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(57) Abstract

The invention relates to a method and a device for monitoring and/or controlling

and regulating a granulation, agglomeration, instantization, coating and drying process
in a fluidized layer or a fluidized bed by determining product moisture. According to
the inventive method, total product moisture is measured substantially and constantly
in the seconds range, without contact, by electromagnetic radiation in the high
frequency or microwave range, during at least one stage of the process. Vaporization
is evaluated as a measure of total product moisture. Taking into account product
temperature, the measuring result is used to maintain total product moisture within a
pre-determinable range by altering the spray rate and/or the gas temperature and/or
the volume flow, via a regulating circuit.

(57) Zusammenfassung

Ein Verfahren und eine Vorrichtung dienen zum Uberwachen und/oder Steuern
und Regeln eines Granulations—, Agglomerations—, Instantisierungs—, Coating— und
Trocknungsprozesses in einer Wirbelschicht oder einer bewegten Schittung durch
Bestimmung des Produktfeuchte. Zumindest wihrend eines ProzeBabschnittes
wird dabei die Produktgesamtfeuchte weitgehend kontinuierlich im Sekundenbere-
ich beriihrungslos mittels elektromagnetischer Strahlung im Hochfrequenz— oder
Mikrowellenbereich durch Auswertung der Dimpfung als Maf fiir diese Produkt-
gesamtfeuchte gemessen. Unter Beriicksichtigung der Produkttemperatur wird das
MeBergebnis verwendet, um iiber einen Regelkreis durch Veréndern der Spriihrate
und/oder der Gastemperatur und/oder des Volumenstromes die Produktgesamtfeuchte
in einem vorgebbaren Bereich zu halten.
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Verfahren zum Uberwachen und/oder Steuern und Regeln eines
Granulations-, Agglomerations-, Instantisierungs-, Coating-
und Trocknungsprozesses in einer Wirbelschicht oder einer
bewegten Schiittung durch Bestimmung der Produktfeuchte
sowie lufttechnischer Apparat zur Durchfithrung des Verfah-

rens

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren und eine
Vorrichtung zum Uberwachen und/oder Steuern und Regeln eines
Granulations-, Agglomerations-, Instantisierungs-, Coating- und
Trocknungsprozesses in einer Wirbelschicht oder einer bewegten
Schiittung durch Bestimmung der Produktfeuchte.

Zum Stand der Technik sind indirekte Verfahren zur Bestimmung
der Produktfeuchte, beispielsweise Uber eine Bilanzierung der
Ein- und Ausgangsstréme bekannt, woraus die Produktfeuchte
ermittelt wird. Gemessen werden die Zu- und Abluftbedingungen
(Temperatur und Feuchte) sowie der Volumenstrom der Zu- und
Abluft und die Sprihrate. Aus vielen verschiedenen Mefistellen
(Minimum sieben Mefgréfen) resultiert eine entsprechend grofe
Anzahl an Mef3ffehlern und dadurch eine nicht exakt zu bestimmende
Produktfeuchte. Probleme ergeben sich insbesondere bei Prozessen
die eine schnelle Regelung erfordern, beispielsweise die
Erfassung des Abschaltpunktes filir das Sprithen beim Granulieren.
Eine indirekte Messung der Produktumgebungsfeuchte kann durch
einen kapazitiv messenden Fiihler der direkt im Wirbelbett
positioniert ist, erfolgen. In der Regel ist der eigentliche
Meffihler mit einer wasserdampfdurchléssigen Schutzkappe umgeben,
durch die der Wasserdampf diffundieren muR, der dann entsprechend
vom Fihler detektiert wird.

Problematisch ist hierbei, das es sich dabei um ein tréiges
Mefsverfahren handelt. Beim Granulieren wird sich in der
Produktumgebung stets eine nahezu mit Wasser gesdttigte

Luftatmosphdre einstellen, die am Sensor zu Kondensation fithren
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kann (sog. Uberfeuchten des Fiihlers). Das kondensierte Wasser
braucht wesentlich l&nger, bis es iUber die Schutzkappe wieder
nach aufien abgegeben wird. Wahrend dieser Zeit 1liegt das
Meflsignal stets bei 100 % Luftfeuchtigkeit.

Weiterhin koénnen Verschmutzungen des Sensors zu erheblichen
Fehlmessung flhren. Auferdem ist infolge der teilweise stark
abrasiven Krafte durch das fluidisierte Produkt eine nur geringe
Standzeit des Sensor vorhanden.

Mit Hilfe der NIR-Spektroskopie kann nur die Oberfldchenfeuchte
gemessen werden. Es ist hierbei in der Regel ein sehr hoher
Kalibieraufwand und eine aufwendige mathematische Auswertung
und Mittelung des MeRsignals erforderlich.

Der IR-Sensor kann in der Wirbelschicht nur iiber ein wandbindi-
ges Fenster integriert werden, so daR sich Probleme durch
Zusetzen des Fensters ergeben, weil dies zur sofortigen Reflexion
der Strahlung fihrt. Eine Messung ist dann ausgeschlossen.
Weiterhin ist durch die kurze Wellenldnge und die dadurch
vorhandene, hohe Reflexion der Strahlung keine Eindringtiefe
in die Wirbelschicht beziehungsweise das Produkt vorhanden.
Es kann also nur die Oberflédchenfeuchte erfafft werden.
Schliefflich sind noch die Abh&ngigkeit des MeRsignals von der
Korngréfte und von der Schiittdichte und die Abhdngigkeit des
Mefisignals vom Farbwechsel und der daraus resultierende hohe

Kalibrieraufwand nachteilig.

Eine Feuchtemessung kann auch iber eine Impedanzmessung mit
zwel Elektroden auf elektrisch isolierenden Substrat (PTFE),
die Uber eine feuchteempfindliche Schicht eines elektrolytischen
Festkorpers (Wasserdampf durchlédssig) elektrisch 1leitend
miteinander verbunden sind, erfolgen. Gemessen wird eine
Gleichgewichtsfeuchte, die sich in der Produktumgebung einstellt.
Die direkte Produktfeuchte wird nicht gemessen. Die Standzeit
des Sensors in der Wirbelschicht ist sehr unbefriedigend.

Weiterhin ist es bekannt, die Gréfen Zu- und Ablufttemperatur,
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Volumenstrom, Zu- und Abluftfeuchte und die Sprihrate zu
erfassen. Uber diese GréRen sind in der Regel jedoch nur
indirekte Informationen iber das tatsdchliche Produkt bzw. den
sich im Produkt einstellenden Wassergehalt zu erwarten.
Sichere Aussagen sind in der Regel nur mit Offline-MefRverfahren
wie Trockengewichtsbestimmung, Vakuum-Trockenschrank, Exsikkator-
methode, Infrarotwaage oder durch die Karl-Fischer-Titration
moglich.

Diese Verfahren sind jedoch sehr zeitaufwendig und erfordern
fiir eine Feuchtebestimmung einen Zeitaufwand von 10 min bis
zu einem halben Tag, so daR diese Methoden keine prozeR-
begleitenden Aussagen ermdglichen.

Eine weitere Moglichkeit das Ergebnis bzw. den Verlauf eines
Granulationsprozesses zu erfassen, stellt die Moglichkeit dar,
die PartikelgrdBe bzw. die KorngroéRenverteilung wadhrend eines
Prozesses direkt zu bestimmen bzw. zu messen.

Die dafiir bekannten Verfahren, wie Ultraschallmessung oder Laser-
Beugungs-Spektroskopie, sind gekennzeichnet durch einen sehr
hohen apparativen Aufwand und durch &uRerst komplizierte
mathematische und statistische Auswerteverfahren.

Fir die Messung sind in der Regel definierte MeRstrecken, z.B.
ein definierter Bypass fir das Produkt erforderlich, wodurch
ein Einsatz direkt in der Wirbelschicht nicht mdglich ist.
Eine Reproduzierbarkeit des Verfahrens ist in der Regel nur
bedingt gegeben.

Bei allen bekannten Verfahren zum Steuern beziehungsweise Regeln
der eingangs erwdhnten Prozesse ist nachteilig, daf sie entweder
Zu trédge und/oder zu stdranfdllig und/oder nicht genau genug
sind und daher nur fir bestimmte Produkte eine begrenzte
Praxistauglichkeit vorhanden ist.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren der
eingangs erwdhnten Art sowle eine Vorrichtung zu schaffen, wobei
zuverldssig unter den bei solchen Prozessen herrschenden,

erschwerten Bedingungen insbesondere hinsichtlich der Zugdnglich-
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keit des Produkts, der Verschmutzung und der Standzeit des
Sensors und dergleichen, mit hoher MeRgenauigkeit die Produkt-
feuchte gemessen und diese MeflgréRe zum Steuern beziehungsweise
Regeln des Prozesses verwendbar ist. Insbesondere soll diese
Feuchtemessung ein Ergebnis liefern, daff direkt als Mafz fiur
bestimmte Produkteigenschaften verwendbar ist.

Aufterdem soll die Messung auch fir unterschiedliche Produkte

ohne aufwendige Anpassung und Kalibrierung anwendbar sein.

Zur Losung dieser Aufgabe wird vorgeschlagen, daR zumindest
wdhrend eines Prozefabschnittes die Produktgesamtfeuchte
weitgehend kontinuierlich zumindest 1im Sekundenbereich,
berihrungslos mittels elektromagnetischer Strahlung im
Hochfrequenz- oder Mikrowellenbereich durch Auswertung der
Dampfung als Maff fiur diese Produktgesamtfeuchte gemessen und
unter Berlucksichtigung der Produkttemperatur {ber einen
Regelkreis durch Verdndern der Sprihrate und/oder der Gastempe-
ratur und/oder des Volumenstromes in einem vorgebbaren Bereich
gehalten wird.

Der Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde, daf die Produkt-
gesamtfeuchte und damit sowohl die Oberfldchenfeuchte als auch
die Feuchte, die im Produktinneren in den Kapillaren oder den
Hohlrédumen eines Granulatkorns vorliegt, eine Schliissel-
information ist, Uber die eine exakte Beeinflussung des
jeweilligen Prozesses mdglich ist.

Mit Hilfe der an sich bekannten Feuchtemessung mittels
elektromagnetischer Strahlung stehen MeRdaten iiber die
tatsdchlich gerade vorhandene Produktgesamtfeuchte zur Verfiigung,
die somit unmittelbar als prozeflbegleitende MefRgrodfRe zur Regelung
des gerade ablaufenden Prozesses, also "online", verwendet werden
koénnen.

Durch das kontinuierliche on-line Erfassen der Produktfeuchte
erh&lt man zum Beispiel bel einem Granulationsproze eine

reproduzierbare Korngrofienverteilung, wobel die Produkt-
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gesamtfeuchte praktisch ein direktes Mafl fiur die KorngrdRenver-
teilung ist.

Nachfolgende Ausfiihrungen verdeutlichen die Zusammenhénge
zwischen Produktgesamtfeuchte und bestimmten Produkteigen-
schaften.

Uber die Grenzflichenkridfte und den Kapillardruck an frei
beweglichen Fliussigkeitsoberfl&dchen besteht zwischen den Produkt-
Kérnern der erforderliche Zusammenhalt fiir die Granulatbildung
aus mehreren Kornern. Dabei mufs unterschieden werden, ob die
Hohlr&dume zwischen einzelnen Kdrnern nur teilweise (Ausbildung
von Flissigkeitsbriicken zwischen den Kérnern) oder vollstdndig
mit Flissigkeit ausgefiillt sind (Ausbildung kapillarer
Haftkrafte). Ebenso kénnen mehrere Feststoffkdrner mit einer
vollsténdigen Fliissigkeitshaut umgeben sein, wodurch Oberflichen-
spannungskrédfte zu einer Anlagerung mehrerer Tropfen fiihren
kénnen. Als Folge dieser Mechanismen entsteht beim Feucht-
granulieren sowohl eine definierte KornvergréRerung als auch
eine definierte Zerkleinerung bereits entstandener Granulate.
Neben produktspezifischen Eigenschaften, wie zum Beispiel
Benetzbarkeit, Porositdt und Hygroskopizitét, geht ein
wesentlicher Einflufs auf die Granulation vom absoluten Gehalt
an Produktfeuchte aus. Die Produktfeuchte ergibt sich infolge
der eingestellten Sprithrate und der Trocknungsleistung im Verlauf
der Granulation. (Zwischen der PartikelgréRe, der Spriihrate
und dem Partikel- (Korn).

Flir das Groflenwachstum und damit auch fir die KorngréRenver-
teilung der Granulation, besteht fiir eine Feuchtgranulation
im wesentlichen iber die zum Austausch zur Verfiigung stehende
Partikeloberflédche folgender funktionaler Zusammenhang:

Die Granulation erfolgt durch Anhaften von noch nicht oder
weniger stark granulierten Partikeln an der noch feuchten
Partikeloberfldche anderer meist gréRerer Partikel.

Je grofler die volumenbezogene Partikeloberfldche (d.h. je kleiner

die Partikel) desto grofer die Trocknungsleistung. Je groéRer
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die Partikel, desto geringer die volumenbezogene Partikelober-
fldche und desto kleiner wird die Trocknungsleistung. Gegen
Ende der Granulation kommt es bei konstanter Sprithrate dadurch
leicht zu einer Uberfeuchtung des Produkts, was 2zu unkon-
trollierter Agglomeration und ProzefRabbruch fiihren kann. Die
Produktgesamtfeuchte stellt damit einen wesentlichen Parameter
zum Steuern und Regeln eines Granulationsprozesses dar.

Aufgrund des dargestellten Zusammenhangs resultiert ein
reproduzierbarer Granulationsmechanismus. Die Produktfeuchte
ist demnach ein direktes MaR. Das produktbezogene Ergebnis kann

Uber die KorngréfRenverteilung charakterisiert werden.

Es besteht auch die Moglichkeit, daR tiliber die Messung der
Produktgesamtfeuchte bei einem Granulierungs-/Coating-Prozef
die maximal zuldssige Produktfeuchte fiir das Aufrechterhalten
einer stabilen und homogenen Verwirbelung, und/oder eine
vorgebbare, konstante Produktgesamtfeuchte geregelt und/oder
der Granulationsendpunkt bestimmt wird.

Weiterhin besteht die Méglichkeit, daR tiber die Messung der
Produktgesamtfeuchte bei einem Trocknungsprozef das ProzefRende
beim Trocknen auf einen gewilinschten Endfeuchtegehalt bestimmt
wird. Diese Moéglichkeit ist insbesondere dann anwendbar, wenn
die Trocknung die letzte Phase eines Granulationsprozesses zum
Erreichen einer vorgegebenen Endfeuchte darstellt.
SchlieRlich kann durch die Messung der Produktgesamtfeuchte
ein vorbestimmbarer Feuchteverlauf iiber eine direkte Korrelation

von Sprihrate und Produktfeuchte geregelt werden.

Besondere Vorteile ergeben sich auch beim Einsatz im Rahmen
des sogenannten "Scale-up". Dabei wird bei einer Kalibrierung
im Rahmen eines im LabormaRstab eingestellten Prozesses und
darauf basierender Anpassung des Verfahrens auf einen tatsdchli-
chen Produktionsmafistab, die Einstellung der Spriihrate

ausschliefflich tber die Messung der Produktgesamtfeuchte als
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apparateunabhdngige GrodfRe vorgenommen.

Insbesondere bei diesem Scale-up steht mit der mittels
elektromagnetischer Strahlung gemessenen Produktgesamtfeuchte
eine apparate-unabhidngige GréRe zur Verfiigung, die als MaR die
Ubertragung der ProzeRbedingungen vom KleinmaRstab zum

GrofmaRstab ermbglicht.

Die Erfindung betrifft auch einen lufttechnischen Apparat,
insbesondere eine Wirbelschichtapparatur mit einem Behidlter
und einem Dichtverschluf3, der ein in eine Beh&lterwand-0Offnung
einsetzbares Verschluffiteil mit einem Trégerkdrper aufweist.
Dieser Apparat ist dadurch gekennzeichnet, daR der Trégerkdrper
des Dichtverschlusses Teil eines Sensorhalters oder dergleichen
Einbauteil ist wund daff als Einbauteil ein Feuchtesensor
vorgesehen ist, der als Mikrowellensensor ausgebildet ist.
Mit einem solchen lufttechnischen Apparat 1l&Rft sich das Verfahren
besonders gu t durchfihren. In Verbindung mit dem vorgesehenen
DichtverschluR 1&Rt sich der Sensor auf einfache Weise
nachtrédglich noch nachriisten.

Bevorzugt kommt hierbei ein Dichtverschlufz zum Einsatz, der
einen totraumfreien Abschluf ermdglicht.

Zweckmdffigerweise ist dabei der Mikrowellensensor zu der
Behdlterwand etwa Innenwand-bindig in dem DichtverschluR
angeordnet, wobei der Tragerkérper vorzugsweise als mit der
Beh&dlter-Innenwand etwa blindig abschliefRende, vorzugsweise aus
Polytetrafluordthylen bestehende Schutzkappe fir den Sensor
ausgebildet ist.

Bei Verwendung eines Mikrowellensensors sind in vorteilhafter
Weise spezielle Probennahmevorrichtungen oder Abdeckungen nicht
erforderlich.

Der Einsatz des Mikrowellensensors in Verbindung mit dem
totraumfreien und leicht demontierbaren Dichtverschlufz hat den
wesentlichen Vorteil, daf die Anlage und die eingesetzten

Komponenten - Dichtverschllisse, Sensoren - leicht reinigbar
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sind. Durch die Verwendung eines Mikrowellensensors ist ein
direkter Eingriff in das Wirbelbett nicht erforderlich.

Der Sensor, der zum Beispiel als Planarsensors ausgebildet sein
kann, laft sich wandbilindig in der Behidlterwand in gleicher Weise

wie ein Bullauge montieren.

Zusdtzliche Ausgestaltungen der Erfindung sind in den weiteren
Unteransprichen aufgefiihrt. Nachstehend ist die Erfindung mit
ihren wesentlichen Einzelheiten anhand der Zeichnungen noch

ndher erl&utert.

Es zeigt:

Fig.1 eine Seitenansicht einer Wirbelschichtapparatur mit
einem Dichtverschluf? sowie einem Mikrowellensensor

und

Fig.2 eine Schnittdarstellung der Beh&lterwand entsprechend
dem Bereich "X" in Figur 1, mit einem Dichtverschluf

und einem Sensor.

Fig. 1 zeigt als lufttechnischen Apparat eine Wirbelschicht-
apparatur 24, bestehend im wesentlichen aus einem Oberteil mit
einem Filtergehduse 25 sowie einem Materialbehdlter 26 und einem
Unterteil 27, bei dem sich auch eine Luftzufuhr 28 befindet.
An dem Unterteil 27 erkennt man noch Anprefzylinder 29 zum
Verschlieflen der Anlage, wobei der Materialbehdlter 26 gegen
das Filtergehduse 25 geprefit wird. Die bei der Luftzufuhr 28
zugefihrte Luft gelangt liber das Unterteil und einen Sieb- oder
Anstrdmboden 30 in den Materialbehdlter 26 sowie das Filter-
gehduse 25. Bei entsprechendem Luftdurchsatz bildet sich in
dem Materialbehdlter und dem Filtergehiuse ein Wirbelbett aus
dem im Beh&lter befindlichem, zu behandelnden Material.

Im oberen Bereich des Filtergehduses 25 befinden sich strichli-
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niert angedeutete Filter 31, auf deren Reingasseite sich eine
Abluftfihrung 32 befindet.

An dem Materialbehdlter 26 ist ein Dichtverschluff angeordnet,
der einen Tragerkdrper 12 als Teilil eines Sensorhalters aufweist.
In dem Ausfihrungsbeispiel nach Fig. 2 ist der Trégerkdrper
12 mit einem als Mikrowellensensor ausgebildeten Feuchtesensor
33 verbunden.

Im Ausftihrungsbeispiel gemdfd Fig. 2 weist der Trédgerkdrper 12
des Dichtverschlusses 1 eine Aufnahmedffnung 34 auf, in die
der Feuchtesensor 33 von der Aulenseite her eingesetzt ist.
Der Sensor weist einen Befestigungsflansch 35 auf, an dem er
durch den 1léosbaren Deckflansch 7 gehalten ist.

Der TrédgerkOrper 12 bildet fir den Sensor 33 eine Schutzkappe
und ist zur Behdlterinnenseite 36 hin dicht geschlossen. Gut
zu erkennen ist in Fig. 2 auch, daf die Innenseite des
Tragerkdrpers etwa blindig mit der Behdlterinnenseite 36, d.h.
mit dieser im wesentlichen fluchtend abschlieft. Die Beh&dlte-
rinnenwand ist dadurch praktisch kontinuierlich fortgefiihrt,
ohne daf? storende Teile ins Behdlterinnere ragen. Bei dem
Mikrowellen-Feuchtesensor 33 kann noch ein Temperatursensor
angeordnet sein. Der oder die Sensoren sind ilber elektrische
Kabel 37 mit einer Auswerteeinrichtung 38 verbunden, die Teil
einer Prozeflsteuerung sein kann.

Mit dem Feuchtesensor koénnen Granulations-, Agglomerations-,
Pelletisierungs-, Instantisierungs-, Coating- und Trocknungs-
prozesse in einer Wirbelschicht oder in einem sogenannten
Eintopfgranulator Uberwacht werden. Die Produktfeuchte stellt
eine wichtige ProzeRgroRe dar. Sie dient zur Uberwachung
beispielsweise der maximal zuldssigen Produktfeuchte fir ein
Aufrechterhalten einer stabilen und homogenen Verwirbelung,
oder einer geeigneten konstanten Feuchte fiir gleichmdfRige
Granulation oder als Maff fliir das Prozeflende beim Trocknen auf
einen gewilinschten Endfeuchtegehalt. Mit Hilfe des Mikrowellen-

Feuchtesensors 33 ist eine Online-Produktfeuchtemessung méglich,
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durch die unter anderem eine h&here Sprithrate und dadurch ein

erhdhter Durchsatz méglich ist.

Ein geeigneter Sensor kann in Form eines Planarsensors mit einem
PTFE-Abschlufs ausgebildet sein, der sich wandbiindig in der
Behédlterwand der Wirbelschichtapparatur in gleicher Weise wie
ein Bullauge montieren 1&Rt. Dies ermdglicht sehr einfach eine
Nachristung bestehender Anlagen. Spezielle Probennahmevor-
richtungen oder Abdeckungen sind nicht erforderlich. Der Sensor
kann {Uber Standardflansche wie sie auch fiir Bullaugen und
Sprihdisenhalterungen verwendet werden, leicht integriert werden.
Daraus ergibt sich ein wesentlicher Vorteil des Sensors: Aufgrund
der schwierigen Reinigbarkeit grofer Wirbelschichtanlagen und
der Tatsache, daf? in der Pharmazie teilweise hochwirksame,
gesundheitsgefdhrdende Substanzen verarbeitet werden ist es
wichtig, die Anlagen inklusive deren gesamter Zusatzkomponenten
méglichst vollstédndig automatisch und geschlossen zu reinigen
(Cleaning-In-Place, CIP-Reinigung). Die Anlage und die
eingesetzten Komponenten missen mdglichst totraumfrei und leicht
reinigbar sein. Aus diesem Grund scheiden s&mtliche Sensoren,
die direkt in das Wirbelbett gebracht werden miissen und die
Uber Diffusion von Wasserdampf den Produktfeuchtegehalt
bestimmen, aus. Der beriihrungslos messende Mikrowellensensor
kann tUber ein spezielles Dichtsysteme mit der Beh&dlterwand
totraumfrei abgedichtet werden und kann durch die Abdeckung
mit einer Teflonkappe ohne Ecken und Kanten &hnlich wie ein

Bullauge vollstdndig gereinigt werden.

Bei der Messung der Produktgesamtfeuchte mittels elektro-
magnetischer Strahlung im Hochfrequenz- oder Mikrowellenbereich
ist eine bestimmte Eindringtiefe der Strahlung in die Wirbel-
schicht vorhanden und in Abh&ngigkeit der Produktfeuchte stellt
sich eine feuchteabhiédngige Resonanzfrequenz und eine ent-

sprechende Dampfung der Strahlung ein.
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Die Feuchte wird tber einen im Bereich der Hochfrequenz kleiner
als 100 MHz oder auch im Mikrowellenbereich arbeitenden Sensor
gemessen. Dadurch wird eine geeignete Eindringtiefe in die
Wirbelschicht erreicht. Es wird die tatsidchliche Feuchte eines
Partikels auf der Partikeloberflédche und im Inneren des Partikels
gemessen (wichtig fir Granulationsprozesse). Das MeRsignal ist
im wesentlichen nur vom Feuchtegehalt der Partikel und der
Produkttemperatur abhdngig. Es kann sich z.B. bei hohen
Temperaturen und geringer Produktefeuchte eine hdhere Dampfung
ergeben als bei der gleichen Produktfeuchte und einer niedrigeren
Temperatur. Dieser EinfluR kann jedoch dadurch kompensiert
werden, indem bei bei verschiedenen Temperaturen (z.B. 20 °C,
40 °C, 60 °C und 80 °C) eine Kalibrierkurve hinterlegt wird,
auf die wdhrend der Messung in Abhdngigkeit der gemessenen
Produkttemperatur entsprechend zugegriffen wird. Dafiir kann
eine entsprechend Regelung entwickelt werden.

Andererseits kann beim Trocknen der EinfluRf der Temperatur
insofern vernachléssigt werden, daf lediglich eine 2-Punkteichung
durchgefihrt wird (charakterisiert Ausgangsfeuchte und gewlinschte
Endfeuchte), so daf3 das am Ende gemessene Signal unabhidngig
von der Temperatur immer den gewiinschten Endwert detektiert.
Beim Granulation ist dagegen mit einer nahezu konstanten
Temperatur (Kihlgrenztemperatur) zu rechnen. Der Temperaturein-
flufd kann dadurch vernachldssigt werden und es wird dadurch
eine Eichung mit mehreren Punkten méglich, z.B. mit funf
Referenzpunkten.

Ein direkter EinfluR der KorngrdRen in dem fiir Wirbelschicht-
prozesse typischen Bereich von 0,2 mm bis 20 mm ist nicht zu
erwarten. Jedoch fihrt eine unterschiedliche Korngr&éRe oder
eine unterschiedliche Verteilung derselben zu einer veridnderten
Schittdichte in der Wirbelschicht, welche einen Einfluf auf
das Mefdsignal hat. Der Einfluff einer unterschiedlichen Dichte

kann jedoch im Rahmen einer geeigneten Kalibrierung und durch
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gleichzeitiges Erfassen der Resonanzfrequenz und der Damp fung
kompensiert werden.

Die Resonanzfrequenz bezieht sich auf die gesamte Wirbelschicht
bzw. auf Teile derselben und nicht auf ein einzelnes Partikel.
Aufgrund der guten Durchmischung in einer Wirbelschicht ist
dieser Summenparameter repradsentativ fiir die Produktfeuchte.
Ein bestimmter Schichtaufbau (typisch flir Wirbelschichten) auf
dem Sensor kann aufgrund der Eindringtiefe der Strahlung in
bestimmten Grenzne toleriert werden. Dies stellt einen
wesentlichen Unterschied zu den anderen Verfahren dar.

Durch die Eindringtiefe der elektromagnetischen Strahlung in
das Produkt kann zwischen einer "feuchten Granulation" und einer
"trockenen Granulation" wdhrend des Prozesses unterschieden

werden.

Zum Kalibrieren eines mit elektromagnetischen Wellen arbeitenden
Mefsfiihlers ist prinzipiell eine 2-Punkt- oder Mehrpunkt, zum
Beispiel 5-Punkt-Eichung méglich. Kalibriert wird direkt in
der Prozeflfanlage mit realem Produkt und realistischen Prozeflbe-
dingungen, wobei diese miissen noch nicht optimiert sein miissen.
Es wird eine MeRkurve wihrend des Prozesses aufgenommen und
gegen eine genaue offline-Referenz (z.B. Trockengewichts-
bestimmung titber Waage) abgeglichen. Somit ergibt sich eine
Korrelation zwischen elektronischen MeRsignal und der offline
gemessenen Produktfeuchte. Die wdhrend des tatsédchlichen
Prozesses dann online gemessenen Produktfeuchten ergeben sich
aufgrund dieser Kalibrierkurve.

Beim Scale-up kann man sich jeweils an der bereits ermittelten
Kalibrierkurve orientieren und diese in einem ersten Kalibrier-
prozefs iberpriifen und gegebenfalls neu hinterlegen. Ein
zusétzlicher Kalibrier- oder statistischer Interpretationsaufwand
ist nicht erforderlich.

Kurz zusammengefafst ergeben sich folgende wesentlichen Vorteile

des Verfahrens:
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hohere Sprihrate und dadurch erhdhter Durchsatz
Prozefl libertragbar nahezu unabhédngig von der Zuluftbedin-
gungen (gut geeignet fir Scale-up)

ideale Ubertragung ermittelter Laborprozesses auf eine

Prozefsanlagen

gute Reinigbarkeit bei CIP-Prozessen

/Anspriiche
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Anspriiche

Verfahren zum Uberwachen und/oder Steuern und Regeln eines
Granulations-, Agglomerations-, Instantisierungs-, Coating-
und Trocknungsprozesses in einer Wirbelschicht oder einer
bewegten Schiittung durch Bestimmung der Produktfeuchte,
dadurch gekennzeichnet, daf zumindest wdhrend eines
Prozefliabschnittes die Produktgesamtfeuchte weitgehend
kontinuierlich zumindest im Sekundenbereich beriithrungslos
mittels elektromagnetischer Strahlung im Hochfrequenz- oder
Mikrowellenbereich durch Auswertung der Dampfung als Mafd
fir diese Produktgesamtfeuchte gemessen und unter
Bertlcksichtigung der Produkttemperatur iber einen Regelkreis
durch Veré&ndern der Sprihrate und/oder der Gastemperatur
und/oder des Volumenstromes in einem vorgebbaren Bereich

gehalten wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf
Uiber die Messung der Produktgesamtfeuchte bei einem
Granulierungs-/Coating-Prozef? die maximal zuldssige
Produktfeuchte fir das Aufrechterhalten einer stabilen
und homogenen Verwirbelung, und/oder eine vorgebbare,
konstante Produktgesamtfeuchte geregelt und/oder der

Granulationsendpunkt bestimmt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf
Uber die Messung der Produktgesamtfeuchte bei einem
Trocknungsprozefs das Prozefende beim Trocknen auf einen

gewinschten Endfeuchtegehalt bestimmt wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, daf? tUber die Messung der Produktgesamt-
feuchte bei einem GranulierungsprozeR eine mit der

Produktgesamtfeuchte etwa korrelierende, reproduzierbare
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Korngrdflenverteilung durch Verdndern der Sprihrate und/oder
der Gastemperatur und/oder des Volumenstromes in einem

vorgebbaren Bereich gehalten wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, iiber die Messung der Produktgesamtfeuchte
ein vorbestimmbarer Feuchteverlauf iber eine direkte

Korrelation von Sprihrate und Produktfeuchte geregelt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dafy bei einer Kalibrierung im Rahmen eines
im LabormafRstab eingestellten Prozesses und darauf
basierender Anpassung des Verfahrens auf einen tatsichli-
chen Produktionsmafstab, die Einstellung der Spriithrate
unter Zuhilfenahme von MeRfwerten der Produktgesamtfeuchte

als apparateunabhédngige GroéRe erfolgt.

Lufttechnischer Apparat, insbesondere Wirbelschichtapparatur
mit einem Behdlter und einem Dichtverschluf, der ein in
eine Behdlterwand-Offnung einsetzbares VerschlufRteil (2)
mit einem Tragerkodrper (12) aufweist, zur Durchfithrung
des Verfahrens nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch
gekennzeichnet, dafR der Tridgerkdrper (12) des Dichtver-
schlusses Teil eines Sensorhalters oder dergleichen
Einbauteil ist und daR als Einbauteil ein Feuchtesensor
(33) vorgesehen ist, der als Mikrowellensensor ausgebildet

ist.

Lufttechnischer Apparat nach Anspruch 7, dadurch gekenn-
zeichnet, daR der Tragerkorper (12) vorzugsweise eine
Hohlung (34) zur Aufnahme des Mikrowellensensors (33) oder
dergleichen Einbauteil aufweist und daR ein 1lésbarer
Deckflansch (7) zum l&6sbaren Halten des Einbauteiles

vorgesehen ist.
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Lufttechnischer Apparat nach Anspruch 7 oder 8, dadurch
gekennzeichnet, daR der Mikrowellensensor (33) zu der
Behdlterwand etwa Innenwand-bilindig in dem DichtverschluR
(1) angeordnet ist, dafy der Tragerkdrper (12) vorzugsweise
als mit der Behdlter-Innenwand etwa blindig abschliefRende
Schutzkappe flir den Sensor ausgebildet ist, die vorzugs-

weise aus Polytetrafluor&thylen (PTFE) besteht.

Lufttechnischer Apparat nach einem der Anspriche 8 bis
9, dadurch gekennzeichnet, daR der Mikrowellensensor (33),
bezogen auf eine vorgegebene Ruhebett-Schiitthdhe des
jeweiligen Produktes innerhalb des Behidlters (25,26), in
einer Ho6he von etwa bis zum Zweifachen der Ruhebett-—
Schutthdhe, vorzugsweise am oberen Randbereich des
Ruhebettes innerhalb von dessen Ruhebett-Schiitthéhe,

angeordnet ist.
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