltozhatnak, ami befolydsolhatja a szaritds végrehajtasat és a végso termék
mindségét. Ezeket a valtozdsokat a levegd paramentesitésével probaljak kikiiszobolni, azonban
ez csak bizonyos nedvességtartalom felett mitkddik, valamint a paramentesité nem megfeleld
mitkddésével is szamolni kell.

Vizsgalataim soran a szaritd levegd abszolut paratartalméat (AH) valtoztatva végeztem el
szimulacidkat majd ennek hatdsat vizsgéaltam a szaritand6 anyag nedvességtartalom- és
hémérsékletprofiljara kiilonb6z6é nyomas értékeken. 10000 Pa, 30000 Pa, 60000 Pa és 90000
Pa nyomadson vizsgaltam az AH valtozasat 2,99-5,96 g/m? és 2,99-29,10 g/m? (feltételezve,
hogy nincs paramentesités) kozott. A nedvességtartalom hatasat adott nyomason mutatja a 4.5.

abra.

Granylétum ned’vességtarllalom Granulatum nedvességtartalom

12 : 12
10 \ 10
— 8f — gl
S . S
E 6f N E 6f
£ R £ 6
£ 4l N é 4t
2 S _ B 2t
-_— 1
0 . L . . ) 0 . . . . !
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
1d6 [min] Idé [min]
50 Granuldtum hémérséklete 50 Granulatum hémérséklete
T ; - - : :
45+ 45
40 1 —40F
o S
T35¢ 1 T35¢
30+ 1 30+
25 . L . . . 5 . . : . .
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
1d6 [min] Idé [min]

4.5.abra: Granulatum nedveségtartalom és homérséklet profilia 90000 Pa nyomason
paramentesitéssel (bal) és paramentesites nélkiil (jobb)

Jol lathato, hogy a szaritd levegd valtozd nedvességtartalmatdl fiiggéen a granuldtumok
maradék nedvességtartalma és homérséklete jelentdsen valtozik a modell becslései szerint. A
nedvességtartalom a folyamat elején kisebb mértékben, a hdmérséklet a folyamat elsé felében

nagy mértékben valtozik. A paratartalom ndvekedésével a részecskék nedvességtartalma
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novekedett. Ez a hatds a paramentesitéssel jelentdsen csokkenthetd, ugyanakkor a sziikebb,
paramentesités alatti tartomanyban is lathato kiilonbség: a T,-¢rtéke 41,1-41,3 °C, a y,, értek
0,68-0,92 % kozott valtozik.

A 4.6. dbra a nyomas hatdsat szemlélteti a granuldtumok tulajdonsagaira.

Granulatum nedvességtartalom

Granulatum nedvességtartalom

12 12
8 < 8r
6 g 61
al E 41
2t ol
0 L L L L n 0 . . . L .
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
1d6 [min] 1d6 [min]
40 Granulatum hémérséklete 50 Granulatum hémérséklete
45
— 40
o
35
30
30 L ! . . . 25 L , L 1 )
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
Id& [min] Id6 [min]

4.6.abra: Granulatum nedvességtartalom és homérsekletprofilja paramentesités nélkiil 10000
Pa (bal) és 90000 Pa nyomason (jobb)

Lathato, hogy nyomas csokkentésével a levegd paratartalmanak hatésa csokken.

4.2.2. A szarito levego térfogataramanak hatasa

Mig az el6z6 pontban vizsgalt levegd nedvességtartalom bizonyos fokig kontrollalhatatlan,
a paramentesité miikodésébdl adoddan iddjarasfiiggd paraméter, a szarito levegd térfogatarama
egy jol szabalyozhato technologiai paraméter. Ezért ennek az optimalis miikddtetése egy fontos
paraméter. A rendelkezésre all6 sarzsokndl a szaritas soran a térfogatdram atlagosan 1965-2400
m>/h értékek kozott valtozott, ezért ebben a tartomanyban végeztem a modellel vizsgalatokat a
termék mindségére gyakorolt hatdsdnak a feltérképezésére. A nyomast ebben az esetben nem
valtoztattam (azt 90000 Pa-on fixalva). A 4.7. dbran lathat a szimuldciokkal szamitott szaritd

levegd térfogataramanak hatdsa a részecskék nedvességtartalom és hdmérséklet profiljara.
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4.7.abra: Granulatum nedvesség és homérséklet profilja
(Vo = 1965 — 2400 m3/h)

Az abrak azt mutatjak, hogy adott nyomason paramentesités mellett (7 °C, 100 % relativ
paratartalom, azaz 7,75 g/m3 nedvességtartalom) a levegd térfogatarama jelentSsen befolyasolta
mind a granuldtum nedvességtartalmat (0,67-1,29 %), mind a hémérsékletét, a térfogataram
novelésével a részecskék nedvességtartalma csokkent, mig a hémérsékletiik ndtt. A
termékhdmérsékletre gyakorolt hatas (37,4-45,3 °C) tlinik a legjelentésebbnek. Ez a hatas akkor
kezd megndni, amikor a nedvességtartalom eléri a becsiilt y,.= 4,25 kritikus

nedvességtartalmat, azaz a termék a csokkend sebességii szaradasi szakaszba ér

4.2.3. A szarito levegé homérsékletének hatasa

A levegd nedvességtartalma ¢és térfogatirama mellet a szaritds hdémérséklete is
befolyasolhatja a granulatumok nedvességtartalmat és homérsékletét. A vizsgalt sarzsoknal a
folyamat homérséklete atlagosan 83-92 °C kozott valtozott, ezért a szimulacidkban is ezt a

tartomanyt vizsgaltam. Az eredmények a 4.8. dbran lathatok.
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4.8.abra: Granulatum nedvesség és homérseklet profilja
(To =83 —92°C)

Mint vérhato, a szaritasi folyamat homérséklete jelentds hatdssal van a granulatumok
hémérsékletére. A folyamat homérsékletének emelésével a részecskék nedvességtartalma
csokken, hdmérsékletiik azonban né. Mig a részecskék nedvességtartalmat hasonldé mértékben
befolyasolja, addig a hdémérsékletiikre gyakorolt hatdsa nagyobb, mint a levegd
térfogataramanak. A hdmérsékletre gyakorolt hatas, a térfogataram hatdsatol eltérden, a teljes
szaritasi folyamatban jelentkezik, nem csak a csokkend litemii szakasztol, viszont a szaraz

termék esetén a legjelentdsebb.

4.2.4. Paraméterek egyiittes hatasa

Szamitasaim sordn elvégeztem a vizsgélatot Uigy is, hogy a levegd térfogatdramat és a
folyamat hdémérsékletét egyszerre valtoztattam, mikozben a levegd paratartalmat nem

modositottam. Ennek eredményét szemlélteti a 4.9. és 4.10. abra.

Xp [m/m%] 20 min Xp [m/m%] 40 min Xp [m/m%] 60 min
6.5 2
6 1.5
5.5
5 1
4.5 90 0.5 90 0.5
2000 2000 2000 2200 2000 2000 5
85 85 5
2400 o 2400 o, 2400 o,
v, [m/n] Tl v mm TolCl v mm Torcl

4.9.abra: Részecskek nedvességtartalmanak valtozasa a levego térfogataraménak (V) és a folyamat
homersékletének (Ty) fiiggvényében kiilonbozo idépontokban
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Tp [°C] 20 min Tp [°C] 40 min Tp [°C] 60 min

A | ay gy

30 45 45
29.5

29 40 40
285 35 90 35 90
2000 2200 2000 2200 2000 2200

85 85 85
2400 o 2400 o 2400 °
V, [m/h] To ['CI V, [m/h] To [°CI V, [m/h] To [Cl

4.10.abra: Részecskék homérsékletének valtozasa a levegd terfogataramanak (V) és a folyamat
homeérsékletének (Ty) fiiggvényében kiilonbozo idépontokban

Lathaté, hogy a hdomérséklet és térfogatdiram ndvelésével csokken a részecskék
nedvességtartalma, mikozben hémérsékletiik novekszik.

Kovetkez6 1€pésként mindharom valtoztatott paraméter (levegd paratartalma, térfogatarama
¢s a folyamat hdmérséklete) egyiittes hatdsat néztem meg. A 4.11. és 4.12. abrak mutatjak a

paraméterek kozotti dsszefiiggéseket.

Tp [°C] 20 min TP [°C1 40 min Tp [°C] 60 min

% . % <
g g " E” a2
z “ z "z
~ a8
0 o 0
92 % 92 - "‘ *
29 o0 ;”\ A_/-""’A’zlmn »
o PN _‘\_I__\_,.,«--“’"“ 2200 a
7,001 B4 2000 v, Il T, Cl 84 vy
4.11.dbra: Részecskék homersékletének valtozasa a levegd térfogataramanak (Vy),
homeérsékletének (Ty) és az abszolut paratartalom (AH) fiiggvényében kiilonbozo iddpontokban
Xp [m/m%] 20 min . "
X_ [m/m?%] 40 min X, [m/m%] 60 min
B8 .~ 4
3
20 s 20. 35 20
_ 1 \ 7 15 13 15 2
€ o s £ £
2w . b B0 . las 210 2
z ) \ ‘ . 3, z,
~ . 2 15
0 > 0. 15 o
92 T - = 92 "\ e 92 1
® \as\\ ,.<-~-*""/2’4°° ’ ° ;’\ o " 2400 4 °© 88 2400
8 e T 2200 45 s » _-’_{_,«""' 2200 86 2200 05
To el 84 2000 V“ [mf’/h] Ta el 8a 7 2000 \/D [ma/h] TD rc) 84 2000 VQ [ms/h]

4.12.abra: Reszecskék nedvességtartalmanak valtozasa a levegd terfogataramanak (Vy),
homeérsékletének (Ty) és az abszolut paratartalom (AH) fiiggvényében kiilonbozo idopontokban
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Ahogy vérhato volt, az abrak alapjan is megallapithatd, hogy a részecskék hdmérséklete az
abszolut paratartalom, a térfogataram, valamint a folyamat hdmérsékletének novelésével nd. A
varakozasoknak megfelelden a részecskék nedvességtartalma az abszolit paratartalom
csokkenésével, viszont a térfogatdram és a folyamat hdmérsékletének novelésével csokken. A
paratartalom befolydsold hatdsa a legkisebb, legnagyobb hatasa a folyamat hdmérsékletének
van.

Osszességében elmondhato, hogy a paramentesitd eljaras megfeleld miikodése mellett a
levegd térfogataramanak ¢és a folyamat homérsékletének van jelentds hatdsa a részecskék
nedvességtartalmara, a részecskék hdmérsékletét pedig egyértelmiien a folyamat hdmérséklete
befolydsolja legnagyobb mértékben. Azonban ezeket az értékéket fixen tartva a levegd
paratartalmanak valtozasa (id¢jarasfiiggd paraméter, amit nem tudunk szabéalyozni) is tud olyan
eltérést okozni a termék maradék nedvességtartalmaban, ami mindségbeli szempontbdl jelentds
lehet. A térfogataram és homérséklet szabalyozasara azonban van lehetdség. Ezeket a modell
alapti becsléseket ¢és szimuldciokat ezért felhasznalhatjuk a térfogatdram és hOmérséklet
értékeinek optimalizalasra, amivel kikiiszobolhetd lehet a nemkivanatos ingadozas, ami

jelentds javulast eredményezhet a gyartas hatékonysagaban és a termék mindségében.

4.3. Optimalizalas

Az eléz6 pontban bemutatott eredményekbdl kovetkezik, hogy a térfogatdram és a
hémérséklet modell alapi optimalizaldsadval lehetséges lehet a szaritasi folyamat és a
termékmindség befolyasolasa. Uzemi keretek kdzott ehhez elészor a modell validalasara van
sziikség. Ebben a fejezetben viszont egy virtudlis esettanulmanyként bemutatom az alkalmazas
lehetséges modjat.

Az optimalizalasi esettanulméanyban eldszor két kiillonbozd abszolut paratartalma levegot
tekintve szimulaltam a szaritds menetét. E16szor feltételeztem, hogy az id¢jaras nedves, azaz a
paramentesitd altal beallitott AH a relevans (T = 7 °C, 100 % relativ paratartalom, azaz AH =
7,75 g/m?), illetve vettem egy szaraz téli napot, ahol a pAramentesitd nem korrigéal az alacsony
paratartalom miatt (T = -5 °C, 30 % relativ paratartalom, azaz AH = 1,02 g/m?®). Ezekkel a
koriilményekkel, fix térfogatiram (2000 m3/h) és hémérséklet (85 °C) mellett kiszamoltam a
varhato terméktulajdonsagokat. Az eredmények a 4.13. abran lathatok. Jol lathatd a kiilonbség

mind a nedvességtartalom, mind a hdmérséklet esetében. A nedvességtartalom 0,5 m/m% koriili
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eltérését okozta az alacsonyabb paratartalom, valamint a termékhdmérséklet is jelentésen mas
lefutasu.

Ezek utan célul tiiztem a szaraz levegd miatti eltérés minimalizalasat. Azaz célom volt, hogy
olyan V és T, értékeket talaljak, amelyeknek a beallitasaval kikiiszobolhetd az iddjaras miatti
kiilonbség a termékben. A térfogataramot kb. 1750-2600 m3/h, a hémérsékletet 70-105 °C
tartomanyban valtoztathatonak tekintettem (egy valos optimalizalasi probléménal ezeket a
hatarokat technologiai és torzskdnyvi szempontokbol kell vizsgalni). Egy minimum keres6
algoritmussal (Matlab fimincon fiiggvény) a 7 °C-os 100 % relativ paratartalmu levegdvel
szimulalt granulatum tulajdonsagok, illetve a paraméterek valtoztatasaval kapott tulajdonsagok
kiilonbségét, mint célfiiggvényt minimalizaltam. A célfliggvényben a nedvességtartalom
adatokat megszorozva tizszeresen sulyoztam, mivel a nedvességtartalom adatok illeszkedését
fontosabbnak itéltem, mint a termékhOmérsékletet. Az optimalizalds eredményeként a
térfogataram V, = 1746,8 m3/h-nak, a hémérséklet T, = 100,08 °C-nak adddott. Az
optimalizalt paraméterekkel lefuttatott szimulacio eredménye is a 4.13. abran lathato. Lathato,
hogy a nedvességtartalom-gorbék kozotti kiilonbség jelentdsen csokkenthetd volt. Ugyanakkor
a termékhdmérséklet a szarazabb szakaszban alacsonyabb értéket vett fel a szarazabb levegdt
hasznalva. Egy hasonld optimalizalasnak a technologiaban figyelembe kell venni, hogy ezek a
modositott miikddési paraméterek még realisak és engedélyezhetdk-e, illetve a

termékhdmérséklet-beli eltérés okoz-e mindségbeli problémat.
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4.13.abra: A részecskék héomérséklet (Ty) és nedvességtartalom (xp) lefutdsa a paratartalom
fiiggvenyében (bal), valamint a részecskék nedvességtartalom és homérséklet lefutasa az optimalis
paraméterek beallitasaval (jobb)

4.4. Uj paratartalommérék hasznalata
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A munkdmban hasznélt granulatum nedvességtartalom értékeket NIR-spektroszkopias
modszerrel hataroztak meg. Ez a mérés szamos eldnyos tulajdonsaga mellett (pl. nem igényel
vegyszereket, nem roncsol) hatranyokkal is rendelkezik. Ezek k6z¢é sorolhat6 az, hogy a NIR-
spektroszkopok specialis €s draga berendezések, valamint sziikség van kalibraciora megfeleld
referencia mintakkal, ami iddigényes, és pontossagat tobb faktor is befolyasolja.

Ahogy a 3.2.2. fejezetben emlitettem, bizonyos gyartasoknal mar elérhetd volt a ki- és belépd
levegd paratartalmanak és homérsékletének direkt mérése szenzorokkal (4.14. abra). Ezeket az
adatokat a modellezési munkanal még nem hasznaltam, viszont hasznélatukkal pontosithatd
lehet a y, értékének meghatarozasa. Ezen kivil a gyartds sordn a részecskék
nedvességtartalmanak meghatdrozasara is alternativ mddszer lehet a jovoben a be- és kilépd
levegd paratartalmanak mérése, majd ebbdl a nedvességtartalom kiszamolasa. Ezért
megvizsgaltam, hogy ezekbdl az adatokbol hogyan szdmolhato6 a részecskék nedvességtartalma

az 1d6 fiiggvényében, illetve ezek hogyan viszonyulnak a NIR-méréssel nyert adatokhoz.
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4.14.abra: A szaritas soran mért be- és kilépo abszolut paratartalom adatok

Szamitasaim soran a granuldlast és a szaritasi 1épést is figyelembe vettem. El6szor a
granuldlé oldat beporlasztisanak tomegdramabol meghataroztam a beadagolt nedvesség
mennyiségét az id6 fiiggvényében.

Ezek utan vettem ki- és belépd levegd nedvességtartalmanak kiilonbségét (AAH), majd ezt
a levegd térfogatdramaval és a slrliségével szorozva megkaptam a parolgds miatti
nedvességelvétel sebességét. Ennek az id6 szerinti integralasaval kaptam a kilépd levego altal
elvitt nedvesség kumulativ valtozasat. A beadagolt viz és az elvitt nedvesség viszonyabol

minden idépontban tudtam szdmolni az aktuélis nedvességtartalmat.
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Ez az ¢érték viszont jelentdsen nagyobb volt a NIR-spektroszkopidval mért
nedvességtartalomnal. Viszont azt figyeltem meg, hogy a AAH -V, szorzasnal egy korrekcids
faktorral val6 szorzassal a szamolas hasonld eredményeket ad a valds tomegszazalékokhoz. A
4.15. abran lathatok az igy szamolt és mért nedvességtartalom-értékek, illetve a szamoldsnal a

sarzsonként kiilonboz6 korrekcids faktor.
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4.15.abra: A NIR-spektroszkopias modszerrel mert és szamolt részecske nedvességtartalmak
(minden abra felett az adott sarzshoz tartozo korrekcios faktor szerepel)

A korrekcids faktor a szamolt és mért nedvességtartalom értékek eltérését fejezi ki. A
korrekcids faktor alkalmazasdnak sziikségessége magyarazhatd lehet a szaritoban 1évo
nyomasviszonyokkal (vakuum), mivel pl. a vdkuum hatéssal lehet a valés levegd aramlasi
sebességekre, ami gyorsitja a valodi szaradast. Ezért ennek a pontos okat, pl. a gyartasok kozotti
korrekcios faktorbeli kiilonbségeket a tovabbiakban tervezziik felderiteni. Ehhez sziikséges a
tovabbiakban a nyomds pontos értékének, illetve a paratartalom méré berendezések
elhelyezésének ismerete. Ezek utdn ez a szamoldsi modszer alkalmas lehet a NIR-
spektroszkopias modszer helyettesitésére, és igy példaul a modellben a granulatumok kezdeti
nedvességtartalmanak a meghatarozasara. Ugyanakkor ezzel a modszerrel nem kapunk
informaciét a termék hémérsékletérdl. Igy az altalam fejlesztett matematikai modell
kiegészitheti ezt, az abszolit paratartalom kovetésen, vagy a NIR-spektroszkopidn alapuld

nedvességtartalom-mérést is.
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5. Osszefoglalas

A gyodgyszeriparban a digitalizacié és a tervezett mindség (QbD) elvek alkalmazésa
elengedhetetlen a gyogyszerfejlesztés és -gyartas teriiletének fejlodéséhez. A folyamatok
matematikai modellezése kiemelkedd fontossagu, mivel ezek a teszik lehetévé a folyamatok
alaposabb megértését, azok optimalizalasat és a mindség ellendrzését. A digitalis technologiak
lehetdvé teszik folyamatszimulaciok végrehajtasat, amelyek segitségével a gyartasi
hatékonysdg ndvelhetd. Emellett a matematikai modellezés segit a folyamatok
valtozékonysagéanak vizsgalataban és a mindségproblémak korai felismerésében, valamint azok
kikiiszobolésében, igy biztositva a termék mindségének allanddsagat.

A gydgyszeriparban a fluidizacios szaritok alkalmazasa széles korben elterjedt az anyagok
hatékony és egyenletes szaritdsara, azonban alkalmazasuk szamos kihivassal jar. A folyamat
koltséges ¢és iddigényes lehet, valamint nem megfelelé miikodése negativan befolyasolhatja a
termék mindségét. A folyamat emellett jelentds energiafelhasznalassal is jarhat, ami a jelenleg
kialakult energiavaltsdg miatt kiemelten fontos probléma. A széritasi folyamat matematikai
modellezése megoldast nytjthat ezekre a kihivasokra, pl. elére jelezhetok lehetnek a szaritas
soran fellépd valtozasok, pontosabb szabalyozas valdsithaté meg, valamint minimalizalhato az
energiaveszteség.

Munkémban egy kereskedelemben 1év0 gyodgyszerkészitmény gyartasa soran alkalmazott
tizemi 1éptéki fluidagyas szaritdé mitkddését irtam le matematikai modellel. A fluidizacios
szaritasi folyamatot leird6 modellek koziil 6sszehasonlitottam a haromfazisu, a kétfazisu és az
egyfazisu modelleket. Arra a kovetkeztetésre jutottam, hogy az egyfazisu modellek az
egyszerlsitések ellenére nem irjak le pontatlanul a folyamatot, viszont a szaritandd anyagot és
a késziiléket jellemzd fizikai-kémiai paraméterek szama, tovabbd a becsiilendé empirikus
paraméterek szdma joval kevesebb. Emiatt egyfazisi modell fejlesztése mellett dontdttem a
munkam soran.

A modell fejlesztése soran elsd 1épésként paraméterbecslést alkalmaztam a modell empirikus
paramétereinek meghatarozasdhoz. A meghatarozott paraméterekkel azt taldltam, hogy a
szdmolt maradék nedvességtartalom- és termékhdmérséklet-gorbék megfelelden illeszkednek
az iizemi mért adatokra. Ugyanakkor a szdmomra elérhetd gyartasi adatsorok kozott nagy volt
a hasonlosag, ami noveli az eredmények bizonytalansagat. A jovében tovabbi adatokkal ezért
tervezziik pontositani a paramétereket.

A kifejlesztett modellt ezutan arra hasznaltam, hogy feltérképezzem a szaritasi koriilmények

hatdsat a termékmindségre. Az érzékenységvizsgéalat folyaman megallapitottam, hogy az
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iddjarasi viszonyok (paratartalom) befolydsolhatjdk a termékmindséget A granuldtumok
nedvességtartalmat a modell szerint viszont a szarité levegd térfogatirama és a folyamat
hémeérséklete is kritikusan befolyasolja, igy ez teret engedhet a termékmindség megfeleld
szabalyzasanak. Ennek lehetdségét egy optimalizalasi esettanulmanyban demonstraltam, ahol
bemutattam, hogy a nem kontrolldlhaté iddjarasi hatds kikiiszobolhetd lehet a gyartasi
paraméterek rugalmas valtoztatdsaval. Ennek valddi, ipari alkalmazasahoz természetesen
feltétel elébb a modell megfeleld validalasa, tesztelése, valamint a technologiai és torzskonyvi
lehetdségek figyelembevétele is.

A munkamban kifejlesztett modellt a tovabbiakban tervezziik tovabbfejleszteni a pontossag
szempontjabol. Munkam bemutatta, hogy a legkritikusabb kérdés talan a szaritoban 1évo valodi
nyomasviszonyok megismerése. A fluidagyas szaritd6 berendezés modellezése soran kapott
eredmények ravilagitottak arra, hogy a megfeleld gyartasi adatsorok alapjan végzett
paraméterbecslés utdn a modell alkalmas lehet pontosan becsiilni a nedvességtartalmat a
folyamat soran anélkiil, hogy nagy beruhdzasi koltséggel jar6 draga berendezésekre lenne
sziikség. A megfeleld pontositdsok utdn a modellt tervezziik még tobb teriileten is tesztelni, pl.
a termékhdmérséklet ¢és nedvességtartalom kapcsolatanak felderitéséhez, a szaritds utani
szakaszban a tovabbszaradds megbecsléséhez, vagy a gyartasi paraméterek tobb szempontbol
val6 (pl. gazdasagi) optimalizalasdhoz. A modell tovabbé tobb termék esetén is felhasznalhato
lehet az empirikus paraméterek meghatirozasa utan. Igy a dolgozatomban részletezett
tapasztalatok hozzajarulhatnak a folyamat optimalizalasahoz, ezzel jelentdsen csdkkentve a
gyartas soran fellépd energiaveszteséget, ami a jelenleg kialakult energiavalsag miatt az dsszes

gyartassal foglalkozo ipardg szamara kritikus jelentdségiivé valt.
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