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Kontinuierliche Messung des Partikelwachstums wahrend der
Wirbelschicht-Granulierung

Fiir Granulate, die in Wirbelschichtprozessen hergestellt werden,
spielt die PartikelgroBenverteilung oft eine entscheidende Rolle. Sie
bestimmt FlieB3- und Trocknungsverhalten, Schiittdichte, Loslichkeit,
die Neigung zur Agglomeration und viele andere Eigenschaften.

Um die Qualitat des Produktes zu sichern, ist es wichtig, das Parti-
kelwachstum schon wahrend des Herstellungsprozesses zu iiber-

wachen.

irbelschichtprozesse spielen bei
m der Herstellung und Verarbei-

tung pulverférmiger Materi-
alien in vielen Bereichen der Fein- und
Spezialchemie, der Pharmazie sowie der
Lebensmittelindustrie eine grofie Rolle.
Sie werden eingesetzt, um unterschied-
lichste Produkte, wie Waschmittel, Phar-
ma-Wirkstoffe oder Instant-Getranke,
aus Sprays zu erzeugen, zu trocknen, zu
granulieren, zu beschichten oder auf viel-
faltige andere Art die Eigenschaften dieser
Materialien zu verdndern. Fast alle Eigen-
schaften dieser Produkte werden durch
die Korngroflenverteilung beeinflusst.
Deshalb spielt gerade die Uberwachung
dieser Eigenschaft eine Schliisselrolle bei
der Sicherung einer gleich bleibend hohen
Qualitit des Endprodukts.

Das zur Zeit noch gebriuchlichste
Vorgehen bei der Partikelgrofienbestim-
mung in Wirbelschichtprozessen besteht
in der Entnahme von Proben und an-
schlieffender Laboranalyse mit unter-
schiedlichen Messmethoden, wie Sieb-
analyse, Laserbeugungsmessung oder
Verfahren der Bildanalyse. Diese diskon-
tinuierlichen Offline-Messungen erlau-
ben nur die nachtrégliche Prozessbewer-
tung. Eingriffe wahrend der Laufzeit sind
fiir kontinuierliche Prozesse nur mit er-
heblicher Verzégerung realisierbar und
bei Batch-Prozessen meist unmoglich.
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Mit dem zunehmenden Grad der Pro-
zessautomatisierung und steigenden An-
forderungen an die Protokollierung von
Prozessabldufen in der Pharma-Industrie
erlangen moderne In-line-Messverfahren
eine wachsende Bedeutung fiir Wirbel-
schichtprozesse.

Inline-Messverfahren haben sich be-
reits in einer Reihe unterschiedlicher An-
wendungsfelder etabliert. Dazu zdhlen
unter anderem Mahl-, Transport- und
Abfiillprozesse sowie Polymerisation und
Kristallisierung. Die Inline-Messung er-
moglicht eine Prozesskontrolle in Echt-
zeit. Es konnen Trends und Abweichun-
gen in der laufenden Produktion sofort
durch Visualisierung auf dem Bildschir-
men erkannt werden. Maflnahmen zur
Prozesssteuerung (automatisch oder ma-
nuell) werden dadurch moglich.

Die besonderen Bedingungen bei der
direkten Messung in einer Wirbelschicht
sind gekennzeichnet durch:

Abb. 1:

Die In-line-Partikelmes-
sung (hier im Bild die In-
line-Partikelsonde
Parsum IPP 70) lasst sich
in Wirbelschichtprozes-
sen fiir eine Vielzahl von
Aufgaben nutzen.

v

ungerichtete Bewegungen der Parti-

kel;

komplizierte Stromungsverhéltnisse;

hohe Feuchtigkeit und Temperaturen;

hohe Partikelbeladung;

teilweise Bildung groferer Agglome-

rate;

> gleichzeitiges Vorhandensein feiner
Pulver und grof3er Partikel;

» Neigung zum Anhaften.

vyvyyvyy

Sie stellen eine besondere Herausforde-
rung gegeniiber herkémmlichen Mess-
stellen in z.B. Rohrleitungen oder bei frei
fallenden Materialien dar. Eine Entnahme
und Riickfithrung des Produkts kommt
fiir die meisten Einsatzfille nicht in Frage,
um die Produkteigenschaften nicht durch
die Messung zu beeinflussen und um Re-
présentativitit und Hygieneanforderun-
gen zu gewihrleisten.

Die Messsonden der Typenreihe Par-
sum IPP wurden in Wirbelschicht-Gra-
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Abb. 2: Einbau der In-line-Partikel-Messsonde IPP 50-Se in einen Granulierer
unter Ex-Schutz-Bedingungen.

nulieranlagen verschiedener Bauformen und Gréfien mit un-
terschiedlichsten Produkten untersucht. Das verwendete
Messverfahren der faseroptischen Ortsfilteranemometrie beruht
auf der individuellen Erfassung von Geschwindigkeit und Grofle
der Einzelpartikel, die sich durch das Messvolumen der Sonde
bewegen. Ein Sensor aus Lichtwellenleitern erfasst dabei die Im-
pulse, die von Partikeln beim Durchgang durch einen Laserstrahl
erzeugt werden. Aus den Signalen werden individuelle Sehnen-
lingen bestimmt, klassiert und die berechnete Partikelgrofien-
verteilung als Anzahl- und Volumenverteilung dargestellt (QO,
Q3). In seiner Grundkonfiguration besteht das Messsystem aus
einer In-line-Partikelgréflensonde IPP und einem PC mit Mess-
Software, die unter Windows lduft. Die Partikelinformationen
von maximal vier Sonden kénnen von einem bis zu 100 m ent-
fernt aufgestellten PC weiterverarbeitet werden. Die charakteris-
tischen Kennwerte der aktuellen Partikelgrofienverteilung sind
als 4...20 mA-Stromsignale an das Prozessleitsystem tibertragbar.
Verschiedene, anpassbare Ergebnisdarstellungen erméglichen
dem Anlagenfahrer den Vergleich mit probenehmenden Analy-
severfahren, z. B. Siebanalyse oder Laserbeugung.

Die Sonden sind in Edelstahl (316-L) mit verschleifdfesten Sa-
phirfenstern ausgefiihrt und erfassen Partikelgrofien von 50...4.0
pm bei Stromungsgeschwindigkeiten von 0,01...50 m/s. Beispiel-
haft werden Messergebnisse aus dem Bereich der pharmazeuti-
schen Industrie und bei der Granulierung von Produkten fiir die
Waschmittelproduktion vorgestellt.

Kontinuierliche Granulierung von Waschmittel

Bei einem Waschmittelhersteller werden mehrere Wirbelschicht-
Sprithgranulierer eingesetzt, deren Beladung je 1,5 Tonnen be-
tragt. Die Wirbelschicht wird kontinuierlich beschickt und das
fertige Granulat iiber einen klassierenden Abzug herausgefiihrt.
Es werden unterschiedliche Produkte bis zu einer mittleren Gro-
e X50 von ca. 700 pm granuliert.

Ziel des Herstellers ist es, auch bei hidufigem Produktwech-
sel eine konstante Produktion mit moglichst geringer Verweil-
zeit des Produkts im Granulierer zu erreichen und die Kreislauf-
mengen deutlich zu reduzieren. Mit dem Assistenzsystem, das
kontinuierlich die Partikelgroflenverteilung und weitere Kenn-
werte, wie Partikelrate und Partikelkonzentration, visualisiert, >
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Abb. 3:Zeitverlauf der PartikelgroBe wahrend eines Konti-Granulierprozesses
mit Prozessstart, Fehlerzustand und Korrektur durch den Anlagenfahrer.

wird der Anlagenfahrer in die Lage ver-
setzt, den Prozess optimal zu steuern so-
wie Trends und Storungen rechtzeitig zu
erkennen, um darauf zu reagieren.

Hier konnte der Verlauf der erfassten
Partikelgrofle an den Merkmalen x10, x50,
x90 tiber einen Zeitraum von fiinf Stun-
den dargestellt werden (Abb. 3). Interes-
sant ist zum einen der Prozessbeginn mit
Befiillen des Granulierers und Spriihbe-
ginn. Zum anderen lief$ sich im weiteren
Verlauf ein Ansteigen der Partikelgrofie

durch eine reduzierte Wirbelschichthéhe
(Fehlerzustand durch dufere Einfliisse)
und anschliefSenden Eingriff des Anlagen-
fahrers bis zur Widerherstellung des Nor-
malzustandes erkennen. Gemessen wurde
mit der eigensicheren Messsonde IPP 50-
Se unter Staub-Ex-Bedingungen. Mit einer
permanenten Druckluftspiilung werden
die optischen Fenster im Messvolumen
frei von Ablagerungen gehalten. Um den
Temperaturen in der Wirbelschicht bis ca.
120 °C zu widerstehen, war die Messson-

Abb. 4: Verlauf einer Batch-Granulierung von Laktose mit offline ermittelten
Vergleichswerten (Laserbeugung).

de mit einer zusétzlichen Luftkiihlung fir
die optischen und elektronischen Bauteile
ausgertistet.

Batch-Granulierung von
Pharma-Produkten

Zur Verbesserung des Flieflverhaltens und
zum Einhalten eines bestimmten Schiitt-
gewichts werden in der pharmazeutischen
Produktion sehr feine Pulver und Wirk-
stoffe haufig mit Hilfe von Wirbelschicht-
prozessen granuliert. Dabei kommt es
darauf an, eine definierte Partikelgrofien-
verteilung in engen Grenzen zu erzielen
(Abb. 5). Zur Steuerung und Uberwa-
chung der Batch-Prozesse, die mitunter
nur kleine Chargen hochwertiger Produk-
te umfassen, wurden bei einem deutschen
Hersteller Versuchsreihen an unterschied-
lichen Granulieranlagen mit Fiilllmengen
zwischen 5 und 300 kg durchgefiihrt.

Die Zielstellung bestand zum Einen
darin, die Auswirkung von kritischen
Prozessparametern, wie Sprithrate, Luft-
mengendurchsatz, Sprithdruck und Schicht-
temperatur fiir verschiedene Produkte zu
erfassen und andererseits die Batch-Gra-
nulierung im Produktionsprozess zu iiber-
wachen und die Einhaltung der Partikel-
grofienverteilung zu dokumentieren. Die
Prozesstransparenz soll erhcht werden, um
diese Vorginge besser beherrschen und in
engen Grenzen steuern zu kénnen und um
die Voraussetzung fiir schrittweise weitere
Automatisierung zu schaffen.

Zur Bestimmung der Partikelgrofien-
verteilungen kamen die Messsonden IPP
50 und IPP 70 zum Einsatz. Als Zusatz-
gerdt wurde ein In-line-Dispergierer D22
verwendet. Der Dispergierer ermoglicht es
auch bei sehr hohen Partikelkonzentratio-
nen zuverldssig und reproduzierbar zu mes-
sen. Auf Grund der Anordnung mehrerer
ringformiger Diisen werden die Partikel im
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Abb. 5: Verlauf der PartikelgroBe im Produktionszyklus mit drei aufeinander
folgenden Chargen.

Messvolumen beschleunigt und der Partikelstrom durch Einbla-
sung von Druckluft verdiinnt. Um ein Verstopfen der Eintrittsdiise
des Dispergierers zu verhindern, wird zusétzlich mit einem perio-
dischen Druckluftimpuls entgegengesetzt zur Bewegungsrichtung
der Partikel ein Spiilstrom erzeugt.

Auch einem Vergleich mit der Laserbeugung hielt das System
stand. So wurde das Partikelwachstum anhand der Merkmale
x10 x50 und x90 wihrend einer Batch-Granulierung von 5 kg
Laktose mit einem Binder, der als Top-Spray eingespriiht wur-
de, dargestellt (Abb. 4). Das Ausgangsmaterial wurde von einer
mittleren Partikelgr6f3e von etwa 50 bis ca. 220 pm aufgranu-
liert. Deutlich zu erkennen ist die Unterbrechung des Prozesses
an drei Punkten zur Probenentnahme fiir eine vergleichende Off-
line-Messung. Die im Nachhinein durch Laserbeugung im Labor
ermittelten Messwerte zeigen eine sehr gute Korrelation mit den
In-line-Messwerten.

In einer Produktionslinie mit einem Granulierer mit 300 kg
Aufgabemenge wurden ebenfalls Messreihen mit verschiedenen
Produkten aufgenommen. Bei diesen Messungen stand die Re-
produzierbarkeit der Messwerte zur Identifikation von Fehlchar-
gen und zur Dokumentation des Prozesses im Vordergrund. Die
Messsonde musste zwischen Chargen mit dem gleichem Produkt
nicht gereinigt werden.

Zusammenfassung

Die aufgezeigten Beispiele und die bisher vorliegenden Erfah-
rungen im industriellen Einsatz der vorgestellten Messsonden
erlauben die Schlussfolgerung, dass die Vorteile der Inline-
Partikelmessung zukiinftig auch fiir eine Vielzahl von Wirbel-
schichtprozessen genutzt werden konnen. So lassen sich Batch-
Prozesse erst durch Inline-Verfahren wihrend der Laufzeit
iberwachen und protokollieren. Bei kontinuierlichen Prozessen
entfillt die aufwiandige Probennahme und Analyse, subjektive
Einfliisse lassen sich ausschlieflen und auf das Prozessgesche-
hen kann unmittelbar reagiert werden. Off-Spec-Mengen kon-
nen reduziert werden, aufwindige Nacharbeit entfallt bzw. wird
reduziert und die Sicherheit bei der Herstellung sensibler Pro-
dukte wie Pharmaka wird weiter verbessert. Die Prozesstrans-
parenz wird ebenso erhoht, was zu einem tieferen Prozessver-
standnis beitragt und dadurch neue Konzepte zur Steuerung
und Automatisierung dieser Prozesse ermoglicht. |

Weiterfiihrende Infos auf www.PuA24.net

more @ click PAK60404

P&A-Kompendium 2006/2007 | www.PuA24.net

MESS- &

REGELTECHNIK



