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Ausgangssituation:

Das Beschichten von pulverférmigen Materia-
lien wird als Coating bezeichnet. Hierbei wird
ein beliebiges Kernmaterial mit einer festhaf-
tenden Schicht eines formlosen/fluiden Stoffes
ummantelt. Als Uberzugsmaterial werden in
der Regel filmbildende Substanzen auf Wasser
oder Losungsmittelbasis eingesetzt. Die Sub-
stanz wird mit Hilfe einer Zweistoffdiise fein
zerstaubt, die feinen Fllissigkeitspartikel treffen
auf die Oberflache des Kernmaterials auf, sprei-
ten und bilden einen Film, der durch das Ver-
dunsten des Losungsmittels aushértet. Ein be-
sonderes Verfahren, das immer grél3ere An-
wendung im Bereich der Pharma- und Kos-
metikindustrie sowie der chemischen Industrie
findet, stellt das I6sungsmittelfreie Schmelz-
coating dar. Da zum Ausharten dieser Filme
ausschlieBlich die Temperatur unter den
Schmelzpunkt der Hillsubstanz abgesenkt wer-
den muss, entfallen kostenintensive Luftaufbe-
reitungen, um Lésungsmittelddmpfe abzu-
scheiden oder das energieintensive Abtrocknen

von Filmen auf Wasserbasis. Es erschliel3t sich
aulBerdem durch den Verzicht auf organische
Lésungsmittel ein groBer Anwendungsbereich
in der Lebensmittelindustrie. Zudem stellen
fett- und wachsbasierte Uberzugsmaterialien
eine effektive Diffusionsbarriere fiir Wasser und
Wasserdampf dar.

Der Beschichtungsprozess kann in Trommel-
coatern oder in Wirbelschichtapparaten durch-
ge-fihrt werden. Unabhéangig vom gewahlten
Apparat sind die grundlegenden Anforderun-
gen an das Produkt bzw. die Beschichtung
gleich. Die aufgetragene Hullschicht soll von
gleichmaRiger Dicke sein, liber eine poren- und
rissfreie Oberflache verfligen sowie die ge-
wunschten Barriere- und Freisetzungseigen-
schaften aufweisen. Des Weiteren sollte die Be-
schichtung widerstandsfahig gegen mecha-
nische Belastungen durch Weiterverarbeitung,
Transport und Lagerung sein. Um diese Eigen-
schaften in einem komplexen System wie ei-
nem Wirbelschichtapparat zu erzielen, miissen
bis zu 20 verschiedene Prozessparameter be-
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achtet und aufeinander abgestimmt werden.
Um diese Prozesse auszulegen, sind daher zeit-
und kostenintensive Laborversuche notwendig,
deren Ergebnis stark vom Expertenwissen der
durchfihrenden Personen abhédngig ist. Die
gewonnenen Erkenntnisse lassen sich aul3er-
dem nicht direkt aus dem Labormaldstab in den
Pilot- und Produktionsmal3stab (ibertragen.
Das fliihrt zu hohen Kosten, die in der phar-
mazeutischen Industrie aufgrund der hochprei-
sigen Produkte problemlos gedeckt werden
konnen. In der Lebensmittelindustrie mit einer
vollig kontraren Kostenstruktur, in der die ge-
coateten Produkte in gro3er Menge als Roh-
stoff, Hilfs- oder Zusatzstoff eingesetzt werden,
sind diese Kosten fiur die Prozessentwicklung,
die benodtigten Apparaturen sowie die Prozess-
zeit nicht darstellbar. Um die Entwicklungszeit
und dadurch diesen Kostenfaktor zu reduzieren,
sind deshalb tiefergehende Erkenntnisse Uber
die prozessbestimmenden Einzelvorgange not-
wendig.

Ziel des Forschungsvorhabens war es, die
Hauptprozessparameter fiir die Beschichtung in
einer Wirbelschicht an einem vereinfachten
Setup zu identifizieren, um hierdurch aufwan-
dige Entwicklungszeiten zu reduzieren. Zudem
sollten quantifizierbare MessgroRen fiir das
Uberzugsmaterial sowie das Kernmaterial be-
stimmt werden, um die Coatingqualitdt von
Schmelzcoatings vorherzusagen und dadurch
zeitaufwandige Entwicklungszeiten und Kosten
zu reduzieren. Den Anwendern sollte ein Werk-
zeug an die Hand gegeben werden, um die
Filmbildungseigenschaften von neuen Stoffsys-
temen (Schmelzen, Kernmaterialien) vorherzu-
sagen sowie die Coatingqualitat zu steuern.

Forschungsergebnis:

Im Rahmen des Vorhabens wurden folgende
Kernergebnisse erzielt:

¢ Bestimmung der Oberflachenspannung, des
FlieBverhaltens sowie des Ausharteverhal-
tens in Abhangigkeit von der Temperatur.

e Klarung des Einflusses der Prozessbedin-
gungen bzw. Prozessparameter auf die Qua-
litat des Endproduktes.

e Ermittlung der Zusammenhéange zwischen
den Eigenschaften der schmelzbaren Uber-
zlige und dem erzeugten Produkt sowie den
benodtigten Prozessparametern.

e Erstellung eines Methodenkatalogs fiir KMU,
um die Entwicklungszeit und Kosten von mit
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schmelzbaren Uberziigen hergestellten Pro-
dukten zu reduzieren.

Durch die gezielte Betrachtung der prozessbe-
stimmenden Einzelvorgéange ist der Beschich-
tungsvorgang mit Schmelzencoatings nun bes-
ser verstanden und kann somit wesentlich
gezielter durchgefiihrt werden. Die Erkenntnis-
se aus dem komplexitatsreduzierten System
konnen direkt in die Prozessfiihrung der Wir-
belschicht einflieBen. Dadurch wird die Ent-
wicklungszeit flir neue Produkte, die mit dieser
innovativen Technik ummantelt werden, ver-
kiirzt.

Ein weiterer Beitrag ist die Ermittlung eines
funktionellen Zusammenhanges zwischen Ma-
terialeigenschaften, Prozessfiihrung und Quali-
tat des Endproduktes, um die am Modellsystem
gewonnen Erkenntnisse auf beliebige Schmel-
zen anzuwenden.

Durch das Verstandnis der Einzelvorgange kon-
nen neue Uberzugsmaterialien mit genau defi-
nierten Eigenschaften entwickelt werden, z.B. in
Bezug auf Schutzwirkung oder definierte Frei-
setzung. Auch die Entwicklung mehrschichtiger
Oberflachenbeschichtungen mit unterschiedli-
chen Eigenschaften jeder einzelnen Schicht
kann nunmehr gezielter durchgefiihrt werden.

Als Versuchsstoffe wurden in den Untersu-
chungen Kernmaterialien mit definierter Mor-
phologie verwendet (kugelformige Partikel). Als
Uberzugsmaterialien wurden fiir Lebensmittel
zugelassene Fette und Wachse, Palmfett, Bie-
nenwachs und Carnaubawachs, eingesetzt, die
eine direkte Ubertragbarkeit zu aktuell in der
Industrie eingesetzten Stoffen ermaoglichen.

Es wurden in AP | die fur die Filmbildung wich-
tigen  physikalischen  Eigenschaften  der
schmelzbaren Uberziige charakterisiert. Insbe-
sondere bei Mischungen aus schmelzbaren
Stoffen ist die genaue Kenntnis des Schmelz-
punktes sowie des Erstarrungspunktes von
grof3em Interesse. Die mittels DSC ermittelten
Schmelz- und Kristallisationspunkte sowie der
mittels NMR bestimmte Kristallinitatsgrad lie-
fern die Grundlage fiir die temperaturbasierten
Vorgange beim Herstellen eines Schmelzen-
coatings. Darliber hinaus liefert die Bestim-
mung der temperaturabhdngigen Grenzfla-
chenspannung eine Aussage (Uber die
Dispergierbarkeit im  Wirbelschichtprozess.
Ebenso kann damit das Spreitungsverhalten
beim Auftreffen der Schmelzetropfen auf die
Partikeloberflache abgeschatzt werden.
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Die Filmbildungseigenschaften wurden auf
ebenen Flachen aulerhalb der Wirbelschicht-
apparatur untersucht (AP IlI). Um eine Aussage
Uber den Einfluss der Temperaturfiihrung bei
der Auskiihlung der Schmelze zu erhalten, wur-
de zunéachst die Schmelze auf einer chemisch
inerten Platte mit definierten Oberflacheneigen-
schaften definiert ausgekihlt. Danach wurde
die erstarrte Platte auf Bruchverhalten mittels
einer Materialpriifmaschine (mechanische Sta-
bilitat) geprift. Die Kristallstruktur wurde im Po-
larisationsmikroskop aufgeldst.

Die Erkenntnisse zum Schmelz- und Kristallisa-
tionsverhalten sowie zu den Filmbildungsei-
genschaften der schmelzbaren Uberziige wurde
auf ein der Wirbelschicht dhnliches Modellsys-
tem Ubertragen (AP Ill). Dazu wurde eine ein-
zelne Kugel mittels eines Luftstromes in
Schwebe gehalten und mit der Schmelze be-
spriht. Mit Hilfe dieses Aufbaus war es mog-
lich, die in planen Flachen gewonnenen Er-
kenntnisse auf reale GroRenverhéltnisse von
Tropfen/Partikel sowie auf gekrimmte Oberfla-
chen zu JGbertragen. Nach Abschluss des
Sprihprozesses wurde die Beschichtung der
Modellkugel auf ihre Oberflachenbeschaffen-
heit untersucht.

Die Ergebnisse wurden abschlieBend auf eine
Wirbelschichtanlage ubertragen (AP V). Es
wurde mit unterschiedlichen Fett- und Wachs-
mischungen gecoatet; die thermischen Kristalli-
sationsparameter konnten direkt in den Prozess
Ubertragen werden. Die Temperatur der Soli-
duskurve bei der entsprechenden Mischung
wurde dabei als Betttemperatur gesetzt. Eine
weitere Unterkihlung flihrte zum Overspray,
eine zu hoch angesetzte Temperatur zu uner-
wiinschter Agglomeration. Die Schmelztempe-
ratur wurde mindestens 10°C Uber der Liqui-
duslinie angesetzt, um eine zu schnelle
Verfestigung zu vermeiden. Die erzeugten Par-
tikel konnten im Mikrocomputertomographen
auf eine geschlossene Schichtdicke untersucht
werden. Das erzeugte Coating wurde anschlie-
Bend in einem Mikrocomputertomographen auf
Geschlossenheit und Schichtdicke untersucht.
Damit konnte die Umsetzbarkeit und Machbar-
keit der entwickelten Verfahrensschritte und die
damit erreichbare Coatingqualitat verifiziert
werden.
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Wirtschaftliche Bedeutung:

Die Ergebnisse kénnen in unterschiedlichsten
Coatingprozessen eingesetzt werden, z.B. zur
Beschichtung von Zucker in der Strahlschicht
oder in der Aromenherstellung und sind fiir ei-
ne Vielzahl von Industriezweigen von Nutzen,
da die Wirbelschichttechnologie eine Schliissel-
rolle in zahlreichen Herstellungsprozessen pul-
verformiger Grund- und Hilfsstoffe darstellt.

Insbesondere fir die Lebensmittelindustrie bie-
ten sich Innovationspotentiale. Zum einen kon-
nen in diesem Bereich aufgrund der Kosten-
struktur (hohe Durchsétze, glinstige Rohstoffe)
teure Entwicklungskosten nicht zeitnah amorti-
siert werden, zum anderen sind aufgrund der
Lebensmittelgesetzgebung die Hersteller auf
zugelassene Rohstoffe festgelegt. Diese Roh-
stoffe sind als Uberzugsmaterial deutlich
schwieriger zu verarbeiten als die in der chemi-
schen und pharmazeutischen Industrie tblichen
Materialien.

Gecoatete Produkte (Film- und Schmelzcoating)
werden insbesondere in der SiuRBwaren-, Ge-
wirz-, Fleisch- und Backwarenbranche einge-
setzt. Schmelzcoating wird z.T. bereits in der
SiRwarenindustrie (Puderzucker) sowie in der
Gewlrzindustrie (Stabilisierung von Gewdrzen,
kontrollierte Freisetzung von Salz und organi-
schen Sauren) eingesetzt.

Mit den Ergebnissen des Projekts wird Herstel-
lern ein Methodenkatalog zur Verfigung ge-
stellt, der es ihnen ermdglicht, mit innovativen
gecoateten pulverférmigen Produkten dem zu-
nehmenden Innovationsdruck und den kirzeren
Produktlebenszyklen entgegenzuwirken. Insbe-
sondere fiir kleinere Unternehmen (KMU) ohne
eigene Forschungsabteilung minimieren sich
durch die Forschungsergebnisse Zeit- und Kos-
tenaufwand fiir Neuentwicklungen deutlich.
Durch die genaue Charakterisierung des Zu-
sammenspiels zwischen Kernmaterial und
Uberzug ist es méglich, die im Pharmabereich
bereits etablierten Mehrschichtcoatings zur Er-
zielung definierter Produkteigenschaften
(Schutz und controlled release) auf den Le-
bensmittelbereich zu lbertragen. Somit wird
insbesondere fiir KMU ein innovativer und
hochaktueller Applikationsbereich erschlossen.
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Eine weitere Steigerung der Wettbewerbsfahig-
keit ergibt sich durch die Mdglichkeit, beste-
hende Prozesse anzupassen und zu optimieren.
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