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Спектрометрия в ближней инфракрасной  
области (NIR) применительно к методам грануляции 
в псевдоожиженном слое

Ключевая	идея
Как добиться глубокого контроля 
процессов грануляции и сушки, со-
четая датчик технологии VIAVI 
MicroNIR с псевдоожиженным сло-
ем и интегрированной модульной 
инфраструктурой с комплексным 
решением.

Введение
Технологический прогресс в анали-
тических контрольно-измеритель-
ных приборах и вычислительных си-
стемах позволяет лучше контроли-
ровать и управлять особо сложными 
процессами для бесперебойной ра-
боты предприятий во многих отрас-
лях промышленности. Это дало воз-
можность внедрить упреждающие, 
вместо реактивных, подходы к  
обеспечению гарантии качества и 
выпуску продукции в реальном вре-
мени. До качества, закладываемого 
при разработке, и возникновения 
последующих инициатив по техноло-
гии организации процессов в фар-
мацевтической и связанных с ней 

отраслях промышленности практи-
чески отсутствовали действенные 
руководящие указания и вспомога-
тельные элементы для получения 
выгоды от ультрасовременных си-
стем контроля и обеспечения каче-
ства. Качество, закладываемое при 
разработке, – не единственный 
подход к развитию и поддержанию 
жизненного цикла изделий. Он 
включает применение многих видов 
анализа и аналитических инстру-
ментов, а также, по мнению специа-
листов в данной области, является 
современным решением проблемы 
качества. В течение многих лет бла-
годаря области своего применения 
и аналитической точности спектро-
метрия в ближней инфракрасной 
области спектра (NIR) выступает ин-
струментом процессно-аналитиче-
ской технологии для контроля техно-
логических процессов. Спектро- 
метрию в NIR часто используют для 
контроля технологических процес-
сов в различных отраслях промыш-
ленности. Существует много публи-

каций, предназначенных для заин-
тересованного читателя.

Инициативы процессно-аналити-
ческой технологии касаются как на-
учных исследований и разработок, 
так и фактического производства, и 
преследуют различные цели. В пер-
вом случае такой целью является 
понимание прикладной области, что 
позволяет провести оптимизацию 
критических параметров процесса 
(CPPs), зависящую от критических 
характеристик качества сырья 
(CQAs). Во втором случае целью яв-
ляется проведение непрерывного 
мониторинга для получения надеж-
ных промежуточных показателей, 
позволяющих выпускать более без-
опасную продукцию в более сжатые 
сроки. 

Затраты	на	обеспечение	
качества
Применение процессно-аналити-
ческих технологий связано с эпо-
хальными изменениями, произо-
шедшими в подходе к качеству, 

Затраты на обеспечение 
качества

Жизненный цикл продукции Жизненный цикл продукции

З
а

тр
а

ты
 н

а
 о

бе
сп

еч
ен

и
е 

ка
че

ст
в

а
 

(о
тн

ос
и

те
ль

н
ы

е 
и

зд
ер

ж
ки

)

З
а

тр
а

ты
 н

а
 о

бе
сп

еч
ен

и
е 

ка
че

ст
в

а
 

(о
тн

ос
и

те
ль

н
ы

е 
и

зд
ер

ж
ки

)

П
р

ое
кт

н
о­

ко
н

ст
р

ук
то

р
ск

и
е 

 
р

а
зр

а
бо

тк
и

Область 
потерянной 

прибыли

Период  
опытных 

наработок

Одновременно 
достигнутые 

экономические 
выгоды и выгоды от 
улучшения качества

П
р

ое
кт

н
о­

ко
н

ст
р

ук
то

р
ск

и
е 

 
р

а
зр

а
бо

тк
и

Традиционная	разработка	
технологий

Разработка	технологического	
процесса	с	качеством,	

закладываемым	при	разработке
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разработки
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Спектрометр MicroNIR™

Сушилка­гранулятор  
в псевдоожиженном слое модели  
IMA ARIA600

закладываемому при разработке 
(QbD), по сравнению с традицион-
ным подходом, основанном на ка-
честве, обеспечиваемом испыта-
ниями (QbT), что в значительной 
степени повлияло на стоимость 
продукции. Очевидно, что исполь-
зование традиционного подхода 
при разработке новых лекарствен-
ных форм позволяет уменьшить 
количество работы, но позднее, 
из-за отсутствия знания процесса 
в случае отступления от норматив-
ной документации внесение изме-
нений потребует значительного 
количества времени. Изучение 
технологического процесса, осно-
ванного на качестве, которое за-
кладывается при разработке, не-
смотря на более длительное вре-
мя, затрачиваемое на исследова-
ния по разработке лекарственного 
препарата, позволяет получить 
больше знаний о критических па-
раметрах процесса для снижения 
себестоимости продукции в долго-
срочной перспективе. 

Стандартный протокол обмена 
данными между промышленным 
оборудованием, называемый про-
токолом OPC DA\UA, позволяет пе-
редавать результаты NIR на чело-
веко-машинный интерфейс (HMI) 
для активации получения данных и 
обнаружения конечной точки про-
цесса, что обеспечивает противо-
действие выполнению автоматиче-

ских рецептов для остановки тех-
нологического процесса.

Установка	технологического	
процесса
ARIA является сушилкой с псевдо-
ожиженным слоем для проведе-
ния грануляции, сушки и покры-
тия пеллет оболочкой с макси-
мальной надежностью и широки-
ми возможностями. Спроектиро-
ванная для внутристенной уста-
новки ARIA легко интегрируется с 
другим грануляционным оборудо-
ванием в полностью укомплекто-
ванные технологические линии. 

Грануляцию можно определить 
как процесс укрупнения зерна, 
при котором исходными матери-
алами являются порошок тонко-
го измельчения, а конечный про-
дукт – массой, в которой все еще 
можно выявить первичные ча-
стицы. Гранулы держатся вместе 
с помощью связей, образуемых 
связующим веществом, которое 
используется для агломерации. 
Продукт в псевдоожиженном 
слое переводится во взвешен-
ное состояние с помощью нагне-
тания горячего воздуха. Связую-
щая жидкость распыляется на 
порошок с контролируемой ско-
ростью добавки для достижения 
необходимого диапазона разме-
ра частиц. И наконец, гранулы 
высушиваются для выпаривания 

жидкости и удаления влажности 
конечного осадка. 

Для того чтобы добиться хорошей 
грануляции, исходные частицы 
должны быть однородно смешаны; 
на этап смешивания в значительной 
степени влияют скорость потока и 
объем воздуха, а особое внимание 
нужно уделить физическим свой-
ствам сырья. Эти параметры на дан-
ном этапе оказывают большое вли-
яние на процесс. Размер частиц по-
лучившейся гранулы можно контро-
лировать по количеству и размерам 
капель связующей жидкости, а так-
же по скорости ее подачи.

Имеется ряд технологических па-
раметров, которые воздействуют на 
процесс грануляции, поэтому для 
нормального функционирования 
системы необходим их точный кон-
троль.

Условный подход к мониторингу 
процесса грануляции основан на 
учете физических свойств (темпера-
тура воздуха на впуске и выпуске и / 
или влажность воздуха на впуске 
или выпуске). Несмотря на возмож-
ность размещения данных этих из-
мерений онлайн, такие счетчики не 
дают каких-либо прямых результа-
тов размеров частиц и влажности 
продукции. Чтобы улучшить кон-
троль параметров фактической про-
дукции, для измерений в автоном-
ном режиме и с использованием 
метода «у потока», результатом кото-
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Техноло- 
гическое  
предписание

Традиционный  
производственный  
подход

Производственный  
подход на основе  
процессно-аналитической 
технологии

Определение 
сырья

Визуальное определение

Ручной спектрометр в 
ближней инфракрасной 
области спектра: 
контроль в реальном 
времени в точке 
использования

Сухое  
смешивание 
(однородность)

Установленное время Спектры ближней 
инфракрасной области, 
применяемые для сбора 
данных 
Отсутствие необходимости 
опробования 
Достижение необходимых 
параметров качества 
путем анализа динамики 
показателей (система, 
основанная на 
использовании моделей)

Добавление  
связующего  
вещества 
(размер частиц)

Качество жидкости

Повторная  
сушка 
(содержание 
влаги)

Установленное время 
Температура продукта 
Температура воздуха на выходе 
Опробование для измерений

рых являются технологии, требую-
щие больших затрат времени (изме-
рения, проводимые с помощью ана-
лиза потерь при сушке и анализа 
содержания воды по методу Карла 
Фишера) и распределения по раз-
мерам частиц (контроль грануло- 
метрического состава с помощью 
молекулярных сит или метода ла-
зерной дифракции), необходимо 
провести опробования. Свойства 
материалов могут меняться в пери-
од между опробованием и получе-
нием готовых результатов, поэтому 
прямой контроль технологического 
процесса невозможен. С другой сто-
роны, подход с помощью процессно- 
аналитической технологии основан 
на спектрометрах в ближней инфра-
красной области спектра, что позво-
ляет определять многочисленные 
параметры с одновременным про-
ведением измерений остаточной 
влажности и укрупнения частиц он-
лайн на всех этапах процесса грану-
ляции путем поэтапного достижения 
необходимых характеристик каче-
ства, а не в установленное время. 
При удержании под контролем из-
менений параметров процесса 
большим преимуществом является 
организация в реальном времени 
технологических параметров путем 
cнижения риска отбраковки партии. 
Информацию о технологическом 
процессе или свойствах материа-
лов можно получить за более корот-

кое время, чем за то, в течение ко-
торого могут меняться параметры 
опробования. Это означает, что опе-
ративный и линейный анализ по-
зволяет осуществлять непрерывный 
контроль технологического процес-
са. Более того, определение конеч-
ной точки без опробования исклю-
чает риск воздействия оператора на 
продукцию и / или ошибки со сторо-
ны оператора.

Спектрометр процессно-аналити-
ческой технологии MicroNIR™ от 
компании Viavi Solutions™ револю-
ционизировал миниатюризацию 
аналитических контрольно-измери-
тельных приборов и позволил вне-
дрить такие умные приборы в про-
изводственную среду (включая 
взрывоопасные зоны), где раньше 
использовались большие по разме-
рам и менее надежные измеритель-
ные приборы. Датчики MicroNIR™ 
оборудованы линейно перестраива-
емыми фильтрами в спектрометрах 
в ближней инфракрасной области 
спектра (NIR LVF), запатентованные 

компанией Viavi SolutionsTM, без  
каких-либо подвижных деталей, ко-
торые не нуждаются в техническом 
обслуживании. 

В зависимости от потребностей 
покупателя спектрометр процессно- 
аналитической технологии 
MicroNIR™ подходит для установки 
через приваренный фланец (сапфи-
ровое стекло) или в прямом контак-
те с продуктом (удлиненный контакт-
ный датчик). Первая конфигурация 
имеет такие преимущества, как от-
сутствие помех для технологическо-
го процесса, возможность легкой 
установки (через уже существующее 
окошко), высокая степень совме-
стимости в комплексном плане вы-
полнения работ и в оперативно- 
стратегическом отношении. Риск 
загрязнения очень липким матери-
алом можно преодолеть путем пря-
мых контактных измерений.

Ожидаемые		
результаты	грануляции		
с	псевдоожиженным	слоем
В заключение отметим, что инте-
грированный онлайн-контроль 
спектрометрией в ближней инфра-
красной области спектра во время 
технологического процесса дает 
возможность автоматически пере-
ходить на следующий этап или оста-
навливать технологический про-
цесс по достижении заданных усло-
вий продукции. Это способствует 
уменьшению времени производ-
ства, более высокой воспроизво-
димости результатов и их большему 
усреднению. 

Контактная информация:

Украина:	Зоран	Бубало
Zoran@bubalo.rs
+380 (63) 442–56–48

Россия:	«IMA	Эст	Москва»
РФ, 121248, г. Москва,
Кутузовский просп., 7/4 – 5, офис 20
+7 (495) 287–96–09

Приглашаем	посетить			
наш	стенд	

стенд В5031


