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Vor allem schnell

Prizise Messung von Feuchte, Dichte und Masse im pharmazeutischen Produktionsprozess

Udo Schlemm
|

In den vergangenen Jahren hat sich
die Mikrowellenresonanzmethode
als Verfahren vor allem zur schnellen
Feuchtemessung in der Pharma-, Le-
bensmittel- und chemischen Indus-
trie etabliert. Das Messverfahren ar-
beitet mit hochfrequenten elektro-
magnetischen Feldern von geringer
Leistung und ist gleichermaRen fiir
Labor- und Prozessanwendungen ge-
eignet.
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Wichtige Messstellen fiir die Feuchtemes-
sung finden sich im Bereich Pulvertrock-
nung und Granulierung. Eine Feuchtemes-
sung kann bei Eintritt des Materials in einen
Spriihtrockner erfolgen. Hierdurch kann der
Trockner durch Vorwirtssteuerung geregelt
werden. Auch wéhrend des Trocknungspro-
zesses in einem Wirbelschichttrockner kann
eine Feuchtemessung erfolgen, und gleich-
zeitig kann die Granulierung des Messgutes
kontrolliert werden. Durch diese Messun-
gen ist eine Steuerung des Trockners sowie
die Detektion des Endpunktes der
Trocknung/Granulierung moglich.

Feuchtemessung von Hart-
gelatinekapseln

Die Eigenschaften von Hartgelatinekapseln
sind sehr stark Feuchte abhéngig. Sie wer-
den u. U. vor der Befiillung in einer Kapsel-
fiilllmaschine bis zu einem bestimmten
Feuchtesatz getrocknet, bei dem die physi-
kalischen Eigenschaften der Kapseln zum
Befiillen optimal sind. Eine Feuchtemes-
sung kann online im Bereich des Trockners
erfolgen, und somit kann kontrolliert wer-
den, ob die Kapseln die zur Weiterverarbei-
tung notige Feuchte aufweisen.

In einer Bypass-Anlage zur Steuerung
der Trocknung von Hartgelatinekapseln
erfolgt die Probenahme automatisch. Ei-
ne Feuchtemessung mit Mikrowellensen-
soren kann auflerdem am Eingang einer

Tablettenpressmaschine zur Kontrolle der
Feuchte des zu verpressenden Pulvers er-
folgen.

100 %-Kontrolle ist wichtig,
muss aber schnell sein

Da bei der pharmazeutischen Produktion
die Tendenz zur liickenlosen Produk-
tionskontrolle und -dokumentation zu-
nimmt, existiert eine stdndig wachsende
Nachfrage nach einer 100 %-Kontrolle der
Massen samtlicher produzierter Tabletten
und der Inhaltsmassen aller gefiillten
Kapseln. Bei der Geschwindigkeit moder-
ner Produktionsmaschinen ist es unmog-
lich, diese Massenkontrolle mit Waagen
durchzufiihren.

Das Mikrowellen-Messgerdt eines Ham-
burger Unternehmens liefert 10000 Mess-
werte fiir Feuchte und Masse pro Sekunde
und ist deshalb fiir eine schnelle Messung
an pharmazeutischen Produkten geeignet.
Die Anzahl der pro Zeiteinheit gemessenen
Objekte wird hierbei lediglich durch die
Fiihrungsgeschwindigkeit der Objekte
durch den Sensor begrenzt.

Eine Maoglichkeit zum Erreichen der lii-
ckenlose Kontrolle besteht im Einsatz der
Mikrowellenmessung im Bereich der Pro-
duktionsmaschinen, d. h. der Pressmaschi-
ne fiir die Tabletten und der Fiillmaschine
fiir Kapseln [2]. Fiir eine Kapselfiillmaschi-
ne besteht ein Verfahren zur 100 %-Kontrol-
le in der Messung aller Kapseln im Eingang
der Maschine zundchst leer und an einer
zweiten Messstelle nach der Fiillung am
Ausgang der Maschine. Bei diesem Verfah-
ren ist eine Verfolgung der einzelnen Kap-
seln notig, da eine Differenzbildung der
Messwerte der leeren Kapsel und derselben
gefiillten Kapsel erfolgen muss.

Am Maschineneingang erfolgt also der
Durchtritt der leeren Kapseln durch einen
ersten Mikrowellensensor, der die Gesamt-
masse und auch die Feuchte der Leerkapsel
misst. Der Sensor am Maschinenausgang
misst dann die Gesamtmasse derselben
Kapsel und auch deren Gesamtfeuchte. Un-
ter Verwendung der Messungen am Ma-
schineneingang und am Ausgang sind also
die Masse und die Feuchte des Kapselinhal-
tes bestimmbar.

Fiir eine vollstdndige Kontrolle an einer
Tablettenpressmaschine miissen die Tab-
letten lediglich am Maschinenausgang
durch einen Sensor geleitet werden, mit
dem die Masse und Feuchte bestimmt
werden.
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Einsatz von Kontroll-
maschinen

Eine zweite prinzipielle Moglichkeit fiir ei-
ne 100 %-Kontrolle einer pharmazeuti-
schen Produktion besteht in der Verwen-
dung von Kontrollmaschinen, die von den
Produktionsmaschinen getrennt sind. Wie
auch bei den Produktionsmaschinen mdis-
sen Tabletten lediglich durch einen einzi-
gen geeigneten Sensor gefiihrt werden, um
ihre Masse und auch ihre Feuchte zu mes-
sen. Die Kontrollmaschine enthilt in die-
sem Fall Einrichtungen zum Vereinzeln der
Tabletten und zum Transport durch den
Sensor.

Bei gefiillten Kapseln sind insgesamt vier
Messgrofien zu bestimmen: die Masse und
die Feuchte der Kapselhtille sowie die Mas-
se und die Feuchte des Kapselinhaltes. Aus
diesem Grunde reicht eine Messung mit
nur einem Mikrowellensensor, der zwei
Messgrofien erfasst, nicht aus, um die ge-
nannten vier unbekannten Gréfien zu be-
stimmen. Die Losung des Problems besteht
in der Kombination zweier Sensoren, die
verschiedene Volumenteile der gefiillten
Kapsel erfassen.

So besteht z. B. eine Moglichkeit in der
Kombination eines integrierenden Sensors,
der Masse und Feuchte der gesamten Kap-
sel misst, mit einem Profilsensor. Ein Profil-
sensor hat eine sehr hohe Ortsauflésung,
die es moglich macht, Profile einer Kapsel
zu messen und somit zwischen Feuchte-
und Masseprofilen gefiillter und ungefiillter
Kapselteile zu unterscheiden. Auf diese
Weise werden genug Parameter gemessen,
um auf die vier unbekannten Grofien
schliefSen zu kénnen. Die Kontrollmaschi-
ne enthalt hierbei neben den zwei Sensoren
Einrichtungen zum Vereinzeln der Kapseln
und zum Transport durch die Sensoren [3].

Methoden der Mikrowellen-
resonanz-Messung
Fur das Mikrowellenresonanz-Verfahren

verwendet man als Sensoren Hohlraumre-
sonatoren oder Streufeldresonatoren, in de-

nen bzw. iiber denen ein stehendes Mikro-
wellenfeld erzeugt wird. Zur Messung wird
eine Resonanz benutzt, die jeweils durch
zwei Parameter charakterisiert ist: die Reso-
nanzfrequenz und die Halbwertsbreite der
Resonanzkurve. Wird ein Messgut in den
Resonator eingebracht bzw. bei Streufeldre-
sonatoren mit dem Resonator in Kontakt
gebracht, sinkt die Resonanzfrequenz und
gleichzeitig nimmt die Halbwertsbreite der
Resonanzkurve zu.

Bei jeder Messung wird die Verdnderung
dieser beiden Resonanzparameter bei Be-
lastung des Resonators mit Messgut gemes-
sen. Die Verdnderung beider gemessener
Parameter ist in gleicher Weise abhéngig
von der Masse des Messgutes, das sich im
Messfeld befindet, jedoch in unterschiedli-
cher Weise von der Messgutfeuchte. Der
Quotient der beiden Messgréfien ist des-
halb nur abhéngig von der Messgutfeuchte.
Dieser Quotient ist also ein geeigneter Wert
zur dichte- und masseunabhéngigen
Feuchtemessung.

Da die Messung der Verdnderung der bei-
den Resonanzparameter (Resonanzfre-
quenz und Halbwertsbreite) abhingig ist
von der Masse des Messgutes, das sich im
Messfeld befindet, kann bei Messgiitern,
die den gesamten Messfeldbereich homo-
gen bzgl. ihrer Dichte ausfiillen, eine Dich-
temessung iiber einen der beiden Parame-
ter erfolgen.

Eine Massemessung kann an Messobjek-
ten durchgefiihrt werden, die sich bei der
Messung in einem homogenen elektrischen
Feldbereich aufhalten. Ein solches homo-
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Einsatz eines Mikrowellenresonators in einem
Wirbelschichttrockner

genes Messfeld kann nur in einem begrenz-
ten Raumbereich erzeugt werden. Im Falle
pharmazeutischer Produkte, wie Kapseln
oder Tabletten, ist eine Massemessung
moglich. Diese Massemessung ist Feuchte
unabhéngig.
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