EinfluB der PreBgeschwindigkeit auf das
Verdichtungsverhalten und die Festigkeit
von Tabletten”

Karl-Heinz Sartor und Helmar Schubert**

In der Praxis der Tablettierung treten haufig bei hohen PreBgeschwin-
digkeiten und schwankenden Luft- und Materialfeuchten Tablettier-
storungen auf. Die systematische Untersuchung der beiden EinfluB-
grofen PreBgeschwindigkeit und Feuchtigkeit ist daher von grundle-
gender Bedeutung fiir die Erkennung der Ursachen von Tablettier-
fehlern und fiir ihre Vermeidung.

Fiir die Tablettierversuche wurde eine Presse mit PreBgeschwindig-
keiten bis zu 20 cm/s und Prefkriften bis zu 180 kN entwickelt. Die
PreBanlageist von einer Zelle umgeben, in der beliebige Atmosphéren
sowohl filr die Tablettierung als auch fiir die anschlieBenden
Festigkeitspriifungen eingestellt werden kdnnen.

Das Verdichtungsverhalten und die Riickdehnung der Tabletten
wurden durch Aufzeichnung der Kraft-Weg-Diagramme und die
Verdichtungsarbeit durch Planimetrieren dieser Diagramme ermit-
telt. Die Tablettenfestigkeit wurde mit dem Diametraldrucktest
gepriift.

Zur Klirung der Vorginge bei der Tablettierung und zur Beschrei-
bung der Tabletteneigenschaften muB eine Reihe weiterer Untersu-
chungsmethoden angewendet werden. Dazu gehéren z. B. Partikel-
groBenanalysen des Ausgangspulvers und des tablettierten Stoffes
(Zerkleinerungsverhalten), BET-Oberflichenmessungen (Oberfld-
chenaktivierung), Quecksilber-Porosimetric (Hohlraumstruktur)
und Rasterelektronenmikroskopie (Oberflachenstruktur).

Abb. 1 zeigt den FEinfluB der PreBgeschwindigkeit auf das Verdich-
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Abb. 1. Verdichtungsdiagramme: EinfluB der PreBgeschwindig-
keit auf den Kraft-Weg-Verlaufbei der Tablettierung von Kalkstein-
Pulver an feuchter Luft (45% rel. Feuchte).
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tungsverhalten (Kraft-Weg-Kurve) von diinnen Kalksteintabletten
bei den im Bild angegebenen Versuchsdaten. Die Energicaufnahme
der Tabletten nimmt mit zunehmender PreBgeschwindigkeit ab und
die elastische Riickdehnung zu. Die erreichbare Endverdichtung der
Tabletten nimmt mit zunehmender Geschwindigkeit stark ab, d. h.
gleiche Verdichtung erfordert bei hoheren Geschwindigkeiten einen
wesentlich groBeren Kraftaufwand.

Die mit dem Diametraldrucktest in Abhangigkeit von PreBdruck und
Pref- und Testatmosphire gepriifte Tablettenfestigkeit ist ebenfalls
geschwindigkeitsabhiangig. In Abb. 2 sind die Diametraldruckfestig-
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Abb. 2. Diametraldruckfestigkeit von Kalkstein-Tabletten in Ab-
hingigkeit von der Verdichtungsgeschwindigkeit und der Pre8- und
Testatmosphire bet konstantem Prefdruck p, = 110 MPa.

keiten von Kalksteintabletten aufgetragen, die mit gleichem PreB-
druck (110 MPa) verdichtet wurden. Die Festigkeiten werden mit
zunehmender PreBgeschwindigkeit und Feuchtigkeit geringer, und es
treten vermehrt Tablettierfehler auf (schraffierter Bereich). Durch
Vortrocknung des Tablettierstoffes konnen Tablettierfehler vermie-
den und hohere Festigkeiten erzielt werden, wie man an der
Vakuum/Luft-Kurve (Tablettierung im Vakuum (6- 1073
bar)/Festigkeitsmessung an Luft (45% rel. Feuchte) erkennt. Der
EinfluB der Atmosphére beim Testen der Tabletten ist bedeutender
als der EinfluB der Atmosphire beim Tablettieren, wie der Vergleich
der Festigkeiten der Luft/Luft- mitden Luft/Vakuum-Tabletten bzw.
der Vergleich der Luft/Luft- mit den Vakuum/Luft-Tabletten zeigt.
Die Ursache des Atmosphéren-Einflusses beim Tablettieren kann
durch unterschiedliche Energieaufuahme, Riickdehnungsverhalten
und Restspannungen erklart werden. Beim Festigkeitstest hat die
Wirkung von Sorptionsschichten einen maBgeblichen Einflu3 aufdas
Verformungsverhalten und auf den bruchauslésenden Spannungszu-
stand der Tabletten.

Im folgenden sollen einige REM-Aufnahmen von Tabletten aus
unterschiedlichen Stoffen zeigen, welchen verschiedenen mechani-
schen Beanspruchungen die Partikeln bei der Tablettierung unter-
worfen sind.

Abb. 3 zeigt die Partikeln des untersuchten Kalkstein-Pulvers vor der
Tablettierung (x5, = 13,5 pm). Zu erkennen sind die teilweise glatten
und teilweise stark zerkliifteten Oberflichen der Partikeln sowie an
groBen Teilchen haftende kieine Teilchen. Abb. 4 zeigt die
Stempelfiiche einer Kalkstein-Tablette, die mit 250 MPa verdichtet
wurde, in gleicher VergréBerung. Zu erkennen sind die starken



Abb. 3 (links). REM-Foto, Kalkstein-Pulver mit x;, = 13,5 um. .
Abb. 4(Mitte). REM-Foto, Kalkstein-Tablette (p, = 250 MPa), Blick auf die Stempelfliche. Abb. 5 (rechts). REM-Foto, Maisstérke-Pulver
mit x5, =12 pm.
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Abb. 6 (links). REM-Foto, Maisstarke-Tablette (p, = 290 MPa), Blick auf die Stempelfliche. Abb. 7 (Mitte). REM-Foto, Bariumsulfat-
Pulver mit x,, =60 pm. Abb. 8 (rechts). REM-Foto, Bariumsulfat-Tablette (p, = 260 MPa), Blick auf die Stempelildche.

inelastischen Verformungen der Kalkstein-Partikeln an den Kon-
taktstellen mit dem PreBstempel, aber auch die starke Zerkieinerung
der Partikeln.

Abb. 5 zeigt die nahezu kugelformigen Maisstarke-Partikeln (x5,
=12 pm), die sehr glatte Oberflichen haben. Abb. 6 zeigt die
Stempelfliche einer Maisstirke-Tablette nach der Verdichtung mit
290 MPa in gleicher VergroBerung. Die urspriinglich kugelférmigen
Teilchen sind stark abgeplattet und ergeben durch die dichte
Zusammenpressung eine mosaikartige Struktur. Weiterhin ist die
starke Rickdehnung der Tabletten nach dem AusstoBen an den
Spalten zwischen den Teilchen erkennbar. Trotz dieser starken,
elastischen Riickdehnungen der Partikeln ergeben Maisstirke-
Tabletten wegen der noch verbleibenden groBen Partikelkontaktfla-
chen recht hohe Festigkeiten.

Abb. 7 zeigt die quaderformigen Kristallplattchen des Bariumsulfat-
Pulvers (x;, = 60 um). Abb. 8 zeigt die Stempelfliche einer
Bariumsulfat-Tablette nach der Verdichtung mit 260 MPa in gleicher
VergroBerung. Bariumsulfat ist ein sehr sprédes Material, das beim
Tablettieren stark zerkleinert wird, aber kaum inelastische Verfor-
mungen erleidet, die zu engen Partikelkontakten fithren. Die

mechanische Beanspruchung der Teilchen bei der Tablettierung
erzeugt zusétzlich zahlreiche Risse und Spalte innerhalb der Teilchen,
welche die Tabletten-Bindungen schwichen. Die Tabletten ergeben
auch bei hohen Driicken sehr geringe Festigkeiten und neigen stark
zum Deckeln.

Die Forschungsarbeiten werden von der Deutschen Forschungsge-
meinschaft finanziert.
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