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(57) In einem Verfahren oder der Vorrichtung zur externen T
Schmierung der Presswalzen (2 oder. 2.1) einer Walzenkompak- I |

tieranlage (1) werden die Presswalzen (2 oder 2.1) kontinuierlich 5ﬂ :1?2 l::‘k4

mit einer diinnen Schicht Schmier- und/oder Antihaftmittel ver- T I
sehen. Diese Schicht enthéalt vorzugsweise Magnesiumstearat / \\ ! E,>

oder ein Magnesiumstearat enthaltendes Gemisch. AN

Durch diese Beschichtung nimmt die Magnesiumstearat- = N\
Konzentration im walzenkompaktierten Produkt um maximal bis 1 \
zu 0,2% zu, in der Regel allerdings nur um 0,01% bis 0,1%.

Dadurch werden zum einen Anbackungen an den Press- 2.1
walzenoberflachen weitestgehend vermieden, was zu Schiilpen 2—
bzw. Schilpenbruchstlcken fluhrt, die eine einheitlichere Dichte
aufweisen als jene, die mit solchen Anbackungen gefertigt wer-
den. Zum anderen erméglicht die nahezu vollstandige Verhin-
derung von Anbackungen auf den Presswalzenoberflachen eine
ausreichend genaue Ermittlung der Dichte der Schiilpen, wéah-
rend diese sich noch zwischen den Presswalzen befinden.

Die Beschichtung mit dem erfindungsgeméassen Verfahren
oder der Vorrichtung ist derart effektiv, dass dem zu walzenkom-
paktierenden Pulver in der Regel kein Magnesiumstearat mehr
zugesetzt werden muss, so dass weder magnesiumstearatbe-
dingte Probleme beim Verpressen zu Tabletten noch bei der Frei-
setzung des Trockengranulats oder der daraus hergestellten Ta-
bletten entstehen.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtungen zur externen Schmierung der Presswalzen einer Wal-
zenkompaktieranlage durch eine kontinuierliche Beschichtung der Presswalzen mit einem geeigneten Schmiermittel sowie
die Anwendung des Verfahrens.

[0002] Walzenpressen der Art sind aus der EP-A-0 525 135 bekannt. Walzenpressen dienen zum Verpressen von Pulvern
zu Schilpen oder Schilpenbruchstiicken, welche anschliessend zu Granulat zerkleinert werden. Dieser Prozess wird auch
Trockengranulation genannt. Das Trockengranulat dient weiter zur Herstellung von z.B. Tabletten, Kapseln, Sachets und
Batterien und Instant-Gerichte.

[0003] Bei der Herstellung von Tabletten mit Hilfe von geeigneten Pressen muss in der Regel dem zu verpressenden
Pulver ein Schmiermittel zugesetzt werden, um die zum Ausstossen der Tablette (aus der Matrize nach dem Pulver/Gra-
nulat-Verdichtungsvorgang) erforderlichen Krafte zu reduzieren. Dieses dem Pulver/Granulat zugesetzte Schmiermittel
wird auch internes Schmiermittel genannt. Durch Zusatz eines solchen Schmiermittels werden mechanische Schaden an
der Tablettenpresse verhindert. Durch die Reduzierung der Ausstosskrafte wird oft ebenfalls verhindert, dass die gerade
gepresste, sich noch in der Matrize befindende Tablette beim Ausstossvorgang beschéadigt wird, was sich z.B. durch De-
ckeln oder Laminieren (capping or laminating) der Tablette bemerkbar macht. Ebenfalls wird der Formulierung ein solches
Schmiermittel zugesetzt, um Ansetzen an das Tablettierwerkzeug (Ober- und/oder Unterstempel und/oder Matrize) zu
verhindern oder zu reduzieren.

[0004] Das am Haufigsten verwendete Schmiermittel ist Magnesiumstearat. Diese Substanz hat allerdings auch mehrere
unerwinschte Eigenschaften. Der Zusatz von Magnesiumstearat flihrt in der Regel zu einer Reduzierung der Tabletten-
festigkeit. Durch die hydrophoben Eigenschaften dieses Schmiermittels (Magnesiumstearat) kann es ebenfalls zu Proble-
men bei der Freisetzung des Wirkstoffs kommen, was zu einer Verschlechterung der biopharmazeutischen Verfugbarkeit
fuhren kann. Sowohl die Probleme bei der Freisetzung als auch bei der Verpressbarkeit des Pulvers, wie z.B. die Redu-
zierung der Tablettenfestigkeit, kénnen ausserdem durch mehr oder weniger intensives Mischen erheblich verstarkt wer-
den. Dadurch verteilt sich das Magnesiumstearat derart, dass keine ausreichend feste Tabletten mehr hergestellt werden
kénnen, oder die Freisetzung derart herabgesetzt wird, dass die beabsichtigte Wirkung im Kérper nicht mehr oder in nicht
ausreichendem Ausmass erzielt wird.

[0005] Auch bei der Verarbeitung von Pulvermischungen mit Hilfe von Walzenkompaktieranlagen werden sehr oft Schmier-
mittel eingesetzt. Solche Schmiermittel dienen u.a. dazu, die Reibung wéahrend des Pulvertransports durch die Schnecken
zu reduzieren. Eine Propfenbildung in diesem Transportbereich kann so weitestgehend verhindert oder zumindest so weit
reduziert werden, dass ausreichend Pulver transportiert wird, um dem Prozess bei den gewahlten Herstellbedingungen
durchflihren zu kdénnen.

[0006] Des Weiteren wird Schmiermittel der zu walzenkompaktierenden Mischung zugesetzt, um Ansetzen von Pulver/
Schilpenresten an den Presswalzen zu verhindern. Allerdings kénnen dadurch analoge Probleme entstehen, wie bei der
Tablettierung: zum einen eine Reduzierung der Schillpenfestigkeit, wodurch bei den gleichen Prozessbedingungen Gra-
nulat mit mehr Feinanteil entsteht. Dieses flihrt wiederum zu schlechteren Fliesseigenschaften des Granulates, wodurch
beim Tablettieren gréssere Gewichtsschwankungen entstehen kénnen. Auch besteht die Gefahr, dass es durch das Zer-
kleinern der Schilpen in Anwesenheit von Magnesiumstearat zu Problemen bei der Freisetzung kommt, da das hydro-
phobe Magnesiumstearat dabei besser auf die Oberflache der Granulatpartikel verteilt wird, was zu einer schlechteren
Benetzbarkeit fihren kann. Diese bessere Verteilung Uber die Oberflache der Granulatpartikel kann ebenfalls zu einer
Herabsetzung der Tablettenfestigkeit beim anschliessenden Verpressen zu Tabletten flihren.

[0007] Wird in der zu walzenkompaktierenden Mischung die Magnesiumstearat-Konzentration auf z.B. kleiner als 0,3%
(m/m) reduziert, oder sogar ganz auf den Zusatz von Magnesiumstearat verzichtet, kdnnen Probleme, wie die Reduzierung
der Verpressbarkeit und die Herabsetzung der Freisetzung durch Magnesiumstearat, behoben oder auf ein akzeptables
Mass herabgesetzt werden. Dadurch nimmt allerdings in der Regel das Ansetzen von Schiilpenresten auf die Oberflache
der Walzenpressen zu. Auch wenn diese Reste durch sogenannte Abstreifer mechanisch von den Presswalzen wieder
entfernt werden (kénnen), bevor dieser Presswalzenabschnitt wieder zum Pressen von Schilpen verwendet wird, kann
in der Regel nicht vermieden werden, dass die Presswalzenoberflachen mit Anbackungen, die unterschiedlich dick sein
kénnen, versehen sind. Solche Anbackungen fllhren zu grésseren Spaltschwankungen, so dass Schilpen entstehen mit
(deutlich) héheren Schwankungen in der scheinbaren Dichte als es ohne solche Anbackungen der Fall ware. Da Schwan-
kungen in der Schiilpendichte zu Schwankungen in der Schilpenfestigkeit fihren, kann dieses Probleme bei der Fliess-
fahigkeit des Granulates und der Verpressbarkeit zu Tabletten nach sich ziehen, was sich in Gewichtsschwankungen der
Tabletten beziehungsweise in der Tablettenfestigkeit bemerkbar macht.

[0008] Ein weiteres mit Anbackungen verbundenes Problem stellt die Ermittlung der scheinbaren Dichte der Schillpe wéh-
rend der Herstellung dieser Schillpen dar. Diese Dichte, die ermittelt wird wahrend sich die Schilpe noch zwischen den
Presswalzen befindet (= die sogenannte «at gap» Dichte (gap=Spalt=kleinster effektiver Abstand zwischen den Presswal-
zen)), errechnet sich aus der je Zeiteinheit hergestellten Menge an Schiilpen (= Menge an Granulat unter «steady State»
Bedingungen) und dem zwischen den Presswalzen hergestellten Volumen. Zur Berechnung dieses Volumens muss der
mittlere Spalt Uber die gewahlte Periode ermittelt werden, was nur dann mit einer ausreichenden Genauigkeit (von 1,5%
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oder besser, aber in jedem Fall besser als 3%) gelingt, wenn keine oder wenige Anbackungen auf den Presswalzenober-
flachen vorhanden sind.

[0009] Diese «at gap» Dichte ist ein direktes Mass flr die scheinbare Dichte der Schiilpen, welche wiederum im Wesentli-
chen die Eigenschaften der Schiilpe und des daraus entstehenden Granulates bestimmt, so dass eine Uberwachung oder
sogar eine Regelung dieser «at gap» Dichte flr die Qualitat des Granulats ausserst relevant ist. Eine zu geringe Dichte
fihrt zu einer zu niedrigen Festigkeit und daher zu einem erhdhten Feinanteil im Granulat, was Fliessfahigkeitsprobleme
beim Tablettieren zur Folge hat. Eine zu hohe Dichte verursacht in der Regel Probleme beim Erreichen der erforderlichen
Tablettenfestigkeit (Zugfestigkeit (=Tensile Strength) beim Tablettieren.

[0010] Da die Beziehung zwischen «at gap» Dichte und Schilpenfestigkeit von Charge zu Charge variieren kann, ist eine
direkte Bestimmung der Schillpenfestigkeit zwar vorzuziehen, aber auch dann ist und bleibt eine zuverlassige Ermittlung
der «at gap» Dichte nach wie vor wichtig, da die Herstellung von Schillpen mit einer hohen scheinbaren Dichte zu Granu-
laten mit Verpressbarkeitsproblemen hinsichtlich Tablettenharte flihren kann.

[0011] Eine zuverlassige Ermittiung der «at gap» Dichte ist daher von grossem wirtschaftlichem Interesse, da dadurch
Fehlproduktionen, die mit erheblichen Kosten verbundenen sind, vermieden werden kénnen. Dazu missen die beschrie-
benen Anbackungen auf den Presswalzenoberflachen vermieden werden oder auf ein derart geringes Mass herabgesetzt
werden, dass die erforderliche Genauigkeit zur Bestimmung der «at gap» Dichte gewahrleistet ist.

[0012] Solche Anbackungen kdnnten vermieden werden, indem eine 16semittelhaitige Suspension von Magnesiumstearat
auf die Presswalzenoberflache aufgespriht wird (Lit. Jason Dawes, Carl Allenspach, John F. Gamble, Richard Greenwood,
Phil Robbins, and Mike Tobyn: Application of external lubrication during the roller compaction of adhesive pharmaceutical
formulations; Pharmaceutical Development and Technology, 2013; 18(1):246-256). Die Verspriihung dieser Suspension
erfolgt in der Regel so, dass das Losemittel weitestgehend verdunstet ist, bevor der Spriihstrahl auf die Presswalzenober-
flache auftritt. Sowohl bei Anlagen, bei denen die Zerkleinerung der Schillpen in einem separaten Prozessgehause, das
an das Schilpenherstellgehduse angrenzt, als auch und insbesondere bei Anlagen, bei denen das Zerkleinern in dem
Gehause stattfindet, in dem auch die Schilpen produziert werden, ist eine Kontamination des Granulats mit Lésemittel
unvermeidbar. Grund dafur ist, dass die Dampfe von den Oberflachen der Granulatpartikel absorbiert werden, so dass
auch eine Kontamination der Tabletten, die aus diesem Granulat hergestellt werden, nicht, oder nur schwer, zu vermeiden
sein wird. Die Entfernung dieser Losemittelreste aus dem Granulat und/oder den Tabletten dirfte ziemlich schwierig und
kostenintensiv sein, so dass das Aufsprithen einer I6semittelhaltigen Magnesiumstearat-Suspension keine wirtschaftlich
sinnvolle Lésung zur Verhinderung von Anbackungen an Presswalzenoberflachen und/oder zur Reduzierung der internen
Magnesiumstearat-Konzentration ist.

[0013] Auch die Entsorgung solcher 16semittelhaltigen Dampfe flihrt zu einer Erhéhung der Herstellkosten, und weiterhin
entstehen bei der Qualitatskontrolle zuséatzliche analytische Kosten.

[0014] Da solche Sprithsysteme haufig mit Spriihluft betrieben werden, miissen die damit einhergehenden Luftmengen
ebenfalls aus dem Prozessgehéduse entweichen kénnen, was zusétzliche Kosten verursacht, weil diese partikelhaltigen
Luftmengen Uber Filter gefihrt werden missen, da das Entweichen von feinen Pulverpartikeln aus dem Prozessgehéuse
zumindest unerwiinscht ist und in vielen Féllen sogar mit einer Gefahrdung des Bedienpersonals verbunden ist.

[0015] Aufgabe der Erfindung ist es, einerseits Anbackungen und die damit verbundenen Probleme vollstandig oder na-
hezu vollstéandig zu verhindern, und andererseits die interne Menge an Schmier- und/oder Antihaftmitteln, insbesondere
Magnesiumstearat, so stark zu reduzieren, dass weder Probleme, verursacht durch Schmier- und/oder Antihaftmittel, ins-
besondere Magnesiumstearat, beim Verpressen zu Tabletten entstehen, noch die Freisetzung des Wirkstoffs beim Auflé-
sen der Tabletten negativ beeinflusst wird. Diese Aufgabe sollte nun wegen der mit Lésemitteleinsatz verbundenen wirt-
schaftlichen und prozesstechnischen Nachteilen ohne Einsatz von Lésemitteln realisiert werden.

[0016] Diese Aufgabe wird erfindungsgemass dadurch geldst, dass zur Beschichtung die Presswalzen 18sungsmittelfrei
und kontinuierlich mit einer diinnen Schicht Schmierund/oder Antihaftmittel versehen werden.

[0017] Die Beschichtung ohne Lésungsmittel hat den Vorteil, dass das Produkt nicht nachbehandelt werden muss. Das
Lésungsmittel mlsste unter grossem Aufwand aus dem Produkt entfernt werden, wenn das Uberhaupt mdglich ist. Ein
weiterer Vorteil dieser |6semittelfreien Beschichtung ist, dass Anbackungen an den Presswalzenoberflachen vermieden
oder weitestgehend vermieden werden. Dadurch kénnen Schilpen mit geringeren Schwankungen in der scheinbaren
Dichte hergestellt werden. Das ergibt eine bessere Granulatqualitat.

[0018] Die Beschichtung mit einem Schmier- und/oder Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat, hat den Vorteil,
dass Magnesiumstearat als Schmier- und/oder Antihaftmittel im Pharmabereich am haufigsten eingesetzt wird und zuge-
lassen ist.

[0019] Des Weiteren hat sich die Beschichtung mit einem Magnesiumstearat enthaltenden Pulvergemisch bewéahrt. Eine
Mischung aus Magnesiumstearat mit einem Hilfsstoff oder Hilfsstoffgemisch, bestehend aus Substanzen, die bereits in
der Formulierung enthalten sind, hat sich gleichfalls als geeignet erwiesen.

[0020] Auch die Beschichtung mit einem oder mehreren Formungen, die ein geeignetes Schmier- und/oder Antihaftmittel,
vorzugsweise Magnesiumstearat enthalten, hat sich als geeignet erwiesen. Diese Formlinge werden z.B. durch Verpressen
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von Magnesiumstearat enthaltenden Pulvern oder durch ein geeignetes Schmelz- oder Extrusionsverfahren von Magne-
siumstearat oder von einem Magnesiumstearat enthaltenden Pulvergemisch hergestellt. So kdnnen z.B. durch Zumischen
von gut tablettierbaren Substanzen, beispielsweise Mikrokristalline Cellulosen, die sehr oft in der Formulierung vorhanden
sind, ausreichend feste Magnesiumstearat enthaltende Presslinge herstellt werden, die dann bei einer geringen Anpress-
kraft zu einer Beschichtung der Presswalzenoberflache flihren.

[0021] Der Vorteil von solchen Formungen ist, dass diese in einem Containment-Bereich leichter nachgefillt werden
kédnnen. Ausserdem nehmen Formlinge weniger Volumen ein als ein Pulver mit gleicher Magnesiumstearat-Menge.

[0022] Ein weiterer Vorteil dieser Beschichtungen besteht darin, dass dadurch die Konzentration an Schmier- und/oder
Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat in dem Produkt, das mit der Walzenkompaktieranlage hergestellt wird, um
weniger als 0,01% bis 0,2% (m/m), in der Regel um weniger als 0,04 bis 0,1% (m/m) zunimmt. Trotzdem wurden Anba-
ckungen an die Presswalzenoberflachen véllig verhindert oder auf ein nicht relevantes Mass reduziert. Um Anbackungen
durch Zusatz von internem Schmier- und/oder Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat zu verhindern, sind in der
Regel deutlich hohere Konzentrationen nétig, namlich von 0,5% bis 1,5%. Die externe Schmierung verursacht demgegen-
Uber nur eine Zunahme der Schmierund/oder Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat-Konzentration im Produkt
von in der Regel 0,04% bis 0,1%.

[0023] Eine Verringerung der Schmier- und/oder Antihaftmittel-, insbesondere der Magnesiumstearat-Konzentration wirkt
sich wiederum &ausserst vorteilhaft auf die Lésung von Schmier- und/oder Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat
induzierten Problemen bei der Tablettierung des Granulates zu ausreichend festen Tabletten aus. Ebenso vorteilhaft verhalt
sich die Verringerung bei der Lésung von Schmier- und/oder Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat induzierten
Problemen bei der Freisetzung des Wirkstoffs aus Tabletten oder Kapseln.

[0024] Ein weiterer Vorteil der Erfindung ist, dass Anbackungen an den Presswalzenoberflachen verhindert werden, so
dass das Volumen der Schilpen, das je Zeiteinheit zwischen den mit Kraft beaufschlagten Presswalzen hergestellt wird,
mit einer Prazision von besser als 3%, vorzugsweise besser als 2% und insbesondere besser als 1,5% ermittelt werden
kann. Dies ist die Grundlage flr eine entsprechend prazise Ermittlung der scheinbaren Dichte der sich zwischen den mit
Kraft beaufschlagten Presswalzen befindlichen Schilpen (= «at gap» Dichte), da diese aus der je Zeiteinheit produzierten
Masse an Schilpen bzw. Granulat und dem je Zeiteinheit zwischen den Presswalzen hergestellten Schilpenvolumen
errechnet wird. Diese Genauigkeit ist nur méglich, wenn die Presswalzen frei von Anbackungen sind oder die Anbackungen
auf ein nicht relevantes Ausmass reduziert werden.

[0025] Durch die externe Schmierung kann unter Umstanden sogar vollsténdig auf das Zusetzen von Schmier- und/oder
Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat zu dem zu walzenkompaktierenden Pulver verzichtet werden, so dass
auch eventuelle Probleme hinsichtlich der Wiederverpressbarkeit des urspriinglichen Pulvergemisches (=Verpressbarkeit
des erzielten Granulates) zu ausreichend festen Tabletten und/oder der Freisetzung des Wirkstoffs aus Tabletten oder
Kapseln behoben werden.

[0026] Die Erfindung soll anhand von Zeichnungen néher beschrieben werden. Es zeigen:

Fig. 1 das Verfahren, in dem die Erfindung angewandt wird
Fig. 2 die erfindungsgemésse Vorrichtung

Fig. 3 eine Variante der erfindungsgemassen Vorrichtung

[0027] In Fig. 1 ist mit dem Bezugszeichen 1 ein Prozessgehduse gezeigt. Innerhalb des Prozessgehauses 1 sind die
Presswalzen 2 und 2.1 angeordnet. Die dazugehérige Messeinrichtung 2.2 dient zur Messung der Drehzahl der Presswal-
zen 2 und 2.1. Im unteren Teil des Prozessgeh&uses 1 ist eine Granulierwalze 3 mit einem Siebkorb 3.1 angeordnet. Die
Walzenpresskraft wird mittels einer Messeinrichtung 4 und der Walzenspalt (= kleinster effektiver Abstand zwischen den
Presswalzen) mit einer Messeinrichtung 5 gemessen. Unterhalb des Prozessgehauses 1 befindet sich ein Auffangbehalter
6 fur das Trockengranulat, welcher auf einer Wiegeeinrichtung 7 steht. Diese Wiegeeinrichtung 7 ist Giber eine Sammel-
leitung 9 mit einem Rechner 8 verbunden. Es kénnen mehr als nur eine Signalleitung bendtigt werden, je nachdem wie
viele Wagezellen bendtigt werden.

[0028] In Fig. 2 und Fig. 3 sind gleiche Teile aus Fig. 1 mit gleichen Bezugszeichen versehen. In Fig. 2 befinden sich
innerhalb des Prozessgehauses 1 die beiden Presswalzen 2 und 2.1. Das Produkt wird mittels einer Férderschnecke 12
zugefuhrt und bildet nach dem Pressvorgang zwischen den gegenlaufigen, mit Kraft beaufschlagten Presswalzen 2 und
2.1 eine Schiilpe bzw. Schilpenbruchstiicke 10.

[0029] Je eine Schmiermittelzufiihrung ist an einem Vorratsbehalter 15 und 15.1 im seitlichen Bereich der Presswalzen
2 und 2.1 angeordnet. Unter jedem Behélter 15 und 15.1 sind je eine Ubertragungswalze 13 und 13.1 sowie eine Forder-
walze 14 und 14.1 angeordnet. Die Schmier- und/oder Antihaftmittelzufiihrung 15 und 15.1 werden derart am Prozessge-
hause 1 der Walzenkompaktieranlage platziert, dass die Ubertragungswalzen 13 und 13.1 jeweils nach den Abstreifern
11 und 11.1 und vor der Produktzufihrung 12 die Presswalzen im Bereich 16 und 16.1, berlhren. In diesem Bereich
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ist ndmlich zu erwarten, dass sich wahrend der Walzenkompaktierung keine Schiilpen oder Schiilpenteile mehr auf den
Presswalzenoberflachen befinden.

[0030] Die Applikation einer diinnen Schmiermittel- und/oder Antihaft-Schicht mit einer Férderund Ubertragungswalze
kann ebenfalls mit einer aus mehr als zwei Walzen bestehenden Vorrichtung, wie z.B. zwei Férderwalzen und eine Uber-
tragungswalze erfolgen. Auch kann jede Presswalze mit mehreren solcher Applikationsvorrichtungen versehen werden,
um eine diinne Schicht Pulver auf die Presswalzenoberflache zu applizieren. Die Durchmesser der Férder- und Ubertra-
gungswagen kdnnen dabei gleich aber auch unterschiedlich sein. Es ist unerheblich ob der Durchmesser der Férderwalze
grosser oder kleiner als der der Ubertragungswalze ist.

[0031] Im Betrieb enthélt der Vorratsbehélter 15 bzw. 15.1 (Fig. 2) ein geeignetes Schmierund/oder Antihaftmittel, vor-
zugsweise Magnesiumstearat oder ein Magnesiumstearat enthaltendes Pulvergemisch, das durch die Férderwalze 14
bzw. 14.1 auf die Ubertragungswalze 13 bzw. 13.1 (ibertragen wird. Die Ubertragungswalze 13 bzw. 13.1 appliziert dann
das Schmier- und/oder Antihaftmittel auf die Oberflache der Presswalze 2 bzw. 2.1.

[0032] Die erfindungsgemasse Aufgabe kann ebenfalls mit Hilfe von Formungen geldst werden, die geeignete Schmier-
und/oder Antihaftmittelvorzugsweise Magnesiumstearat enthalten. Diese Formlinge werden z.B. durch Verpressen von
Magnesiumstearat enthaltenden Pulvern oder durch ein geeignetes Schmelz- oder Extrusionsverfahren von Magnesium-
stearat oder von einem Magnesiumstearat enthaltenden Pulvergemisch hergestellt. Die Art und Weise, wie diese Form-
linge hergestellt werden, ist irrelevant, vorausgesetzt, dass die Schmier- und/oder Antihaftwirkung der eingesetzten Sub-
stanzen in ausreichendem Masse erhalten bleibt.

[0033] Die Schmier- und/oder Antihaftmittel enthaltenden Formlinge sind mit dem Bezugszeichen 19 bzw. 19.1 (Fig. 3)
schematisch dargestellt. Diese ausreichend festen Formlinge werden mit einer einstellbaren, vorzugsweise konstanten
Kraft, schematisch dargestellt durch das Federpaket 18 bzw. 18.1 in Fig. 3, auf die Oberflache der Presswalzen 2 bzw.
2.1 angedrickt. Die Vorrichtung, mit dem diese Formlinge auf die Presswalzenoberflachen angedriickt werden, und die
Formlinge selber befinden sich in einem Gehéuse 17 bzw. 17.1. Das Geh&use mit den Formungen wird ebenfalls grund-
satzlich in dem Bereich der Presswalzen angebracht, in dem zu erwarten ist, dass sich keine Schillpen oder Schilpenteile
mehr auf die Oberflache der jeweilige Presswalzen (=Rollenoberflachen) befinden. Demzufolge wird die jeweilige Form-
ling-Anpressvorrichtung mit den sich darin befindenden Formungen im Bereich zwischen dem jeweiligen Abstreifer (11
bzw. 11.1) und der Produktzufuhrvorrichtung (12) angebracht, was in Fig. 3 mit den schraffierten Bereichen 16 und 16.1
schematisch dargestellt ist.

[0034] Sowohl mit der in Fig. 2 als auch mit der in Fig. 3 schematisch dargestellten Vorrichtungen werden dlnne Schichten
Schmier- und/oder Antihaftmittel, vorzugsweise Magnesiumstearat, reproduzierbar auf die Presswalzenoberflache appli-
ziert. Dazu genlgt es je Presswalze nur eine dieser Vorrichtungen zu verwenden, aber selbstverstandlich kébnnen dazu
auch Kombinationen dieser Beschichtungsvorrichtungen eingesetzt werden.

[0035] Die genaue Menge Schmier- und/oder Antihaftmittel, vorzugsweise Magnesiumstearat oder ein Magnesiumstearat
enthaltendes Gemisch, die mit diesen Beschichtungsvorrichtungen aufgetragen wird und die letztendlich durch das zu
walzenkompaktierende Pulver von der Presswalzenoberflache aufgenommen wird, hangt von den gewahlten Prozess-Be-
dingungen ab, wie z.B. die Beschaffenheit der Oberflache der Forder- und Ubertragungswalzen (Nr. 13 bzw. 13.1 in Fig.
2), die Anpresskraft und die mechanische Festigkeit der Formlinge (Nr. 19 bzw. 19.1 in Fig. 3), der Beschaffenheit der
Oberflache der Presswalzen (Nr. 2 bzw. 2.1 in Fig. 3) (z.B. glatte, aufgeraute, randrierte, kordierte oder taschenmulden-
formige Presswalzenoberflachen) und den Eigenschaften des zu kompaktierenden Pulvers.

[0036] Dies fiihrt zu Schwankungen in der Menge Schmier- und/oder Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat, die
letztendlich durch das Pulver von der Presswalzenoberflache aufgenommen werden, von 0,015 mg bis 0,2 mg, insbeson-
dere zwischen 0,08 mg und 0,05 mg Magnesiumstearat je Quadratzentimeter Presswalzenoberflache. Dies flihrt dann,
je nachdem bei welcher Walzenpresskraft und Spalt kompaktiert wird, zu einer Erhéhung der Magnesiumstearat-Konzen-
tration in der Schiilpe bzw. in dem Granulat, die zwischen 0,01% und 0,2% (m/m), insbesondere zwischen 0,04% und
0,1% (m/m) liegt. Die durch diese l6semittelfreie Beschichtung in das Produkt eingebrachte Menge Magnesiumstearat
ist somit deutlich niedriger als die Menge einer internen Schmierung mit Schmier- und/oder Antihaftmittel, insbesondere
Magnesiumstearat, die notwendig ist, um damit Anbackungen an den Presswalzenoberflachen vollstandig oder nahezu
vollstandig zu verhindern. Um mit Hilfe der internen Schmierung Anbackungen auf den Presswalzen zu vermeiden, wer-
den in der Regel je nach Produkteigenschaften und Beschaffenheit der Presswalzenoberflache interne Konzentrationen
zwischen 0,5%und 1,5% (m/m) benétigt.

[0037] Mit solchen Magnesiumstearat-Applikationsvorrichtungen konnten mehrere Substanzen ohne Belagbildung auf
den Presswalzen einwandfrei walzenkompaktiert und zerkleinert werden. Dabei mussten in der Regel keine wesentlichen
fur die Trockengranulation mit Hilfe der Walzenkompaktierung relevante Einschrénkungen der méglichen Prozessparame-
ter wie Walzenpresskraft, Walzenspalt und/oder Presswalzendrehzahl, auch Herstellparameter genannt, hingenommen
werden.

[0038] So konnte z.B. bei Verwendung von glatten Presswalzenoberflachen die zu Anbackungen flihrende Substanz Zitro-
nensaure ohne Zusatz von dem (internen) Schmiermittel Magnesiumstearat ber den gleichen Herstellparameterbereich
verarbeitet werden wie mit Magnesiumstearat beschichteten Presswalzen. Durch die Beschichtung mit Magnesiumstearat
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wurden Anbackungen allerdings komplett vermieden oder auf ein nicht relevantes Ausmass reduziert. Dieser Herstellbe-
reich belduft sich bis zu einem Spalt von 24 mm je Meter Presswalzendurchmesser Uber den kompletten Walzenpress-
kraftbereich von 80 kN je cm Presswalzenbreite und je Meter Presswalzendurchmesser.

[0039] Durch Zusatz von 1% Magnesiumstearat zu diesem Pulver (sogenanntes internes Magnesiumstearat) konnten
zwar die Anbackungen ebenfalls weitestgehend verhindert werden, aber der Herstellbereich wurde dadurch wesentlich
eingeschrankt. So konnten bei Verwendung von Presswalzen mit einer glatten Oberflache unabhangig vom gewéhlten
Spalt nur noch Presskréfte von maximal 48 kN je cm Presswalzenbreite und je Meter Presswalzendurchmesser realisiert
werden. Und bei einem Spalt von 18 mm je Meter Presswalzendurchmesser konnte nur noch eine Kraft von maximal 20 kN
je cm Presswalzenbreite und je Meter Presswalzendurchmesser angewandt werden. Die gleiche glatte Presswalzenober-
flache wurde auch bei der Kompaktierung von Zitronenséure ohne internes Magnesiumstearat verwendet aber mit Mag-
nesiumstearat beschichteten Presswalzen. Bei der externen Beschichtung mit Magnesiumstearat enthielten die Schilpen
allerdings deutlich weniger als 1% Magnesiumstearat, némlich zwischen 0,01% und maximal 0,1% (m/m) Magnesiumste-
arat, abhéngig von den verwendeten Presswalzen der Pulverbeschichtungsvorrichtung oder der Anpresskraft der Formlin-
ge (die im letzteren Fall aus Magnesiumstearat enthaltenden Presslingen bestanden) und deren mechanische Festigkeit.

[0040] Auch bei der Kompaktierung von Mannit ergaben sich im Vergleich zu nicht geschmiertem Pulver bei der Verwen-
dung von glatten Presswalzenoberflachen und der Beschichtung der Presswalzen mit Magnesiumstearat keine wesent-
lichen fur die Trockengranulation mit Hilfe der Walzenkompaktierung relevante Einschrankungen der Walzenkompaktier-
parameter.

[0041] Auch bei Mannit konnte durch die externe Beschichtung der Presswalzenoberflachen die Konzentration an Mag-
nesiumstearat im walzenkompaktierten Produkt um mindestens einen Faktor 10 auf 0,1% (m/m) gesenkt werden. In der
Regel wurden Konzentrationen von 0,02% bis 0,05% (m/m) realisiert, was bis zu einem Faktor 50 weniger als bei einer
internen Schmierung ist.

[0042] Auch wenn in der Regel keine wesentlichen fiir die Trockengranulation mit Hilfe der Walzenkompaktierung relevante
Einschrankungen der Walzenkompaktierparameter durch Beschichtung der Presswalzenoberflache mit Magnesiumstea-
rat in Vergleich zu nicht geschmiertem Pulver hingenommen werden mussen, gilt dies nicht fur jedes zu walzenkompaktie-
rende Pulver. Einschrdnkungen bei der Kompaktierung zwischen den Walzenpressen kdnnen z.B. dadurch hervorgerufen
werden, dass eine diinne Schicht Magnesiumstearat zu sogenannten Einzugsproblemen fiihrt. Gerade beim Einsatz von
glatten Presswalzenoberflachen ist dieses Phanomen bei bestimmten Stoffen, wie z.B. Maisstarke so ausgepragt, dass
die Walzenkompaktierung nur bei niedrigen Kraften und/oder Spaltbreiten mdglich ist.

[0043] Unter Verwendung von glatten Presswalzenoberflachen wurde bereits bei einer internen Menge Magnesiumstearat
von 0,1% (m/m) der Herstellparameterbereich bei der Walzenkompaktierung von Maisstarke massiv eingeschréankt. So
fuhrte eine interne Magnesiumstearat Menge von nur 0,1% bei Verwendung von glatten Presswalzen dazu, dass bei ei-
nem Spalt von 4 mm je Meter Presswalzendurchmesser maximal eine Kraft von 28kN/cm Presswalzenbreite und je Meter
Presswalzendurchmesser angewandt werden konnte. Ab einem Spalt von 8 mm je Meter Presswalzendurchmesser konnte
nur noch eine Kraft von 12 kN je cm Presswalzenbreite und je Meter Presswalzendurchmesser ausgelbt werden. Ab 12
mm Spalt je Meter Presswalzendurchmesser konnte keine wesentliche Kraft mehr ausgelibt werden. Wenn allerdings die
Oberflache einer glatten Rolle so angeraut wurde, dass die Presswaizen danach eine Oberflachenrauhigkeit von 0,5 ym
bis 1,5 um, insbesondere von 0,8 um bis 1,2 um, aufwiesen, dann flihrte eine interne Magnesiumstearat Konzentration
von 0,1% im Produkt Maisstarke zwar immer noch zu einer Reduzierung der méglichen Walzenkompaktierparametern in
Vergleich zu dem nicht geschmierten Produkt, aber diese Reduzierung war und ist in der Regel fur die Trockengranulation
mit Hilfe der Walzenkompaktierung von geringer praktischer Bedeutung. Auch bei Zusatz von 1% internem Magnesium-
stearat war der Herstellparameterbereich bei Verwendung von den oben erwahnten aufgerauten glatten Presswalzeno-
berflachen noch ausreichend gross (auch wenn etwas geringer als bei einer internen Magnesiumstearat Konzentration von
0,1% (m/m)), aber die externe Schmierung der Presswalzenoberflachen flihrte nicht nur zu einem geringfligig grdsserem
Herstellparameterbereich als bei einer internen Menge Magnesiumstearat von 1%, sondern auch zu einer sehr viel gerin-
geren Konzentration an Magnesiumstearat im walzenkompaktierten Produkt. Sie war um einen Faktor 10 bis 50 geringer,
namlich 0,1% bis 0,02% je nach Beschaffenheit der Ubertragungswalzen bei Verwendung der auf Walzen basierenden
Beschichtungsvorrichtung (siehe Fig. 2). Und dabei blieben die Presswalzenoberflachen frei von Anbackungen.

[0044] Diese Ergebnisse zeigen eindeutig, dass die Verwendung von aufgerauten Presswalzenoberflachen, dadurch ge-
kennzeichnet dass die Presswalzenoberflachen eine Oberflachenrauhigkeit von 0,5 pm bis 1,5 pm, vorzugsweise von 0,8
pm bis 1,2 pm aufweisen, in Kombination mit einer Vorrichtung zur Applikation einer diinnen Schicht Schmier- und/oder
Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat, sich hervorragend eignen fiir das Kompaktieren von Pulvern mit Hilfe ei-
ner Walzenkompaktieranlage, wobei nicht nur ein ausreichend grosser Herstellparameterbereich gewahrleistet ist, son-
dern auch die Konzentration an Magnesiumstearat im Granulat nur um 0,01 % bis 0,2 % (m/m), insbesondere nur um
0,04% bis 0,1% 8 (m/m), zunimmt. Dabei bleiben die Presswalzenoberflachen frei von Anbackungen oder das Ausmass
der Anbackungen ist derart gering, dass dies keinen oder einen unwesentlichen Einfluss auf die Granulatqualitat hat. Des
Weiteren wird dadurch auch gewéhrleistet dass die «at gap» Dichte mit einer Genauigkeit von 1,5% oder besser, aber in
jedem Fall besser als 3% ermittelt werden kann.
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[0045] In manchen Féllen (z.B. flir das Produkt Neosorb) wurde Uiberraschenderweise gefunden, dass die externe Schmie-
rung, sogar zu einer geringfligigen Erweiterung (flr die Trockengranulation nur von geringer praktischer Bedeutung)
der méglichen Walzenkompaktierparameter fiihrte. In diesem Beispiel wurden aufgeraute glatte Presswalzen verwendet.
Durch die externe Applikation einer diinnen Schicht Magnesiumstearat auf die Presswalzen mit der in Fig. 3 schematisch
dargestellten Vorrichtung mit der Magnesiumstearat enthaltenden Presslingen auf die Oberflache gedriickt wurden, konnte
der Herstellbereich bei einem Spalt von 16 mm je Meter Presswalzendurchmesser von 72 kN auf 80 kN je cm Presswal-
zenbreite und je Meter Presswalzendurchmesser erweitert werden. Auch in diesem Fall wurden nur geringe Konzentratio-
nen Magnesiumstearat im walzenkompaktierten Produkt gemessen, namlich 0,04 % bis maximal 0,12 % (m/m).

Patentanspriiche

1.

10.

11.

12.

13.

Verfahren zur externen Schmierung der Presswalzen (2, 2.1) einer Walzenkompaktieranlage durch eine kontinuierli-
che Beschichtung der sich drehenden Presswalzen (2 und 2.1), dadurch gekennzeichnet, dass zur Beschichtung die
Presswalzen (2 und 2.1) l1dsungsmittelfrei und kontinuierlich mit einer diinnen Schicht an Schmier- und/oder Antihaft-
mittel versehen werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass diese Beschichtung mit dem Pulver Magnesiumstearat
erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass diese Beschichtung mit einem Magnesiumstearat enthal-
tenden Pulvergemisch erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Beschichtung mit einem oder mehreren Formungen
erfolgt, die aus Magnesiumstearat besteht bzw. bestehen.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Beschichtung mit einem oder mehreren Formungen
erfolgt, die aus einem Magnesiumstearat enthaltenden Gemisch besteht bzw. bestehen.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Menge an Magnesiumstearat, die durch
das zu kompaktierenden Produkt von der Presswalzenoberflache aufgenommen wird 0,015 mg bis 0,2 mg, vorzugs-
weise 0,03 mg bis 0,05 mg je Quadratzentimeter Presswalzenoberflache betragt.

Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Konzentration an Schmier- und/oder
Antihaftmittel, insbesondere Magnesiumstearat in dem mit der Walzenkompaktieranlage (Fig.1) hergestellten Produkt
um weniger als 0,01% bis 0,2% (m/m), vorzugsweise um weniger als 0,04% bis 0,1% (m/m) zunimmt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die scheinbare Dichte der sich zwischen den
mit Kraft beaufschlagten Presswalzen befindlichen Schillpen mit einer Genauigkeit von besser als 3%, vorzugsweise
besser als 2% und insbesondere besser als 1,5% ermittelt werden kann.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass insbesondere Presswalzenoberflachen mit
einer Oberflachenrauhigkeit von 0,5 pm bis 1,5 pm, vorzugsweise 0,8 uym bis 1,2 uym, sich zum Kompaktieren von
Pulvern mit einer Walzenkompaktieranlage eignen, ohne dass dies zu wesentlichen fir die Trockengranulation mit
Hilfe von Walzenkompaktieranlagen relevante Einschrankungen der méglichen Prozessparameter verbunden ist.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass insbesondere bei der Verwendung Presswal-
zenoberflachen mit einer Oberflachenrauhigkeit von 0,5 pm bis 1,5 pm, vorzugsweise 0,8 uym bis 1,2 pm die Press-
walzen frei von Anbackungen bleiben oder die Anbackungen auf ein derart geringes Mass reduziert werden, dass die
Genauigkeit, mit der die «at gap» Dichte der Schllpen ermittelt werden kann, besser als 3%, insbesondere besser
als 2 % oder ganz besonders besser als 1,5% ist.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass insbesondere bei Verwendung von Press-
walzenoberflachen mit einer Oberflachenrauhigkeit von 0,5 um bis 1,5 pm, vorzugsweise 0,8 pm bis 1,2 pm die Kon-
zentration an Magnesiumstearat im Granulat um weniger als 0,01% bis 0,2% (m/m), insbesondere um weniger als
0,04% bis 0,1% (m/m) zunimmt.

Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach den Anspriichen 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass im Ge-
hause in dem die Presswalzen (2 und 2.1) angeordnet sind wenigstens eine auf Walzenrollen basierende Beschich-
tungseinrichtung (13, 14, 15 bzw. 13.1, 14.1, 15.1) oder auf Formlinge basierende Beschichtungseinrichtung (17,
18 und 19 bzw. 17.1, 18.1 und 19.1) vorgesehen ist, mit der zumindest eine Presswalze (2 oder 2.1) mit einer dln-
nen Schicht Schmier- und/oder Antihaftmittel, vorzugsweise mit Magnesiumstearat oder mit einem Magnesiumstearat
enthaltenden Gemisch versehen wird.

Vorrichtung zur Durchfilhrung des Verfahrens nach den Anspriichen 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass im Ge-
hause in dem die Presswalzen (2 und 2.1) angeordnet sind wenigstens eine auf Walzenrollen basierende Beschich-
tungseinrichtung (13, 14, 15 bzw. 13.1, 14.1, 15.1) oder auf Formlinge basierende Beschichtungseinrichtung (17, 18
und 19 bzw. 17.1, 18.1 und 19.1) vorgesehen ist, mit der beide Presswalzen (2 und 2.1) mit einer diinnen Schicht
Schmier- und/oder Antihaftmittel, vorzugsweise mit Magnesiumstearat oder mit einem Magnesiumstearat enthalten-
den Gemisch versehen wird.



14.

15.

16.
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Vorrichtung zur Durchfiuhrung des Verfahrens nach den Anspriichen 6 und 7, dadurch gekennzeichnet, dass die
Ubertragungswalze (13 bzw. 13.1) zwischen dem Abstreifer (11 bzw. 11.1) und der Produktzufihrung (12) angeordnet
ist.

Vorrichtung zur Durchflihrung des Verfahrens nach den Ansprliichen 6 und 7, dadurch gekennzeichnet, dass

die Formlinge (19 bzw. 19.1) zwischen dem Abstreifer (11 bzw. 11.1) und der Produktzufihrung (12) auf die
Presswalzenoberflache(n) gedriickt werden.

Anwendung des Verfahrens nach den Ansprichen 1 bis 11 zur Herstellung von Trockengranulat.
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