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Theoretische Grundlagen

1. Einleitung und Zielsetzung

Granulationsprozesse finden in allen Bereichen der Schuttgiterindustrie statt. Sei es
in der chemischen, der pharmazeutischen oder in der Lebensmittelindustrie, die
Granulierung von pulverféormigen Schittgutern soll eine Verbesserung diverser
Eigenschaften bewirken:

Durch den Prozess der KornvergroRerung werden die Fliel3eigenschaften eines
Pulvers enorm verbessert, was die Handhabung im anschlieBenden Verarbeitungs-
prozess erleichtert. Mischungen aus Pulvern unterschiedlicher Bulkdichte und
Partikelgrol3e weisen eine hohe Entmischungstendenz auf. Durch einen
Granulierschritt werden gleiche Bulkdichten erhalten und die resultierende
Partikelgrolle  kann gesteuert werden. Somit werden Gewichts- und
Dosiseinheitlichkeit verbessert. Ein weiterer wichtiger Punkt ist die Minimierung von
Stauben, welche bei feinem oder mikronisiertem Material die Gefahr von
Staubexplosionen bergen, als auch zur Gesundheitsschadigung beim Einatmen
fuhren koénnen. Nicht zu vergessen ist der Fakt, dass granuliertes Material
Flussigkeiten leichter aufnehmen kann. Dies fuhrt zu schnellerer und verbesserter
Auflésung und Dispergierung [1].

Im Prozess der Herstellung pharmazeutischer Darreichungsformen stellt das
Granulat zumeist ein Zwischenprodukt in der Tablettierung oder der Kapselfertigung
dar, kann jedoch auch ein Fertigprodukt sein. Im letzt genannten Fall wird das
Granulat entweder vor Einnahme in einer Flussigkeit dispergiert oder direkt

eingenommen.

Die Walzenkompaktierung, ein Verfahren der Trockengranulierung, ist eine Technik
zur kontinuierlichen Produktion von Granulaten.

Generell sollen kontinuierliche Prozesse dahingehend entwickelt werden, dass ein
stabiler Zustand erreicht und aufrechterhalten wird. Uber die langen Prozesszeiten
kann es jedoch durch Abweichungen kritischer Prozessparameter zu temporéren
Schwankungen kommen. Daher kommen der Uberwachung wund der
Prozesssteuerung eine elementare Bedeutung zu, um vorab festgelegte
Produktspezifikationen einhalten zu kénnen. Wéahrend eines Produktionsprozesses
werden hierzu Daten aufgenommen, die Steuerungsgrof3en fur diesen Prozess

reprasentieren. Hierbei kann es sich um Prozessparameter handeln oder um
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Produkteigenschaften. Die Erfassung erfolgt hierbei bevorzugt in Form von
Echtzeitdaten bzw. zeitnahen Daten on-line, in-line oder at-line. Eine on-line
Messung bedeutet, dass die zu analysierende Probe vom Prozess abgezweigt und
nach der Analyse gegebenenfalls zurickgefuhrt wird. Bei einer at-line Analyse wird
die Probe aus dem Prozess isoliert und in der Prozessumgebung analysiert. Allein
bei der in-line Messung erfolgt die Analyse der betreffenden Probe wéahrend des
laufenden Prozesses. [2] Solche prozessanalytischen Werkzeuge werden im GMP-
Umfeld (Good Manufacturing Practice) gemeinhin als Instrumente der Process
Analytical Technology (PAT) angesehen. PAT ist im Allgemeinen ein System zum
Design, zur Analyse und zur Steuerung der Herstellung, indem kritische Qualitats-
und Leistungsmerkmale von Ausgangsstoffen, Zwischenprodukten und Prozessen
zeitnah (z.B. wéahrend der Herstellung) gemessen werden, mit dem Ziel die Qualitét
des Endprodukts zu sichern. Der Fokus der PAT liegt auf dem Verstandnis und der

Kontrolle des Herstellungsprozesses [3].

Beim Prozess der Walzenkompaktierung beziehen sich die Produkteigenschaften als
Steuerungsgréfien zum einen auf das Endprodukt, also das Granulat, oder auf das
Zwischenprodukt, namlich die Schilpen. Wesentliche Eigenschaften des Granulats,
die von Interesse sind, sind die Porositat und die Partikelgré3enverteilung. Die
Granulateigenschaften werden in der Regel at-line oder nach Prozessende gepruft.
Untersuchungen in der Literatur zur in-line Bestimmung der GranulatpartikelgrofRe
mittels einer FBRM-Sonde (Focused Beam Reflectance Measurement) sowie einer
Sonde basierend auf einem faseroptischen Ortsfilterverfahren haben keine
zufriedenstellenden Ergebnisse erzielt [4]. Porositat, Dichte sowie die Festigkeit sind
die zentralen Eigenschaften der Schilpen und beeinflussen die Eigenschaften des
durch Zerkleinerung erhaltenen Granulats. Eine Priufung kann zum einen at-line
stattfinden, indem durch einen Probenzug einzelne Schilpen enthommen werden
und mittels verschiedener Methoden, wie z.B. NIR, Quecksilberporosimetrie etc.
geprift werden. In-line kann Uber eine Bestimmung des (Granulat-) Durchsatzes
mittels einer Waage unterhalb des Granulatauslasses die sogenannte ,at gap“-Dichte
ermittelt werden. Prozessparameter, die zur Kontrolle der Schilpeneigenschaften
dienen, sind v.a. die spezifische Kompaktierkraft, Spaltbreite (bzw.

Schneckengeschwindigkeit) und Rollendrehzahl.
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Um auf eventuelle Schwankungen im Prozess frihzeitig reagieren zu kénnen, sind

in-line Messsysteme zur Prozesskontrolle und -steuerung zu bevorzugen.

In der vorliegenden Arbeit ist das Ziel, eine in-line Messmethode der
Schilpenfestigkeit auf Basis einer Drehmomenterfassung am Zerkleinerungsrotor der
Granuliereinheit zu evaluieren. Es soll gepruft werden, ob sich anhand von
Anderungen des Drehmoments Schwankungen in der Schilpenfestigkeit wahrend
des Kompaktierprozesses detektieren lassen, um in Folge gegebenenfalls
nachregulieren zu koénnen. Die Erfassung des Rotor-Drehmoments stellt eine
zuséatzliche Option der Prozesskontrolle bezuglich der Schuilpeneigenschaften dar
und tragt zudem zum weiteren Verstandnis der Zerkleinerungsvorgange bei der

Walzenkompaktierung bei.

Nach einem Uberblick iber mogliche Einflussfaktoren auf das Drehmoment werden
diese systematisch gepruft und ihr Einfluss auch auf statistische Signifikanz bewertet.
Zunachst wird der Kernparameter, die Schilpenfestigkeit, naher untersucht. Durch
Drehmomentaufnahme bei verschiedenen spezifischen Kompaktierkraften erfolgt
eine Bewertung des Einflusses unterschiedlicher Schilpenfestigkeiten auf das Rotor-
Drehmoment. Hierzu werden zudem experimentell ermittelte Schulpenfestigkeiten mit
dem Drehmoment in Bezug gesetzt.

Dartber hinaus wird der Effekt der Masse an Schilpen auf das Rotor-Drehmoment
analysiert, wobei zwischen einer Verdnderung des Schilpendurchsatzes und des
Fullgrads in der Zerkleinerungseinheit unterschieden wird. Verschiedene Parameter,
die an der Zerkleinerungseinheit selbst variiert werden kdnnen, wie beispielsweise
die Maschenweite, der Mahlspalt, der Siebtyp, der Drehwinkel und die
Drehgeschwindigkeit, werden zusatzlich auf ihre Rolle bei einer Drehmoment-
anderung gepruft.

Die Kenntnis der verschiedenen beeinflussenden Faktoren soll einen Hinweis darauf
geben, ob und inwieweit diese bei Einsatz der Drehmomenterfassung berticksichtigt
werden muissen, um gegebenenfalls durch Erstellung neuer Kalibrierwerte

Fehlinterpretationen bezuglich der Schulpenfestigkeit zu vermeiden.
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2. Theoretische Grundlagen

2.1. Trockengranulieren

Die Trockengranulierung gehort zu den Verfahren der Abbaugranulierung [5]. Im
Gegensatz zu den Prozessen der Feuchtgranulierung (Wirbelschicht- und
Mischgranulierung) werden bei der Trockengranulierung weder Flissigkeiten noch
Warme eingesetzt. Die Pulverpartikel werden unter hohen Driicken (typischerweise
30-70 bar) zu Presslingen verdichtet [6] und in einem anschlieRenden
Zerkleinerungsschritt in geeigneten Miuhlen oder Siebmaschinen zu Granulatkérnern
desaggregiert.

Die Anwendung von Verfahren der Trockengranulierung begann in den spéaten
1940er Jahren. In den letzten 15-20 Jahren hat die Popularitat dieser
Granuliertechnik allerdings stark zugenommen, parallel mit der verstarkten
Forschung nach neuen Wirkstoffen in der pharmazeutischen Industrie. Viele dieser
neuen wirksamen Substanzen sind feuchtigkeitssensitiv und/oder thermolabil, so
dass Feuchtgranulierung und Trocknungsschritte problematisch sind und sich eine
Notwendigkeit fir den Einsatz von Prozessen zur Trockengranulierung ergibt [6].

Die Trockengranulierung kann nach unterschiedlichen Verfahren erfolgen: Wird das
Pulver zunéchst auf Exzenter- oder Rundlauferpressen zu Tabletten verpresst,
spricht man von ,slugging®, tbernommen aus dem englischen Sprachgebrauch. Hier
werden moglichst groRe Stempel (>20mm) eingesetzt, um auch bei schlecht
flieRendem Pulver eine moglichst gleichmaRige Befullung der Matrize zu
gewahrleisten und einen mdglichst hohen Materialdurchsatz zu erzielen [7]. Bei der
Walzenkompaktierung hingegen wird das Pulver zwischen zwei gegenlaufigen
Walzen zu bandférmigen Komprimaten [8], den Schiilpen, verdichtet.

Die Haftkrafte, die bei diesen Prozessen eine Rolle spielen, sind hauptséachlich
molekulare Wechselwirkungen. Die Verdichtung wird durch hohen &uf3eren Druck
erreicht, wobei sich die Einzelpartikel stark einander anndhern. Es kann nétig sein,
die Bindungskrafte durch den Einsatz von Trockenbindemitteln (z.B. PVP, MCC) zu
erhohen. Die Bindemittelpartikel befinden sich dann zwischen den anderen
Feststoffpartikeln und bei hohen Bindemittelkonzentrationen koénnen sie ein
zusammenhangendes Netzwerk bilden [8].

GroRRer Vorteil der Trocken- gegenuber der Feuchtgranulierung ist neben der
schonenden Verarbeitung von feuchte- und hitzeempfindlichen Substanzen auch der
geringere Energieverbrauch und die Zeitersparnis durch den fehlenden

4
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Trocknungsschritt. Somit ist die Trockengranulierung die 6konomischste Form der
Granulierung [9].

Nachteilig anzusehen ist, dass bei der Zerkleinerung der intermediar gebildeten
Komprimate ein hoher Feinanteil entsteht. Wahrend die erneute Ruickfihrung dieses
Feinanteils in den Kompaktierprozess in manchen Industriezweigen gangige Praxis
ist, kann dies in der pharmazeutischen Herstellung nicht immer angewandt werden,
da es zu inhomogenen Produkten fuhren kann [10], [11].

Dadurch, dass die Trockengranulierung meist einer Tablettierung vorangeht, sind die
Auswirkungen des Granulierprozesses auf die Tabletteneigenschaften von
Bedeutung: Tabletten hergestellt aus Trockengranulaten weisen oft geringere
Bruchfestigkeiten auf, als Tabletten aus Direkttablettierung [12-14]. Diese verringerte
Wiederverpressbarkeit von Trockengranulaten wird in der Literatur unterschiedlich
erklart. Zum einen wird postuliert, dass bei der Kompaktierung bereits
Bindungsstellen verbraucht werden und das Trockengranulat einer Druckverfestigung
(,work hardening®) unterliegt. Daher kann es beim anschlie3enden Tablettieren nicht
mehr so stark deformiert werden [15]. Andere Arbeitsgruppen fuhren die verminderte
Kompaktierbarkeit auf die vergroRerte Partikelgrof3e des Granulates zurtick, was
verminderte Bindungsflachen zwischen den Partikeln bedeutet [16]. Doch treten
diese Effekte nicht bei allen Substanzen auf. Sprddbriichige Materialien
beispielsweise sind weniger empfindlich und auch bestimmte Arzneistoffgruppen

besitzen diesen Effekt nicht bzw. zeigen sogar ein gegenteiliges Verhalten [17], [18].

2.2. Walzenkompaktierung

Gegenuber dem ,slugging” hat die Walzenkompaktierung den Vorteil, dass durch die
kontinuierliche Fahrweise grof3e Durchsatzmengen erzielt werden. Zudem bieten sich
bessere Kontroliméglichkeiten wichtiger Parameter wie Kompaktierkraft und
Druckhaltezeit (Verdichtungsgeschwindigkeit) und die Zugabe von Schmiermitteln

zur Pulvermischung kann minimiert oder es kann ganz darauf verzichtet werden [19].

2.2.1. Aufbau und Funktionsprinzip

Das Funktionsprinzip der Walzenkompaktierung ist ungeachtet der unterschiedlichen

existierenden Maschinenformen immer gleich:
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Pulver oder Pulvermischungen werden zwischen zwei gegenléufig rotierenden
Kompaktierwalzen/-rollen gleicher Gréf3e verdichtet. Je nachdem, ob die Walze nun
glatt oder profiliert ist, erhalt man ein Komprimat als Zwischenprodukt, was bei
glatten Walzen als Schilpe und bei profilierten Walzen als Brikett bezeichnet wird.
Der beschriebene Verdichtungsvorgang lauft in der sogenannten Kompaktiereinheit
des Walzenkompaktors ab.

Dieser Einheit vorgeschaltet ist die Dosiereinheit: Das zu verarbeitende Pulver muss
maoglichst gleichmalig zwischen die beiden Walzen transportiert werden. Da viele
Pulver jedoch ungentigende FlieReigenschaften aufweisen, geschieht dies oft tber
eine Schneckenforderung. Die Schnecken, die sich in Geometrie und Position von
Hersteller zu Hersteller unterscheiden kdnnen, haben zusatzlich noch die Funktion
der Pulverentliftung als auch der Vorverdichtung [20].

Auch die Kompaktiereinheit ist bei den verschiedenen Herstellern unterschiedlich
konstruiert. Die Walzen konnen horizontal (z.B. Hosokawa Bepex GmbH,
Leingarten), vertikal (z.B. Alexanderwerk AG, Remscheid) oder auch schrag (Gerteis
Maschinen + Processengineering AG, Jona, Schweiz) angeordnet sein [9]. Der Spalt
zwischen den Rollen ist bei manchen Maschinen aufgrund zweier feststehender
Pressrollen konstant. Gangiger ist jedoch, dass eine Rolle hydraulisch gelagert ist.
Dadurch kann der Pressdruck auf das Pulver gesteuert werden und durch die
Beweglichkeit ist zudem der Spalt variabel. Hierbei ist zu unterscheiden, ob der
variable Spalt zusatzlich geregelt werden kann oder nicht.

Die Zerkleinerungseinheit ist der Kompaktiereinheit direkt nachgeschaltet und
besteht aus einem rotierenden oder oszillierenden Mahlwerkzeug, welches die

intermediaren Komprimate (Schilpen, Briketts) bricht und durch ein Sieb drickt.

2.2.2. Modell zur Pulververdichtung

Zur Beschreibung der Ablaufe in der Kompaktierzone wahrend des Verdichtungs-
vorgangs existieren diverse Modellvorstellungen. In der gangigen Literatur werden
zwischen den Presswalzen drei Bereiche unterscheiden, die mitunter unterschiedlich
benannt werden [21-23]. In der Gleitzone wird nur wenig Druck auf die Pulverpartikel
ausgeiibt und eine Verdichtung findet durch Partikelumlagerung statt. Die
Geschwindigkeit der Walzen ist hoher als die des dazwischen befindlichen Materials.

Sobald zwischen Produkt und Walzenoberflache die Relativgeschwindigkeit gegen
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Null geht, beginnt mit der Einzugszone die eigentliche Presszone [24]. Ab dem
Einzugswinkel a wirken dann die Kompaktierkrafte auf das Material und die Partikel
werden plastisch verformt und/oder brechen. Je nach Material variiert dieser Winkel
a: Bei Verarbeitung leicht komprimierbarer Pulver nimmt der Winkel einen grél3eren
Wert an, als bei Kompaktierung von Material mit schlechter Kompressibilitat [25].
Nach dem engsten Punkt zwischen den Walzen folgt die Austrittszone. Aufgrund
elastischer Deformation kann die Schuilpendicke wieder zunehmen und somit grof3er
sein, als der eingestellte Spalt.

Um die Krafte, die im Walzenspalt auftreten, besser erklaren zu kénnen, kann man
sich nach [26] das Pulver Uber dem Walzenspalt als eine Summe unendlich vieler
dunner Pulverschichten mit gleichen Ausmafien vorstellen. Annahme ist nun, dass
die Hohe h und die Tiefe t (entspricht der Walzenbreite) jeder einzelnen
Pulverschicht wahrend des Verdichtungsprozesses konstant bleiben. Werden die
Pulverschichten immer weiter in Richtung Spalt eingezogen, nimmt die Lange | dieser
Schichten mit kleiner werdendem Spalt ab und somit auch deren Volumen (Abb.
2.1.). Da die Pulvermenge dabei konstant bleibt, nimmt die Dichte jeder Pulverschicht
zu.

Einzugsbereich

_ Einzugs-
— winkel

a

Abb. 2.1. Schichtenmodell zur Pulververdichtung (nach [26])

Mit steigender Dichte Uben die Pulverschichten auch mehr Kraft auf die Pressrollen
aus, die wiederum im gleichen Mal3 von der Hydraulik aufgebracht wird. Summiert
man die Krafte der einzelnen Schichten, erhalt man die Gesamtkraft Fi:, die beim

Verdichtungsvorgang aufgewendet wird (Gl. 2.1.):

2 Fi = Frot = Fhydrauik (Gl. 2.1.)
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Das beschriebene Pulverschichtmodell kann auf Grundlage von Tablettierversuchen
mit der zu kompaktierenden Pulvermischung auch zur Vorhersage der
Walzenkompaktierkraft flr eine bestimmte Schulpendichte oder auch umgekehrt

angewandt werden [27], [28].

2.2.3. Prozessvariablen, Haupteinflussfaktoren

Die Prozessparameter, die einen wesentlichen Einfluss auf das Zwischenprodukt
Schilpe und somit letztendlich auch auf die Granulateigenschaften haben,
beeinflussen den Grad der Verdichtung (Tab. 2.1.).

Einflussfaktor Prozessvariable

Kompaktierkraft
Verdichtungsgrad Spaltbreite
Geschwindigkeit der Forderschnecken

Verdichtungsgeschwindigkeit Rollendrehzahl

Siebmaschenweite
Siebtyp

Mahlspalt
Granulatortyp

Zerkleinerung

Tab. 2.1. Einflussfaktoren auf die Granulateigenschaften, nach [7]

Kompaktierkraft

Den grol3ten Einfluss auf das Ausmald der Verdichtung hat die spezifische Kompak-
tierkraft, welche der auf die Rollenbreite normierten Druckkraft entspricht und meist in
Kraft pro cm Walzenbreite (kN/cm) angegeben wird [1], [29].

Mit zunehmender Kompaktierkraft erhdht sich die Dichte der Schilpen und somit die

Granulatdichte sowie die mittlere Granulatpartikelgrof3e [30], [31].

Spaltbreite

Eine Anderung des Spalts zwischen den Walzenrollen hat einen vergleichbaren
Effekt. Bei kleinerem Spalt und konstanter Kraft wird weniger Material durch die
gleich gebliebene mechanische Energie beeinflusst, was eine Zunahme der
Verdichtung bedeutet [8]. Die Schilpendichte nimmt also bei Abnahme der

Spaltbreite zu. Um Spalt- und somit Dichteschwankungen zu vermeiden, gibt es bei
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einigen Kompaktortypen eine Spaltregelung, bei der Uber die Anpassung der
Schneckendrehzahlen und somit der geférderten Pulvermenge ein gleichbleibender
Spalt gewéahrleistet wird. Eine hohere Kompaktierkraft oder héhere Rollendrehzahlen
bewirken dann eine erhdhte Schneckengeschwindigkeit, um den Spalt konstant zu
halten [32].

Geschwindigkeit der Forderschnecken

Bei Maschinen mit variablem Spalt, aber ohne Regelung der Spaltbreite, ist die
Drehgeschwindigkeit der Dosierschnecken anstatt des Spaltes zu regulieren [8] . Bei
beispielsweise erhdhter Schneckendrehzahl gelangt mehr Material in den Spalt, der
sich dadurch 6ffnet. Der Verdichtungseffekt ist dann bei konstanter Kraft geringer.

Bei Walzenkompaktoren mit einer festen Spaltbreite sollte die Produktzufuhr durch
die Schnecken mdglichst konstant sein, da durch eine erhéhte Pulvermenge im
konstanten Spalt, die Kraft, die auf das Pulver ausgeubt wird, als auch die Dichte

zunimmt.

Rollendrehzahl

Durch Variation der Rollendrehzahl verandert man die Druckhaltezeit auf das Pulver.
Eine Erhéhung der Rollendrehzahl fuhrt durch eine geringere Komprimierdauer zu
einer geringeren Dichte, wobei der Einfluss im Vergleich zu Kompaktierkraft und
Spaltweite je nach eingesetztem Material deutlich geringer oder auch nicht relevant
ist [4].

Zerkleinerung

Neben den Parametern, die einen Einfluss auf die Schilpendichte haben, spielt die
Zerkleinerung an sich auch eine grol3e Rolle fur die Granulateigenschaften,
insbesondere der PartikelgroRenverteilung [1]. Durch Wahl bestimmter Parameter,
wie

* gréRere Siebmaschenweite,

* grof3erer Sieb-Rotor-Abstand,

* geeigneter Siebtyp (z.B. Conidurblech anstatt Vierkantdrahtsieb)

» Granulatortyp (z.B. Sternrotor anstatt Taschenmuldenrotor)

lasst sich die Partikelgro3enverteilung in Richtung grobere Partikel und weniger

Feinanteil verschieben [33].
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2.2.4. Schilpeneigenschaften

Bei konstanten Zerkleinerungsbedingungen hangen Granulateigenschaften, wie
PartikelgréRenverteilung und Festigkeit, von der Dichte(verteilung) und der Festigkeit
der intermediar gebildeten Schilpen ab [34], [35]. Daher kann man die
Schilpeneigenschaften zur Bewertung der Produktqualitat (Granulate, Tabletten)
heranziehen.

Ein haufig bestimmter Schilpenparameter ist die relative Dichte:
o, =plp, (Gl. 2.2)

Die relative Dichte p; berechnet sich aus der scheinbaren Dichte p, die den Quotient
aus Masse und Volumen des Probenkdrpers darstellt, sowie aus der wahren Dichte
Po, auch Pulverdichte oder Heliumdichte genannt.

Oftmals wird auch die Porositat € angegeben, die wie folgt mit scheinbarer Dichte p
und Partikeldichte po in Zusammenhang steht:

E=1-plp, (Gl. 2.3.)
Die relative Dichte ist eine wichtige Produkteigenschaft, die direkt mit den
mechanischen Materialeigenschaften verknUpft ist [36-38]. Zur quantitativen
Bestimmung werden in der gangigen Literatur verschiedenste Methoden aufgefiuhrt:
Neben Pulverpyknometrie [37], [39] und Quecksilberporosimetrie [39] wurden auch
oft sog. geometrische Methoden angewandt. Dabei wird ein geometrisch definierter
Probenkorper aus der Schilpe mit einem Skalpell ausgeschnitten oder mit einem
Stanzmesser ausgestochen (Stanzmethode). Durch Messung der geometrischen
AusmalRe und Bestimmung der Partikeldichte po lasst sich die relative Dichte p
berechnen [39-42]. Eine weitere Mdglichkeit der Dichtebestimmung besteht unter
Ausnutzung des Archimedischen Prinzips bei der sog. Auftriebsmethode [40], [43].
Aber auch moderne PAT-Tools wie NIR-Spektroskopie [40], [44-47] und weitere
Analysetechniken, wie Rdntgen-Mikro-Computertomographie und Kernspin-
tomographie (NMRI) [47] wurden bereits zu diesem Zweck eingesetzt.

Eine andere Art der Dichtebestimmung bezieht sich auf die Dichte, die die Schulpe
im Kompaktierspalt besitzt. Diese sogenannte ,at gap“-Dichte wird durch Auffangen
und Auswiegen des Schilpenmaterials Uber einen festgelegten Zeitraum bestimmt
[4], [41] (siehe Kapitel 3.4.2.3.).

Neben der Dichte wurden in zahlreichen Veré6ffentlichungen auch die mechanischen
Eigenschaften der Schilpen untersucht. Bei Indenterversuchen, die oftmals dem

Bereich der Werkstoffkunde entlehnt sind, wird durch Eindringen sog. Indenter
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unterschiedlicher Form (z.B. kugelférmig, pyramidenférmig) die Harte der Schilpe
bestimmt [34], [40], [48]. Eine weitere mechanische Eigenschaft ist die
Bruchfestigkeit, die mittels 3-Punkt-Biege-Versuch an einem umgeristeten
Bruchfestigkeitstester fur Tabletten oder einem Texture Analyzer geprift werden
kann [36], [39], [44-46], [49]. Zur Ermittlung der Schuilpenfestigkeit wird in der
Literatur die Bohrkraft herangezogen, die ein Bohrer aufwendet, um sich in die
Schilpe hineinzubohren [27], [29], [50] (vgl. Kapitel 3.4.2.2.).

Die Untersuchungen zu relativer Dichte und mechanischen Eigenschaften zeigen
zudem, dass Schulpen nicht homogen sind und je nach Abdichtungssystem der
Pressrollen eine unterschiedliche Verteilung aufweisen: Bei verwendeter
Kragenabdichtung ist die Dichte/Festigkeit an den R&andern der Schilpe hoher,
wahrend sich bei z. B. einer Seitenplattenabdichtung die héhere Dichte/Festigkeit im

Schilpenzentrum befindet [27].

2.3. Grundlagen der Zerkleinerung

Aufgrund des erheblichen Einflusses des Zerkleinerungsvorgangs auf die Granulat-
eigenschaften, nimmt die Zerkleinerung die Position einer kritischen Grundoperation
in der Herstellung fester oraler Darreichungsformen ein [51], [52]. Definitionsgemaf3
ist darunter die Zerteilung von Feststoffen unter der Einwirkung mechanischer Krafte
zu verstehen, wobei es sich in den meisten Fallen um Kombinationen der folgenden
mechanischen Belastungen handelt: Reib- oder Scherbeanspruchungen durch Druck
oder Schub zwischen zwei Flachen, Prall- oder Schlagbeanspruchung gegen eine
Flache sowie Schneidwirkungen sind hier von Bedeutung. Doch nicht nur die
unterschiedlichen Krafteinwirkungen durch die Zerkleinerungsgerate spielen eine
Rolle, auch Materialeigenschaften, wie Festigkeit, Harte, Zahigkeit, Elastizitat und
Sprodigkeit beeinflussen den Zerkleinerungsvorgang [53]. In der pharmazeutischen
Literatur lassen sich nur wenige Informationen tUber die Mechanismen und Faktoren
des Zerkleinerungsvorgangs finden [54], [55].

Geeignete Muhlen zur Zerkleinerung von Schilpen oder Briketts sind oszillierende
Siebe und Raspeln oder auch konische Muhlen. Zerkleinerungsprinzipien, die hier
zum Tragen kommen, sind Schneidwirkungen sowie Druckanwendung. Gemaf der
Einteilungssystematik nach Rumpf [56], werden sie zur Beanspruchungsart I, der
Beanspruchung zwischen zwei oder mehr Werkzeugflachen, gezahilt.
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2.4. Drehmoment als Regelparameter

Das Drehmoment ist diejenige physikalische Grol3e, die bei Beeinflussung von
drehbaren Koérpern wirkt und hat die gleiche Bedeutung, wie die Kraft bei geradliniger
Bewegung [57]. Die Messung von Drehmomenten wird bei einigen Prozessen der
pharmazeutischen Entwicklung und Produktion zur Kontrolle und Steuerung
eingesetzt. Oftmals liefert die Belastung eines rotierenden Maschinenteils einen
Hinweis auf eine bestimmte Produkteigenschaft. So kann beispielsweise bei der
Mischergranulierung Uber die Drehmomentmessung des Rihrerschafts der
Granulierprozess beobachtet und der Endpunkt bestimmt werden. Zu Beginn ist nur
ein geringer Widerstand der trockenen Pulvermischung gegen die Drehbewegung
des Ruhrers zu verzeichnen. Mit Zugabe der Granulierflissigkeit nimmt allerdings die
Konsistenz der Pulvermischung zu und es kommt zu Agglomeration. Das
Drehmoment steigt in gleichem MaRe und zeigt dann bei einer Uberfeuchtung der
Masse zunéchst schwankende Werte aufgrund der Bildung einer bereits
pastenartigen Masse an. Bei weiterer Zugabe von Granulierfliissigkeit geht die zu
granulierende Masse in eine Suspension Uber, was anhand eines rapiden Abfalls des
Drehmoments zu verzeichnen ist [58]. Ein weiteres Beispiel fur den Einsatz der
Drehmomentmessung sind Extrusionsprozesse. Hier wird das Drehmoment der
Schnecken erfasst, um auf die Konsistenz des geférderten Produktes rtickschlie3en
zu konnen. Bei der Feuchtextrusion als ein Part der Pelletherstellung konnte
beispielsweise auch ein linearer Zusammenhang zwischen dem
Schneckendrehmoment und dem Wassergehalt im Prozess beobachtet werden.
Zudem hat das Drehmoment einen Einfluss auf die Pelletform [59]. Die Bestimmung
der Viskositat von fliissigen und halbfesten Formen kann auch tber das Drehmoment
erfolgen. Bei der Emulsionsherstellung in einem Homogenisiermischer kann tber die
Drehmomentaufnahme des Mischarms das rheologische Verhalten der Emulsion
Uberwacht werden, so dass gezielt in den Herstellprozess eingegriffen werden kann,
um beispielsweise die Produktviskositdt einzustellen [60]. Auch beim
Walzenkompaktierprozess wird eine Drehmomentmessung zum Teil schon genutzt:
In der Dosiereinheit kann die Drehmomentkontrolle der Dosierschnecke dazu
verwendet werden, um zum Beispiel bei brickenbildenden Materialien einen
konstanten Produktfluss und somit eine homogene Befullung der Stopfschnecke zu

gewahrleisten [61].
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3. Material und Methoden

3.1. Verwendete Hilfsstoffe

3.1.1. Mikrokristalline Cellulose

Als Modell-Hilfsstoff kommt in dieser Arbeit Mikrokristalline Cellulose (MCC) zum
Einsatz. Bei MCC handelt es sich um gereinigte, partiell depolymerisierte Cellulose.
Die Herstellung erfolgt durch Saurehydrolyse von a-Cellulose, die durch
Aufschlussverfahren und weitere Behandlung mit Lauge aus Holzcellulose gewonnen
wird [62]. Im Anschluss an einen Filtrationsschritt folgt die Sprihtrocknung, um ein
rieselfahiges Produkt aus trockenen, pordsen Partikeln zu erhalten. Das Endprodukt,
das als weilRes, feines oder korniges Pulver in Erscheinung tritt, ist in
unterschiedlichen Qualitdten erhaltlich, die sich beispielsweise in der Partikelgrofl3e
und dem Feuchtegehalt unterscheiden. Typische Teilchengrdof3en sind hier 20-200
pum [63].

MCC wird nach Umfragen in der Formulierungsentwicklung als nutzlichster Fullstoff
(filler-binder) in der Direktverpressung angesehen [64]. Dies ist auf die Eigenschaften
und vielfaltigen Einsatzmdglichkeiten zurtckzufiihren. Neben der Verwendung als
Fullmittel far Tabletten und Kapseln, wird sie als Trockenbindemittel sowie als
Zerfallsmittel eingesetzt. Darlber hinaus wird sie auch oft als Hilfsstoff in der
Feuchtgranulation eingesetzt. Aufgrund der guten plastischen Verformbarkeit von
MCC werden auch bei geringen Pressdricken hohe Komprimathéarten erhalten [65],
was u.a. ausschlaggebend fir die Wahl dieses Hilfsstoffes fur die Versuche der
vorliegenden Arbeit war. Zur Anwendung kam Microcel 101 (Blanver Farmoquimica
Ltda., Tabodo da Serra - S&o Paulo, Brasilien) mit einer durchschnittlichen

Partikelgréf3e von 50 um.

3.1.2. Magnesiumstearat

Nach Europaischem Arzneibuch (Ph.Eur.) besteht Magnesiumstearat aus einer
Mischung von Magnesiumsalzen und verschiedener Fettsduren, in der Hauptsache
Stearin- und Palmitinsdure [66]. In der Herstellung von Tabletten und Kapseln ist es
das heute wohl meistgebrauchte Gleit- und Schmiermittel. Die Schmiermittelwirkung

soll durch die Ausbildung eines Oberflachenfiims waéahrend der Kompression
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zustande kommen. Andere Theorien fihren sie allerdings auf ein Abgleiten von
Schichten innerhalb der Kristalle zuriick [7]. Ublicherweise wird Magnesiumstearat in
einem Konzentrationsbereich von 0,25%-5% eingesetzt, wobei so wenig wie mdglich
verwendet werden sollte, da es aufgrund seiner Hydrophobizitat die
Wirkstofffreisetzung verzdogern kann [63]. Weiterhin ist beim Einsatz von
Magnesiumstearat zu beachten, dass die Mischdauer zusammen mit
Magnesiumstearat einen erheblichen Einfluss auf die Tabletteneigenschaften hat. So
bewirkt eine Verlangerung der Mischzeit eine Abnahme der Tablettenharte sowie
einen erhohten Tablettenabrieb. Das ist darauf zurtckzufuhren, dass durch das
verlangerte Mischen mehr freie Schmiermittelpartikel in den Oberflachenfilm
transferiert werden, der die Partikelbindung behindert [67], [68]. Im Rahmen dieser

Arbeit kam PharmaVeg (Baerlocher GmbH, Unterschleissheim) zur Anwendung.

3.2. Mischen

Die mikrokristalline Cellulose (MCC) wurde bei den meisten Versuchen ohne
vorherige Verarbeitung oder Zusetzen weiterer Hilfsstoffe verarbeitet. Mischungen
von MCC mit Magnesiumstearat wurden in einem Rhoénradmischer (Typ
RRM100/1.4541, J. Engelsmann AG, Ludwigshafen) mit einem Fassungsvermogen
von 20 | bei einer Umdrehungsgeschwindigkeit von 20 UpM hergestellt. Der
Rhoénradmischer gehdort zur Klasse der Taumelmischer. Der Fullbehélter steht hier
schrag zur Rotationsachse des Rhonrads, wodurch ein Mischeffekt entsteht, der auf
einer Kombination der Massen- und Reibungskrafte beruht [69]. Die Befillung des
Mischers erfolgte durch Vorlage eines Teils der MCC, gefolgt von der Einwaage der
bendtigten Menge Magnesiumstearat und schliel3lich der Zugabe des restlichen
Anteils der MCC, wobei eine maximale Beflllung von 60% des Fassungsvermégens
nicht tberschritten wurde. Die Mischdauer ist bei der Beschreibung der jeweiligen

Versuche angegeben.

3.3. Pulverdichtebestimmung

Die Pulverdichte wurde in dieser Arbeit mit dem Heliumpyknometer AccuPyc 1330

(Micromeritics Instruments Inc., Norcross, USA) bestimmt. Als Messgas wird Helium
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verwendet, weil es in feinste Kapillaren und Poren eindringen kann und kaum
sorbiert wird. Somit kann die wahre Dichte po bestimmt werden [70].

Das Messprinzip beruht auf dem Gesetz von Boyle-Matrriott:

p,LV, = p,0¥, = const, bei T=const (Gl. 3.1.)

Das Gerat besteht aus einer Probenzelle und einer Expansionszelle. Nachdem die
Probenkammer mit der Probe beschickt wurde, wird das Verbindungsventil zur
Expansionskammer geschlossen und das Gas wird unter einem bestimmten Druck
eingebracht. Wird das Ventil wieder gedéffnet, kann aus der Druckanderung des
Gases beim Expandieren vom Proben- in den Expansionsraum unter Anwendung
von Gl. 3.1. das Volumen der Probe bestimmt werden. Die beiden Kammervolumina
werden durch eine vorherige Kalibrierung ermittelt. Durch Eingabe der vorher durch
Wa&gung ermittelten Probenmasse berechnet das Gerat die Feststoffdichte.

3.4. Walzenkompaktierung

3.4.1. Macropactor

Der in dieser Arbeit verwendete Walzenkompaktor ist ein Macropactor vom Typ GMP
Polygran 250/100/3 (Gerteis Maschinen + Processengineering AG, Jona, Schweiz).
Mit einem Durchsatz von 100 g pro Versuch bis zu 400 kg/h bei kontinuierlicher
Fahrweise ist der Macropactor fur den Einsatz in Entwicklung, Pilot-Projekten und fur
die Herstellung von Produktionschargen geeignet [71].
Der Macropactor ist folgendermaf3en aufgebaut (Abb. 3.1.):
Die Dosiereinheit setzt sich aus einem Vorratsbehalter (1) sowie drei
Forderschnecken (eine Dosier- und zwei Stopfschnecken) zusammen. Ein
Auflockerer (2), der wiederum im Vorratsbehélter integriert ist, soll Pulverbriicken
zerstéren, um einen konstanten Pulverfluss in die Dosierschnecke (3)
sicherzustellen. Diese fuhrt das zu kompaktierende Pulver den Stopfschnecken (4)
zu, welche fir eine konstante Produktzufuhr in die Kompaktiereinheit sorgen. Um
auch geringe Mengen verarbeiten zu kénnen, besteht die Mdglichkeit Material Gber
einen Kleinstmengentrichter (5) zuzugeben. An diesem Zugang zum System besteht
auch die Madglichkeit eines Vakuumanschlusses, um die Entluftungseffizienz zu
steigern.
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Die Kompaktiereinheit besteht aus zwei Presswalzen (Breite: 100 mm, Durchmesser:
250 mm), die um 30° gewinkelt angeordnet sind. Hierbei unterscheidet man die
feststehende Master-Rolle auf der linken Seite (6), die mit einer Kragenabdichtung
ausgestattet ist, und die bewegliche Slave-Rolle auf der rechten Seite (7), die
Spaltverdnderungen wahrend der Kompaktierung ermdéglicht. Der Spalt ist somit
variabel und kann lber eine Spaltregelung auf die eingestellte Spaltbreite konstant
gehalten werden. Neben den in dieser Arbeit verwendeten glatten Rollen, kann man
zur Verbesserung der Einzugsbedingungen durch erhdhte Reibung auch andere
Presswalzenoberflachen einsetzen, wie z.B. randrierte Walzen. Der Bereich der
einstellbaren Kompaktierkrafte liegt bei 1-20 kN/cm.

Um das verdichtete Material - Schilpen und —bruchstiicke - von den Presswalzen zu
l6sen, sind auf beiden Seiten Abstreifer (8) montiert.

Die Zerkleinerungseinheit des Kompaktors ist direkt unterhalb positioniert und setzt
sich aus einem Rotor (9) sowie einem Siebkorb (10) zusammen. Durch die
Moglichkeit Rotorarten als auch Siebarten, Siebmaschenweiten sowie den Abstand
zwischen Sieb und Rotor zu variieren, kann das Zerkleinerungsergebnis beeinflusst

werden.

@

®3)

Abb. 3.1. Macropactor, Foto (Auslass nicht montiert) und schematischer Aufbau
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Die Standard-Kompaktiereinstellungen fir alle Versuche sind folgend aufgefiihrt. Bei

Abweichung von diesen Einstellungen ist dies bei den jeweiligen Versuchen

angegeben.
Parameter gewdhlte Settings
Kompaktierkrafte 4,7,10, 15 kN/cm
Spaltbreite 3 mm
Walzendrehzahl 3 UpM
Rotortyp Taschenmuldenrotor
Drehzahl Rotor 60/ 40 UpM (cw/ccw)
Drehwinkel Rotor 320/ 280° (cw/ccw)
Sieb Vierkantdrahtsieb
Maschenweite 1,25 mm
Tab. 3.1. Standard Kompaktiereinstellungen

3.4.2. Bestimmung von Schuilpeneigenschaften

3.4.2.1. Schulpenseparierung

Im normalen Kompaktierbetrieb werden vom Abstreifer meist Schilpenbruchstiicke
von der Masterrolle abgebrochen, die nicht Gber die komplette Walzenbreite intakt
sind und daher fur die meisten Prifungen ungeeignet sind. Daher ist es notig
zunachst intakte Schilpen (-bander) aus dem System zu separieren, um diese Uber
die gesamte Breite prifen zu koénnen. Nach Erreichen der ,steady state”
Bedingungen, d.h. konstante Werte fur Spaltweite, Kraft und Rollendrehzahlen, wird
der Prozess etwa eine weitere Walzenumdrehung laufen gelassen und dann
gestoppt. Somit kann gewéhrleistet werden, dass die Dichte als auch die Festigkeit
der Schulpe im Bereich zwischen dem Abstreifer und dem Spalt gleichméafig ist. Um
die Schilpe als Ganzes von der Pressrolle ablésen zu kdnnen, muss der vordere
Kragen der Master-Rolle entfernt werden. Die Schiilpe kann dann vorsichtig von der
Rolle gelést werden. Man erhalt so ein langes Schilpenband, welches entsprechend
der Rollenkurvatur gewdlbt ist. Nach einer Ruhezeit von mindestens 24 h kdnnen die
Schilpenproben fur ihre Prifung vorbereitet werden: Dazu werden jeweils drei
rechteckige Sticke von 2,5 x 10 cm aus dem Schilpenband ausgeschnitten. Die

Schulpe wird hierzu jeweils im oberen und im unteren Drittel als auch in der Mitte mit
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einem scharfen Cuttermesser angeschnitten, um dann jeweils das Stiick vorsichtig

an einer scharfen Kante abbrechen zu kénnen.

Abb. 3.3. Schiulpe vor und nach dem Abldésen und ausgeschnittenes Stiick

3.4.2.2. Schilpenfestigkeit

Zur Bestimmung der Schulpenfestigkeit wurde in dieser Arbeit ein sog.
Tablettenbohrer (Tablet Hardness Distribution Tester Type TH-3, Bayer, Leverkusen)
verwendet (Abb. 3.4.). Bei dieser Messmethode wird die mittlere Bohrkraft [N]
bestimmt, die eine Langlochfrase (Durchmesser 2 mm, 500 UpM) aufwenden muss,
um sich in den Probenkorper zu bohren. Der Probenkérper, in diesem Fall das
ausgeschnittene Schulpenstiick, wird auf einem Bohrtisch fixiert und mit einer
Geschwindigkeit von 1 mm/min in Richtung Frase bewegt. Eine Kraftmesszelle, die
sich in der Halterung des Bohrtisches befindet, wandelt die aufgewendete Kraft in ein
vom Rechner verarbeitbares elektrisches Signal um, das mithilfe einer mit Labview
(National Instruments, Austin, USA) programmierten Messsoftware aufgezeichnet
und visualisiert wird. Bei der Festigkeitsprifung der Schilpen wird das Signal bis
zum Erreichen der Schilpenmitte aufgezeichnet.
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500 UpM
Bohr-Einsatz

Schilpe

’.A% ot

1 mm/min T ’_Q_A‘i Kraftmesszelle

Abb. 3.4. Tablettenbohrer, Foto und schematischer Aufbau (nach [27])

Uber die Breite der Schiillpe wurde an 10 Messpunkten mit jeweils 1 cm Abstand
zueinander und 0,5 cm zu beiden Réandern der Schillpe die Bohrfestigkeit ermittelt
(Abb. 3.5.). Es wurden jeweils drei Schilpenstiicke untersucht und das arithmetische

Mittel der gemessenen Bohrkrafte gebildet.

Abb. 3.5. angebohrtes Schulpenstiick

3.4.2.3. Bestimmung der “at gap”-Dichte

Die Dichte der Schilpen wurde durch Auffangen der Schilpen dber einen
bestimmten Zeitraum und anschlieBendem Auswiegen des Materials (m/t) bestimmit.
Um moglichst wenig Material zu verlieren und die Koordination von Materialauffang
und Zeitmessung zu vereinfachen, wurde die Masterrolle (links) durch Markierungen
in aquidistante Teilabschnitte eingeteilt. So kann eine Startzeit definiert werden, an
dem eine bestimmte Markierung einen Startpunkt passiert, ab der die Schilpen

aufgefangen werden. Nach 1-2 Rollenumdrehungen wird der Kompaktor gestoppt,
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sobald die gleiche Markierung wieder am Startpunkt ist (Abb. 3.7.). Durch Kenntnis
der eingestellten Rollendrehzahl (UpM) kann die ausgewogene Menge auf eine
Minute (m/t) berechnet werden. Das Volumen, welches fur die Dichteberechnung
bendtigt wird (Gl. 3.2.), lasst sich nach GIl. 3.3. berechnen, wobei die Schilpe im
Prinzip als Quader angesehen wird. Das Volumen ist das Produkt aus der Lange, die
bei der Schiilpe eine Resultierende aus Walzenumfang und Rollendrehzahl darstellt
(Gl. 3.3., 3.4.), aus der Breite, hier die Walzenbreite, und der Hohe, definiert als
eingestellte Spaltbreite g. Dadurch, dass die Spaltbreite als Parameter fur die Hohe
dient und nicht eine experimentell ermittelte HOhe im Anschluss an den
Kompaktierprozess, wird eine elastische Ruckdehnung des Komprimats nach
Verlassen des Spaltes nicht bertcksichtigt. Durch Dividieren der so erhaltenen
scheinbaren ,at gap“-Dichte p; durch die experimentell bestimmte Pulverdichte po,

erhalt man die relative ,at gap“-Dichte p; (Gl. 3.5.).

m/t

= — Gl. 3.2.
V/t =v,. W [ (Gl. 3.3))
Ve =V, ROTH (Gl. 3.4))
P = P! P (Gl 3.5)
m/t= Masse pro Zeit (Durchsatz) [g] w=  Walzenbreite [cm]
V/t=" Volumen pro Zeit [ml] g= Spaltbreite [cm]
Veire=Umdrehungsgeschwindigkeit Vioi= Rollendrehzahl [UpM]

Durch Erhéhung der Rollendrehzahlen rieselt vermehrt unkompaktiertes Pulver
zwischen der Kragenabdichtung der Masterwalze und der Slavewalze hindurch [4].
Um diesen Feinanteil nicht falschlicherweise bei der Durchsatzbestimmung mit zu
berlcksichtigen, wurde zusatzlich eine Vorrichtung angebracht, um das

unkompaktierte Pulver abzufangen (Abb. 3.7.).
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Markierungen zur
Kontrolle der
Rollenumdrehungen

%

A Start- und Stoppunkt
" ‘:’,

Abtrennung
umkompaktiertes
Material

Abb. 3.7. Veranderungen an der Kompaktiereinheit zur Durchsatzbestimmung

3.4.3. Herstellung von Schilpenmaterial fur Fullgradversuche

Zur Untersuchung unterschiedlich hoher Fllgrade des Siebkorbs wurde zunachst ein
erhohter Materialaufbau durch bestimmte Granulatoreinstellungen des Granulators
forciert. Hierzu wurde eine Kombination aus Drehwinkel und Drehgeschwindigkeit
gewahlt, die einen minimalen Granulatdurchsatz zur Folge hat (cw: 10 UpM, 20°;
ccw: 40 UpM, 280°). Durch unterschiedlich lange Prozesszeiten vor dem jeweiligen
Versuch wurden somit unterschiedliche Siebkorbbefullungen erreicht (Kap. 4.4.3.1.).
Schulpenbruchstiicke, die von oben in den Siebkorb gefullt werden sollten, wurden
auf zwei Arten hergestellt (Kap. 4.4.3.2.): Bei Methode (A) wurde &hnlich wie
beschrieben verfahren. Zunachst wurde der Kompaktierprozess bei besagter
Drehwinkel- und Drehgeschwindigkeitseinstellung fur eine Zeit von 2 min gefahren
und im Anschluss die entstandenen Schilpenbruchstiicke nach Ausbau des
Siebkorbs gesammelt. Dieser Vorgang wurde so lange wiederholt, bis genltgend
Material fur den Versuch zur Verfiugung stand. Aufgrund des hohen Zeitaufwands
wurde fur weitere Versuche eine modifizierte Methode angewandt: Bei Methode (B)
wurden zunachst Schulpen bei ausgebautem Rotor aufgefangen, um mit ihnen im
Anschluss den Siebkorb zu beschicken, der anstatt eines Siebs mit einem glatten

Aluminiumblech versehen wurde. Bei groRtmoglichem Abstand zwischen Blech und
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Rotor wurde der Granulator dann jeweils fur 30 s laufen gelassen. Die entstandenen
Bruchstiicke wurden nach Ausbau des Siebkorbs gesammelt und der Vorgang
erneut so lange wiederholt, bis ausreichend Material vorlag.

3.5. Probenteilung

Zur weiterfihrenden Analyse von Schiuttgutern, wie z.B. Partikelgrof3enanalyse oder
Abriebsuntersuchungen, ist es bei grol3en Probenmengen notwendig, diese vorher in
Teilproben zu teilen, die reprasentativ flur das Ausgangsmaterial sind. Besonders gut
geeignet fur eine solche Probenvorbereitung sind Rotationsprobenteiler [72]. Ein
solches Gerat wurde auch im Rahmen dieser Arbeit eingesetzt (Probenteiler PT 100,
Retsch GmbH, Haan). Das Prinzip besteht darin, dass die zu teilende Probe Uber
eine Vibrationsrinne einer sich gleichmé&Rig drehenden Teilkrone (110 UpM)
zugefuhrt wird. Von dieser Teilkrone gehen acht Teilausgdnge ab, in die das
Probengut dann aufgeteilt wird. Der Probenzulaufstrom wird somit pro Minute in 880
Einzelproben geteilt. Nach der Teilung konnen mehrere Teilproben
zusammengefasst oder eine Teilprobe weiter geteilt werden, bis die gewlnschte

Einzelmenge zur weiteren Analyse vorliegt.

3.6. Partikelgrof3enanalyse

Zur PartikelgréRenbestimmung von Granulaten als auch von Schilpenbruchstiicken
wurde in dieser Arbeit die Siebanalyse verwendet. Beginnend mit einem
abgeschlossenen Siebboden werden Prifsiebe mit aufsteigender Maschenweite
Ubereinander angeordnet, wobei eine definierte Menge (ca. 100 g bei Granulat, ca.
200 g bei Schilpenbruchstiicken) der zu prifenden Probe auf das oberste Sieb mit
der gréf3ten Maschenweite aufgegeben wird. Die Auftrennung in Kornklassen wird
dadurch erleichtert, dass die gesamte Siebmaschine (Siebmaschine Vibro, Retsch
GmbH, Haan) vibriert, wobei die Frequenz regulierbar ist. Durch Wéagung wird
schlie3lich festgestellt, wie viel Prozent der urspringlich aufgegebenen Menge
jeweils auf den einzelnen Prifsieben verblieben ist. Zur Messung der
PartikelgrofRenverteilung von Granulaten wurde eine Schwingungshdhe von 40 %,
eine Siebdauer von 2 min und folgende Analysensiebe verwendet: 0,08; 0,15; 0,25;
0,4; 0,56; 0,71 und 1,0 mm.
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Fur die Analyse von Schuilpenbruchstiicken kamen folgende Analysensiebe zum
Einsatz: 0,08; 0,25; 0,4; 0,71; 1,4; 2,0; 3,15; 4,5; 5,6; 6,7; 8,0; 9,0 und 12,5 mm. Um
ein relativ breites Verteilungsspektrum zu erhalten, wurde zunachst eine Siebanalyse
mit den Grobsieben von 12,5 bis 4,5 mm durchgefuhrt, um das Material aus dieser

Analyse nochmals mit den feineren Sieben von 3,15 bis 0,08 mm zu prifen.

3.7. Tablettieren

3.7.1. Pneumohydraulische Tablettenpresse

Zur Herstellung von Tabletten wurde eine pneumohydraulische Einhub-
tablettenpresse verwendet (Flexitab Prototyp, Roltgen GmbH & Co. KG, Solingen),
die in der galenischen Entwicklung und der Kleinstserienfertigung eingesetzt wird
[73]. Bei niedrigen Presskraften (bis ca. 7kN) arbeitet die Flexitab mit pneumatischem
Antrieb, hohere Krafte bis zu 100 kN werden Uber hydraulischen Druck reguliert. Die
Kraftaufnahme erfolgt Gber mit Dehnungsmessstreifen instrumentierte Stempel und
die Datenerfassungssoftware DAQ4 (Hucke Software, Solingen), die die
Visualisierung als auch Speicherung der Presskraftdaten erméglicht. Die Presskraft
ist im Gegensatz zu Exzenterpressen unabhangig von der Fullhéhe der Matrize.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Stempeldurchmesser von 13 mm als auch von 22
mm verwendet. Falls nicht anders angegeben, wurde der Mikrokristallinen Cellulose
kein Schmiermittel beigemischt, sondern Stempel und Matrize extern mit einem
Applikator mit Magnesiumstearat geschmiert. Die Tablettierung erfolgte im
Automatikmodus.
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Abb. 3.6. pneumohydraulische Tablettenpresse Flexitab

3.7.1. Tensile strength

Beim Bruchfestigkeitstest wird in der Regel die Widerstandsfahigkeit gegen eine
diametral einwirkende Kraft im Zeitpunkt des Zerbrechens der Tablette gemessen
[53].

Die Prufung erfolgte in dieser Arbeit nach einer Wartezeit von mindestens 24 h nach
der Tablettierung mittels eines Bruchfestigkeitstesters (TBH 125 Erweka,
Heusenstamm). Dabei wird die Tablette horizontal zwischen zwei Bruchbacken
positioniert, wobei die rechte Bruchbacke mit  einer konstanten
Vorschubgeschwindigkeit von 2,3 mm/s bis zum Bruch gegen die Tablette gefahren
wird. Die Bruchkraft wird in [N] angegeben.

Um Tabletten unterschiedlicher geometrischer Ausmal3e miteinander vergleichen zu
kénnen, werden die Bruchfestigkeitswerte auf den Durchmesser und die Steghdhe

bezogen, wobei man die Zugfestigkeit, meist tensile strength genannt, erhalt [74]:

tensile strength [N/mm?] Oy = —— (Gl. 3.6))

F = aufgewendete Bruchkraft [N]
D= Durchmesser der Tablette [mm]
h=  Steghdhe der Tablette [mm]
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Die Messung von Steghdhe und Durchmesser erfolgte handisch mit einer digitalen

Blugelmessschraube (Steinmeyer Feinmess Suhl GmbH, Suhl).

3.8. Datenerfassung und Datenverarbeitung

Um das Drehmoment bei der Zerkleinerung der Schilpen zu erfassen, wird an der
Baugruppe des Granulatormotors ein Spannungssignal gemessen, das direkt
proportional zum elektrischen Strom ist, der von diesem Antrieb aufgenommen wird.
Aufgezeichnet wird dieses Spannungssignal von einem A/D-Wandler (NI USB-6009
Mess- und Steuermodul, National Instruments), der an einen Rechner angeschlossen
ist. Die analogen Signale kdnnen so mit einer Abtastrate von bis zu 48.000 Samples
pro Sekunde und mit einer Auflosung von 14 bit erfasst werden. Mithilfe einer fur
diesen Zweck mit Labview 8.6 (National Instruments, Austin, USA) programmierten
Messsoftware kénnen die Drehmomentsignale aufgezeichnet und visualisiert werden.
Die Abtastrate kann innerhalb dieser Software reguliert werden und wurde nach
Vorversuchen fur alle Versuche auf 100 Hz, d.h. 100 Werte pro Sekunde, eingestellt.
Man erhalt somit ein Rohsignal, welches im Anschluss zur besseren Beurteilung der

Versuchsergebnisse noch weiterverarbeitet werden muss.

2 ) T T

T e . ‘ WYV YNV

Baugruppe USB- Signalaufzeichnung uber Rohdaten
Granulatormotor* Datenerfassungsmodul Programmiersprache Drehmomentsignal
LabView
Abb. 3.2. schematische Ubersicht zur Datenerfassung

* AC-Servomotor 1IFT5074-AF71, Siemens
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3.8.1. Rohdatenaufbereitung und Darstellung der Daten

Im Rohsignal des Drehmoments sind die Drehrichtungen clockwise (cw) und counter
clockwise (ccw) optisch dadurch zu unterscheiden, dass das cw-Signal positive
Werte generiert und das Signal der ccw-Drehrichtung im negativen Wertebereich
liegt (Abb. 3.3.a). Die Spitzen im aufgezeichneten Signal sind auf die
Beschleunigung und das Abbremsen des Rotors bei Richtungsanderung
zurtickzufihren. Durch Vorversuche konnte festgestellt werden, dass diese
Signalspitzen nicht auf Produktanderungen (z.B. durch veranderte Kompaktierkrafte)
reagieren, so dass man diese zur Bewertung einer reinen Signal&dnderung aus dem
Rohsignal entfernen kann. Mittels Erfassung eines zweiten Signals, namlich des
Stellsignals, kann man die Signale der Drehrichtungen trennen (Abb. 3.3.a). Anhand
des Stellsignals ist ersichtlich, wann die Rotorgeschwindigkeit konstant ist, so dass
lediglich die Drehmomentwerte erfasst werden kdnnen, die nicht in Zusammenhang
mit der Richtungsanderung stehen. Um fir eine einzelne Umdrehung jeweils nur
einen Wert zum Vergleichen zu haben, wird jeweils mittels der Trapezregel die
Flache unter der betreffenden Kurve berechnet (Abb. 3.3.b). Zum direkten Vergleich
der Werte der cw-Drehrichtung und ccw-Drehrichtung (aufgrund unterschiedlich
gewahlter Drehwinkel sind die Umdrehungszeiten nicht gleich lang), wird das
Flachensignal durch die Zeitdauer des jeweiligen Signals dividiert. Die errechneten
und durch die Zeit dividierten Flachen werden als Einzelsignale angesehen
(Spannungssignalayc) und als Funktion der Zeit dargestellt (Abb. 3.3.c). Werden die
Einzelsignale  zur  besseren  Vergleichbarkeit Uber die  Dauer der
Drehmomentaufnahme gemittelt, wird im Folgenden von einem ,mittleren
Spannungssignal“ bzw. nach Umrechnung von einem ,mittleren Drehmoment®

gesprochen.
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b)

Abb. 3.3.
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Aufbereitung der Rohdaten (zum elektrischen Strom proportionales Spannungssignal)
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Drehmomentaufnahmen bei laufendem Rotor ohne Materialzufuhr zeigen, dass das
Leerlaufdrehmoment nicht bei Null liegt. Dartber hinaus hat die Maschinenlaufzeit
einen Einfluss auf die Hohe des Drehmoments im Leerlauf. Im Vergleich zum Betrieb
nach ,Kaltstart“ der Maschine, nimmt das Leerlaufdrehmoment mit der Betriebsdauer
ab. Vorversuche haben gezeigt, dass das Leerlaufdrehmoment nach einer
Maschinenlaufzeit von etwa einer halben Stunde derart konstant ist, dass
darauffolgende Anderungen nicht mehr relevant sind. Nach Anschalten der Maschine
wurde im Mittel ein Spannungssignal von 0,271 V (cw) bzw. -0,190 V (ccw)
gemessen, was einem Drehmoment von 16,44 Nm (cw) bzw. -11,95 Nm (ccw)
entspricht. Nach einer Rotorlaufzeit von 30 min war eine Abnahme auf 0,252 V (cw)
bzw. -0,177 V (ccw) zu verzeichnen. Umgerechnet entspricht das 15,29 Nm (cw)
bzw. 11,12 Nm. Nach einer weiteren Laufzeit von 30 min betrug die Abnahme des
Drehmoments lediglich noch 0,09 Nm (cw) bzw. 0,06 Nm (ccw). Daher wurden im
Rahmen dieser Arbeit Drehmomentmessungen nur nach einer entsprechenden
Aufwarmphase durchgefihrt und zusatzlich am Anfang und am Ende der Messungen
ein Leerlaufdrehnmoment aufgenommen, welches gemittelt wurde, falls dies aufgrund
einer Differenz zwischen beiden Werten notwendig war. Die Messwerte wurden
anschlieend um diesen Leerlaufwert korrigiert. Somit konnte gewéhrleistet werden,
dass allein die Signalanderung aufgrund der Produktinteraktion erfasst wurde.

3.8.2. Korrelation des Spannungssignals mit dem Drehmoment-
signal

Anhand der technischen Daten des Rotormotors, kann das gemessene Spannungs-
signal [V] in das proportionale Drehmoment [Nm] umgerechnet werden.
Die Korrelation zwischen gemessenem Spannungssignal (Umess) und Nennstrom

(Effektivwert des Motorstroms, ly) kann folgendermalen beschrieben werden:

10V =384,62% |, (Gl. 3.7.)
U

|, = ——mess Gl. 3.8.

N 0,38462 ( )

Die Berechnung des Drehmoments (M) kann mittels des Nennstroms und der Dreh-

momentkonstante kr erfolgen, wobei kt eine konstruktive Grof3e des Motors ist, die
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dem Motordatenblatt [75] entnommen werden kann. Bezogen auf den Nennstrom

lautet die Berechnungsformel wie folgt:
| =M (Gl. 3.9)
s

Aus Gl. 3.8. und Gl. 3.9. ergeben sich demnach folgende Zusammenhange:

Um¢: M (GI. 3.10)
0,38462 Kk,

= M (Gl. 3.11.)
0,38462

Aufgrund des Zusammenhangs zwischen Drehmoment und Drehzahl muss fir jede
Drehrichtung der oszillierenden Rotorbewegung ein Faktor f, mit berechnet werden,
der dem Quotienten aus dem Drehmoment bei Arbeitsdrehzahl M, und dem
Drehmoment bei Nenndrehzahl My entspricht (Gl. 3.12.). M, und My lassen sich

mithilfe eines Drehmoment-Drehzahl-Diagramms des Motors bestimmen (Abb. 3.4.).

f=—n (Gl. 3.12.)

35 |
30 1 ...,
25 |

20

M Mn:40
Arbeitsdrehzahl 15 N

¥ s e

n=60

MNenndrehzahI —> :
- |
10 L . _ 2

T3 N

5

680 1020 3000
0 800 1600 2400 3200 4000 4800 5600 6400 n [‘Hmin]

Abb. 3.4. Drehmoment-Drehzahl-Diagramm des Rotormotors [75]
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Dartber hinaus muss bei der Bestimmung dieser Kennzahlen, als auch bei der
Berechnung des tatsachlichen Drehmoments der Ubersetzungsfaktor i des Getriebes
(i = 17) mit einbezogen werden. Das Drehmoment am Rotor ist um den
Ubersetzungsfaktor i groRer, als das momentane Moment, das der Motor abgibt.
Somit ergibt sich folgendes fiir die Berechnung des Rotor-Drehmoments aus den
aufgezeichneten Spannungswerten:

U,k O, O

] me(;s,38462 (Gl. 3.13))
In = Nennstrom
Umess = gemessenes Spannungssignal
kr= Drehmomentkonstante (k= 1,08)
= Drehmoment
fn= Faktor der Drehzahl-Drehmoment-Beziehung;
n = Arbeitsdrehzahl n=60 (cw), n=40 (ccw),
M, = Drehmoment bei Arbeitsdrehzahl
My = Drehmoment bei Nenndrehzahl
i= Ubersetzungsfaktor Getriebe (i=17)
Mg = Rotordrehmoment

Mittels der Berechnung nach GIl. 3.13. ergibt sich folgende Korrelation von Span-

nungssignal zu Rotordrehmoment:

cw-Drehrichtung: 1V 2 60,62 Nm

ccw-Drehrichtung: 1V 2 62,92 Nm

3.9. Statistische Auswertung

Die Daten aus den Drehmomentaufnahmen wurden mit dem Statistikprogramm R
2.11.1 (The R Foundation for Statistical Computing) und dem Add-on R Commander
1.6-0 [76] statistisch ausgewertet.

Voraussetzung fiur die meisten statistischen Tests ist, dass die Daten normalverteilt
sind. Auf Normalverteilung wurde mit dem Shapiro-Wilk-Test (Signifikanzniveau von

a = 0,05) gepruft. Dieser Test hat im Vergleich zu anderen Testverfahren eine
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insgesamt hohe Teststarke. Die Nullhypothese Hp des Tests besagt, dass die
Beobachtungen einer Zufallsstichprobe normalverteilt sind [77].

SchlieBlich wurden die Daten aus den Versuchen bezuglich des Einflusses
verschiedener Faktoren einer einfaktoriellen Varianzanalyse (ANOVA) unterzogen.
Mittels dieser Analyse ist es moglich, Unterschiede in den Erwartungswerten der
Zufallsvariable in mehreren Gruppen zu beurteilen. Es wird getestet, ob die Varianz
zwischen den Gruppen groR3er ist, als die Varianz innerhalb der Gruppen. Dadurch
kann eine Entscheidung dariber gefallt werden, ob sich die Gruppen statistisch
signifikant unterscheiden oder nicht [78]. Die letztendliche Signifikanzprifung erfolgt
Uber einen F-Test. Die Nullhypothese Hy besagt, dass zwischen den Mittelwerten der
Gruppen kein Unterschied besteht. Trifft die Alternativhypothese H; hingegen zu,
besteht zwischen mindestens zwei Mittelwerten ein Unterschied. Auf der Basis des
vorher festgelegten Signifikanzniveaus, wird die Nullhypothese Hy abgelehnt, wenn
der p-Wert (Signifikanzwert) kleiner ist, als diese Grenze (hier: < 0,05) [79].

Um nicht nur zeigen zu kdnnen, dass Unterschiede zwischen den verschiedenen
untersuchten Effekten vorliegen, sondern auch genauer zu analysieren, welche
Gruppen sich jeweils unterscheiden, wird ein multipler paarweiser Mittelwertvergleich
mit dem Tukey-Test durchgefuhrt [77]. Die Ergebnisse dieser paarweisen Vergleiche
werden mithilfe sog. Buchstabenanzeigen (letter displays) bewertet. Werden
Gruppen mit gleichen Buchstaben angegeben, bestehen keine signifikanten
Unterschiede zwischen den Mittelwerten; unterschiedliche Buchstaben bedeuten

statistisch signifikante Unterschiede [80].
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4. Ergebnisse und Diskussion

Im Ergebnisteil dieser Arbeit werden zunachst mogliche Einflussfaktoren auf das
Drehmoment des Granulatorrotors aufgezeigt und besprochen, um im Anschluss
daran, anhand der erhaltenen Daten, ndher auf diese einzelnen Faktoren

einzugehen.

4.1. Einflussfaktoren auf das Rotor-Drehmoment

Zahlreiche Parameter kénnen einen Effekt auf das Rotor-Drehmoment ausiben.
Betrachtet man die unterschiedlichen Funktionseinheiten des Walzenkompaktors, so
werden in der Kompaktiereinheit diejenigen Parameter variiert, die bestimmte
Charakteristika der Schulpen beeinflussen. Eine wesentliche Eigenschaft, die im
Rahmen dieser Arbeit im Fokus steht, ist die Schilpenfestigkeit, die hauptsachlich
durch die einzustellende Kompaktierkraft verandert werden kann. Bedingt durch
festeres Material, wird dem Rotor bei den Zerkleinerungsvorgangen, wie dem
Brechen der Schulpenstiicke, ein hoherer Widerstand entgegengesetzt. Ein weiterer
Aspekt hinsichtlich der Schulpen, der sich auf die Arbeit des Rotors auswirken kann,
ist die Schulpenmenge, die zerkleinert werden soll. Hier sind zu unterscheiden: Zum
einen der Schilpendurchsatz, also die Materialmenge, die der Zerkleinerungseinheit
pro Zeiteinheit zugefuhrt wird. Zum anderen die Schulpen- bzw.
Schilpenbruchstiickmenge im Siebkorb der Zerkleinerungseinheit.

Innerhalb der Zerkleinerungseinheit ist es mdglich, mehrere Parameter zu
modifizieren, um z.B. auf die mittlere GranulatpartikelgroRe oder den
Granulatdurchsatz einen Einfluss zu nehmen. Da diese Einflussfaktoren somit in den
Zerkleinerungsprozess involviert sind, kénnen sie auch das Rotor-Drehmoment
beeinflussen.

In den folgenden Kapiteln wird naher auf die genannten Faktoren eingegangen,
wobei zunéachst diejenigen betrachtet werden, die der Kompaktiereinheit zugeordnet
werden kdénnen. Die Untersuchung des Zusammenhangs von Schiilpenfestigkeit und
Rotordrehmoment steht hier zunachst im Vordergrund, um eine Aussage Uber den
generell mdglichen Einsatz des Drehmoments zur Kontrolle der Schilpenfestigkeit

treffen zu kdnnen.
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Nach Untersuchungen zur Schilpenmenge wird schlieBlich der Fokus auf die
Zerkleinerungseinheit gelegt, um allgemeine Hinweise zu den einzelnen Faktoren im
Hinblick auf den Einsatz der Drehmomentmessung als in-line Messmethode
erarbeiten zu kénnen.

Abb. 4.1. zeigt einen Uberblick der Parameter und welche im Einzelnen im Rahmen

dieser Arbeit auf ihren Einfluss auf das Drehmoment geprift und bewertet wurden.

= : Schulpenfestigkeit —» Kompaktierkraft
[ Kompaktiereinheit ]I:>

Schillpenmenge —» Rollendrehzahl
Granulatorfilligrad

Granulatorparameter

« Siebmaschenweite

* Mahlspalt

« Siebart

« Siebabnutzung

« Vorbrecher

» Drehgeschwindigkeit

* Drehwinkel
Abb. 4.1. Uberblick der untersuchten Einflussfaktoren
4.2. Allgemeiner Versuchsablauf

Unabhangig davon, welcher Einflussfaktor variiert wurde, gestaltete sich die
Durchftihrung der folgenden Versuche nach einem einheitlichen Muster:

Nach dem Erreichen stationarer Bedingungen (,steady state“), d.h. konstante Werte
fur Spaltbreite, Kraft und Rollendrehzahlen, wurde der Prozess etwa eine weitere
Walzenumdrehung laufen gelassen, bevor die Aufzeichnung des Drehmomentsignals
gestartet wurde. Dies diente dazu, sicher zu gehen, dass die Schuilpen, die in den
Siebkorb fallen, die gleiche konstante Festigkeit besitzen. Das Drehmomentsignal
wurde Uber einen Zeitraum von 2 Minuten ausgelesen und aufgezeichnet.
Abweichungen von genannter Durchfihrung werden explizit noch einmal bei den

betreffenden Kapiteln erwahnt.
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4.3. Schulpenfestigkeit

Die Festigkeit der Schilpen und ihr Einfluss auf das Rotor-Drehmoment stehen im
Mittelpunkt dieser Arbeit.

Durch zunehmende Festigkeit des Schilpenmaterials muss der Rotor der
Zerkleinerungseinheit mehr Arbeit leisten, was anhand des Drehmomentsignals
erkennbar sein musste. Es wird in diesem Kapitel unter anderem dargestellt, ob man
mittels des Drehmomentsignals unterschiedliche Krafteinstellungen differenzieren
kann und wie man die Schilpenfestigkeit, die als Bezugswert aus Bohrversuchen
bestimmt wurde, mit dem Drehmomentsignal in Bezug setzen kann. Es wird eine
Abgrenzung zwischen dem Einfluss der Schilpenfestigkeit und dem der
Schilpendichte aufgezeigt, sowie die Mdoglichkeit betrachtet, das Drehmoment zur

Untersuchung der batch-to-batch-Konformitat heranzuziehen.

4.3.1. Kompaktierkraft

Die Kompaktierkraft kann beim Macropactor in einem Bereich von 1 bis 20 kN/cm
variiert werden. Da sie den grof3ten Einfluss auf die Schilpendichte und somit auch
auf die Schuilpenfestigkeit hat, wird im Folgenden der Einfluss von unterschiedlichen
Kompaktierkraften auf das Rotor-Drehmoment untersucht. Die Kompaktierung der
mikrokristallinen  Cellulose  erfolgte  unter Anwendung der  Standard-
Kompaktiereinstellungen (siehe Kap. 3.4.1.), wobei die Kompaktierkraft in vier
Schritten erhoht wurde (4, 7, 10, 15 kN/cm).

In Abb. 4.2. sind die Drehmomenteinzelsignale dargestellt, die Uber die
Aufnahmedauer aufgezeichnet wurden. Wie bereits in Kap. 3.8.1. erwahnt, sind die
Werte der cw-Drehrichtung im positiven Bereich und die Drehmomente der
ccw-Drehung im negativen Wertebereich zu sehen. In beiden Richtungen haben die
gewahlten Kompaktierkrafte unterschiedlich hohe Drehmomentwerte hervorgerufen.
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Abb. 4.2. Einzelsignale aufgenommen bei unterschiedlichen Kompaktierkraften
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Abb. 4.3. Zunahme des mittleren Drehmoments mit steigenden Kompaktierkraften

Zur Ubersichtlicheren Darstellung der Korrelation von gemessenem Drehmoment und

eingestellter Kompaktierkraft, sind in Abb. 4.3. die Gber die Messdauer gemittelten
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Drehmomente gegen die Krafte aufgetragen. Dieses Diagramm zeigt deutlich, dass
das Drehmoment mit zunehmender Kompaktierkraft linear ansteigt. Zudem belegen
die Ergebnisse der einfaktoriellen Varianzanalyse (Tab. 4.1.), dass sich die
Drehmomentsignale, die bei den verschiedenen Kompaktierkraften aufgenommen
wurden, statistisch signifikant unterscheiden lassen (Erlauterung des ,letter displays”
sieche Kap. 3.9.). Besonders auffallig ist dariber hinaus, dass die

Drehmomentzunahme in ccw-Drehrichtung stéarker ausgepragt ist, als in der

Gegenrichtung.

Tab. 4.1. Ergebnisse der Prifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei verschiedenen Kompaktierkréaf-
ten

Kompaktierkraft DI e Normalverteilung Drehmoment letter
[kN/cm] 9 (p-Wert) MW + SD display

4 0,2649 5,65 0,75 a
7 ow 0,7005 11,21 £ 1,04 b
10 0,8210 16,86 + 1,65 c
15 0,3592 26,83+2,74 d

0,1096 -12,43+1,72 e
7 0,1917 -26,49 + 3,38 f

ccw

10 0,1313 -50,26 + 5,75 g
15 0,6956 -74,04 + 6,69 h

4.3.2. Bestimmung der Schilpenfestigkeit

4.3.2.1. Prufung der Schilpen mit dem Tablettenbohrer

Die primare Fragestellung dieser Arbeit ist, ob und inwieweit das Rotor-Drehmoment
Aufschluss Uber die Schilpenfestigkeit wahrend des Kompaktierprozesses gibt.
Daher sollte diese Schilpenfestigkeit ermittelt werden und sowohl mit den
entsprechenden  Kompaktierkraften, als auch mit dem aufgenommenen
Drehmomentsignal in Bezug gesetzt werden. Dazu wurden bei den Kompaktier-
kraften 4, 7, 10 und 15 kN/cm Schilpen separiert (siehe Kap. 3.4.2.1.) und mit dem
Tablettenbohrer (siehe Kap. 3.4.2.2.) gepruft.
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Abb. 4.4. ermittelte Bohrkraft Giber die Breite der Schilpen

In Abb. 4.4 sind die ermittelten Bohrkréfte der einzelnen Bohrpositionen entlang der
Schilpenbreite dargestellt (vgl. Abb. 3.5., Kap. 3.4.2.2). Gut zu erkennen ist die
typische Dichteverteilung bei Kragenschilpen. An den Ré&ndern st die
Schilpendichte/-festigkeit hoher als im Zentrum der Schilpe (vgl. [27]). Die
Schilpen, hergestellt bei unterschiedlichen Kompaktierkraften, lassen sich anhand
der Bohrkraft signifikant voneinander unterscheiden. Durch die ermittelte Bohrkraft
kann auf die Festigkeit der Schiilpe geschlossen werden. In den nachfolgenden
Betrachtungen wird zu Vergleichen stets die Uber die gesamte Breite der Schilpe
gemittelte Festigkeit betrachtet. In Abb. 4.5. dargestellt sind die mittleren Bohrkréfte
der jeweils drei gepruften Schulpenstiicke gegen die Kompaktierkréfte.
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Abb. 4.5. mit der Kompaktierkraft zunehmende mittlere Bohrkraft

Um die GroRenordnungen der gemessenen Bohrkrafte einschatzen zu kdnnen, kann
ein Vergleich mit der Zugfestigkeit (tensile strength) von Tabletten herangezogen
werden. Dafir wurden fir eine erneute Prifung mittels Tablettenbohrer und
zusatzlicher Zugfestigkeitsbestimmung (vgl. Kap. 3.7.1.) Referenztabletten

hergestellt. Dies ist im anschlie3enden Abschnitt dargestellt.

4.3.2.2. Korrelation Bohrkraft mit Zugfestigkeit

Um eine den gepriften Schilpen entsprechende Festigkeit zu
erhalten, erfolgte die Tablettierung mit der pneumohydraulischen
Tablettenpresse Flexitab (siehe Kap. 3.8.1.) in einem
Pressdruckbereich von 32-262 MPa (Durchmesser. 22 mm,
Steghohe 2,5 mm). Je Pressdruck wurden drei Tabletten nach
einer Lagerung von 24 h, analog der Festigkeitsprifung der

. Schilpen, mit dem Tablettenbohrer analysiert (Abb. 4.6.). Von
Abb. 4__ jeweils sieben weiteren Tabletten wurden die geometrischen
Bohrpositionen der  Aysmafe erfasst, um sie dann einem diametralen Bruchtest zu
Referenztabletten

unterziehen und die tensile strength berechnen zu kénnen (siehe

Kap. 3.8.2.).
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In Abb. 4.7. ist die ermittelte tensile strength der Referenztabletten gegen die

verwendeten Pressdriicke dargestellt. Bis zu einem Pressdruck von 211 MPa ist ein

linearer Anstieg der tensile strength zu verzeichnen. Mit weiter ansteigenden

Pressdricken nimmt die Zugfestigkeit der Tabletten nicht mehr signifikant zu.

tensile strength [MPa]

¢ Einzelwerte

—o— Mittelwerte
0 T T T T T
0 50 100 150 200 250 300
Pressdruck [MPa]
Abb. 4.7. Pressdruck-Zugfestigkeits-Profil der Referenztabletten (compactability plot)

Die scheinbare Dichte der hergestellten Tabletten lag in einem Bereich von 0,75 bis
1,35 g/cm?® (Abb. 4.8.).
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Da es sich bei der Ermittlung der Bohrkraft mittels Tablettenbohrer um eine
zerstorerische Prifung handelt, kann von den Tabletten aus dieser Priufung die
tensile strength nicht gemessen werden. Daher wird aus den Daten der sieben
weiteren Tabletten ein tensile strength-Dichte-Profil erstellt (Abb. 4.9.), um anhand
dieser Daten wund der scheinbaren Dichten der Tabletten aus der

Bohrkraftbestimmung diese tensile strength-Werte berechnen zu kdnnen.
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Abb. 4.9. Dichte-Festigkeit-Profil der Referenztabletten

Anhand der Bohrergebnisse und der errechneten tensile strength-Werte lasst sich ein
Festigkeit-Bohrkraft-Profil  erstellen  (Abb. 4.10.), welches den linearen
Zusammenhang der beiden Gré3en zeigt. Mittels dieser Korrelation lassen sich die
Bohrkraftwerte der Schilpen aus Kap. 4.3.2.1. in eine Schulpenfestigkeit in MPa
umrechnen. Wie im letzten Kapitel bereits erwahnt, wird im weiteren Verlauf lediglich
die mittlere Schilpenfestigkeit betrachtet. In Abb. 4.11. ist die berechnete
Schilpenfestigkeit in Korrelation zur eingesetzten Kompaktierkraft dargestellt. Die
mittlere Festigkeit der Schilpen bei den in dieser Arbeit verwendeten
Kompaktierkraften reicht von 1,1 MPa bei 4 kN/cm bis 4,6 MPa bei 15 kN/cm. Mit

Erh6hung der Kraft ist eine lineare Festigkeitszunahme zu verzeichnen.
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Abb. 4.10. Festigkeit-Bohrkraft-Profil
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Abb. 4.11. berechnete mittlere Schiilpenfestigkeiten gegen die Kompaktierkrafte
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4.3.2.3. Zusammenhang Schulpenfestigkeit - Drehmoment

Aus den vorigen Betrachtungen lassen sich die hier wesentlichen Parameter
Schilpenfestigkeit und Drehmoment direkt gegenuberstellen.

Mittels der Korrelation von Schilpenfestigkeit und Kompaktierkraft (Abb. 4.11.) sowie
aus der Beziehung von Drehmoment und Kompaktierkraft (Abb. 4.3.), kann der in

Abb. 4.12. dargestellte Zusammenhang abgeleitet werden.
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Abb. 4.12. Zusammenhang zwischen Schilpenfestigkeit und Drehmoment

Mit steigender Festigkeit der Schilpen lassen sich zunehmende Drehmomentsignale
des Granulatorrotors messen. Da anhand des Drehmoments die eingesetzten
spezifischen Kompaktierkrafte statistisch voneinander unterscheidbar sind (siehe
Kap. 4.3.1.), kénnen die unterschiedlichen Schilpenfestigkeiten im vorliegenden
Bereich mittels Drehmoment erfasst werden.

Berechnet man nun anhand dieser Ergebnisse einmal retrospektiv am Beispiel der
Kompaktierkraft 4 kN/cm die Schilpenfestigkeiten aus den aufgenommenen
Drehmomenten (Drehmomentayc fir cw und ccw), so erhélt man folgenden Verlauf
(Abb. 4.13.):
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Abb. 4.13. Durch Interpolation aus den Drehmomenteinzelsignalen (Drehmoment,,c) erhaltene

Schilpenfestigkeiten

In Abb. 4.13. ist neben den interpolierten Schulpenfestigkeiten aus den
Drehmomentwerten und der aus dem Bohrversuch ermittelten Schulpenfestigkeit, ein
fortlaufender Mittelwert der Festigkeit ab 30 s Laufzeit angegeben. Im Vergleich zur
experimentell ermittelten Schilpenfestigkeit, liee sich demnach anhand eines
solchen fortlaufenden Mittelwertes eine relevante Festigkeitsanderung von z.B. > 0,1
MPa detektieren. Bei einer Implementierung der Drehmomenterfassung zur
Uberwachung der Schiilpenfestigkeit wahrend des Produktionsprozesses, wiirde also
die Anzeige eines Uber einen bestimmten Zeitraum gemittelten Wertes (Drehmoment

oder die entsprechende Schulpenfestigkeit) eine ausreichende Kontrolle bieten.

4.3.2.4. Einfluss von Schwankungen der Schilpenfestigkeit auf die
Wiederverpressbarkeit

Wie bereits in Kap. 2.1. erwahnt, nimmt die Wiederverpressbarkeit von
walzenkompaktierten Granulaten mit Zunahme der spezifischen Kompaktierkraft ab.
Je hoher die gewahlte Kompaktierkraft, desto geringer féllt die tensile strength der
aus dem Granulat hergestellten Tabletten aus [12-14]. Da im Rahmen dieser Arbeit
keine Daten zur Wiederverpressbarkeit gesammelt wurden, sollen im Folgenden
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anhand von Literaturdaten Hinweise darauf erarbeitet werden, inwieweit
Abweichungen von der Schulpenfestigkeit die Eigenschaften von im Anschluss
hergestellten Tabletten beeinflussen und inwieweit das Rotordrehmoment somit eine
Relevanz in diesem Kontext besitzt.

Bei Herting [14] beispielsweise sind tensile strength-Daten von Tabletten aus
walzenkompaktierten MCC-Granulaten dargestellt. In dieser Arbeit wurde die
mikrokristalline Cellulose Vivapur 101 verwendet, die bei den Kraften 3, 5, 7, 9 und

11 kN/cm auf einem Gerteis Minipactor granuliert wurde (Abb. 4.14.).
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Abb. 4.14. Tensile strength der Tabletten aus walzenkompaktiertem Granulat, das bei

verschiedenen Kompaktierkraften hergestellt wurde (MCC= Vivapur 101) [14]

Die tensile strength-Werte der Tabletten aus den verschiedenen Granulaten
unterscheiden sich alle signifikant, bis auf diejenigen aus den 7 und 9 kN/cm-
Granulaten [14]. Daher kann aus diesen Daten geschlussfolgert werden, dass auf
jeden Fall eine Festigkeitsanderung, die durch eine Kraftdifferenz von 2 kN/cm
hervorgerufen wird, einen relevanten Einfluss auf die Tablettierbarkeit von MCC hat.
Unter Annahme vergleichbarer GréRenverhaltnisse wurden aus Abb. 4.14. zusatzlich
die tensile strength-Daten zu den im Rahmen der vorliegenden Arbeit verwendeten
Standardkompaktierkraften 4 und 10 kN/cm abgeleitet, um sie mit den experimentell
bestimmten Schulpenfestigkeiten (Kap. 4.3.3.2.) in Bezug setzen zu kdnnen (Abb.
4.15.).
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Abb. 4.15. aus Literaturdaten abgeleitete tensile strength-Werte gegen experimentell bestimmte
Schilpenfestigkeiten

Um sich auf die vorher angesprochene Kraftdifferenz von 2 kN/cm zu beziehen,
wurde exemplarisch die tensile strength der Tabletten aus dem 5 kN/cm-Granulat
[14] in das Diagramm eingetragen und die entsprechende Schilpenfestigkeit
ermittelt. Somit kann die Differenz der Tablettenzugfestigkeiten aus Granulat,
gewonnen bei 5 und 7 kN/cm, auf eine Zunahme der Schilpenfestigkeit von etwa 1,3
MPa auf 2,2 MPa zurlckgefuhrt werden.

Somit geben die aus den Literaturdaten abgeleiteten Betrachtungen einen Hinweis
darauf, dass sich bei einer Festigkeitsanderung der Schilpen um etwa 0,9 MPa die
Tablettierbarkeit des Granulates deutlich andert. Da aus den bisherigen
Darstellungen der Beziehung von Rotordrehmoment und Schilpenfestigkeit
hervorgeht, dass eine Festigkeitsdnderung in einem solchen Bereich durch das
Drehmoment erkennbar ist, kann davon ausgegangen werden, dass anhand des
Drehmoments auch in Bezug auf die Wiederverpressbarkeit des Granulats Hinweise

gewonnen werden kdnnen.

4.3.3. ,Uberschmierungsversuch*

Um den Einfluss der Schilpenfestigkeit auf das Drehmomentsignal besser bewerten
zu kénnen, wurden im folgenden Versuch zwei Mischungen Microcel 101 mit 1%

Magnesiumstearat hergestellt. Die Mischzeit des ersten Ansatzes betrug 5 min
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(,normal geschmierte Mischung®), wahrend der zweite Ansatz 20 h gemischt wurde
(,uberschmierte Mischung®). Somit wurden zwei Mischungen erhalten, die sich
erheblich in ihrer Kompaktierbarkeit unterscheiden. Aufgrund der langen Mischzeit ist
zu erwarten, dass Ansatz 2 eine im Vergleich zu Ansatz 1 erheblich verringerte
Kompaktibilitat besitzt und bei Kompaktierung sehr geringe Schuilpenfestigkeiten
resultieren (siehe Kap. 3.1.2) [67], [68]. Die Mischungen wurden anschlieend bei 4
und 7 kN/cm, einem Spalt von 1,5 mm und einer Rollendrehzahl von 2 UpM
kompaktiert. Nach Erreichen von ,steady state“-Bedingungen wurde das
Drehmoment Uber eine Dauer von 90 s aufgezeichnet. Zum zusétzlichen Vergleich
der beiden Ansatze wurde fir beide Kompaktierprozesse die ,at gap“-Dichte uber
den Schilpendurchsatz ermittelt (vgl. Kap. 3.4.2.3.). Um den Unterschied der beiden
Mischungen in der Kompaktibilitdit zu verdeutlichen, wurden beide Ansatze unter
Verwendung eines 13 mm Stempels auf der Flexitab tablettiert (n=7) und
anschlielend, anhand der Daten aus Bruchfestigkeitstest und den geometrischen
Abmessungen der Tabletten, ein Pressdruck-Festigkeit-Diagramm erstellt (Abb.
4.19.). In Abb. 4.16. und 4.17. sind die gemessenen Drehmomente bei beiden

gewahlten Kompaktierkraften tber die Aufnahmedauer dargestellt.
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Abb. 4.16. Drehmomenteinzelsignale bei Kompaktierung der normal geschmierten und der

Uberschmierten Mischung bei 4 kN/cm
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Abb. 4.17. Drehmomenteinzelsignale bei Kompaktierung der normal geschmierten und der

Uberschmierten Mischung bei 7 kN/cm

Bei beiden gewéhlten Kompaktierkraften gehen die Drehmomentsignale bei der
Kompaktierung der tdberschmierten Mischung gegen Null. Das Drehmomentsignal
aus der Verarbeitung der normal geschmierten Mischung liegt deutlich héher, wobei
der Unterschied bei 7 kN/cm besser zu erkennen ist, als bei 4 kN/cm.

Die Ergebnisse der einfaktoriellen Varianzanalyse (Tab. 4.2.) zeigen zudem, dass
sich die normal geschmierte und die Uberschmierte Mischung bei beiden Kraften
statistisch  signifikant unterscheiden. Die Uberschmierung bewirkt, dass die
Drehmomentmittelwerte der Uberschmierten Mischung sich nicht unterscheiden,

unabh&ngig davon, welche Kompaktierkraft gewahlt wurde.
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Tab. 4.2. Ergebnisse der Prifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlich geschmierten
MCC-Mischungen

Korr}EiII;Eriakraft Schmierung Drehrichtung Nomgﬁ\\ll\?::)' lung Dﬁ\r/\vmfggm dlizt;?ary

4 normal 0,8686 1,44 +0,47 a
Uberschmiert ow 0,1555 -0,18 £ 0,32 b

. normal 0,3339 2,85 +0,53 c
Uberschmiert 0,7712 -0,14+0,43 bd

4 normal 0,6145 -2,54 £ 0,67 e
Uberschmiert 0,3625 0,32 £0,41

. normal cow 0,3522 -5,38 £ 0,76 g
Uberschmiert 0,5523 0,20 £0,45 df

m normal geschmiert
09 muberschmiet

relative "at gap"-Dichte

Kompaktierkraft [kN/cm]

Abb. 4.18. Uber den Durchsatz bestimmte relative ,at gap“-Dichte beider MCC-Mischungen

Uber den gemessenen Schiilpendurchsatz wurde (wie in Kap. 3.4.2.3. beschrieben)
die ,at gap“-Dichte der Schilpen aus beiden Mischungen bestimmt (Abb. 4.18.).
Aufgrund eines minimal grol3eren Durchsatzes der Uberschmierten Mischung bei
4 kN/cm bzw. eines vergleichbaren Durchsatzes beider Mischungen bei 7 kN/cm,
weisen diese Schulpen bei 4 kN/cm eine geringfiigig hohere Dichte auf bzw. besitzen
bei 7 kN/cm eine vergleichbare Dichte, wie diejenigen der normal geschmierten
Mischung. Dieses Ergebnis lasst sich in den aufgezeichneten Drehmomentsignalen
nicht wiederfinden.

Die Pressdruck-Zugfestigkeits-Daten, gewonnen aus dem Tablettierversuch der

beiden Mischungen, zeigen, wie grof3 der Unterschied in der Verpressbarkeit beider
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Mischungen ist (Abb. 4.19.). Die Tabletten der normal geschmierten Mischung
besitzen eindeutig eine hohere mechanische Stabilitat. Tabletten hingegen aus der
Uberschmierten Mischung, die bei dem geringsten Tablettierdruck hergestellt wurden,
wiesen beispielsweise eine so geringe Festigkeit auf, dass sie nicht mit dem
Bruchfestigkeitstester erfasst werden konnte. Somit entsprechen diese Ergebnisse

den Beobachtungen aus den Drehmomentmessungen.

A MC 101 uberschmiert L

7 1| mMC 101 normal geschmiert | . ____

6+ .-
g
S B oo
c
-
2 4 =
7]
=1
7}
D 3
= =
c
g , |

B x
14 &
&
O T A\ ‘ T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Pressdruck [MPa]

Abb. 4.19. Pressdruck-Festigkeit-Profil der normal geschmierten und der Gberschmierten
Mischung

4.3.4. Chargendifferenzierung

Im Rahmen dieser Arbeit kamen zwei verschiedene Chargen Microcel 101 zum
Einsatz. Aus der Literatur ist bekannt, dass bei mikrokristalliner Cellulose zwischen
verschiedenen Chargen selbst innerhalb eines Herstellers z. B. in Bezug auf das
Tablettierverhalten keine Konformitat gegeben ist [81]. Im Folgenden sollen beide
Chargen durch eine Erh6hung der Kompaktierkraft in vier Stufen (4, 7, 10, 15 kN/cm)
mittels des Rotor-Drehmoments miteinander verglichen werden. Zum weiteren
Vergleich beider Chargen und um die Ergebnisse aus der Drehmomenterfassung zu
Uberprifen, wurden beide Chargen tablettiert und die tensile strength ermittelt, um
anschlieRend ein Pressdruck-Festigkeit-Diagramm zu erstellen (Abb. 4.21.).
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Abb. 4.20. Drehmoment, das bei der Kompaktierung von zwei verschiedenen MCC-

Chargen aufgezeichnet wurde

Anhand der gemittelten Signale (Abb. 4.20.) kann man besonders in ccw-
Drehrichtung einen Unterschied zwischen den beiden verwendeten Chargen
erkennen. Die einfaktorielle Varianzanalyse (Tab. 4.3.) zeigt, dass in cw-Drehrichtung
die Chargen bei den geringeren Kompaktierkraften (4 und 7 kN/cm) keinen
Unterschied aufweisen. Bei 10 und 15 kN/cm lasst sich allerdings anhand des
Drehmoments ein statistisch signifikanter Unterschied erkennen, wobei die Schulpen
aus der ersten Microcel-Charge ein geringfugig hoheres Drehmoment bewirken. Das
Drehmomentsignal der ccw-Drehrichtung lasst etwas abweichende
Schlussfolgerungen zu: Zwar kénnen auch hier bei 4 kN/cm die Chargen durch das
Drehmoment nicht unterschieden werden, doch ab 7 kN/cm liegen in den
aufgenommenen Drehmomentsignalen statistisch signifikante Unterschiede vor. Hier
ergibt jeweils die Kompaktierung des Microcels aus Charge 2 ein hdheres
Drehmoment und die Differenz zwischen den Signalen ist deutlicher, als in cw-

Drehrichtung.
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Tab. 4.3. Ergebnisse der Prifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlichen Chargen
MC-101
Kompaen®lt crage  Drervonung  NOTAvETSO Dietmanent et
4 1 0,2649 5,65+0,75 a
4 2 0,2467 5,90 + 0,93 a
7 1 0,7005 11,21 +1,04 b
7 2 ow 0,0975 11,17 £ 1,15 b
10 1 0,8210 16,85+ 1,65 c
10 2 0,3150 15,18 + 1,33 d
15 1 0,3592 26,83+2,74 e
15 2 0,4517 23,79 £1,79 f
4 1 0,1096 -12,43+1,72 g
4 2 0,6331 -15,51 + 2,26 g
7 1 0,1917 -26,49 + 3,38 h
7 2 0,8069 -35,32 + 4,94 i
10 1 cew 0,1313 -50,26 + 5,75 j
10 2 0,4265 -56,96 + 6,88 k
15 1 0,6956 -74,04 + 6,69 I
15 2 0,1141 -87,04 + 11,89 m

Die Daten aus der Tablettierung beider Chargen und anschlieRender Prifung der
Tabletten, ergeben ein ahnliches Bild, wie die Drehmomentdaten der ccw-
Drehrichtung. Das Pressdruck-Festigkeit-Profil (Abb. 4.21.) zeigt, dass beide
Microcel-Chargen bei niedrigen Pressdriicken etwa gleiche tensile strength-Werte
ergeben. Im hoheren Pressdruckbereich hingegen, sind die Tabletten, die aus
Charge 2 des Microcels verpresst wurden, signifikant fester, als diejenigen aus
Charge 1.
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Abb. 4.21. Pressdruck-Festigkeit-Profil beider gepriiften MCC-Chargen

4.3.5. Zusammenfassung

Die Ergebnisse aus diesem Abschnitt geben anschaulich wieder, dass das Rotor-
Drehmoment durch die Festigkeit der Schilpen beeinflusst wird. Schulpen, die bei
verschiedenen Kompaktierkraften hergestellt wurden und deren unterschiedliche
Festigkeit experimentell nachgewiesen wurde, kénnen anhand des aufgenommenen
Drehmoments statistisch signifikant unterschieden werden. Mit ansteigender
Kompaktierkraft nimmt bei den MCC-Schilpen die Festigkeit zu, als auch das
Drehmoment, das wahrend der Kompaktierung aufgezeichnet wird. Zwischen dem
Drehmoment und der Schilpenfestigkeit besteht ein linearer Zusammenhang (Abb.
4.3.), was Rulckschlisse auf die Korrelation zwischen hier nicht geprifter
Festigkeiten und dem Drehmomentsignal ermoglicht. Dartber hinaus gibt es
Hinweise, dass bei Einsatz der Drehmomenterfassung als in-line
Prozessliberwachung bereits relativ geringe Festigkeitsunterschiede der Schilpen
anhand von Drehmomentschwankungen erkannt werden koénnten (Abb. 4.13.).
Aufgrund der Detektion von Festigkeitsunterschieden kénnen aus dem Drehmoment
auch Hinweise auf die Wiederverpressbarkeit der Granulate erarbeitet werden (siehe
Kap. 4.3.2.4.). Wichtig ist zudem der durch die Kompaktierung von tberschmierter
MCC erbrachte Nachweis, dass tatsachlich die Festigkeit die mal3geblich

beeinflussende Schilpeneigenschaft ist (siehe Kap. 4.3.3.). Nur bei einer normal

52



Ergebnisse und Diskussion

geschmierten Mischung konnte wahrend des Kompaktierprozesses ein
Drehmomentsignal grofRer Null gemessen werden (Abb. 4.17.). Schilpen der
Uberschmierten Mischung wiesen keine ausreichende Festigkeit auf, um dem
Taschenmuldenrotor einen messbaren Widerstand entgegen zu setzen. Da beide
Mischungen sich im Durchsatz und somit in der ,at gap“-Dichte lediglich marginal
unterschieden (Abb. 4.18.), kann geschlussfolgert werden, dass die
Schilpenfestigkeit und nicht die Dichte der ausschlaggebende Faktor fur die
Drehmomentanderung ist.

Auch Festigkeitsunterschiede, die beim Einsatz verschiedener Chargen MCC
auftreten konnen, wurden im Rahmen der gemachten Untersuchungen mittels
Drehmomentaufnahme detektiert (siehe Kap. 4.3.4.). Die unterschiedliche
Verpressbarkeit der verwendeten MCC-Chargen war anhand des Pressdruck-
Festigkeit-Diagramms der hergestellten Tabletten erkennbar und konnte auch
anhand der Drehmomentdaten, die bei der Kompaktierung bei unterschiedlichen
Kraften  erhalten  wurden, festgestellt werden. Die Ergebnisse der
Drehmomentaufnahme in ccw-Drehrichtung sind hier aussagekréftiger, was damit
erklart werden kann, dass das Drehmoment in dieser Drehrichtung generell
empfindlicher auf Anderungen reagiert. Demnach lassen sich durch das Rotor-
Drehmoment Anderungen zwischen unterschiedlichen Chargen mikrokristalliner
Cellulose in Bezug auf das Kompaktierverhalten detektieren. Somit bietet die
Drehmomenterfassung - zumindest bei hoheren Kompaktierkraften - prinzipiell die
Moglichkeit, die Schuilpenfestigkeit nach einem Chargenwechsel, z.B. durch
Anpassung der Kompaktierkraft, kontrolliert gemafll der geforderten Spezifikation
einzustellen, um ein vergleichbares Zwischenprodukt (Schilpen) und somit auch ein

vergleichbares Endprodukt (Granulat) zu erhalten.
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4.4, Schilpenmenge

Bei einem Mehrangebot an zu zerkleinerndem Material muss der Zerkleinerungsrotor
ebenfalls mehr Arbeit leisten. Beim Kompaktierprozess kann sich dieses Mehr-
angebot zum einen auf unzerkleinertes Material, dass in den Siebkorb fallt, also auf
den Schulpendurchsatz beziehen. Zum anderen kann ein Mehrangebot durch die
Menge an Schulpenbruchsticken im Siebkorb resultieren, sprich durch den Fligrad
des Siebkorbs. Ein erhdhter Schilpendurchsatz wird hauptsachlich durch eine
Erhohung der Rollendrehzahl hervorgerufen. Der Fullgrad des Siebkorbs kann bei
ungenugender Zerkleinerungseffizienz ansteigen, d.h. wenn weniger Material das
Sieb passiert, als von oben aus dem Kompaktierprozess zugefihrt wird.

In diesem Kapitel soll untersucht werden, inwieweit sich eine Erhdéhung des
Schilpendurchsatzes, als auch des Fullgrads auf das Rotor-Drehmoment auswirkt.
Anhand dessen kann beurteilt werden, ob solche Anderungen wahrend des
Prozesses, bei einer moglichen Anwendung der Drehmomentaufnahme als in-line

Messmethode, mit betrachtet werden missen oder vernachlassigbar sind.

4.4.1. Rollendrehzahl

Die Rollendrehzahl lasst sich beim Macropactor in einem Bereich von 1 bis 30 UpM
variieren. Durch eine Erhéhung der Rollendrehzahl lasst sich der Schilpendurchsatz
um ein Vielfaches steigern. Zwar nimmt mit Zunahme der Walzengeschwindigkeit die
Verdichtungszeit ab, doch sollte dies bei verwendetem Hilfsstoff und bei
automatischer Spaltregelung (siehe Kapitel 2.2.3.) einen vernachlassigbaren Einfluss
auf die Schilpendichte bzw. die Schilpenfestigkeit haben. Um dies zu
veranschaulichen wurden Schiilpen bei einer Kompaktierkraft von 10 kN/cm bei drei
verschiedenen Rollendrehzahlen separiert und ihre Festigkeit, wie in Kap. 4.3.2.
beschrieben, bestimmt. In Abb. 4.22. ist die ermittelte Schilpenfestigkeit der
einzelnen Bohrpositionen dargestellt. Wie zu erwarten, unterscheiden sich die
Festigkeiten, besonders im Zentrum der Schulpen, nicht signifikant. Die Unterschiede
an den &aufleren Randern sind auf eine Messungenauigkeit zurlckzufihren, die
durch eine nicht ausreichend im Tablettenbohrer fixierte Schulpenprobe
hervorgerufen wird.

Somit kann durch Rollendrehzahlerhéhung bei gleichen Festigkeiten lediglich der

Einfluss der Masse auf das Rotor-Drehmoment ermittelt werden.
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Abb. 4.22. Festigkeitswerte bei Schilpen hergestellt bei unterschiedlichen Rollendrehzahlen

Im Folgenden wird die Drehmomentaufnahme bei der Kompaktierung von Microcel

101 bei 4 und 10 kN/cm dargestellt. Die Rollendrehzahl wurde hier jeweils in vier

Stufen erhoht: Von 3 auf 4 auf 6 und 8 UpM. Um das Mehrangebot an Schilpen

durch die Rollendrehzahlerhbhung quantifizieren zu kdnnen, wurde bei jeder

Rollendrehzahl der Schilpendurchsatz bestimmt (vgl. Kap. 3.4.2.3.).
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Abb. 4.23. Darstellung der mittleren Drehmomente bei unterschiedlichen Rollendrehzahlen,

bei (a) 4 kN/cm und (b) 10 kN/cm

Mit steigender Rollendrehzahl kommt es zu einer Erh6hung des Drehmomentsignals
(Abb. 4.23.). Dies ist sowohl bei 4 kN/cm der Fall, als auch bei 10 kN/cm, wobei hier
die Zunahme stéarker ausgepréagt ist. Die einfaktorielle Varianzanalyse (Tab. 4.4.)
zeigt zudem, dass sich die einzelnen Rollengeschwindigkeiten anhand des
Drehmoments signifikant unterscheiden lassen. Ausnahmen bilden hier lediglich 3
und 4 UpM in cw-Drehrichtung bei 4 kN/cm, sowie 6 und 8 UpM in ccw-Drehrichtung
bei 10 kN/cm. Dass sich die beiden letzten Geschwindigkeiten bei 10 kN/cm in ccw-
Drehrichtung nicht signifikant unterscheiden lassen, kann daran liegen, dass bei 6
UpM Dbereits das Maximum des Drehmoments erreicht ist und jede
Geschwindigkeitserh6hung danach keinen weiteren Anstieg des Drehmomentsignals

mehr bewirkt.
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Tab. 4.4. Ergebnisse der Prifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlichen Rollendreh-
zahlen

Rollendrehzahl Drehrichtun Normalverteilung Drehmoment letter
[UpM] 9 (p-Wert) MW = SD display
3 0,2467 5,90 + 0,93 a
4 ow 0,5161 5,72+0,72 a
e 6 0,8749 8,13+0,93 b
% 8 0,9783 9,75+0,94 c
—;f 3 0,6331 -15,51 £ 2,26 d
4 0,2307 -21,57 £ 3,85 e
ccw
6 0,2284 -33,65+£5,24 f
8 0,9676 -40,21 + 5,37 g
3 0,3150 15,18 + 1,33 a
4 cw 0,5386 19,01 £1,69 b
= 6 0,3440 27,94 £ 2,53 c
3 8 0,7677 42,73+ 4,31 d
f; 3 0,4265 -56,96 + 6,88 e
i 4 0,2924 -79,87 11,04 f
ccw
6 0,1774 -117,68 £ 13,99 g
8 0,2088 -120,49£11,34 g

Die Erhohung des Schilpendurchsatzes durch die Rollendrehzahlerh6hung ist in
Abb. 4.24. deutlich zu sehen. Von 3 UpM auf letztendlich 8 UpM nahm der Durchsatz
um insgesamt 161% bei 4 kN/cm und um 181% bei 10 kN/cm zu.

Zum Vergleich ist im gleichen Diagramm die Durchsatzerh6hung bei Zunahme der
Kompaktierkraft von 4 — 7 — 10 — 13 — 15 kN/cm bei einer Walzengeschwindigkeit
von 3 UpM aufgetragen. Auch hier ist eine geringe Zunahme zu verzeichnen, die auf

den Anstieg der Schulpendichte bei konstant bleibendem Spalt zurtickzufthren ist.
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Abb. 4.24. Schilpendurchsatz bei Rollendrehzahl- und Krafterh6hung

Vergleicht man den Anstieg des Drehmoments bei Rollendrehzahlerhhung mit der
Drehmomentanderung bei Erh6hung der Kompaktierkraft (Abb. 4.25.), so ist gut zu
erkennen, dass die Durchsatzsteigerung durch die erhohte Walzengeschwindigkeit
(bei 10 KkN/cm) einen enormen Drehmomentanstieg bewirkt, der hohere
Drehmomentwerte annimmt, als bei der untersuchten Krafterhéhung.

(a) cw
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Abb. 4.25. Vergleich der Drehmomentanderung bei Rollendrehzahlerhéhung und bei Kraft-

erhéhung, (a) cw-Drehrichtung, (b) ccw-Drehrichtung

Um den Einfluss des Durchsatzes auf den Drehmomentanstieg Ubersichtlicher
darstellen zu konnen, sind in Abb. 4.26. jeweils die prozentualen Zunahmen von
Durchsatz und Drehmoment bei Rollendrehzahlerh6éhung direkt gegentbergestellt.
Es wird deutlich, dass bei den meisten Erh6hungsschritten die prozentuale Zunahme
beider Parameter in einem ahnlichen Gréf3enbereich liegt. Das Drehmoment wird im
Fall der Rollendrehzahlerh6hung also tatsachlich allein durch die grof3er werdende
Menge an neuem unzerkleinertem Material beeinflusst.

In Abb. 4.27. ist zum Vergleich die prozentuale Zunahme von Durchsatz und
Drehmoment bei Erh6hung der spezifischen Kompaktierkraft dargestellt. Hier liegt die
prozentuale Zunahme des Drehmoments in einem sehr viel hGheren Bereich, als die
prozentuale Zunahme des Durchsatzes. Die Drehmomentanderung wird
hauptsachlich durch die grolRere Festigkeit der Schilpen hervorgerufen. Der

minimale Anstieg des Durchsatzes ist vernachlassigbar.

59



Ergebnisse und Diskussion

4 kN/cm - cw
60

1

50 A

B Durchsatz
@ mittleres Drehmoment|

40 ~

30 A

Zunahme [%)]

3 nach4

4 nach 6

6 nach 8

Erhoéhung der Rollendrehzahl [UpM]

10 kN/cm - cw

60

@ Durchsatz
B mittleres Drehmoment|

Zunahme [%)]

3 nach4

4 nach 6

6 nach8

Erhdéhung der Rollendrehzahl [UpM]

Zunahme [%]

Zunahme [%]

60

4 kN/cm - ccw

| @ Durchsatz

3 nach4

4 nach 6

@ mittleres Drehmoment

6 nach 8

Erhdhung der Rollendrehzahl [UpM]

10 kN/cm - ccw

60

50 4

B Durchsatz
B mittleres Drehmoment|

3 nach 4

4 nach 6

6 nach 8

Erhdhung der Rollendrehzahl [UpM]

ccw

Gegendiberstellung der prozentualen Zunahme von Durchsatz und Drehmoment bei

B Durchsatz
@ mittleres Drehmoment|

Abb. 4.26.
den einzelnen Erhéhungsschritten der Rollendrehzahlen
cw
140
B Durchsatz

120 + @ mittleres Drehmoment
S
()
IS
<
©
c
=]
N

4 nach7
Erhéhung der Kompaktierkraft [kN/cm]

7 nach 10

Abb. 4.27.

10 nach 13

13 nach 15

Zunahme [%]

4 nach7
Erhdhung der Kompaktierkraft [kN/cm]

7 nach 10

den einzelnen Erhéhungsschritten der Kompaktierkrafte

60

10 nach13 13 nach 15

Gegendiberstellung der prozentualen Zunahme von Durchsatz und Drehmoment bei



Ergebnisse und Diskussion

4.4.1.1. Zusammenfassung Rollendrehzahl

Die Erhohung der Rollendrehzahl fuhrt erwartungsgemafld zu einer erheblichen
Steigerung des Schulpendurchsatzes. Durch die gréf3ere Menge an ungebrochenen
Schilpen, die pro Zeiteinheit in den Siebkorb gelangt, muss der Rotor mehr
Brucharbeit leisten. Diese Zunahme &aul3ert sich als hoheres Drehmomentsignal. Das
Drehmoment nimmt mit erhéhtem Schilpendurchsatz zu, wobei hier ab einem
bestimmten Bereich ein Maximum des Drehmoments erreicht zu sein scheint. Da bei
diesem Versuch die Granulatoreinstellungen nicht angepasst wurden, konnte
aufgrund der erhéhten Schilpenzufuhr nicht gleich viel Material zerkleinert werden,
wie von oben zugefihrt wurde. Somit hat die erhohte Zufuhr an Schilpen einen
steigenden Fillgrad im Siebkorb zur Folge. Neben der angesprochenen grofReren
Brucharbeit, bewegt der Rotor auch eine grél3ere Masse im Siebkorb hin und her.
Auch diese Materialanhaufung musste sich also in Form eines Widerstands, den der
Rotor dberwinden muss, im Drehmoment bemerkbar machen. Die folgenden
Abschnitte beschéftigen sich weiter mit diesem Sachverhalt. Die Zunahme des
Durchsatzes bei der Erh6hung der Kompaktierkraft aufgrund des Anstiegs der
Schilpendichte hat nur einen vernachlassigbaren Effekt auf das Rotor-Drehmoment.
Wie bereits im Versuch mit der Gberschmierten mikrokristallinen Cellulose gezeigt, ist
die Schulpenfestigkeit der Haupteinflussfaktor bei konstanten Bedingungen.

Wahrend eines standardisierten Produktionsprozesses wird die Rollendrehzahl nicht
geandert, so dass der Einfluss auf das Drehmoment in diesem Fall nicht von
Bedeutung ist. Wird aber der Prozess in Bezug auf die Rollendrehzahl verandert,
mussen bei Anwendung der Drehmomenterfassung als in-line Messmethode im

Vorfeld neue Referenzwerte fir diesen Prozess bestimmt werden.

4.4.2. Stopp der Schulpenzufuhr

Der Einfluss einer erhdhten Schilpenzufuhr auf das Drehmoment des Rotors wurde
bereits durch schrittweise Erhdhung der Rollendrehzahl untersucht. Mit dem
nachfolgend dargestellten Versuch sollte Gberprift werden, ob unzerkleinerte
Schilpen aus dem Kompaktierprozess und bereits zerkleinerte Bruchsticke im
Siebkorb einen unterschiedlichen Effekt auf das Drehmoment ausiiben. Daflr wurde
die Drehmomentaufnahme bei einem Kompaktierprozess mit Standardeinstellungen

(siehe Kap. 3.4.1.) und einer Kraft von 10 kN/cm bei noch leerem Siebkorb gestartet.
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Dieses Vorgehen ermdglichte es, den Verlauf der Fillung des Granulators zu
beobachten und mit dem aufgezeichneten Drehmoment in Bezug zu setzen. Nach
einer Gesamtprozesszeit von 6 Minuten wurde die Schulpenzufuhr quasi gestoppt,
indem die Rollendrehzahl auf den minimalen Wert von 0,1 UpM geandert wurde. Ein
direkter Stopp der Presswalzen bewirkt einen gleichzeitigen Rotorstopp. Durch die
minimale Rollendrehzahl konnte hingegen gewéhrleistet werden, dass sich in den
folgenden Minuten der Signalaufzeichnung der Rotor weiter bewegt, aber keine
neuen Schulpen in den Siebkorb fallen. Das Drehmoment wurde danach weiter Uber
einen Zeitraum von 2 Minuten aufgenommen, bis kaum noch Mahlgerdusche zu

hdren waren.

80

—A—CW

601 —s—Cccw
—. 40
z
=3 () f \ 0 )

i e A v,
g 2 ;
<
- \
S 03
IS
o
g -20 -
<
Q
O 40
[t r !
60 | : " y :
! i s !
-80 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Zeit[s]
Abb. 4.28. Verlauf des Drehmomentsignals bei Fillung des Siebkorbs, Kompaktierung bei steady

state-Bedingungen und Stopp der Schiilpenzufuhr

Der Signalverlauf zeigt in den ersten 2 Minuten einen Anstieg des Drehmoments,
hervorgerufen durch die langsame Beflllung des Siebkorbs. Nach dieser ,Fullphase*
bleibt das Drehmoment bis zum Stopp der Schilpenzufuhr relativ konstant, was mit
der Beobachtung der Fillgradhdhe Ubereinstimmt. Zwischen der Zufuhr von neuem
Material und der Zerkleinerung der Schilpen hat sich ein Gleichgewicht eingestellt.
Sobald nach dem Stopp der Schilpenzufuhr keine weiteren Schilpen in die
Zerkleinerungseinheit gelangen, sinkt das Drehmoment rasch ab und geht mit
schwacher werdenden Mahlgerauschen gegen Null.
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4.4.3. Fillgrad

Der Fullgrad des Siebkorbs ergibt sich als Resultierende der Rollendrehzahl bzw.
des Schilpendurchsatzes und des Granulatdurchsatzes. Die Ho6he des
Granulatdurchsatzes ist zum einen abhangig von bestimmten variablen Parametern
des Granulators, wie z.B. der Siebmaschenweite, als auch von der
Schilpenfestigkeit und somit von der Kompaktierkraft und der Kompaktibilitat des
eingesetzten Materials. In der Regel ist es das Ziel Uber die Anpassung der
Granulatorparameter genauso viel Schilpenmaterial pro Zeiteinheit zu zerkleinern,
wie der Zerkleinerungseinheit aus dem Kompaktierprozess zugefiuhrt wird [82].
Dieser moglichst hohe Granulatdurchsatz, der im Sinne der Wirtschaftlichkeit
angestrebt wird, sollte also dazu fuhren, dass es wahrend des Kompaktierens zu
keinem nennenswerten Materialaufbau im Siebkorb kommt. Eine Anderung des
Fullgrads ist jedoch nicht immer auszuschlieRen, wenn verschiedene Faktoren
zusammentreffen: Ist bei empfindlichen Einsatzstoffen eine schonende Zerkleinerung
im Sinne eines geringeren Feinanteils des Endprodukts vorzuziehen, kann es bereits
bei der Wahl des daflir geeigneten Sternrotors und einer Rollendrehzahl > 2,5 UpM
zu Materialanhaufung im Siebkorb kommen [4]. Ein weiteres Beispiel fir einen im
Vergleich zum Schilpendurchsatz zu niedrigen Granulatdurchsatz, kann die Wahl
einer kleinen Siebmaschenweite sein, um Granulate einer bestimmten Partikelgrof3e
zu erhalten. Hier kann die Zerkleinerung der Schilpen nicht effizient genug sein, um
den Fullgrad konstant zu halten, besonders bei Schilpen mit gro3er Festigkeit.
Wahrend in der Entwicklung meist nur niedrige Rollendrehzahlen bis etwa 5 UpM
angewandt werden, sind in der Produktion Rollendrehzahlen bis zu 25 UpM gangig.
Bei solch hohen Walzengeschwindigkeiten ist es auch durchaus madglich, dass die
Zerkleinerungskapazitat des Granulators unter Umstanden nicht ausreicht, um eine
Fullgraderhéhung zu vermeiden.

Wie bereits in Kap. 4.4.1. erwdhnt, musste eine grol3ere Materialmenge im Siebkorb
ein hoheres Rotor-Drehmoment verursachen. Zum einen muss der Rotor mehr Arbeit
leisten, um mehr Schilpen/-bruchstiicke durch Druck und Schneidreibung zu
zerkleinern, zum anderen befordert der Rotor bei seiner oszillierenden Bewegung
zusatzlich auch mehr Material hin und her. Dies dirfte einen grof3eren Widerstand
bedeuten, den der Rotor Gberwinden muss.

Nachfolgend werden die besprochenen Theorien geprtft und diskutiert.
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4.4.3.1. unterschiedliche Fullgrade und konstante Schilpenzufuhr

Im vorigen Abschnitt konnte gezeigt werden, dass bei stationarem Zustand der
Granulatorfullhéhe das Drehmomentsignal weitgehend konstant bleibt. Ist es jedoch
nicht mdglich ein Gleichgewicht zwischen Schilpenzufuhr und Schilpenabbau
einzustellen, kann es zu einer Fillgradéanderung wahrend des Prozesses kommen.
Wie der Einfluss eines mdglichen Produktaufbaus im Siebkorb auf das Rotor-
Drehmoment aussieht, soll im Folgenden Uberprift werden. Daflr wurden zunachst
unterschiedliche Fullhéhen generiert und das Drehmoment anschlieRend bei
normalen Prozessbedingungen aufgezeichnet. Bei Kompaktierung mit einer Kraft von
10 kN/cm erfolgte der Materialaufbau im Siebkorb wie in Kap. 3.4.3. beschrieben.
Durch unterschiedlich lange Prozesszeiten fur diesen Aufbau (2 und 4 Minuten)
wurden zwei verschieden hohe Fillstdnde erhalten. Nach dieser Aufbauphase
wurden Drehwinkel und Drehgeschwindigkeit des Rotors wieder auf
Standardeinstellungen (siehe Kap. 3.4.1.) geandert, ohne den Kompaktierprozess

anzuhalten. Die Drehmomentaufnahme wurde zur gleichen Zeit fur eine Dauer von 1

Minute gestartet.

LB 26w (C) S

Abb. 4.29. Fullhéhe des Siebkorbs bei Beginn der Drehmomentaufnahme
(a) Standardbedingungen ohne vorherigen Materialaufbau, (b) nach 2 min Material-
aufbau, (c) nach 4 min Materialaufbau

Zum Vergleich ist der Drehmomentverlauf bei Normalbedingungen (Start der
Aufnahme ohne vorherigen Materialaufbau, Abb. 4.29.(a) ) mit dargestellt:
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Abb. 4.30. Drehmomentverlauf bei unterschiedlichen Fiillgraden des Siebkorbs

Der Drehmomentverlauf bei den héheren Fillgraden zeigt im Vergleich zum Verlauf
bei Standardbedingungen eine geringe Abnahme Uber die Aufnahmedauer. Dies
lasst sich damit erklaren, dass die Schulpenbruchstiicke, die sich wahrend der
Aufbauzeit angehauft haben, durch die langere Verweilzeit im Siebkorb bereits in
kleine Bruchstlicke gebrochen wurden. Diese kleinen Bruchstiicke werden bei den
Standardeinstellungen des Granulators schnell zerkleinert und durch das Sieb
gedruckt, so dass der erhdhte Fullgrad rasch abnimmt und sich ein vergleichbarer
Stand wie bei Standardeinstellungen einstellt. Die einfaktorielle Varianzanalyse zeigt,
dass sich die beiden generierten Flllgrade nicht tGber das Drehmomentsignal
unterscheiden lassen (Tab. 4.5.). Auch die Daten aus der Aufnahme ohne vorherigen
Materialaufbau (Standardbedingungen) lassen nur eine Unterscheidung zu dem
Fullgrad nach 4 Minuten zu, obwohl auch nach der Aufbauzeit von 2 Minuten sich
schon sehr viel mehr Schilpenbruchstiicke im Siebkorb befinden. In cw-Drehrichtung
ist zudem das mittlere Drehmoment bei dem hochsten Fillgrad nach 4 Minuten
kleiner, als bei Standardbedingungen (Tab. 4.5.).
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Tab. 4.5. Ergebnisse der Prifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlichen Fullgraden

Fullgrad Drehrichtung Norr?;h/v\?g:)' gy Drl\icvm;ggm dliig?;y
Standard 0,7784 23,95+1,70 a

2 min cw 0,6822 22,73 £2,97 ab

4 min 0,2219 21,46 £ 3,27 b
Standard 0,0821 -63,17 £ 6,11

2 min ccw 0,4744 -66,12 + 9,44 cd

4 min 0,3868 -69,65 + 12,08 d

4.4.3.2. unterschiedliche Fllgrade bei geschlossenem Granulator:
Abgrenzung Mengeneinfluss von Zerkleinerungseffekt

Wie bereits postuliert, beeinflussen unterschiedliche Mengen an Schilpen-
bruchstiicken im Granulator das Rotor-Drehmoment auf zwei Arten: Zum einen spielt
die Kraft eine Rolle, die der Rotor zur Zerkleinerung der Bruchsticke aufwenden
muss. Zum anderen ist die Arbeit zu nennen, die allein dafur benétigt wird, das
Schilpenmaterial hin und her zu bewegen. Im Anschluss wird versucht, den Einfluss
dieser beiden Effekte getrennt voneinander zu betrachten.

Um nur den Anteil am Drehmoment des
Rotors darzustellen, der der Arbeit fur die
Bewegung der Schilpenbruchstiicke
entspricht, wurde das standardmalig
eingebaute Vierkantdrahtsieb durch ein
Aluminiumblech mit glatter Oberflache
ausgetauscht (Abb. 4.31.). Dadurch féllt die

Schneidwirkung an der Sieboberflache weg

Abb. 4.31. Aluminiumblech als ,Blindsieb* .
und durch den geschlossenen Siebkorb kann

die Zerkleinerungseinheit von oben mit unterschiedlichen Schilpenmengen befullt
werden. Dieses Schilpenmaterial wurde bei 4 kN/cm nach Methode (A) und bei
10 kN/cm nach Methode (B), beschrieben in Kap. 3.4.3., hergestellt. Die Bruchstiicke
sollen das Dbereits vorgebrochene Material im Siebkorb wahrend eines
Zerkleinerungsprozesses simulieren. Durch Ausbau von Walzen und Stopfschnecken
konnte der Siebkorb dann von oben mit den Schilpenbruchstiicken befillt werden.
Bei 4 kN/cm wurde der Siebkorb mit Mengen von 1 kg und 2 kg befullt. Bei 10 kN/cm
wurden unterschiedliche Fullungsgrade mit 600 g und 1 kg Schilpenmaterial

66



Ergebnisse und Diskussion

simuliert. Um keine Zerkleinerung hervorzurufen, wurden die Vorbrecher zu beiden
Seiten des Fillkorbs (dazu auch siehe Kap. 4.5.5.) vorher ausgebaut und ein
maximaler Abstand von 3,5 mm zwischen Sieb und Rotor eingestellt. Nach dem
Beflllen wurde jeweils der Granulator mit Standardeinstellungen gestartet und das

Drehmoment Uber eine Zeit von zwei Minuten aufgenommen.

4kN/cm

25
—m—2kg_cw —1—2kg_ccw

204 —o—1kg_cw —¢o—1kg_ccw/

Drehmoment auc [Nm]

'25 T T T T T
0 20 40 60 80 100 120
Zeit [s]
Abb. 4.32. Drehmoment bei Befiillung des abgeschlossenen Siebkorbs mit unterschiedlichen
Mengen (Bruchstiicke hergestellt bei 4 kN/cm)

10kN/cm

25
—e—600g_cw —0—600g_ccw

00 —m—1kg_cw  —O—1kg_ccw
15 -

Drehmoment auc [Nm]

0 20 40 60 80 100 120
Zeit [g]
Abb. 4.33. Drehmoment bei Befillung des abgeschlossenen Siebkorbs mit unterschiedlichen

Mengen (Bruchstiicke hergestellt bei 10 kN/cm)
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Die Abb. 4.32. und 4.33. zeigen, dass bei beiden gepruften Chargen der hdhere
Fullgrad auch ein hoheres Rotor-Drehmoment ergibt, wobei der Unterschied bei
grolRerer Massendifferenz (4 kN/cm) eindeutiger ist (Abb. 4.32.). Auffallig ist jedoch,
dass trotz des geschlossenen Systems eine Abnahme des Drehmomentsignals tber
die Aufnahmezeit zu verzeichnen ist. Da sich die Masse an Schilpen wahrend des
Versuchs nicht A&ndern kann, muss auch ohne Sieb eine Zerkleinerung stattgefunden
haben. Um dies zu uberprifen und darstellen zu kbénnen, wurde das
Schilpenmaterial jeweils vor und nach beiden Versuchen einer Siebanalyse

unterzogen.

4 kN/cm - Fullgrad 1 kg
100

90
80 -
70 A
60 -
50 A
40 ~

Durchgang [%]

30

20

—a—Vvor dem Versuch

—m—nach dem Versuch
0 T T T T T T T T T T T T

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13

Maschenweite [mm]

Abb. 4.34. PartikelgréRenverteilung der Bruchstiicke vor und nach dem Versuch; 4 kN/cm
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Abb. 4.35. PartikelgroRenverteilung der Bruchstiicke vor und nach dem Versuch; 10 kN/cm

Die PartikelgroRenverteilungen (Abb. 4.34., 4.35.) zeigen, dass eine Zerkleinerung
stattgefunden hat. Diese ist unter anderem darauf zurtickzufihren, dass es zum
Bruch von Schilpenstiicken kommen kann, die gréfl3er sind, als der eingestellte
Maximalabstand von 3,5 mm zwischen Rotor und Sieb. Dartber hinaus wirkt sich die
Reibung der Schulpenbruchstiicke untereinander, als auch die Reibung an den
Gehausewandungen auf die Zerkleinerung aus. Somit kann trotz Austausch des
Siebs durch ein Blech nicht allein die Arbeit dargestellt werden, die der Rotor beim
Hin- und Herbewegen unterschiedlicher Materialmengen aufwenden muss.
Unterschiede in der Gréf3enverteilung des Ausgangsmaterials vor dem Versuch sind
durch die verschiedenen Gewinnungsmethoden der Schilpenbruchstiicke bedingt.

Um lediglich die Auswirkung der Materialmenge auf das Drehmoment zu
untersuchen, wurde der Versuch unter Verwendung von bereits zerkleinertem
Material in Form von Granulat wiederholt. Dieses wurde bei Kompaktierung unter
Standardeinstellungen und einer Kraft von 10 kN/cm erhalten. Analog zur zuvor
erlauterten Durchfihrung wurden bei diesem Versuch 800 g von oben in den

Siebkorb gefullt, wobei ein Mahlspalt von 1,25 mm eingestellt wurde.
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Abb. 4.36. Drehmoment bei Befillung des abgeschlossenen Siebkorbs mit Granulat im Vergleich

zum Drehmoment, aufgenommen bei Beflllung mit Schulpenbruchsticken (beides
hergestellt bei 10 kN/cm)

In Abb. 4.36. ist, neben dem Drehmomentverlauf bei Fillung mit Granulat, zum
Vergleich das Drehmomentsignal aus dem Versuch mit 600 g Schilpenbruchstiicken
dargestellt. Aufgrund der kleinen mittleren Partikelgro3e findet beim Granulat keine
nennenswerte Zerkleinerung statt. Das Drehmomentsignal geht gegen Null, obwohl
mit 800 g ein geringfiigig grolerer Fillgrad im Siebkorb vorliegt. Daraus kann
geschlussfolgert werden, dass die Arbeit, die der Rotor aufwendet, um lediglich eine
bestimmte Materialmasse hin und her zu bewegen, im Vergleich zur

Zerkleinerungsarbeit zu vernachlassigen ist.
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4.4.3.3. unterschiedliche Fillgrade und Zufuhr von Schilpenbruch-
stucken
Wahrend bei den zuvor  dargestellten
Fullgradversuchen mit Schilpenbruchstiicken das
Zerkleinerungssystem mittels eines Aluminium-
blechs geschlossen war, soll im né&chsten
Abschnitt der Versuch fir ein ,offenes* System mit
Sieb nachgebildet werden. So soll nicht nur das
Augenmerk allein auf die Materialmenge gerichtet
werden, sondern die Zerkleinerung in Form von
Schneidwirkung an der Sieboberflache mit
betrachtet werden. Dazu wurden im Vorlauf, wie
im letzten Textabschnitt erldautert, zunachst
Schilpenbruchsticke bei 4 und 10 KkN/cm

Abb. 4.37. Zuflihrung Uber die Dosier-
hergestellt. Analog zu den Blechversuchen schnecke

erfolgte die Befullung des Siebkorbs mit den Bruchstiicken von oben bei
ausgebauten Walzen (1 und 2 kg bei 4 kN/cm, 600 g und 1 kg bei 10 kN/cm). Auch
hier wurde der maximale Abstand zwischen Rotor und Sieb von 3,5 mm eingestellt.
Um den Fullgrad wahrend der zweiminttigen Drehmomentaufnahme konstant zu
halten, erfolgte zunachst eine testweise Bestimmung des Granulatdurchsatzes bei
den jeweiligen Bedingungen, um die gleiche Menge an Bruchstiicken pro Zeiteinheit
wieder zuftihren zu konnen. Dafur wurde an der Dosierschnecke eine Rampe
angebracht und eine weitere Menge an Bruchstiicken in den Vorratsbehalter der
Dosiereinheit gegeben, um Uber die Schneckenforderung in den Kompaktor tberfuhrt
zu werden (Abb. 4.37.). Uber die Drehzahl der Dosierschnecke konnte dann der
Durchsatz der Bruchstlicke eingestellt werden. Mit Start der Dosierschnecke bei 8
UpM (entsprechend einem Durchsatz an Schuilpenbruchstiicken von ca. 24 g/s) und
des Rotors bei den Ublichen Einstellungen wurde auch die Drehmomentaufnahme

gestartet.

Durch die kontinuierliche Zufuhr von Schilpenbruchsticken konnte verhindert
werden, dass der Siebkorb zu schnell leerlauft und das Drehmoment gegen Null
geht. Zwar sieht man in den Verlaufsdiagrammen (Abb. 4.38. bis Abb. 4.39.) anhand

des leicht abfallenden Drehmomentsignals, dass die Zufuhr der Schulpen-
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bruchstiicke nicht vollkommen ausreicht, den Fllgrad konstant zu halten, jedoch ist
trotzdem deutlich zu erkennen, dass bei beiden Chargen von Schilpenbruchstiicken
(4 und 10 kN/cm) jeweils der héhere Fullgrad auch ein héheres Drehmomentsignal
liefert. Sobald jedoch kein Material mehr nachgeliefert wird, sinkt das Drehmoment
aufgrund der Verringerung des Fillgrads rasch ab. Im Vergleich zum Drehmoment,
welches bei den Blechversuchen aufgezeichnet wurde, nimmt das Signal in
vorliegendem Versuch signifikant hthere Werte an. In Tabelle 4.6. sind die
unterschiedlichen Einflussfaktoren auf die vom Rotor zu leistende Arbeit und somit

auf das Rotor-Drehmoment aufgefihrt.
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Abb. 4.39.

Vergleich unterschiedlicher Fillgrade bei ,,offenem” und bei ,geschlossenem” Siebkorb (Bruchstiicke: 10 kN/cm, Fillgrade: a) 600 g, b) 1 kg) )
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Tab. 4.6. Einflussfaktoren auf die vom Rotor zu leistende Arbeit / auf das Rotor-Drehmoment
Sieb Blech
Schneidwirkung an Sieboberflache /
(Hin- und Herbewegung einer best. (Hin- und Herbewegung einer best.
Menge durch den Rotor) Menge durch den Rotor)
Bruch Bruch
aneinander reibende Partikel aneinander reibende Partikel
Reibung der Partikel an Gehause Reibung der Partikel an Gehause

Die Differenz der beiden Drehmomentsignale, aufgenommen zum einen bei
Verwendung eines Blechs und danach bei Einbau eines Siebs und weiterer
Materialzufuhr, kennzeichnet daher die Schneidwirkung an der Sieboberflache (Tab.
4.6.).

4.4.4. Zusammenfassung

Mittels der in diesem Kapitel dargestellten Schlussfolgerungen kann der Einfluss der
Schiulpenmenge auf das Rotor-Drehmoment bewertet werden. Wie in den
Abschnitten 4.4.1. und 4.4.2. gezeigt, hat die Zufuhr von frisch kompaktierten
Schilpen einen grol3en Einfluss auf das Drehmoment. Wird die Masse dieser
Schilpen im Prozess erhéht, z.B. durch eine Steigerung der Rollendrehzahl, nimmt
die vom Rotor zu leistende Brucharbeit und somit auch das Drehmoment zu. Mit dem
Gleichgewicht zwischen Schilpendurchsatz und Granulatdurchsatz, welches sich bei
den gewahlten Bedingungen nach wenigen Minuten einstellt, bleiben der Fullgrad im
Siebkorb sowie das Drehmoment weitgehend konstant. Der abrupte Abfall des
Drehmoments nach Stopp der Schilpenzufuhr belegt, dass der gréf3ere Anteil des
Drehmomentsignals durch die Zerkleinerung der frisch kompaktierten Schilpen
hervorgerufen wird und bereits vorgebrochene Schilpenbruchstiicke im Siebkorb im
Vergleich einen deutlich geringen Einfluss haben (Abb. 4.28.).

Wird die Masse an Bruchstticken im Siebkorb durch vorangehende unterschiedliche
Aufbauzeiten variiert und im Anschluss daran der Kompaktierprozess unter
Standardbedingungen weiter betrieben, ist der Einfluss des Fillgrads in den
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getesteten Bereichen nicht eindeutig signifikant (siehe Kap. 4.4.3.1.). Durch das
Absinken des Signals aufgrund des verstarkten Materialabbaus bei Wechsel zu den
Standard-Granulatorsettings, kann jedoch der aufgebaute erhdhte Fillstand keinen
erhohten Fullgrad unter Prozessbedingungen simulieren. Die weiteren Versuche
hinsichtlich einer Veranderung des Fiillgrads, bei denen versucht wurde, zwischen
der Zerkleinerungsarbeit und der Bewegung der Schiulpenmenge zu unterscheiden,
lieBen einen signifikanten Einfluss des Beflllungsgrads auf das Drehmoment
erkennen (siehe Kap. 4.4.3.2. und Kap. 4.4.3.3.). Das Rotor-Drehmoment wird
jedoch  nur Dbeeinflusst, wenn gleichzeitig auch eine entsprechende
Zerkleinerungsarbeit vorliegt. Dies konnte bei den Versuchen mit dem
Aluminiumblech als ,Blindsieb” gezeigt werden, in dem der Siebkorb mit einer
bestimmten Granulatmenge beflllt wurde, die keiner oder kaum einer Zerkleinerung
unterliegt und lediglich vom Rotor hin- und herbewegt wird. Die gewahlte
Granulatmasse lag mengenmalig zwischen den getesteten Fullgraden mit
Bruchstiicken, rief aber ein Drehmoment hervor, das wahrend der Aufnahme gegen
Null ging (Abb. 4.36.). Allein die Masse als Widerstand gegen die Drehbewegung des
Rotors hat im Vergleich zur Zerkleinerungsarbeit einen vernachlassigbaren Effekt auf
das Drehmoment.

Bei einem relativ gleichbleibenden Fiullgrad, wie es in einem gut eingestellten
Prozess der Fall ist, ist die Menge an Schulpenbruchstiicken fir das Drehmoment
demnach von untergeordneter Bedeutung. Nach Interpretation der vorliegenden
Ergebnisse, werden kurzfristige Schwankungen kaum eine Drehmomentanderung
ergeben, da der Einfluss der in den Siebkorb fallenden Schilpen gréfer ist,
besonders, wenn es sich um relativ festes Material handelt.

Weiterhin kann anhand der dargelegten Zusammenhange auf das generelle
Zerkleinerungsverhalten geschlossen werden. So wurde nicht nur deutlich, dass das
Brechen der ,frischen” Schilpen einen gréf3eren Einfluss hat, als die Zerkleinerung
der Schilpenbruchsticke im Siebkorb. Auch diese Zerkleinerung der Bruchstiicke
kann unterschieden werden: Zum einen ist die Schneidreibung an der Sieboberflache
als grof3erer Einflussfaktor zu nennen und zum anderen findet dartber hinaus noch
eine Zerkleinerung aufgrund einer Mahlreibung statt, die zwischen den Bruchsticken
untereinander stattfindet, als auch als Reibung von Bruchstiicken am Gehéause.
Diese Resultate zur Untersuchung der Schilpenmenge als mdglicher Einflussfaktor

auf das Rotor-Drehmoment, haben im Hinblick auf den Einsatz der
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Drehmomentaufnahme als prozesskontrollierendes Tool folgende Hinweise zur
Folge: Die Rollendrehzahl darf wahrend des Prozesses nicht erhoht werden, aul3er
es geschieht in Bereichen, fur die zuvor eigene Referenzwerte validiert wurden. Es
ist anzustreben, einen moglichst konstanten Fillgrad durch einen dem
Schulpendurchsatz entsprechenden Granulatdurchsatz zu erreichen. Bei einer
deutlichen Zunahme des Fillgrads sollte das Drehmoment nicht mit Werten
verglichen werden, die bei konstanten Bedingungen erhalten wurden, da ein

signifikanter Einfluss auf das Signal vorhanden ist.
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4.5. Granulatorparameter

Es ist aus der Literatur bekannt, dass eine Veradnderung der verschiedenen
Parameter der Zerkleinerungseinheit einen Einfluss auf die Granulateigenschaften,
wie z.B. die PartikelgroRenverteilung, als auch auf den Granulatdurchsatz haben
kann [4].

In diesem Kapitel wird dargestellt, ob und inwieweit die diversen variablen
Granulatorparameter das Drehmoment des Rotors beeinflussen kénnen. Dies ist
insofern von Interesse, da es einen Hinweis darauf gibt, welche dieser Faktoren man
bei Verwendung einer Drehmomenterfassung zur Prozessiberwachung generell
beachten und konstant halten sollte, um etwaige Fehlinterpretationen des

Drehmomentsignals zu vermeiden.

Im Folgenden werden nachstehende Parameter und ihr Einfluss auf das Dreh-
moment behandelt:

* Mahlspalt

» Siebmaschenweite

* Siebtyp

* Siebabnutzung

* Vorbrecher

* Drehwinkel

» Drehgeschwindigkeit

Die Kompaktiereinstellungen bei allen Versuchen entsprachen den in Kap. 3.4.1.
aufgefuihrten Grundeinstellungen, wobei als Standardkraft 7 kN/cm gewahlt wurde.
Das Drehmoment wurde jeweils Uber einen Zeitraum von einer Minute
aufgezeichnet. Mit Ausnahme der Versuche zum Einfluss der Vorbrecher wurde
aufgrund von Materialmangel eine Umkehrung einer Schilpendurchsatzbestimmung
nach jeder Drehmomentmessung durchgefiihrt: Nach der Signalaufzeichnung und
einer etwa gleichen Gesamtprozesszeit erfolgte die Auswaage des restlichen
Schilpenmaterials, welches im Siebkorb zurtickblieb. Diese Masse gibt einen
Hinweis auf den Materialdurchsatz, der bei dem jeweiligen Prozess erzielt wurde und
somit  zugleich auf die Zerkleinerungseffizienz bei den gewahlten
Versuchsbedingungen. Abweichungen werden im jeweiligen Abschnitt explizit

angegeben.
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4.5.1. Mahlspalt

Der Mahlspalt ist der variable Abstand zwischen eingespanntem Sieb und Rotor.
Uber ein Anheben oder Senken des Siebkorbes durch Drehen eines Exzenters kann
dieser Abstand variiert werden (Abb. 4.40.). Eingestellt wird der Mahlspalt mittels
einer entsprechenden Anzahl an Kupferblechen einer Starke von jeweils 0,25 mm,
die als Abstandhalter in den Zwischenraum von Sieb und Rotor geschoben werden.
Der Siebkorb wird dann bis zum Kontakt mit den Abstandsblechen angehoben und
fixiert. Beim Drehen des Rotors ohne Produkt durfen keine schabende Gerausche

auftreten, da sonst der Rotor an einer Stelle Kontakt mit der Sieboberflache hat.

Rotor

Abb. 4.40. links: schematische Darstellung des Mahlabstands, rechts: Exzenterbuchse zum
Einstellen des Mahlabstands

Der Einfluss des Mahlspalts auf die PartikelgréRenverteilung und den
Granulatdurchsatz wurde bereits in einigen Arbeiten untersucht. Im Vergleich mit
anderen variablen Parametern der Zerkleinerungseinheit, hat der Mahlspalt einen
geringeren Einfluss auf die Granulatpartikelgro3e. Auch wenn die Unterschiede
mitunter nur minimal sind, so kann man jedoch sagen, dass mit zunehmendem
Abstand zwischen Rotor und Sieb ein etwas gréberes Granulat erhalten wird. Der
Effekt auf den Durchsatz durch die Veranderung des Mabhlspalts ist hingegen
ausgepragter. Mit zunehmendem Mahlspalt wird die Zerkleinerungseffizienz
vermindert und der Granulatdurchsatz pro Zeiteinheit nimmt ab [4], [83].

Im folgenden Kapitel wird der Einfluss der Mabhlspaltverdnderung auf das
Drehmoment thematisiert. Bei einer Kompaktierkraft von 7 kN/cm werden in Folge

vier zunehmende Abstande eingestellt: 1,00, 1,25, 1,75 und 2,50 mm.
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Abb. 4.41. Darstellung der mittleren Drehmomente bei unterschiedlichen Mahlspalt-
einstellungen
Tab. 4.7. Ergebnisse der Prifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse

(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlichen Mahlspalten

Mahlspalt [mm] Drehrichtung Norn&;;\_l\\,/\t/a;tr%i lung Dﬁ\r}vmfggm dliit;?e:y
1,00 0,8910 18,30 £1,70 a
1,25 ow 0,3665 14,67 £1,60 b
1,75 0,6326 10,72 £1,33 c
2,50 0,3724 07,49 £0,70 d
1,00 0,9305 -54,23 +7,50 e
1,25 0,5243 -43,87 + 3,16 f
1,75 cew 0,3576 -38,33 +4,32 g
2,50 0,8330 -29,24 +5,29 h

Mit zunehmendem Mahlspalt ist eine Abnahme des Drehmoments zu verzeichnen
(Abb. 4.41.). Die einfaktorielle Varianzanalyse zeigt dartber hinaus, dass alle
eingestellten Mahlabstande signifikant unterschiedlich hohe Drehmomente ergeben
(Tab. 4.7.).

Die Auswaage der verbliebenen Restmengen an Schilpenbruchstiicken im Siebkorb
(Abb. 4.42.) geben den eingangs erwahnten Kenntnisstand der Literatur wider. Je
gro3er der Abstand zwischen Sieb und Rotor, desto geringer wird die Effizienz der
Materialzerkleinerung. Es wird weniger Material pro Zeiteinheit durch das Sieb
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gedrickt, so dass der Granulatdurchsatz sinkt und nach Kompaktierstopp sich mehr
Schilpenmaterial im Siebkorb befindet. Die geringe Differenz zwischen der
Auswaage von 1,25 und 1,75 mm lasst sich dadurch erklaren, dass die

Gesamtprozesszeit bei dem Versuch mit 1,25 mm etwa 1 min langer war.
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Abb. 4.42. im Siebkorb verbliebene Materialmenge nach den Versuchen zur Mahlspaltdnderung

45.2. Siebmaschenweite

Durch Wahl der Maschenweite lasst sich die PartikelgroRe des Trockengranulates
steuern. Hier fuhrt erwartungsgemal eine grol3ere Maschenweite zu einer grol3eren
mittleren PartikelgroRe [4], [31], [82]. Auch die Zerkleinerungszeiten und somit der
Durchsatz werden durch die Maschenweite beeinflusst. Verringert man die
Maschenweite, um ein feineres Granulat zu erhalten, wird sich der Durchsatz
erheblich vermindern, da dem zu zerkleinerndem Material mehr Widerstand
entgegengesetzt wird [83].

Die Auswirkungen unterschiedlicher Maschenweiten auf das Drehmoment werden im
Folgenden betrachtet. Die Zerkleinerung der bei 7 kN/cm kompaktierten Microcel-
Schilpen erfolgte durch Vierkantdrahtsiebe mit den Maschenweiten 0,80, 1,25 und
2,00 mm. Aufgrund des Einflusses des Mabhlspalts, wurde bei allen drei

Maschenweiten ein konstanter Mahlspalt von 1,75 mm eingestellt.
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Abb. 4.43. Darstellung der mittleren Drehmomente bei unterschiedlichen Siebmaschenweiten
Tab. 4.8. Ergebnisse der Prifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlichen Maschen-
weiten

Maschenweite Drehrichtun Normalverteilung Drehmoment letter

[mm] 9 (p-Wert) MW + SD display

0,80 0,0971 12,74+ 1,39 a

1,25 cw 0,1421 17,56 + 1,86 c

2,00 0,1863 12,97 + 1,87 a

0,80 0,4853 -48,13 + 6,89 c

1,25 ccw 0,4029 -43,32 + 4,60 d

2,00 0, 7654 -34,16 + 4,70 e

Wahrend die Ergebnisse der cw-Drehrichtung ein uneinheitliches Bild zeigen, nimmt
das Drehmoment in ccw-Drehrichtung signifikant mit groRer werdender
Maschenweite ab (Abb. 4.43.). Diese Abnahme Kkorreliert mit der verbliebenen
Materialmenge im Siebkorb (Abb. 4.44.). Bei der grof3ten gewahlten Maschenweite
von 2,0 mm befindet sich nach dem Versuch im Vergleich zu den anderen
Maschenweiten die geringste Menge Schilpenbruchstiicke auf dem Sieb. Somit wird

der gréf3te Granulatdurchsatz bei der grof3ten Maschenweite erreicht.
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Abb. 4.44. im Siebkorb verbliebene Materialmenge nach den Versuchen zur Maschenweite

45.3. Siebtyp

Das Vierkantdrahtsieb, das fur die meisten Versuche dieser Arbeit verwendet wurde,
ist ein Standardsieb fir den Macropactor. Alternativ hierzu kann man beispielsweise
ein Conidurblech verwenden. Wie sich beide Siebtypen auf die Partikelgrol3e des
Granulats auswirken, ist in der Literatur unterschiedlich dargestellt. Wahrend das
Conidurblech bei Zerkleinerungsversuchen mit Tabletten generell grébere Partikel
liefert [4], zeigen Zerkleinerungsversuche mit Schilpen einen hoheren Feinanteil bei
Conidur-Granulaten [82] oder die Ergebnisse sind nicht eindeutig, je nach

verwendetem Hilfsstoff und verwendeter Kompaktierkraft [4].

mumwn

Abb. 4.45. links Vierkantdrahtsieb, rechts Conidurblech, jeweils 1,25 mm Offnungsweite

Die Drehmomentaufnahme erfolgte unter Verwendung eines (neuen)
Vierkantdrahtsiebs und eines Conidurbleches mit gleicher Offnungsweite von 1,25

mm.
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Abb. 4.46. Darstellung der mittleren Drehmomente bei unterschiedlichen Siebtypen

Auf den ersten Blick gleichen sich die Ergebnisse der Drehmomenterfassung beider
Siebtypen (Abb. 4.46.). Die einfaktorielle Varianzanalyse zeigt, dass sich die Daten
beider Siebtypen zumindest in cw-Drehrichtung signifikant unterscheiden, auch wenn
die Differenz minimal ist (Tab. 4.9.). Das Drehmomentsignal aus dem Versuch mit

dem Vierkantdrahtsieb ist geringfligig hoher, als bei Einsatz des Conidurblechs.

Tab. 4.9. Ergebnisse der Priifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei Verwendung unterschiedlicher
Siebtypen
. . Normalverteilung Drehmoment letter

Siebtyp Drehrichtung (p-Wert) MW + SD display

Vierkant ow 0,3767 18,45+ 1,74 a

Conidur 0,8818 16,42 £ 1,60 b

Vierkant cow 0,1141 -53,05 + 6,39 c

Conidur 0,9812 -52,55 + 8,09 c

Da die Offnungen des Conidurblechs, in der Weise, wie es in den Siebkorb
geschoben wurde, nach rechts zeigen, findet die Zerkleinerung eigentlich nur in der
cw-Drehrichtung des Rotors statt.

Das Auswiegen der Schulpenbruchstiicke im Siebkorb nach den Versuchen zeigt,

dass mehr Material bei Verwendung des Vierkantdrahtsiebs verbleibt. Bei Einsatz
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des Conidurblechs wurde also ein etwas hdherer Granulatdurchsatz erzielt (Abb.
4.47.).
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Abb. 4.47. im Siebkorb verbliebene Materialmenge nach den Versuchen zu den Siebtypen

4.5.4. Abnutzungsgrad des Siebs

Bei Verwendung des gleichen Siebs Uber einen langeren Zeitraum, kommt es zu
einer gewissen Abnutzung, insbesondere bei der Zerkleinerung sehr fester Schiilpen.
Dies ist daran zu erkennen, dass das Sieb durch den Materialdruck zwischen den
Unterstutzungsverstrebungen des Siebkorbs eingedellt wird (Abb. 4.48.). Auch
vorstellbar ist beim Vierkantdrahtsieb, dass die Kanten, die ja fir die Schneidwirkung
bei der Zerkleinerung zustandig sind, durch die Belastung abstumpfen und die

Zerkleinerungseffizienz dadurch abnimmit.

Abb. 4.48. links: Sieb nach langerer Benutzung, rechts: Sieb nach einmaliger Benutzung
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Im Folgenden wird udberprift, inwieweit das Drehmomentsignal durch Siebe
unterschiedlicher Abnutzung beeinflusst wird. Dazu wird ein fabrikneues Sieb mit
einem Sieb verglichen, welches bereits einige Monate in Betrieb war. Aufgrund der
Kenntnisse zum Einfluss des Abstands zwischen Rotor und Sieb wurde hier

versucht, die Eindellungen des gebrauchten Siebs durch Mahlspaltanpassungen

auszugleichen. So wurden bei beiden Sieben mittels der Abstandsbleche jeweils die
Mahlspalte 1,25 und 1,75 mm neu eingestellt (Abb. 4.49.).

gebraucht

Abb. 4.49. Einstellungen zur Mahlspaltanpassung jeweils bei neuem und gebrauchtem Sieb zum
Ausgleich der Eindellungen
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Abb. 4.50. Darstellung der mittleren Drehmomente bei Sieben unterschiedlicher Abnutzung
und einem angepasstem Mahlspalt von 1,25 mm
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Abb. 4.51. Darstellung der mittleren Drehmomente bei Sieben unterschiedlicher Abnutzung
und einem angepasstem Mahlspalt von 1,75 mm

Bei beiden eingestellten Mahlabstédnden ergibt die Verwendung eines fabrikneuen
Siebs ein signifikant hoheres Drehmomentsignal, als es durch das gebrauchte Sieb
der Fall ist (Abb. 4.50., Abb. 4.51.).

Tab. 4.10. Ergebnisse der Prifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei Verwendung von Sieben unter-
schiedlicher Abnutzung

. . Normalverteilung Drehmoment letter
Siebzustand  Drehrichtung (p-Wert) MW + SD display
= neu 0,8818 18,45 +1,74 a
Ew® cw
£ @ gebraucht 0,3665 14,67 +1,59 b
Q5 neu 0,9812 -53,05 + 6,39 c
— s ccw
gebraucht 0,5243 -43,87 £ 3,16 d
£= neu cw 0,1421 17,56 + 1,86 a
€ @ gebraucht 0,6326 10,72 +1,33 b
RS neu 0,4029 -43,32 + 4,60 c
- s ccw
gebraucht 0,3576 -38,33 £ 4,32 d

Die Schilpenmengen, die nach dem Versuch dem Siebkorb enthommen und
ausgewogen wurden, lassen darauf schlieRen, dass durch das neue Sieb ein

hoherer Granulatdurchsatz erzielt wurde (Abb. 4.52.).
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Abb. 4.52. im Siebkorb verbliebene Materialmenge nach den Versuchen zur Siebabnutzung

Um auf einen moglichen Unterschied in der Zerkleinerung, aufgrund der
unterschiedlichen Siebabnutzung, zu prufen, wurde mit den Granulatchargen aus
beiden Prozessen eine Siebanalyse durchgefuhrt (Abb. 4.53.). Die Partikelgrof3en
der beiden Granulatchargen unterscheiden sich allerdings anhand dieser Ergebnisse

nicht voneinander.
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Abb. 4.53. PartikelgréRenverteilung der Granulate bei Verwendung eines neuen Siebs im
Vergleich zur Verwendung eines gebrauchten Siebs
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455. Vorbrecher

Zu beiden Seiten des Zerkleinerungsrotors
sind sogenannte Vorbrecher angebracht
(Abb. 4.54.), die unter anderem verhindern
sollen, dass die Schulpen und Schilpen-
bruchstiicke aus dem Siebkorb geschoben
oder bei hohen Rotordrehzahlen

rausgeschleudert werden. Aufgrund ihrer

gezahnten Oberflache tragen sie zudem zur

Abb. 4.54. standardmafig eingebaute

Vorbrecher Zerkleinerung bei, wenn die Schilpen und

Schuilpenbruchstiicke gegen sie gedrtckt
werden. In folgendem Abschnitt wird die Auswirkung der Vorbrecher auf das
Drehmomentsignal diskutiert. Hier soll vor allem der Einfluss des rechten
Vorbrechers beleuchtet werden. Bei hohen Kompaktierkraften und somit sehr festen
Schilpen wurde im Vorfeld die Beobachtung gemacht, dass sich der Siebkorb
mitunter anhebt, wenn der Rotor in ccw-Drehrichtung die Schilpen gegen den
Vorbrecher driickt. Es wurde daraufhin vermutet, dass der Rotor in ccw-Drehrichtung
einen erhdhten Widerstand erfahrt, wenn sich die Schilpen am Vorbrecher quasi
stauen. Nun sollte durch den Ersatz des rechten und auch des linken Vorbrechers
durch Blindstlicke Uberpruft werden, ob das generell héhere Drehmomentsignal in
ccw-Drehrichtung auf den Einfluss des rechten Vorbrechers zurlckzufihren ist. Die
Blindstiicke konnen aufgrund ihrer glatten Oberflache keine Auswirkung auf die
Schilpenzerkleinerung haben.

45.5.1. Einfluss auf Signalh6he in ccw-Drehrichtung

Durch die nachfolgend dargestellten Versuche sollte geklart werden, ob das generell
hoéhere Drehmomentsignal der ccw-Drehrichtung durch die Vorbrecher verursacht
wird. Hierftr wurden die Drehzahlen als auch die Drehwinkel beider Drehrichtungen
auf gleiche Werte eingestellt (cw/ccw 50/50 UpM, 320°/320°), um einen moglichen
Einfluss dieser Parameter bei den Ergebnissen ausschlielen zu kdnnen. Bei
7 kN/cm und den Standardeinstellungen wurde das Drehmoment Uber etwa 40 s
aufgezeichnet.
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Folgende Vorbrecherpositionen wurden nacheinander getestet:
* linker Vorbrecher montiert, rechter Vorbrecher durch ein Blindstick ersetzt
« rechter Vorbrecher montiert, linker Vorbrecher durch ein Blindstiick ersetzt
* beide Vorbrecher durch Blindstilicke ersetzt

« standardmaliger Einbau beider Vorbrecher
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Abb. 4.55. Darstellung der mittleren Drehmomente bei unterschiedlichen Positionen der Vor-

brecher; 7 kN/cm und gleiche Drehzahlen und Drehwinkel fir beide Drehrichtungen

Die Ergebnisse zeigen, dass auch bei ausgebautem rechten Vorbrecher und
gleichen Drehzahl- und Drehwinkeleinstellungen, das Drehmomentsignal der ccw-
Drehrichtung hoher ist, als das der cw-Drehrichtung. Somit lasst sich der zuvor

vermutete Zusammenhang ausschliel3en.

Tab. 4.11. Ergebnisse der Prifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlichen Vorbrecher-
positionen

Vorbrecherposition = Drehrichtung Norr?;wv\?g[:)' lung Drl\icvmioggm dliit;i:y

links 0,0923 18,67 + 0,23 a

rechts ow 0,8664 11,88 + 0,09 b

beide Seiten 0,2683 11,34 + 0,10 b
ohne 0,3414 17,52 + 0,22 a

links 0,7280 -34,16 + 0,38 c

rechts 0,5271 -32,21 £0,35 c

beide Seiten cew 0,1685 -29,76 £ 0,21 d
ohne 0,5552 -33,79 £ 0,39 c
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Generell ist erkennbar, dass sich die unterschiedlichen Vorbrecherpositionen nicht
alle signifikant voneinander unterscheiden (Tab. 4.11.). So scheint es beispielsweise
in ccw-Drehrichtung unbedeutend, ob kein Vorbrecher oder nur ein einzelner
Vorbrecher montiert ist. Hingegen bei dem Versuch mit Vorbrechern auf beiden
Seiten, unterscheidet sich das Drehmoment in beiden Drehrichtungen von der
Drehmomentaufnahme ohne Vorbrecher. Da das Signal, aufgenommen bei
eingebauten Vorbrechern, einen niedrigeren Wert hat, scheinen die Vorbrecher
jedoch keinen zusatzlichen Widerstand fir den Rotor darzustellen, wie zuvor

angedeutet.

4.5.5.2. Einfluss verschiedener Vorbrecherpositionen

Um den generellen Einfluss der Vorbrecher in unterschiedlichen Positionen auf das
Drehmoment nochmals genauer zu beleuchten, wurde bei den zuvor bereits
genannten Vorbrecherpositionen und bei den in Kap. 3.4.1. aufgeflhrten
Standardeinstellungen (Kréafte 7 und 10 kN/cm) das Drehmoment Uber einen

Zeitraum von zwei Minuten aufgenommen.
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Abb. 4.56. Darstellung der mittleren Drehmomente bei unterschiedlichen Positionen der

Vorbrecher; 7 kN/cm und Standardeinstellungen des Granulators
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Abb. 4.57. Darstellung der mittleren Drehmomente bei unterschiedlichen Positionen der

Vorbrecher; 10 kN/cm und Standardeinstellungen des Granulators

Nach den Abb. 4.56. und 4.57. und der Ergebnisse der -einfaktoriellen
Varianzanalyse zeigen die Drehmomentaufnahmen bei den verschiedenen
Vorbrecherpositionen keine eindeutigen Ergebnisse. Die beiden Extreme - beide
Vorbrecher oder kein Vorbrecher montiert - lassen sich nicht immer signifikant
unterscheiden (Tab. 4.12.). Ist nur einer der beiden Vorbrecher montiert, l&sst sich
allerdings ein Muster erkennen: Das Drehmoment ist dann hdher, wenn der
Vorbrecher auf derjenigen Seite montiert ist, in die der Rotor dreht. In cw-
Drehrichtung ist also das Signal bei eingebautem linkem Vorbrecher héher. In ccw-
Drehrichtung ergibt der rechte Vorbrecher ein héheres Drehmoment im Vergleich

zum linken Vorbrecher.

91



Ergebnisse und Diskussion

Tab. 4.12. Ergebnisse der Priifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlichen Vorbrecher-
positionen und Standardeinstellungen

Vorbrecherposition  Drehrichtung NorT;NV\?;%' g Drl\t/ls\r/lvmioggnt dlgt;?;y

links 0,1768 18,85+ 1,82 a

rechts ow 0,8156 14,19+ 1,15 b

beide Seiten 0,5736 18,37 +1,88 a

E ohne 0,3738 18,55 + 1,64 a
< links 0,3161 -38,25 + 4,59 c
rechts 0,0695 -40,83 + 5,28 d

beide Seiten cew 0,5 -45,55 + 4,22 e

ohne 0,9413 -40,96 + 3,65 d

links 0,7378 26,53 +£2,30 a

rechts ow 0,2512 19,44 + 1,58 b

e beide Seiten 0,7784 23,93+1,70 c
§ ohne 0,9950 26,37 +2,18 a
P links 0,1197 -56,84 + 4,59 d
- rechts 0,9442 -60,59 + 5,85 e
beide Seiten cew 0,3617 -63,04 £ 5,85 e

ohne 0,5711 -60,78 £ 5,35 e

4.5.5.3. Einfluss auf Zerkleinerung

Um den Zerkleinerungseffekt der Vorbrecher n&her zu untersuchen, wurde im
folgenden Versuch zunachst der Siebkorb mit einem Alublech anstatt mit einem Sieb
versehen (wie Abb. 4.31.). Dann wurde der Siebkorb von oben mit 1 kg vorher
hergestellter Schilpenbruchstiicke (bei 10 kN/cm; vgl. Kap. 4.4.3.2.) beschickt. Der
Granulator wurde dann bei Standardeinstellungen einmal mit und einmal ohne
Vorbrecher fir 2 min betrieben und jeweils das Schilpenmaterial aus dem Siebkorb
im Anschluss einer Siebanalyse unterzogen. Durch den Abschluss des Siebkorbs mit

dem Alublech wird die Zerkleinerung durch das Sieb ausgeklammert.
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Abb. 4.58. PartikelgréRenverteilung der  Schilpenbruchsticke nach Verwendung von

Vorbrechern und ohne Montage von Vorbrechern

Die PartikelgrofRenverteilung der Schuilpenbruchstiicke zeigt den Zerkleinerungs-
einfluss der Vorbrecher (Abb. 4.58.). Bei montierten Vorbrechern sind die

Bruchstiicke erkennbar kleiner, als bei Granulatorbetrieb mit Blindstiicken.

45.6. Drehwinkel

Fur beide Drehrichtungen des Rotors kann der Drehwinkel jeweils in einem Bereich
von O bis 720° variiert werden. Somit kann man den Rotor in einem oszillierenden
Modus, als auch in einem rotierenden Modus in cw oder ccw-Drehrichtung betreiben.
In der Regel wird allerdings die oszillierende Drehbewegung gewahlt, da die
Zerkleinerung effizienter und die Gefahr eines Materialaufbaus im Siebkorb geringer
ist. Uber eine Drehwinkelanpassung ist eine Steigerung des Granulatdurchsatzes um
bis zu 300% madglich [4]. Auf die Granulatpartikelgro3e ist der Einfluss weitaus
geringer, wobei beobachtet wurde, dass bei kleineren Drehwinkeln grdberes
Granulat entsteht [4].

Im anschlieBenden Abschnitt wird untersucht, wie sich unterschiedliche
Drehwinkeleinstellungen auf das Rotor-Drehmoment auswirken. Dafir wurden bei
konstanter Drehgeschwindigkeit des Rotors (cw/ccw 50/50 UpM) die Drehwinkel in

vier Stufen verandert: Ausgehend von 200°/200° (cw/ccw), was nach Wiesweg [4]
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der Drehwinkeleinstellung mit dem hochsten Durchsatz entspricht, wurden
nacheinander 350°/350°, 200°/350° und 350°/200° (cw/ccw) eingestellt.
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Abb. 4.59. Darstellung der mittleren Drehmomente bei unterschiedlichen Drehwinkeln;
Kraft: 7 kN/cm
Tab. 4.13. Ergebnisse der Priifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlichen Drehwinkeln
i : Normalverteilung Drehmoment letter
Drehwinkel Drehrichtung (p-Wert) MW + SD display
200°/200° 0,2732 14,84 +1,42 a
350°/350° ow 0,5571 10,86 + 1,25 b
200°/350° 0,1494 10,85+ 1,10 b
350°/200° 0,1013 10,44 + 1,26 b
200°/200° 0,1825 -36,88 £ 4,74 c
350°/350° 0,2044 -33,57 £ 4,39 d
ccw
200°/350° 0,8759 -23,18 £ 2,56 e
350°/200° 0,5266 -40,52 + 4,96 f

In cw-Drehrichtung unterscheidet sich lediglich die Einstellung 200°/200° signifikant

von den anderen Drehwinkeln. In ccw-Drehrichtung lassen sich zwischen allen

Drehwinkeleinstellungen signifikante Unterschiede feststellen. Das Drehmoment-
signal ist bei 350°/200° am hdchsten (Tab. 4.13.).
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Setzt man die Ergebnisse der Drehmomentaufnahme mit den nach den Versuchen
ausgewogenen Schilpenmassen in Bezug, scheinen Durchsatz und Drehmoment-
signal in Zusammenhang zu stehen (Abb. 4.60.). Je mehr Material nach dem
Versuch im Siebkorb zurtickgeblieben ist, d.h. je weniger Granulatdurchsatz, desto

geringer ist das aufgenommene Drehmomentsignal.
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200°/200° ‘ PP ‘ ‘
| M’%O | 200°/350°
— 10- | ‘ ; ; ¢
S 1 1 1
E I I I
= 0 | | |
c | | |
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s 101 | | |
E | | |
o -201 1 1 1
o 1 1 1
O -30 | | SRR
D | |
E ; ;
E 0 0 | | —e—cw
| 350°/?00° | | - —m—ccw
'50 T T T T T
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Auswaage Schulpenmaterial im Siebkorb [g]
Abb. 4.60. Gegeniberstellung von Drehmoment und zuriickgebliebener Masse an Schiilpen

nach den Versuchen mit unterschiedlichen Drehwinkeln

4.5.7. Drehgeschwindigkeit

Die Drehgeschwindigkeit des Rotors lasst sich fur beide Drehrichtungen individuell
von 0 bis 180 UpM regulieren. Auch durch die Drehgeschwindigkeit kann der
Granulatdurchsatz beeinflusst werden, wenn auch nicht ganz so effektiv, wie tber
den Drehwinkel. Bis zu einer bestimmten Geschwindigkeit wird durch eine Erh6hung
auch ein Anstieg des Granulatdurchsatzes erreicht. Bei zu hohen Geschwindigkeiten
allerdings verliert der Rotor an Effizienz und der Durchsatz nimmt wieder ab [4], [83].
Grundsatzlich sollte die Geschwindigkeit so gewahlt werden, dass man einen
ausreichenden Granulatdurchsatz erzielt und es nicht zu einem Materialaufbau im
Siebkorb kommt. Ein weiterer Effekt bezieht sich auf die Granulatpartikelgréf3e, die
mit steigender Drehgeschwindigkeit kleiner wird.

Ahnlich wie bei den Drehwinkelversuchen im vorigen Abschnitt, soll nachfolgend ein
maoglicher Effekt der Drehgeschwindigkeit auf das Drehmoment Uberprift werden.
Bei einem konstantem Drehwinkel von 200°/200° (cw/ccw), wird die
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Drehgeschwindigkeit nacheinander in vier Stufen verandert: Nach der Einstellung

von 70/70 UpM (cw/ccw), was nach Wiesweg [4] der Drehgeschwindigkeit mit dem

hdchsten Durchsatz entspricht, wurden nacheinander 90/90 UpM, 70/90 UpM und
90/70 UpM (cw/ccw) gewahit.
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Drehgeschwindigkeit [UpM]
Abb. 4.61. Darstellung der mittleren Drehmomente bei unterschiedlichen Drehgeschwindig-
keiten; Kraft: 7 kN/cm
Tab. 4.14. Ergebnisse der Priifung auf Normalverteilung und der einfaktoriellen Varianzanalyse
(ANOVA) der Drehmomentsignale, aufgenommen bei unterschiedlichen
Drehgeschwindigkeiten
Drehgeschwindigkeit Drehrichtun Normalverteilung  Drehmoment letter
[UpM] 9 (p-Wert) MW + SD display
70/70 0,6646 11,40 £1,32 a
90/90 ow 0,3587 10,74 £ 2,08 ab
70/90 0,8175 10,37 £1,61 b
90/70 0,9654 11,00 £ 1,86 ab
70/70 0,1885 -26,41 + 3,61 c
90/90 0,1566 -19,99 + 2,68 d
ccw
70/90 0,0368 -22,54 + 3,57 e
90/70 0,4152 -24,44 + 3,48 f

Wie schon bei den Drehwinkelversuchen, lassen sich auch hier die unterschiedlichen

Geschwindigkeiten nur anhand der Drehmomente der ccw-Drehrichtung signifikant

unterscheiden (Tab. 4.14.). Die Unterschiede sind aber dennoch gering.
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Bei Betrachtung der Abb. 4.62., in der die Auswaage des Restmaterials im Siebkorb
gegen das dazugehérige Drehmoment aufgetragen ist, fallt zunachst einmal auf,
dass die Schillpenmassen in einem sehr engen Bereich liegen. Eine Anderung der
Drehgeschwindigkeit in dem hier untersuchten Ausmal3 hat demnach eine geringere
Auswirkung auf den Durchsatz, als z.B. der Drehwinkel. Die gemachte Vermutung
bei den Drehwinkelversuchen, dass ein héheres Drehmomentsignal auf einen
hoéheren Granulatdurchsatz hinweist, kann hier zunachst nicht bestatigt werden, da
die Geschwindigkeitseinstellung von 70/70 UpM, bei der das hochste
Drehmomentsignal gemessen wurde, nur den dritthéchsten Durchsatz aufweist.

15 T

mittleres Drehmoment [Nm]

200 210 220 230 240 250 260
Auswaage Schilpenmaterial im Siebkorb [g]

Abb. 4.62. Gegeniberstellung von Drehmoment und zuriickgebliebener Masse an Schiilpen
nach den Versuchen

4.5.8. Signalunterschiede der Drehrichtungen

Alle bisher dargestellten Drehmomentaufnahmen zeigten durchweg ein hoéher
ausfallendes Signal der ccw-Drehrichtung. Anderungen der verschiedenen
Parameter konnten zudem meist eher anhand der Drehmomentanderung dieser
Drehrichtung detektiert werden. Wie in Abschnitt 4.5.5. erlautert, war eine Theorie fur
diese Tatsache, dass der rechts montierte Vorbrecher einen erhéhten Widerstand
bietet und somit fur ein erhdhtes Drehmomentsignal sorgt. Dies konnte jedoch, wie
zuvor beschrieben, nicht bestétigt werden.

Selbst bei gleichen Einstellungen von Drehwinkel und Drehzahl fiel das Drehmoment
der ccw-Drehrichtung im Vergleich zu demjenigen in cw-Drehrichtung hoher aus
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(Abb. 4.59., Abb. 4.61.), so dass auch der Einfluss dieser Parameter nicht fur dieses
Phanomen verantwortlich sein kann. Daher muss die Ursache im Aufbau des
Siebkorbs begrtindet sein: Der Siebkorb inklusive eingespanntem Zerkleinerungssieb
weist bei verwendetem Walzenkompaktor eine unsymmetrische Umschlingung des

Rotors auf.

Abb. 4.63. unsymmetrische Position des Siebkorbs

Wie in Abb. 4.63. skizziert, ist der Siebkorb so angeordnet, dass er an der rechten
Seite geradezu senkrecht entlang des Rotors verlauft, wahrend er auf der linken
Seite starker geneigt verlauft. Dreht der Rotor gegen den Uhrzeigersinn, also in ccw-
Drehrichtung, so bewirkt der kleine Winkel zum Sieb, dass der Rotor beim Driicken
der Schulpen gegen das Sieb einen htheren Widerstand erfahrt, als es in cw-
Drehrichtung der Fall ist. Durch den weiter nach oben ragenden Siebkorb, steht in
ccw-Drehrichtung auch eine groRere Sieboberflache zur Schneidreibung zur
Verfiigung. Die Neigung des Siebs auf der linken Seite bewirkt einen relativ offenen
Winkel, wodurch dem zu zerkleinerndem Material und somit dem Rotor weniger
Widerstand entgegengesetzt wird. Bei Zerkleinerung in ccw-Drehrichtung muss also
zum einen ein groRRerer Widerstand tberwunden werden und zum anderen ist es
auch denkbar, dass mehr Schneidreibung und somit auch mehr Zerkleinerung
stattfinden. Dies kann das grundsatzlich h6here Drehmoment in ccw-Drehrichtung
erklaren, sowie die hohere Empfindlichkeit gegeniiber Anderungen, denn bei
hoheren Werten lassen sich generell Schwankungen und Abweichungen besser

erkennen.
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4.5.9. Zusammenfassung

Die vorangehenden Abschnitte zeigen, dass die variablen Parameter der
Zerkleinerungseinheit das Rotor-Drehmoment in unterschiedlichem MaRRe beeinflus-
sen kdnnen.

Mahlspalt:

Die Anderung des Mabhlspalts hat einen signifikanten Einfluss auf das Drehmoment
des Rotors. Mit Abnahme der Zerkleinerungseffizienz, die durch zunehmende
Mahlspalte hervorgerufen wird, nimmt auch das Drehmomentsignal ab. An dieser
Drehmomentabnahme kann man sehen, dass der Rotor bei groRen Mahlspalten
weniger Arbeit leistet.

Maschenweite:

Je kleiner die Maschenweite eines Siebs, desto weniger Schilpenbruchstiicke
werden durch das Sieb gedriickt, so dass es bei hohen Kompaktiergeschwindig-
keiten zu einem Produktaufbau im Siebkorb kommen kann. Bei Kkleinen
Maschenweiten muss mehr Arbeit aufgewendet werden, um das zu zerkleinernde
Material bis auf eine PartikelgroRe zu reduzieren, die klein genug ist, das Sieb
passieren zu konnen [83]. Diese Theorie wird durch die Ergebnisse der
Drehmomenterfassung gestitzt. Die Maschenweite hat einen signifikanten Einfluss
auf das Rotor-Drehmoment, wobei die kleinste Maschenweite das hochste
Drehmomentsignal hervorruft. Dass die Abnahme des Drehmoments mit steigender
Maschenweite nur bei der ccw-Drehrichtung eindeutig ist, kann an der generell
groReren Drehmomentsignalanderung dieser Drehrichtung liegen.

Siebtypen:

Aufgrund der nur geringen und nur in cw-Drehrichtung festgestellten Unterschiede in
den Drehmomentergebnissen lberraschen die beobachteten Unterschiede bei der
Materialauswaage. Bei Verwendung des Vierkantdrahtsiebs wurde ein geringfugig
groReres Drehmoment gemessen und dabei insgesamt weniger Granulat
durchgesetzt, als bei Verwendung des Conidurblechs. Eine mégliche Erklarung dafur
kann sein - in Anlehnung an den Versuch mit unterschiedlichen Maschenweiten -,
dass der Rotor beim Vierkantdrahtsieb mehr Arbeit leisten muss, damit das Material
das Sieb passiert. Beim Conidurblech scheint pro Zeiteinheit mehr Material
zerkleinert zu werden, obwohl die hauptsachliche Zerkleinerung nur in cw-

Drehrichtung stattfindet. Der Rotor scheint in dieser Drehrichtung weniger
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Widerstand Uberwinden zu missen, so dass das Drehmoment etwas geringer
ausfallt, als bei Benutzung des Vierkantdrahtsiebs.

Generell kann man jedoch aus den Ergebnissen schlussfolgern, dass die Auswahl
des Siebtyps nur einen vernachlassigbaren Einfluss auf das Drehmoment hat.
Siebabnutzung:

Der Abnutzungsgrad des Siebs hat einen signifikanten Einfluss auf das Drehmoment.
Die Ursache dieses Unterschieds lasst sich jedoch nicht abschliel3end klaren: Zwar
wurde versucht, die Eindellungen des gebrauchten Siebs durch Mabhlspalt-
anpassungen auszugleichen, jedoch hat die Methode mit den Abstandsblechen
Grenzen. Das Anheben des Siebkorbs ist nur bis zu einem gewissen Punkt mdglich,
da sich sonst Rotor und Sieb an den Punkten berihren, an denen die
Unterstitzungsverstrebungen verlaufen. Je nach Ausmald der Siebausbeulung ist es
maoglich, dass der Mahlspalt nicht mit demjenigen bei Verwendung eines neuen
Siebs ubereinstimmt und gré3er ausfallt. Dann ist das Ergebnis mit dem Versuch der
unterschiedlichen Mahlspalte zu vergleichen, bei dem bei grél3erem Mahlspalt das
Drehmoment und der Granulatdurchsatz kleinere Werte annahmen. Durch die
Ausbeulungen hat man einen erh6hten Abstand zwischen Rotor und Sieb, was sich
(wie in Kap. 4.5.1. beschrieben) negativ auf die Zerkleinerungseffizienz auswirkt. Ob
sich die Kanten beim gebrauchten Sieb abgenutzt haben und daher die
Zerkleinerungseffizienz vermindert war, ist nicht zu klaren gewesen. Zumindest weist
die PartikelgroRenverteilung der Granulatchargen aus beiden Versuchen keine
offensichtlichen Unterschiede auf, was gegen eine unterschiedliche Zerkleinerung
spricht.

Vorbrecher:

Die Vorbrecher, die den Siebkorb zu beiden Seiten im Prinzip vom Kompaktierraum
abgrenzen, beeinflussen die Zerkleinerung der Schilpen. Dies geht deutlich aus der
PartikelgroRenanalyse von Schulpenbruchsticken aus Versuchen mit und ohne
Vorbrecher hervor. Die Drehmomentaufnahmen, die bei unterschiedlicher
Positionierung der Vorbrecher und unterschiedlichen Granulatoreinstellungen
(Drehzahl, Drehgeschwindigkeit, Kraft) gemacht wurden, zeigen, dass die
Vorbrecher per se einen Effekt auf das Drehmoment haben. Dies ist daran zu
erkennen, dass mitunter durchaus signifikante Unterschiede zwischen den
Drehmomentaufnahmen der getesteten Vorbrecherpositionen bestehen. Was

allerdings nicht aus den Versuchen hervorgeht, ist eine bestimmte Struktur der
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Ergebnisse, die auf immer gleiche Effekte durch die Vorbrecher in der einen oder
anderen Position schlie3en lassen. Dennoch zeigen die Ergebnisse, dass man bei
Einsatz der Drehmomenterfassung zur Prozessuberwachung vermeiden sollte, an
der Vorbrecherposition Anderungen vorzunehmen, ohne dies in Form neu zu
bildender Referenzwerte zu bertcksichtigen. Die Vermutung, dass das generell
hoéhere Drehmomentsignal der ccw-Drehrichtung auf den Vorbrecher zurtickzufiihren
ist, konnte nicht bestétigt werden.

Drehwinkel:

Unterschiedliche Drehwinkeleinstellungen haben, zumindest in der ccw-
Drehrichtung, einen signifikanten Einfluss auf das Drehmoment des
Zerkleinerungsrotors. Die Schlussfolgerung auf den Durchsatz, durch die im
Anschluss bestimmten Schilpenmassen im Siebkorb, deckt sich teilweise mit den
Ergebnissen von Wiesweg [4]. In dieser Arbeit wurde der Granulatdurchsatz bei der
Kompaktierung (bei 5 kN/cm) von MCC (Avicel PH 102) bei u.a. den gleichen
Drehwinkeleinstellungen bestimmt, mit folgendem Ergebnis bezlglich des
Granulatdurchsatzes: 200°/200 = 350°/200° > 350°/350° = 200°/350°. Nach Abb.
4.60. scheint es zwischen der Auswaage an Schilpenmaterial im Siebkorb bzw. dem
Granulatdurchsatz und dem Rotor-Drehmoment einen Zusammenhang zu geben.
Abgesehen von den Werten aus dem Versuch bei 350°/200°, nimmt das
Drehmoment mit steigendem Durchsatz zu. Ein hdéherer Durchsatz zeigt, dass die
Zerkleinerung der Schilpen bei den jeweiligen Drehwinkelwerten effizienter war und
mehr Material die Maschen des Vierkantdrahtsiebs passieren konnte. Je besser die
Zerkleinerungseffizienz ist, desto hoéher ist das Drehmoment.

Drehgeschwindigkeit:

In ccw-Drehrichtung zeigen die unterschiedlich gewahlten Drehgeschwindigkeiten
einen signifikanten Einfluss auf das Drehmomentsignal. Bei der Einstellung 70/70
UpM (cw/ccw), die nach Wiesweg [4] den hochsten Granulatdurchsatz erzielt, wurde
das héchste Drehmomentsignal aufgenommen. Allerdings ergab das Auswiegen der
Schilpenbruchstiicke aus dem Siebkorb hier nicht, dass bei dieser Einstellung der
Durchsatz am hochsten ist. Da jedoch die bestimmten Schulpenmassen in einem
sehr engen Bereich liegen, ist es mdglich, dass die hier angewandte Methode zu
ungenau ist, um einen Hinweis auf den Granulatdurchsatz zu bekommen. Vergleicht
man die Ergebnisse zum Durchsatz aus den Versuchen von Wiesweg [4] mit den in

dieser Arbeit aufgenommenen Drehmomenten, liel3e sich wieder ein Zusammenhang
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zwischen der H6he des Drehmoments und des Granulatdurchsatzes herleiten:
70/70 = 90/70 > 90/90 > 70/90.

Im Vergleich mit den dbrigen gepriften Parametern (die Wahl des Siebtyps
ausgenommen) ist der Einfluss der Drehgeschwindigkeit auf das Rotor-Drehmoment

allerdings gering.

In einem validierten Produktionsprozess werden Parameter, wie z.B. Maschenweite
oder Drehwinkel und Drehgeschwindigkeit, nicht verandert. Somit ist der Effekt
dieser Einflussfaktoren nur von Belang, wenn der Prozess dahingehend modifiziert
wird. Fur den modifizierten Prozess muiussen dann neue Referenzwerte gebildet
werden. Jedoch kénnen sich auch einige der Parameter mit einem ausgepragten
Einfluss auf das Drehmoment wéhrend des Herstellungsprozesses andern: Der
Abnutzungsgrad des Siebs hat einen deutlichen Einfluss auf das Drehmoment, so
dass man Daten unter Verwendung eines neuen Siebs nicht mit Daten aus einem
Prozess mit langer benutztem Sieb vergleichen kann. Als Schlussfolgerung ergibt
sich generell eine Beobachtung und Kontrolle des Siebzustands. Auch der Mahlspalt
sollte aufgrund seines Effektes auf das Drehmoment regelmafiig kontrolliert werden,
da sonst falschlicherweise auf eine Veranderung der Schilpenfestigkeit geschlossen

werden kénnte.

Die beschriebenen Versuche zeigen auRerdem, dass das Drehmoment Hinweise auf
die Zerkleinerungseffizienz oder die Zerkleinerungsarbeit des Rotors liefert. Bei
geringer Zerkleinerungseffizienz ist ein kleines Drehmomentsignal zu beobachten
und auch der Granulatdurchsatz ist dementsprechend meist gering. Diese
Zusammenhange kann man gut bei den Versuchen zur Variation von Mahlspalt,
Siebabnutzung und Drehwinkel sehen. Je mehr Zerkleinerungsarbeit der Rotor
leisten muss, um z.B. die Schilpenbruchstiicke durch das Sieb zu bekommen, desto
groRer ist das Drehmomentsignal, so z.B. bei kleinerer Maschenweite. Hier bedeutet

ein groReres Drehmomentsignal einen geringeren Granulatdurchsatz.
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5. Zusammenfassung und Ausblick

Ziel der vorliegenden Arbeit war es, den Einsatz einer Drehmomenterfassung am
Rotor der Zerkleinerungseinheit eines Walzenkompaktors als prozesskontrollierende
Methode im Hinblick auf die Schilpenfestigkeit zu prifen. Eine in-line Messmethode
der Schulpenfestigkeit bietet die Moglichkeit, das Zwischenprodukt Schilpe zu
Uberwachen und bei eventuell auftretenden Schwankungen frihzeitig durch
Gegenmalinahmen, wie z.B. Anpassung der spezifischen Kompaktierkraft,
nachzuregulieren. Somit kann das Endprodukt Granulat in konstanter Qualitat
produziert werden.

Bei den Parametern, die auf ihren Einfluss auf das Drehmoment untersucht wurden,
wurden zunachst Faktoren der Kompaktiereinheit beriicksichtigt, mit eingehender
Betrachtung der Schulpenfestigkeit. Im Anschluss wurde die Rolle der verschiedenen
Variablen der Zerkleinerungseinheit analysiert. Mit der Kenntnis, wie sich die
diversen Kenngrofen auf das Drehmoment auswirken, soll bewertet werden,
inwieweit diese, bei einem Einsatz der Drehmomentmessung als Messmethode,
aul3er Acht gelassen werden kénnen oder aufgrund maoglicher Effekte die Aussage
Uber die Schilpenfestigkeit verfalschen wirden. Der Einfluss aller untersuchten

Faktoren wurde mit statistischen Methoden auf Signifikanz gepruft.

Einflussfaktoren der Kompaktiereinheit

Die wesentliche Einflussgrof3e, die hier betrachtet wurde, ist die Schuilpenfestigkeit.
Durch Variation der Kompaktierkraft wurden Schilpen unterschiedlicher Festigkeit
geprift. Je fester die Schulpen sind, desto hdher ist das gemessene Rotor-
Drehmoment. Im Uberpruften Bereich lassen sich die unterschiedlich festen Schilpen
zudem signifikant durch das Drehmoment unterscheiden. Dass die Festigkeit bei
Veranderung der Kompaktierkraft tatsachlich der verandernde Faktor ist, konnte
durch die Kompaktierung von tberschmierter mikrokristalliner Cellulose im Vergleich
zu normal geschmiertem Material zeigen. Eine testweise Berechnung der
Schilpenfestigkeiten anhand der einzelnen gemessenen Drehmomentsignale weist
darauf hin, dass bei verwendetem Hilfsstoff eine Festigkeitsdnderung grél3er 0,1
MPa verlasslich anhand des Drehmoments detektierbar ist. Dariber hinaus kdnnen
Unterschiede zwischen verschiedenen Chargen des zu kompaktierenden Materials

durch die Drehmomentanderung (zumindest in ccw-Drehrichtung) erkannt werden.
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Somit kann anhand des Drehmoments eine Anpassung durchgefiihrt werden, um
z.B. eine vorgegebene Spezifikation zu erfullen: Wird bei einer zweiten Charge ein
geringeres Drehmoment festgestellt, wird die Anpassungsmalnahme eine Erhéhung
der Kompaktierkraft sein, bis das Drehmoment das gleiche Level erreicht, wie bei
Kompaktierung der ersten Charge. Durch die Krafterhbhung nimmt die
Schilpendichte zu, was gleichzeitig zu einer geringen Erhohung des Schulpen-
durchsatzes fuhrt. Um die gleiche Festigkeit auch bei gleichem Durchsatz zu
erhalten, wird empfohlen, die Rollendrehzahl um den Prozentsatz der Durchsatz-

erhdéhung zu erniedrigen.

Um zu Uberprufen, ob weitere Faktoren einen Effekt ahnlichen Ausmalles auf das
Drehmoment haben und somit eine Missdeutung beztglich der Schulpenfestigkeit
zur Folge hatten, wurde als nachstes die Schilpenmenge néher betrachtet. Ein
Anstieg der zu zerkleinernden Schulpenmenge wird beispielsweise, mit Blick auf die
Kompaktiereinheit, durch eine Erhéhung der Rollendrehzahl verursacht. Durch
hohere Rollendrehzahlen wird zwar auch die Verdichtungszeit des Pulvers zwischen
den Walzen verringert, doch ist der Effekt auf die Schilpenfestigkeit bei der
eingesetzten mikrokristallinen Cellulose und den getesteten Rollengeschwindigkeiten
vernachlassigbar. Somit wird durch den erhdhten Schilpendurchsatz tatsachlich
allein eine Veranderung der Menge erfasst. Je mehr frisch kompaktierte Schilpen in
den Granulator gelangen, desto mehr Zerkleinerungsarbeit hat der Rotor zu leisten,
was anhand des Drehmomentanstiegs abgelesen werden kann. Die Veranderung
der Rollendrehzahl hat einen signifikanten Einfluss auf das Rotor-Drehmoment, was
fur den Einsatz der Drehmomentmessung als in-line Messmethode der
Schilpenfestigkeit lediglich zur Folge hat, dass wahrend des Prozesses die
Rollendrehzahl nicht erhéht werden darf und Messergebnisse aus Prozessen mit
unterschiedlichen Walzengeschwindigkeiten nicht per se miteinander verglichen
werden durfen.

Auch bei Betrachtung der Zerkleinerungseinheit spielt die Schilpenmenge eine
Rolle. Im Siebkorb kann die Menge an vorgebrochenen Schilpenbruchstiicken
zunehmen, wenn bei ungentgender Zerkleinerungseffizienz der Granulatdurchsatz
im Vergleich zum Schuilpendurchsatz deutlich geringer ist. Angestrebt wird generell
ein moglichst hoher Granulatdurchsatz bzw. ein Gleichgewicht zwischen Schulpen-

und Granulatdurchsatz, so dass der Siebkorbfillgrad weitgehend konstant gehalten

104



Zusammenfassung und Ausblick

wird und somit das Rotor-Drehmoment nicht beeinflussen kann. Ist ein solch
konstanter Zerkleinerungsprozess allerdings nicht moglich und der Fullgrad nimmt
deutlich zu, wird das Drehmoment durch die erh6hte Schilpenmenge ansteigen.
Dies ist auf einen Anstieg an Brucharbeit zurtckzufihren, denn der Effekt allein
durch die Hin- und Herbewegung des Materials durch den Rotor ist, wie im
Ergebnisteil dargestellt (siehe Kap. 4.4.3.2.), vernachlassigbar. Der Einfluss eines
Fullgradanstiegs auf das Drehmoment ist jedoch deutlich geringer, als eine Erhéhung
des Schilpendurchsatzes: Die Zerkleinerung von Schilpenbruchsticken wirkt sich in
geringerem Ausmal} aus, da der Bruch frisch kompaktierter Schilpen einen deutlich
groReren Anteil an der Gesamtzerkleinerung hat. Dennoch sollte ein gleichméafiger
Fullgrad im Siebkorb angestrebt werden, um Abweichungen des Drehmoments zu

minimieren.

Einflussfaktoren der Zerkleinerungseinheit

Ahnlich wie die Rollendrehzahl werden die meisten Granulatorparameter in einem
validierten Produktionsprozess nicht verandert, so dass ihr Einfluss auf das Rotor-
Drehmoment lediglich von Bedeutung ist, wenn diese Variablen und somit auch der
Prozess verandert werden. In einem solchen Fall missen neue Referenzwerte fir
das Drehmoment erstellt werden, um falsche Ruckschlisse auf die
Schilpenfestigkeit zu vermeiden. Dies gilt fur folgende Faktoren, die das Rotor-
Drehmoment deutlich beeinflussen, wie den Mahlspalt, die Siebmaschenweite, die
Vorbrecher und der Drehwinkel. Der Effekt des ausgewahlten Siebtyps, als auch der
Rotorgeschwindigkeit ist hingegen minimal. Allerdings gibt es auch beeinflussende
Faktoren, die wahrend des Kompaktierprozesses unkontrolliert variieren kénnen.
Hierzu zéhlt der Abnutzungsgrad des Siebs und auch der Mahlspalt kann dazu
gezéhlt werden, wenn sich wahrend der Kompaktierung der Exzenter zur
Mahlspalteinstellung lockert. Aufgrund des sich mdglicherweise andernden
Mahlspaltes sollte dieser in regelméaRigen Abstanden kontrolliert werden. Bezuglich
des Abnutzungsgrads kann, da nicht geklart werden konnte, welcher
Abnutzungseffekt des Siebs letztendlich fir den ausgepragten Einfluss auf das
Rotor-Drehnmoment verantwortlich ist (Ausbeulung des Siebs oder eventuelle
Abnutzung der Siebkanten, siehe Kap. 4.5.4.), nur empfohlen werden, Messdaten,
gewonnen bei Verwendung alterer Siebe, nicht mit jenen bei Verwendung

fabrikneuer Siebe zu vergleichen. Eine Madglichkeit eine Vergleichbarkeit zu
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erreichen, ware eine mechanische Beanspruchung fabrikneuer Siebe zu Beginn ihrer
Nutzung in der Weise, dass sie im Grad der Ausbeulung ihrer Oberflache dem zuvor
verwendeten Sieb gleichen. Eine solche kinstliche Alterung des Siebes dirfte die
Zerkleinerungswirkung des Siebs nicht beeinflussen, hingegen aber verhindern, dass
unterschiedliche Drehmomentdaten aufgrund unterschiedlicher Abstande zwischen
Sieb und Rotor resultieren.

Durch die Untersuchung der verschiedenen Granulatorparameter, haben sich zudem
weitere Optionen fir eine in-line Drehmomentmessung ergeben: So ist
beispielsweise der Einfluss des Siebzustands auch in umgekehrter Weise nutzbar,
indem bei kontinuierlichen Prozessen Uber das Drehmoment der Siebzustand
Uberpruft wird, um ab einem vorher festgelegten Grenzwert des Drehmoments einen
Siebwechsel vorzunehmen. Darlber hinaus zeigten einige Versuche einen
Zusammenhang zwischen der Zerkleinerungseffizienz und der Ho6he des
Drehmoments. Eine Zunahme des Drehmoments spiegelte eine gesteigerte
Zerkleinerungseffizienz wider, die durch eine Erhéhung des Granulatdurchsatzes
gekennzeichnet war. Diese Beziehung liel3e sich auch dahingehend verwenden, um

das Drehmoment fir eine Durchsatzoptimierung heranzuziehen.

Die Erfassung des Rotor-Drehmoments ist nach den gemachten Beobachtungen ein
zusatzliches informatives Werkzeug, um den Kompaktierprozess durchschaubarer
und besser kontrollierbar zu machen. Eine Uberwachung der Schiilpenfestigkeit ist
prinzipiell moglich, so dass eine Implementierung einer solchen Messmethode im
System eine sinnvolle Malinahme im Hinblick auf einen konstanten Prozess darstellt.
Darlber hinaus liefert das Drehmoment weitere Informationen zur Zerkleinerung der
Schilpen. Die Anwendbarkeit der Drehmomentmessung bei Einsatz weiterer
Hilfsstoffe und Mischungen sollte durch weiterfiihrende Untersuchungen uUberpruift

werden.
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6. Anhang
6.1. Verwendete Gerate
Geratebezeichnung Hersteller/Lieferant Seriennummer

Macro-Pactor GMP Polygran  Gerteis Maschinen + Processengineering M 1100
250/100/3 AG, CH-Jona

Flexitab, Roéltgen GmbH & Co. KG, D-Solingen Prototyp
pneumohydraulische
Tablettenpresse

Probenteiler PT 100 Retsch GmbH, D-Haan 90405001
Siebmaschine Vibro Retsch GmbH, D-Haan 66700
Tablettenbohrer Bayer Leverkusen, D-Leverkusen BAY 528001

Tablet Hardness Distribution
Tester Type TH-3

Rhoénradmischer Typ J. Engelsmann AG, D-Ludwigshafen 67544
RRM100/1.4541
Prazisionswaage LC6200S Sartorius AG, D-Géttingen /
Prazisionswaage PB 3002-S Mettler-Toledo AG, CH-Greifensee 1120470882
Delta Range
Bodenwaage Spider SW Mettler-Toledo AG, CH-Greifensee B150/A
LabView 8.6 National Instruments, Austin, USA /
NI USB-6009 Mess- und National Instruments Germany GmbH,
Steuermodul D-Munchen
6.2. Verwendete Substanzen
Substanzen Handelsname Hersteller/Lieferant Ch.B.
Mikrokristalline Microcel MC 101 Blanver Farmoquimica Ltda., LOT 313/08
Cellulose Tabodo da Serra - Sdo Paulo, LOT 628/09
Brasilien/Lehmann & Voss & Co.
KG, Hamburg
Magnesiumstearat PharmaVeg Baerlocher GmbH, COD 600017

D-Unterschleissheim
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6.3. Pyknometrisch ermittelte Partikeldichte
Excipient Ch.-B. Partikeldichte [g/cm?]
Microcel 101 Charge 1 313/08 1,5735 £ 0,0016
Microcel 101 Charge 2 628/09 1,5633 £ 0,0017
Microcel 101 + normal 628/09 +
1% MgSt geschmiert 600017 1,5576 £0,0012
Microcel 101 + N : 628/09 +
1% MgSt Uberschmiert 600017 1,5463 £ 0,001
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Abb.
A/D
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AUC
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Cw

CCwW

D

d.h.

E
FBRM
Fhydraulik
Fi

Fn

fn

FIOT

g
God.g
Gl.
GMP

Abbildung
Analog/Digital
analysis of variance, Varianzanalyse
area under the curve, Flache unter der Kurve
Breite der Pulversaule beim Einzug
binary digit
beziehungsweise
Zentimeter
clockwise, Drehrichtung im Uhrzeigersinn
counter-clockwise, Drehrichtung gegen den Uhrzeigersinn
Durchmesser
das heifl3t
Bruchkraft [N]
Focused Beam Reflectance Measurement
aufgewendete Kraft der Hydraulik
Kraft, um eine Schicht im Schichtenmodell zu verdichten
Kraft, um n Schichten im Schichtenmodell zu verdichten
Faktor der Drehzahl-Drehmoment-Beziehung; n = Arbeitsdrehzahl
berechnete Gesamtkraft im Schichtenmodell
Gramm
Spaltbreite [mm]
Gleichung
Good Manufacturing Practice, Gute Herstellungspraxis
Stunde
Hohe; Steghdhe bei Tabletten
Nullhypothese
Alternativhypothese
Hertz, SI-Einheit flr Frequenz
Nennstrom
Ubersetzungsfaktor Getriebe
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Kilogramm

Kilonewton

Kilonewton pro Zentimeter; spezif. Kompaktierkraft
Drehmomentkonstante

Drehmoment

Drehmoment bei Arbeitsdrehzahl
Drehmoment bei Nenndrehzahl
Rotordrehmoment

Microcel

mikrokristalline Cellulose
Magnesiumstearat

Minuten

Millimeter

Masseprozent

Megapascal (1 MPa entspr. 1N/mm?)
Masse pro Zeit (Durchsatz) [g]

Mittelwert

Newton

Newtonmeter

Newton pro Quadratmillimeter (IN/mm? entspr. 1 MPa)
Nahinfrarot

Druck

Process Analytical Technology
Pharmacopoeia Europaea, Europaisches Arzneibuch
Polyvinylpyrrolidon

Sekunde

standard deviation, Standardabweichung
Dosierschneckendrehzahl
Stopfschneckedrehzahl

sogenannte/r

Tiefe

Temperatur

Tabelle



Abkurzungsverzeichnis

Veirc
Vroll
Vit

z.B.

unter anderem

gemessenes Spannungssignal
Universal Serial Bus
Umdrehungen pro Minute
Volumen

Volt

vergleiche
Umdrehungsgeschwindigkeit
Rollendrehzahl [UpM]
Volumen pro Zeit [ml]
Walzenbreite [cm]

zum Beispiel

Einzugswinkel

Porositat

Mikrometer

Kreiszahl (3,14159...)
scheinbare Dichte [g/cm?]
wahre Dichte/Partikeldichte

relative Dichte

tensile strength [N/mm?] od. [MPa]
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Prozent
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