
DRUG DEVELOPMENT AND INDUSTRIAL PHARMACY, 1 3 ( 9 - l l ) ,  1891-1913 (1987) 

E X T R U S I O N  OF AN EFFERVESCENT GRANULATION W I T H  A 

T W I N  S C R E W  E X T R U D E R ,  BAKER P E R K I N S  MPF 50  D 

N . - 0 .  L i n d b e r g * ,  C .  T u f v e s s o n * *  a n d  L .  O l b j e r * * * ,  

A B  L e o ,  Box 9 4 1 ,  S - 2 5 1  0 9  H e l s i n g b o r g ,  Sweden 

* P h a r m a c e u t i c a l  d e p a r t m e n t  

C o r r e s p o n d e n c e  

* *  T e c h n i c a l  o p e r a t i o n s  

* **  D e p a r t m e n t  o f  M a t h e m a t i c a l  S t a t i s t i c s ,  

U n i v e r s i t y  o f  L u n d ,  B o x  1 1 8 ,  S- 2 2 1  0 0  

L u n d ,  Sweden 

A B S T R A C T  

A n h y d r o u s  c i t r i c  a c i d  a n d  s o d i u m  b i c a r b o n a t e  w e r e  

g r a n u l a t e d  w i t h  e t h a n o l  i n  a n  e x t r u d e r .  

The l o a d  o n  t h e  m o t o r ,  t h e  d w e l l  t i m e ,  t h e  f r a c -  

t i o n  a b o v e  1 . 0 0  m m  a n d  b e l o w  0 . 1 2 5  mm o f  u n m i l l e d  

g r a n u l a t i o n ,  t h e  g e o m e t r i c  mean d i a m e t e r  b y  w e i g h t  a n d  

t h e  c a r b o n  d i o x i d e  c o n t e n t  o f  t h e  m i l l e d  g r a n u l a t i o n  

w e r e  i n f l u e n c e d  b y  a l l  t h e s e  p r o c e s s  v a r i a b l e s :  pow-  

d e r  f l o w  r a t e ,  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n ,  s c r e w  s p e e d ,  d i e  

r e s t r i c t i o n  a n d  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n .  H o w e v e r ,  t h e  i m -  

p a c t  o f  p o w d e r  f l o w  r a t e ,  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n  a n d  

1891 
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1892 LINDBERG, TUFVESSSON, AND OLBJER 

s c r e w  s p e e d  was p a r t l y  o f  a n  i n t e r a c t i o n  t y p e ,  e x c e p t  

i n  t h e  c a s e  o f  m o t o r l o a d .  As t h e  r e s p o n s e  v a r i a b l e s  

s h o w e d  s i g n i f i c a n t  i n t e r a c t i o n s ,  t h e  d e p e n d e n c e  o n  t h e  

p r o c e s s  v a r i a b l e s  was c o m p l e x .  

The t e m p e r a t u r e  o f  t h e  e x t r u d a t e  was a f f e c t e d  b y  

s c r e w  c o n f i g u r a t i o n ,  d i e  p l a t e  a n d  e t h a n o l  c o n c e n t r a -  

t i o n  w i t h o u t  a n y  i n t e r a c t i o n s .  

R e g a r d i n g  t h e  o u t p u t ,  t h i s  v a r i a b l e  was i n f l u e n c -  

e d  b y  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  a n d  b y  a n  i n t e r a c t i o n  b e -  

t w e e n  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n  a n d  d i e  p l a t e .  

I N T R O D U C T I O N  

P h a r m a c e u t i c a l  g r a n u l a t i o n s  a r e  n o r m a l l y  p r o d u c e d  

i n  d i f f e r e n t  t y p e s  o f  m i x e r s ,  a l t h o u g h  e x t r u d e r s  a r e  

s o m e t i m e s  u s e d J  

The e f f e r v e s c e n t  g r a n u l a t i o n  i s  c o m p o s e d  o f  a n -  

h y d r o u s  c i t r i c  a c i d  a n d  s o d i u m  b i c a r b o n a t e .  D e h y d r a t e d  

a l c o h o l  i s  u s e d  a s  t h e  g r a n u l a t i n g  l i q u i d .  A p o r t i o n  

o f  t h e  c i t r i c  a c i d  i s  d i s s o l v e d  d u r i n g  t h e  m a s s i n g  a n d  

f u n c t i o n s  a s  a b i n d e r .  A f t e r  d r y i n g  a n d  m i l l i n g ,  t h e  

g r a n u l a t i o n  i s  m i x e d  w i t h  o t h e r  c o m p o n e n t s  a n d  com- 

p r e s s e d  t o  e f f e r v e s c e n t  t a b l e t s .  

The e f f e r v e s c e n t  g r a n u l a t i o n  i s  n o r m a l l y  p r o d u c e d  

i n  a p l a n e t a r y  m i x e r  b y  b a t c h w i s e  o p e r a t i o n .  As c o n -  

t i n u o u s  o p e r a t i o n  m i g h t  b r i n g  a d v a n t a g e s ,  s u c h  a p r o -  

d u c t i o n  t e c h n i q u e  was t e s t e d .  The  c o - r o t a t i n g  t w i n  

s c r e w  e x t r u d e r  was assumed  t o  b e  a s u i t a b l e  p i e c e  o f  

e q u i p m e n t ,  a s  i t  h a d  r e c e n t l y  b e e n  t e s t e d  f o r  p r o d u c -  
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EXTRUSION OF AN EFFERVESCENT GRANULATION 1893 

t i o n  o f  p a r a c e t a m o l  e x t r u d a t e s  . So, t h e  o p e r a t i n g  

c o n d i t i o n s  o f  t h e  e x t r u d e r  w e r e  e x a m i n e d  i n  r e l a t i o n  

t o  t h e  p r o d u c t i o n  o f  t h e  e f f e r v e s c e n t  g r a n u l a t i o n .  

2 

MATERIALS AND METHODS 

M a t e r i a l s  

The g r a n u l a t i o n  i s  c o m p o s e d  o f  2 / 3  a n h y d r o u s  

c i t r i c  a c i d  a n d  1 / 3  s o d i u m  b i c a r b o n a t e ;  s e e  T a b l e  1 .  

D e h y d r a t e d  a l c o h o l  i s  t h e  g r a n u l a t i n g  l i q u i d .  A l l  t h e  

r a w  m a t e r i a l s  a r e  o f  Ph .Eur .  q u a l i t y .  

E x t r u d e r  

The t w i n  s c r e w  e x t r u d e r 3  was u s e d  a s  a 1 5 : l  e x -  

t r u d e r ,  w h i c h  means t h a t  t h e  p o w d e r  i n l e t  p o r t  was a t  

a d i s t a n c e ,  f r o m  t h e  e x i t  o f  t h e  e x t r u d e r ,  o f  1 5  e x -  

t r u d e r  d i a m e t e r s .  B o t h  p o w d e r s  w e r e  a d d e d  f r o m  s e p a -  

r a t e  f e e d e r s  i n t o  t h e  i n l e t  p o r t .  4 

TABLE 1 

P o w d e r  C h a r a c t e r i s t i c s  

S u b s t a n c e  G e o m e t r i c  mean G e o m e t r i c  

d i a m e t e r  b y  s t a n d a r d  

w e i g h t ,  pm d e v i a t i o n  

A n h y d r o u s  c i t r i c  a c i d  600 

S o d i u m  b i c a r b o n a t e  1 1 5  

1 . 3  

1 . 5  

D
ru

g 
D

ev
el

op
m

en
t a

nd
 I

nd
us

tr
ia

l P
ha

rm
ac

y 
D

ow
nl

oa
de

d 
fr

om
 in

fo
rm

ah
ea

lth
ca

re
.c

om
 b

y 
B

ib
lio

te
ca

 A
lb

er
to

 M
al

lia
ni

 o
n 

01
/2

4/
12

Fo
r 

pe
rs

on
al

 u
se

 o
nl

y.



1894 LINDBERG, TUFVESSSON, AND OLBJER 

The p o w d e r  f l o w  r a t e s  f r o m  t h e  f e e d e r s  a t  d i f f e r -  

e n t  s e t t i n g s  w e r e  t e s t e d  b y  w e i g h i n g  t h e  p o w d e r  f e d  

d u r i n g  6 min.  B e s i d e s ,  s a m p l e s  f r o m  b o t h  f e e d e r s  w e r e  

t a k e n  f o r  4 .8  s e v e r y  0 . 5  m in  f o r  30  m i n  a n d  w e i g h e d  

i n  o r d e r  t o  o b t a i n  a n  i d e a  o f  t h e  v a r i a t i o n  i n  t h e  

p o w d e r  f l o w  r a t e  a t  l o w  a n d  h i g h  p o w d e r - f l o w  l e v e l s .  

E t h a n o l  was pumped t h r o u g h  a n o z z l e  i n  t h e  e x -  

t r u d e r  b a r r e l .  

The e t h a n o l  f l o w  r a t e s  a t  d i f f e r e n t  s e t t i n g s  w e r e  

t e s t e d  b y  means o f  w e i g h i n g  t h e  l i q u i d  o b t a i n e d  f r o m  

6 m i n  o f  p u m p i n g .  

T e s t s  w e r e  p e r f o r m e d  e i t h e r  w i t h o u t  r e s t r i c t i o n  

p l a t e s  or w i t h  a s t r a n d  d i e  o f  1.4-mm t h i c k n e s s  w i t h  

3-mm h o l e s  o c c u p y i n g  3 2 . 5 %  o f  t h e  t o t a l  a r e a .  

Two d i f f e r e n t  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n s  composed  o f  

f e e d i n g ,  m i x i n g  a n d  d i s c h a r g e  z o n e s  w e r e  t e s t e d ,  r e -  

p r e s e n t i n g  a med ium a n d  a l o w  i n t e n s i t y  o f  a g i t a t i o n .  

The e x t r u d e r  b a r r e l  was c o o l e d  w i t h  w a t e r  t o  a 

t e m p e r a t u r e  o f  25' C d u r i n g  a l l  t h e  t e s t s .  

E x p e r i m e n t s  

The i n f l u e n c e  o f  t h e  f o l l o w i n g  p r o c e s s  v a r i a b l e s  was 

i n v e s t i g a t e d :  p o w d e r  f l o w  r a t e  ( P ) ;  e t h a n o l  f l o w  

r a t e ,  w h i c h  was e x p r e s s e d  a s  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n  a s  

a p e r c e n t a g e  o n  a d r y - w e i g h t  b a s i s  ( E ) ;  r o t a t i o n  r a t e  

o f  a g i t a t o r  s h a f t s  or s c r e w  s p e e d  (S); r e s t r i c t i o n  o r  

d i e  p l a t e s  ( D ) ;  a n d  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  ( C ) .  
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EXTRUSION OF AN EFFERVESCENT GRANULATION 1895 

2 f a c t o r i a l  e x p e r i m e n t s  w i t h  c e n t r e  p o i n t s  w e r e  
3 

p e r f o r m e d  f o r  e a c h  o f  t h e  f o u r  c o m b i n a t i o n s  o f  s c r e w  

c o n f i g u r a t i o n  a n d  d i e  p l a t e / n o  d i e  p l a t e ,  T a b l e  2 .  

The e x p e r i m e n t s  i n  t h e  c e n t r e  p o i n t s  w e r e  r e p l i c a t e d  

o n c e .  F i v e  o f  t h e  e x p e r i m e n t s  c o n c e r n i n g  med ium s c r e w  

c o n f i g u r a t i o n  w e r e  a l s o  r e p l i c a t e d  o n c e .  The c e n t r e  

p o i n t s  w e r e  o n l y  u s e d  f o r  v a r i a n c e  e s t i m a t i o n .  

The a c t u a l  l e v e l s  o f  t h e  i n d e p e n d e n t  v a r i a b l e s  

a r e  s u p p l i e d  i n  T a b l e  3 .  

G r a n u l a t i o n  

E a c h  g r a n u l a t i o n  e x p e r i m e n t  was r u n  f o r  3 0  m i n .  

D u r i n g  o p e r a t i o n ,  t h e  i n f l u e n c e  o n  t h e  f o l l o w i n g  

r e s p o n s e  v a r i a b l e s  was e x a m i n e d :  l o a d  o f  d r i v e  m o t o r  

(LOAD) ;  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  e x t r u d e d  mass  (TEMP) ;  

d w e l l  t i m e  ( T I M E ) ;  o u t p u t  (OUTP) ;  g r a n u l e  f r a c t i o n  

a b o v e  1 . 0 0  m m  ( > I M M )  a n d  b e l o w  0 . 1 2 5  m m  (<0 .125MM) o f  

d r i e d  a n d  u n m i l l e d  g r a n u l a t i o n ;  g e o m e t r i c  mean d i a -  

m e t e r  b y  w e i g h t  (MDGW) a n d  c a r b o n  d i o x i d e  c o n t e n t  

( C 0 2 )  o f  d r i e d  a n d  m i l l e d  g r a n u l a t i o n .  

The l o a d  o n  t h e  d r i v e  m o t o r  was r e a d  f r o m  t h e  

d i s p l a y  a t  1 5  a n d  30 min .  

The t e m p e r a t u r e  o f  t h e  e x t r u d e d  mass was c h e c k e d  

a t  1 5  a n d  30 min b y  means o f  i m m e d i a t e l y  m e a s u r i n g  t h e  

s t a b l e  t e m p e r a t u r e  o f  a s m a l l  h e a p  s a m p l e d  j u s t  b e l o w  

t h e  o u t l e t  o f  t h e  e x t r u d e r ,  w i t h  a P t - 1 0 0  r e s i s t a n c e  

e l e m e n t  . 5 
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1896 LINDBERG, TUFVESSSON, AND OLBJER 

TABLE 2 

E x p e r i m e n t a l  D e s i g n  o f  Each  Sc rew C o n f i g u r a t i o n  

T e s t  F a c t o r s  and f a c t o r  F a c t o r  c o m b i -  

No l e v e l  n a t i o n  

P E S D 

1 -1 

2 1 

3 -1  

4 1 

5 - 1  

6 1 

7 -1 

8 1 

9 - 1  

1 0  1 
1 1  -1 

1 2  1 
1 3  -1 

1 4  1 

1 5  -1  

1 6  1 
1 7  0 

1 8  0 

-1  

-1  

1 

1 

- 1  

- 1  

1 

I 

-1  

-1  

1 

1 

-1 

-1 

1 

1 
0 

0 

-1  

-1 

-1  

- 1  

1 

1 

1 

1 

-1 

-1 

-1  

-1  
1 

1 

1 

1 

0 

0 

- 1  

- 1  

- 1  

-1  

- 1  

- 1  

- 1  

-1 

1 

1 

1 

1 
1 
1 

1 

1 

-1 

1 

( 1 )  

a 

b 

ab 

C 

a c  

b c  

abc  

d 

a d  

b d  

a b d  

C d  

a c d  

b c d  

a b c d  

0-1  

0+1 
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EXTRUSION OF AN EFFERVESCENT GRANULATION 

TABLE 3 

Process Variables and Factor Levels for Each Screw 
Configuration 

1897 

Process Factor levels 
variable -1  0 1 

P Powder flow rate, kg/h 6 0  75 9 0  

E Ethanol concentration, 76 5 . 5  7 . 0  8.5 
S Screw rate, rpm 260 350 440 
D Restriction plate No - Yes 
C Screw configuration, Low - Medium 

agitation type 

A rough estimate of the dwell time was obtained 
by adding a small amount of colour, approximately 1 g 
o f  patent blue , in the inlet port and measuring the 
time until it reached the outlet. 

6 

The extrudate was collected in a bucket from the 
exit port during 3 min and weighed. The output was 
calculated as a percentage o f  the theoretical dis- 
charge rate. 

Samples were drawn after 2 0  min f o r  sieve ana- 
lysis. These samples were dried in ventilated drying 
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1898 LINDBERG, TUFVESSSON, AND OLBJER 

7 o v e n s  , f o r  7 h a t  r o o m  t e m p e r a t u r e  a n d  7 h a t  6OOC. 

The w h o l e  s a m p l e  i n t e n d e d  f o r  s i e v e  a n a l y s i s  o f  u n -  

m i l l e d  g r a n u l a t i o n ,  a p p r o x i m a t e l y  100 9 ,  was s i e v e d  

f o r  10 m i n  t h r o u g h  s i e v e s  m e a s u r i n g  1 . 0 0 ,  0 . 5 0 0  a n d  
8 

0 . 1 2 5  mm . 

The l a r g e r  s a m p l e  f o r  s i e v e  a n a l y s i s  o f  m i l l e d  

g r a n u l a t i o n ,  a p p r o x i m a t e l y  3 k g ,  was c o m m i n u t e d  

t h r o u g h  a 1 . 0  m m  s c r e e n  i n  a g r a n u l a t i n g  m a c h i n e  . 
Then  i t  was r e d u c e d  t o  a s a m p l e  o f  a p p r o x i m a t e l y  1 0 0  g 

b y  means o f  r e g u l a r  s a m p l i n g  f r o m  t h e  g r a n u l a t i o n  

s t r e a m  f l o w i n g  t h r o u g h  a t a b l e t  m a c h i n e  h o p p e r .  S i e v e  

a n a l y s e s  w e r e  p e r f o r m e d  t h r o u g h  s i e v e s  m e a s u r i n g  

0 . 7 1 0 ,  0 . 5 0 0 ,  0 . 2 5 0  a n d  0 . 1 2 5  mm, a n d  t h e  d u r a t i o n  o f  

t h e  s i e v i n g  p r o c e s s  was 1 0  m i n .  

9 

The c a r b o n  d i o x i d e  c o n t e n t  was m e a s u r e d  w i t h  t h e  

h e l p  o f  a g r a v i m e t r i c  m e t h o d .  C O  was e x p e l l e d  f r o m  

t h e  g r a n u l a t e  a n d  a d s o r b e d  o n  A s c a r i t e  g r a n u l e s  . 10 2 

S t a t i s t i c a l  a n a l v s i s  

The i n f l u e n c e  o f  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s  o n  e a c h  o f  

t h e  r e s p o n s e  v a r i a b l e s  was t e s t e d  b y  a n a l y s i s  o f  v a r i -  

a n c e  w i t h  a l l  i n t e r a c t i o n  t e r m s  i n c l u d e d .  B e s i d e s ,  

t h e  i n t e r d e p e n d e n c e  o f  t h e  r e s p o n s e  v a r i a b l e s  was 

t e s t e d  b y  means o f  s t e p w i s e  r e g r e s s i o n .  F o r  e a c h  r e -  

s p o n s e  v a r i a b l e ,  t h e  o t h e r  r e s p o n s e  v a r i a b l e s  t o g e t h e r  

w i t h  a l l  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s  ( i n c l u d i n g  t h e i r  i n t e r -  

a c t i o n s )  w e r e  u s e d  a s  i n d e p e n d e n t  v a r i a b l e s .  No t a b l e  

f o r  t h e  s t e p w i s e  r e g r e s s i o n  i s  r e p r o d u c e d  i n  t h i s  a r -  

t i c l e .  C o r r e l a t i o n  c o e f f i c i e n t s  b e t w e e n  t h e  r e s p o n s e  

v a r i a b l e s  w e r e  c a l c u l a t e d .  
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EXTRUSION OF AN EFFERVESCENT GRANULATION 

RESULTS AND D I S C U S S I O N  

1899 

E x t r u d e r  

The v a r i a t i o n  i n  t h e  p o w d e r  f l o w  r a t e  d u r i n g  t h e  

s h o r t  t i m e  i n t e r v a l s  d i f f e r e d  b e t w e e n  t h e  f e e d e r s .  

W i th  r e g a r d  t o  t h e  o r i g i n a l  f e e d e r  o f  t h e  e x t r u d e r ,  

t h e  v a r i a t i o n  was a b o u t  + 376, w h i l e  t h e  v a r i a t i o n  o f  

t h e  s e c o n d  f e e d e r  - a t e m p o r a r y  l o a n  - was a p p r o x i -  

m a t e l y  - + 1 0 % .  I n  s p i t e  o f  t h i s  l a r g e  v a r i a t i o n ,  we 

w e r e  o b l i g e d  t o  u s e  t h e  s e c o n d  f e e d e r .  

- 

S t a t i s t i c a l  a n a l y s i s  

When s t u d y i n g  t h e  i n f l u e n c e  o f  many f a c t o r s ,  

t h e r e  i s  a l w a y s  a r i s k  t h a t  f a c t o r s  w i t h o u t  e f f e c t  o n  

t h e  r e s p o n s e  s t i l l  h a p p e n  t o  become s i g n i f i c a n t .  To 

a v o i d  t h i s  s o u r c e  o f  e r r o r ,  e f f e c t s  w e r e  c o n s i d e r e d  

s i g n i f i c a n t  o n l y  a t  P<O.Ol. 

S i n c e  t h e  e s t i m a t e d  m a i n  e f f e c t s  a n d  i n t e r a c -  

t i o n s  a r e ,  b y  a n d  l a r g e ,  u n c o r r e l a t e d ,  t h e  r e s u l t s  o f  

t h e  a n a l y s i s  o f  v a r i a n c e  a r e  q u i t e  s t r a i g h t - f o r w a r d .  

B e s i d e s  t h e  a n a l y s i s  o f  v a r i a n c e ,  c o r r e l a t i o n  c o e f f i -  

c i e n t s  a n d  s t e p w i s e - r e g r e s s i o n  m o d e l s  w e r e  a l s o  c a l -  

c u l a t e d  i n  o r d e r  t o  d e s c r i b e  t h e  i n t e r d e p e n d e n c e s  o f  

t h e  r e s p o n s e  v a r i a b l e s .  On t h e  b a s i s  o f  t h e  s t e p w i s e  

r e g r e s s i o n ,  we may d e r i v e  i n f o r m a t i o n  a b o u t  t h e  i n -  

f l u e n c e  o n  a r e s p o n s e  v a r i a b l e  e x e r c i s e d  b y  t h e  o t h e r  

r e s p o n s e  v a r i a b l e s ,  o n c e  t h e  e f f e c t  o f  t h e  m o s t  i m -  

p o r t a n t  p r o c e s s  v a r i a b l e s  a n d  t h e i r  i n t e r a c t i o n s  h a s  

b e e n  c o m p e n s a t e d  f o r .  The r e s p o n s e  v a r i a b l e s ,  how-  

e v e r ,  a r e  i n  p a r t  s t r o n g l y  c o r r e l a t e d ,  w h i c h  i s  why 
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1900 LINDBERG, TUFVESSSON, AND OLBJER 

t h e  c o n c l u s i o n s  f r o m  t h e  c o r r e l a t i o n  c o e f f i c i e n t s  a n d  

t h e  s t e p w i s e  r e g r e s s i o n  w i l l  n o t  a l w a y s  b e  t h e  same. 

F o r  e x a m p l e ,  i t  c o u l d  b e  t h a t  e v e n  i f  o n e  v a r i a b l e  i s  

h i g h l y  c o r r e l a t e d  w i t h  a n o t h e r ,  t h e  f o r m e r  i s  n o t  s i g -  

n i f i c a n t  i n  a r e g r e s s i o n  m o d e l  w h e r e  o t h e r  v a r i a b l e s  

a r e  i n c l u d e d ,  t o o .  I t  s h o u l d  b e  s t r e s s e d  t h a t  v a r i o u s  

p r o b l e m s  may o c c u r  i n  t h e  s t e p w i s e  p r o c e d u r e ;  t h e s e  

r e s u l t s  s h o u l d  t h e r e f o r e  b e  c a u t i o u s l y  i n t e r p r e t e d .  

T e s t s  w i t h  t h e  t w o  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n s  

As t h e  s c r e w s  c o n v e y  t h e  m a t e r i a l  f o r w a r d ,  i t  i s  

h e a t e d  b y  a c o m b i n a t i o n  o f  t r a n s f e r r e d  a n d  f r i c t i o n a l -  

l y  g e n e r a t e d  heat!' T h r o u g h  t h e  a d d i t i o n  o f  e t h a n o l ,  

t h e  m i x t u r e  becomes  a v i s c o u s  l i q u i d  i n  t h e  e x t r u d e r  

c h a n n e l .  I f  t h e r e  i s  a r e s t r i c t i o n  a t  t h e  e n d  o f  t h e  

c h a n n e l ,  a p o s i t i v e  p r e s s u r e  g r a d i e n t  w i l l  b e  e s t a b -  

l i s h e d .  T h i s  w i l l  c a u s e  some o f  t h e  g r a n u l a t i o n  t o  

f l o w  i n  t h e  o p p o s i t e  d i r e c t i o n .  

The r e s u l t s  o f  t h e  e x p e r i m e n t s  a r e  s u m m a r i z e d  i n  

T a b l e  4, r e g a r d i n g  t h e  med ium i n t e n s i t y  a g i t a t i o n ,  a n d  

i n  T a b l e  5,  w i t h  r e f e r e n c e  t o  t h e  l o w  i n t e n s i t y  t y p e  

o f  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n .  

The l o a d  o n  t h e  m o t o r  a n d  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  

e x t r u d a t e  w e r e  t h e  same a t  1 5  a n d  3 0  m i n  a n d  t h e  

v a l u e s  n o r m a l l y  d e v i a t e d  f r o m  t h o s e  t h a t  w e r e  p r e s e n t  

a t  t h e  s t a r t .  T h i s  i n d i c a t e s  t h a t  n o r m a l  o p e r a t i n g  

c o n d i t i o n s  a r e  a t t a i n e d  w i t h i n  1 5  min.  I n  T a b l e s  4 

a n d  5,  o n l y  t h e  1 5 - m i n  v a l u e s  a r e  s u p p l i e d .  

The v a r i a t i o n  f o u n d  i n  t h e  r e p l i c a t e d  t e s t s  was 

r e a s o n a b l e .  

D
ru

g 
D

ev
el

op
m

en
t a

nd
 I

nd
us

tr
ia

l P
ha

rm
ac

y 
D

ow
nl

oa
de

d 
fr

om
 in

fo
rm

ah
ea

lth
ca

re
.c

om
 b

y 
B

ib
lio

te
ca

 A
lb

er
to

 M
al

lia
ni

 o
n 

01
/2

4/
12

Fo
r 

pe
rs

on
al

 u
se

 o
nl

y.



TA
BL

E 
4 

R
es

ul
ts

 o
f 
Sc
re
w 

G
nf

ig
ur

at
io

n 
of

 M
ed

im
 A

gi
ta

ti
on

 T
yp

e 

Fa
ct

or
 

Lo
ad

, 
7; 

T
m

pe
ra

tu
re

 o
f 

k
1

1
 

k
tp

u
t,

 
h

u
ll

e
d

 g
ra

ru
la

ti
m

 
M

ill
ed

 g
ra

nu
la

ti
on

 
No
 

ca
rb

ir
ra

tio
n 

ex
tr

ud
at

e,
 

C 
tim

e,
 

0
, 

10
 

Fr
ac

ti
on

 
Fr

ac
ti

on
 

k
a

n
 d

im
te

r,
 u

n 
CO
 ,

 
0

, 
S 

>1
.0

0 
m

n,%
 

<0
.1

25
 m

,%
 

10
 

1 
&

I 
20

 
41

 
15

 
96

.0
 

95
.6

 
1.

3 
39

0 
12

.2
 

2 
0-

1 
17

 
40

 
12

 
93

.5
 

85
.8

 
2.

5 
38
0 

13
.0

 
3 4 5 6 7 8 12

 
13

 
14

 
15

 
16

 
17

 
18

 
19

 
20

 
21

 
22

 
23

 
24

 
28

 
29

 
33

 
34
 

35
 

ab
c 

ac
d w
 d 

0-
1 

0+
1 ab
 

ad
 

Cd
 

d
x

d
 

d a ab
 b bc
 

(1
) 

b 
ab
d 

0+
1 

aw
 

bc
 

bc
d C ac
 

13
 

21
 

12
 

19
 

24
 

16
 

18
 

16
 

34
 

14
 8 23
 

32
 

14
 

18
 

18
 5 19
 

16
 

18
 

19
 

20
 5 5 

35
 

44
 

36
 

39
 

40
 

33
 

35
 

32
 

40
 

38
 

30
 

40
 

36
 

31
 

33
 

41
 

26
 

34
 

34
 

34
 

40
 

37
 

26
 

28
 

12
 

92
.2

 
74

.7
 

12
 

94
.8

 
92

.9
 

10
 

93
.2

 
88

.8
 

18
 

95
.2

 
91

.6
 

17
 

93
.2

 
69

.5
 

12
 

92
.2

 
86

.6
 

14
.5

 
94

.7
 

92
.9

 
16

 
92

.2
 

49
.2

 
18

.5
 

92
.7

 
87

.2
 

12
.5

 
93

.2
 

89
.8

 
11

 
94

.2
 

77
.3

 
17

 
93

.2
 

79
.5

 
16

.5
 

94
.8

 
90

.7
 

15
.5

 
93

.2
 

44
.8

 
16

.5
 

92
.2

 
69

.2
 

11
 

92
.7

 
92

.5
 

6.
5 

95
.2

 
79

.0
 

9.
5 

93
.2

 
63

.2
 

16
 

93
.7

 
70

.2
 

17
.5

 
93

.2
 

78
.1 

15
 

96
.0

 
91

.1
 

17
.5

 
94

.2
 

85
.4

 
8.

5 
92

.2
 

83
.2

 
9.

5 
95

.8
 

93
.4

 

3.
8 

2.
4 

1.
6 

2.
3 

4.
9 

3.
1 

2.
6 

5.
2 

4.
2 

3.
3 

5.
2 

4.
9 

3.
6 

5.
6 

6.
1 

2.
3 

1.
8 

4.
5 

6.
2 

8.
0 

3.
8 

5.
6 

1.
6 

1.
8 

45
0 

39
0 

40
5 

39
0 

42
0 

51
 0 

40
0 

41
 0

 
45

0 
42

0 
35

0 
50

0 
42

0 
37

0 
61

 0 
45

0 
42

0 

38
0 

39
5 

61
 0 

45
5 

3m
 

3m
 

39
0 

14
.0

 
12

.6
 

12
.5

 
12

.9
 

11
.4

 
13

.0
 

12
.4

 
14

.1
 

13
.0

 
11

 .o 
14

.7
 

10
.7

 
12

.3
 

13
.8

 
13

.5
 

12
.9

 
15

.0
 

12
.9

 
13

.0
 

13
.5

 
12

.1
 

13
.5

 
14

.6
 

15
.0

 

W
 

X
 

r3
 

P
 
C
 

v
)
 

W
 
0
 

z
 
0
 

h
j 

P
 
2
 

h
j 

h
j P
 c
 

W
 

v
) r,
 

z
 

e
 

m m m c3
 

P
 

P
 

z
 

0
 

z
 

P
 

a
 

0
 

P
 

D
ru

g 
D

ev
el

op
m

en
t a

nd
 I

nd
us

tr
ia

l P
ha

rm
ac

y 
D

ow
nl

oa
de

d 
fr

om
 in

fo
rm

ah
ea

lth
ca

re
.c

om
 b

y 
B

ib
lio

te
ca

 A
lb

er
to

 M
al

lia
ni

 o
n 

01
/2

4/
12

Fo
r 

pe
rs

on
al

 u
se

 o
nl

y.



TA
R

E 
5 

R
es

ul
ts 

o
f 
Sc
re
w 

C
on

fi
cp

ra
tim

 o
f 

La
w 

A
gi

ta
tio

n 
Ty

pe
 

Fa
ct

or
 

Lo
ad

, 
76 

Te
np

er
at

ur
e,

 O
C

 
h
e
ll

 
W

p
u

t,
 

lk
rm

lle
d 

gr
ar

ul
at

io
n 

M
ill

ed
 g

rm
la

ti
m

 9
 

F
ra

ct
im

 
M

ean
 d

ia
m

et
er

, p
 

F
ra

ct
im

 
0

) 
No
 

&
in

at
im

 
Ex

tru
da

te
 

tim
e,

 
,O 

s 
>I

 .oo
 m

n,%
 

<o
. 1

25
 m

n,x
 

10
 

40
 

41
 

42
 

43
 

44
 

45
 

46
 

47
 

48
 

49
 

50
 

51
 

52
 

53
 

54
 

59
 

8 4 5 6 4 6 4 4 6 4 5 5 4 5 5 7 

35
 

24
 

24
 

30
 

25
 

28
 

26
 

25
 

32
 

23
 

26
 

26
 

24
 

27
 

25
 

32
 

4.
2 

4.
8 

4.
8 

4.
8 

4.0
 

4.8
 

4.2
 

4.
5 

4.
2 

5.
5 

5.
5 

4.2
 

4.0
 

6.
0 4.
0 

5.
4 

95
.8

 
97

.3
 

98
.0

 
98

.4
 

98
.4

 
98

.4
 

%
.8 

98
.0

 
98

.0
 

98
.3

 
98

.3
 

98
.3

 
92

.2
 

96
.3

 
97

.2
 

98
.0

 

64
.3

 
39

.9
 

19
.1

 
85

.1
 

35
.8 

84
.1

 
92

.5
 

17
.6

 
45

.2
 

63
.7

 
87

.7
 

92
.5

 
75

.1
 

93
.1

 
29

.1
 

53
.8

 

4.
8 

2.
9 

2.
8 

2.
4 

1.
6 

3.
0 

2.
6 

2.
8 

5.
6 

1.
4 

2.3
 

1.
8 

1.
2 

1.
6 

2.
1 

5.
5 

55
0 

67
5 

56
5 

51
0 

74
5 

47
0 

56
5 

46
5 

78
0 

50
0 

50
0 

71
0 

53
0 

65
0 

50
0 

49
0 

13
.5 

16
.1

 
16

.0
 

14
.2

 
r
 

15
.1 

H
 

14
.5

 
U

 

14
.3 

M
 

16
.4

 
0
 

15
.2

 
15

.1
 

C
 

15
.0

 
c
 

14
.9

 
cn
 

16
.1

 
cn
 

15
.1

 
z
 

16
.2

 
14

.4 
3 z
 

m ;a
 

"
 +
I 

M
 

v
) 0
 - 0
 

W
 
r
 

D
ru

g 
D

ev
el

op
m

en
t a

nd
 I

nd
us

tr
ia

l P
ha

rm
ac

y 
D

ow
nl

oa
de

d 
fr

om
 in

fo
rm

ah
ea

lth
ca

re
.c

om
 b

y 
B

ib
lio

te
ca

 A
lb

er
to

 M
al

lia
ni

 o
n 

01
/2

4/
12

Fo
r 

pe
rs

on
al

 u
se

 o
nl

y.



EXTRUSION OF AN EFFERVESCENT GRANULATION 1903 

TABLE 6 

A n a l y s i s  o f  V a r i a n c e  

R e s p o n s e  S i g n i f i c a n t  m a i n  e f f e c t s  a n d  i n t e r a c t i o n s  
v a r i a b l e  p g o .  001  0 .001< P S O . 0 1  

L O A D  P , E , S , C  
PC,EC,  SC 

TEMP E , D , C  

T I M E  P , S , D , C  
P C , E S , E D , S D , S C , D C  
P E S , P D C , E S C , E D C , S D C  
P E S D , P E S C  

OUTP C 

>1MM E , S , D , C  
P E , E C , S D , D C , E D C  

< 0 . 1 2 5 M M  EC 

MDGW E , D , C  
E D ,  DC 

c 0 2  

D 
P E , P E S , P E S C  

P E ,  P S , P D  
P E D , P E C , E S D  
P E D C , P E S D C  

E D  

P D , P D C , P E S D , P E S C  

S,D,C 
P E  , E D ,  SC 

P E S D C  

D C , P D C , E S C ,  
P E D C  

R e g a r d i n g  t h e  l o a d  o n  t h e  m o t o r ,  t h i s  was s i g -  

n i f i c a n t l y  i n f l u e n c e d  b y  a l l  t h e  f i v e  p r o c e s s  v a r i -  

a b l e s ,  b u t  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  h a d  t h e  m o s t  i m p o r t a n t  

i n f l u e n c e .  The med ium a g i t a t i o n  t y p e  c o n f i g u r a t i o n  

i n c r e a s e d  t h e  r e s p o n s e .  T h e r e  w e r e  a l o t  o f  i n t e r -  

a c t i o n s ,  t o o ;  s e e  T a b l e  6 .  The p o w e r  c o n s u m p t i o n  o f  
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1904 LINDBERG, TUFVESSSON, AND OLBJER 

t h e  m o t o r ,  o r  t h e  m o t o r l o a d ,  d e p e n d s  o n  t h e  r a t e  o f  

e x t r u s i o n  ; t h e  i n f l u e n c e  o f  t h e  s c r e w  s p e e d  was h e n c e  

e x p e c t e d .  The p o w e r  r e q u i r e m e n t  a l s o  d e p e n d s  o n  t h e  

v i s c o s i t y  o f  t h e  v i s c o u s  f l u i d  i n  p l a s t i c a t i n g  e x t r u d -  

e r s .  T h e r e f o r e ,  b o t h  t h e  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n  a n d  

t h e  p o w d e r  f l o w  r a t e  a r e  e x p e c t e d  t o  p r o d u c e  a n  

e f f e c t .  B e c a u s e  b o t h  t h e  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  a n d  t h e  

d i e  p l a t e  w i l l  c a u s e  a p r e s s u r e  g r a d i e n t  i n  t h e  c h a n -  

n e l ,  t h e s e  t w o  f a c t o r s  a r e  e x p e c t e d  t o  i n f l u e n c e  t h e  

l o a d ,  t o o .  As t h e  f a c t o r  l e v e l s  a r e  n o r m a l i z e d  t o  -1,  

0 a n d  + I ,  t h e  m a g n i t u d e  o f  t h e  c o e f f i c i e n t s  i n  T a b l e  7 

w i l l  d i r e c t l y  i n d i c a t e  t h e  d e g r e e  o f  i n f l u e n c e  o f  t h e  

p r o c e s s  v a r i a b l e s .  The s i g n  i n  f r o n t  o f  t h e  c o e f f i c i -  

e n t  i n d i c a t e s  w h e t h e r  t h e  r e s p o n s e  i s  i n c r e a s i n g  or 

d e c r e a s i n g .  As f o r  t h e  d e p e n d e n c e  o n  t h e  o t h e r  r e -  

s p o n s e  v a r i a b l e s ,  d w e l l  t i m e  a n d  t e m p e r a t u r e  t u r n e d  

o u t  t o  b e  t h e  m o s t  i m p o r t a n t  b o t h  a c c o r d i n g  t o  s t e p -  

w i s e  r e g r e s s i o n  a n d  t h e  c o r r e l a t i o n  a n a l y s e s .  H i g h e r  

v a l u e s  o f  b o t h  v a r i a b l e s  i n c r e a s e d  t h e  l o a d .  

11 

The t e m p e r a t u r e  o f  t h e  e x t r u d a t e  was i n f l u e n c e d  

b y  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n ,  d i e  p l a t e  a n d  e t h a n o l  c o n -  

c e n t r a t i o n ;  s e e  T a b l e  6 .  M e d i u m  a g i t a t i o n  t y p e  c o n -  

f i g u r a t i o n  i n c r e a s e d  t h e  r e s p o n s e ;  s o  d i d  d i e  p l a t e ,  

a l t h o u g h  n o t  s o  d i s t i n c t l y .  I n c r e a s i n g  e t h a n o l  c o n -  

c e n t r a t i o n  r e d u c e d  t h e  t e m p e r a t u r e .  T h e r e  w e r e  n o  

i n t e r a c t i o n s .  A d e p e n d e n c e  o n  a l l  t h e  f a c t o r s  i s  

e x p e c t e d ,  b u t  a s  e t h a n o l  r e d u c e s  t h e  f r i c t i o n  b e t w e e n  

t h e  p o w d e r  p a r t i c l e s  i n  t h e  c h a n n e l ,  t h i s  may w e a k e n  

t h e  i m p a c t  o f  p o w d e r  f l o w  r a t e  a n d  s c r e w  s p e e d .  Be -  

s i d e s ,  a s  t h e  t e m p e r a t u r e  i s  m e a s u r e d  o u t s i d e  t h e  

e x t r u d e r ,  e v a p o r a t i o n  o f  some s o l v e n t  may a f f e c t  t h e  

r e s u l t s .  Mean d i a m e t e r ,  l o a d  a n d  C02 c o n t e n t  w e r e  t h e  
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1906 LINDBERG, TUFVESSSON, AND OLBJER 

m 3 s t  i m p o r t a n t  o f  t h e  o t h e r  r e s p o n s e  v a r i a b l e s  b o t h  

a : 2 c o r d i n g  t o  t h e  s t e p w i s e  r e g r e s s i o n  a n d  t h e  c o r r e l a -  

t i o n  c o e f f i c i e n t  a n a l y s i s .  H i g h e r  v a l u e s  o f  mean 

d i a m e t e r  a n d  c a r b o n  d i o x i d e  r e d u c e d  t h e  t e m p e r a t u r e ,  

w h i l e  h i g h e r  l o a d  v a l u e s  i n c r e a s e d  t h e  r e s p o n s e .  

The d e t e r m i n a t i o n  o f  r e s i d e n c e - t i m e  d i s t r i b u t i o n  

i s  l a b o r i o u s .  T h e r e f o r e ,  a s i m p l e r  t e s t  was u s e d  

w h i c h  g a v e  a r o u g h  e s t i m a t e  o f  t h e  d w e l l  t i m e .  T h i s  

t i m e  was v e r y  s h o r t ,  l e s s  t h a n  a p p r o x i m a t e l y  6 s i n  

t h e  c a s e  o f  t h e  l o w  i n t e n s i t y  c o n f i g u r a t i o n ;  s e e  

T a b l e  5 .  A l l  t h e  c o l o u r  was e m p t i e d  f r o m  t h e  e x t r u d e r  

w i t h i n  a m i n u t e .  I n  r e s p e c t  o f  m e d i u m  i n t e n s i t y  s c r e w  

c o n f i g u r a t i o n ,  t h e  d w e l l  t i m e  was a l s o  s h o r t ,  l e s s  

t h a n  20  s ;  s e e  T a b l e  4 .  The  c o l o u r  l e f t  t h e  o u t l e t  

p o r t  w i t h i n  a f e w  m i n u t e s .  A l l  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s  

h a d  a n  i m p a c t  o n  t h e  d w e l l  t i m e ,  b u t  t h e  i n f l u e n c e  o f  

t h e  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n  was w e a k e r  a n d  o f  a n  i n t e r -  

a c t i o n  t y p e ;  s e e  T a b l e  6 .  The s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  o f  

t h e  m e d i u m  i n t e n s i t y  t y p e ,  a n d  d i e  p l a t e , i n c r e a s e d  t h e  

r e s p o n s e ,  w h i l e  a n  i n c r e a s e d  s c r e w  s p e e d  d e c r e a s e d  t h e  

d w e l l  t i m e .  The i m p a c t  o f  t h e  p o w d e r  f l o w  r a t e  p r o -  

d u c e d  o p p o s i t e  e f f e c t s  i n  r e l a t i o n  t o  t h e  t w o  s c r e w  

c o n f i g u r a t i o n s .  I t  i s  t o  b e  e x p e c t e d  t h a t  t h e  d w e l l  

t i m e  i s  a f f e c t e d  b y  a l l  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s .  When 

n o  d i e  r e s t r i c t i o n  i s  u s e d ,  t h e r e  o u g h t  t o  b e  n o  p r e s -  

s u r e  g r a d i e n t s  i n  t h e  c h a n n e l ,  a n d  t h e  s c r e w  s p e e d  

s h o u l d  b e  t h e  d o m i n a t i n g  f a c t o r .  T e m p e r a t u r e  h a s  a n  

i m p o r t a n t  i n f l u e n c e  a c c o r d i n g  t o  t h e  c o r r e l a t i o n  

a n a l y s i s ,  s e e  T a b l e  8 ,  b u t  n o t  a c c o r d i n g  t o  t h e  s t e p -  

w i s e  a n a l y s i s .  T h i s  c o u l d  p r o b a b l y  b e  e x p l a i n e d  b y  

t h e  f a c t  t h a t  o t h e r  p r o c e s s  v a r i a b l e s  c a n  t a k e  i t s  

p l a c e  a s  e x p l a n a t o r y  v a r i a b l e s .  

c o n t e n t  a f f e c t e d  t h e  d w e l l  t i m e ,  t o o .  

O t h e r w i s e  l o a d  a n d  C02 
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EXTRUSION OF AN EFFERVESCENT GRANULATION 1907 

The o u t p u t  o f  a n  i s o t h e r m a l  e x t r u d e r  w i t h  a u n i -  

f o r m  s c r e w  i s  d i r e c t l y  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  s p e e d  o f  

r o t a t i o n  o f  t h e  s c r e 2 ' .  H o w e v e r ,  b e c a u s e  o f  t h e  

p o s s i b i l i t y  o f  e f f e c t i n g  a h o l d b a c k  b y  a k n e a d i n g  

p a d d l e  c o n f i g u r a t i o n ,  t h e  t h r o u g h p u t  r a t e  i s  n o t  n e -  

c e s s a r i l y  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  r o t o r  s p e e d  i n  t h e  c a s e  

o f  t w i n  s c r e w  e x t r u d e r s  . The o u t p u t  was a f f e c t e d  b y  

s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  a n d  b y  a w e a k e r  i n t e r a c t i o n  b e -  

t w e e n  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n  a n d  d i e  p l a t e ;  s e e  T a b l e  

6 .  A l a r g e r  o u t p u t  was o b t a i n e d  w i t h  t h e  c o n f i g u r a -  

t i o n  o f  t h e  m i l d  a g i t a t i o n  t y p e .  The c o r r e l a t i o n  

c o e f f i c i e n t s  d i d  n o t  r e v e a l  l a r g e  c o r r e l a t i o n s .  

S t i l l ,  t h e y  w e r e  s i g n i f i c a n t  for some r e s p o n s e  v a r i -  

a b l e s ;  s e e  T a b l e  8 .  

12 

The f r a c t i o n  a b o v e  1 .00  m m  o f  u n m i l l e d  g r a n u -  

l a t i o n ,  w h i c h  i s  a s u i t a b l e  i n d i c a t o r  o f  t h e  g r a n u l a -  

t i o n  p r o c e s s ,  was i n f l u e n c e d  b y  a l l  t h e  f i v e  p r o c e s s  

v a r i a b l e s ,  a l t h o u g h  t h e  i m p a c t  o f  t h e  p o w d e r  f l o w  r a t e  

was d i f f i c u l t  t o  i n t e r p r e t ;  s e e  T a b l e  6 .  As t h e r e  

w e r e  i n t e r a c t i o n s ,  t h e s e  i n d i c a t e  t h a t  t h e  e f f e c t  o f  

t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s  is c o m p l e x  a n d  c a n n o t  b e  s t u d i e d  

b y  v a r y i n g  o n e  f a c t o r  a t  a t i m e .  I t  i s  t o  b e  e x p e c t e d  

t h a t  t h e  p r o p e r t i e s  o f  t h e  u n m i l l e d  g r a n u l a t i o n  a r e  

i n f l u e n c e d  b y  a l l  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s ,  a s  t h e  a m o u n t  

o f  s o l v e n t  a n d  t h e  a g i t a t i o n  a r e  v e r y  i m p o r t a n t  r e -  

g a r d i n g  t r a d i t i o n a l  a g g l o m e r a t i o n  . The c a r b o n  d i -  

o x i d e  c o n t e n t ,  t h e  f i n e  f r a c t i o n  o f  u n m i l l e d  g r a n u l a -  

t i o n  a n d  t h e  mean d i a m e t e r  o f  t h e  m i l l e d  g r a n u l a t i o n  

i n f l u e n c e d  t h e  c o a r s e  f r a c t i o n  o f  t h e  u n m i l l e d  g r a n u -  

l a t i o n  a c c o r d i n g  t o  t h e  s t e p w i s e  r e g r e s s i o n .  A l l  

t h r e e  v a r i a b l e s  r e d u c e d  t h e  c o a r s e  f r a c t i o n .  The c o r -  

r e l a t i o n  c o e f f i c i e n t s  d i d  n o t  r e v e a l  l a r g e  c o r r e l a -  

13 
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1908 LINDBERG, TUFVESSSON, AND OLBJER 
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EXTRUSION OF AN EFFERVESCENT GRANULATION 1909 

t i o n s ;  s t i l l ,  t h e y  w e r e  s i g n i f i c a n t  f o r  some r e s p o n s e  

v a r i a b l e s .  

R e g a r d i n g  t h e  f r a c t i o n  b e l o w  0 . 1 2 5  mm o f  t h e  un- 

m i l l e d  g r a n u l a t i o n ,  w h i c h  i s  a l s o  a s u i t a b l e  i n d i c a t o r  

o f  t h e  a g g l o m e r a t i o n  p r o c e s s ,  t h i s  p a r a m e t e r  was s i g -  

n i f i c a n t l y  a f f e c t e d  b y  a l l  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s ,  t o o .  

The i m p a c t  o f  t h e  p o w d e r  f l o w  r a t e  i s  n o t  q u i t e  c o n -  

v i n c i n g .  H o w e v e r ,  t h e  i n f l u e n c e  o f  e t h a n o l  c o n c e n t r a -  

t i o n  a n d  p o w d e r  f l o w  r a t e  was o f  a n  i n t e r a c t i o n  t y p e ;  

s e e  T a b l e  6 .  T h i s  f i n e  g r a n u l e  f r a c t i o n  was a f f e c t e d  

b y  t h e  mean d i a m e t e r  o f  t h e  m i l l e d  g r a n u l a t i o n  a c c o r d -  

i n g  t o  t h e  s t e p w i s e  r e g r e s s i o n .  

The mean d i a m e t e r  o f  t h e  m i l l e d  g r a n u l a t i o n  was 

i n f l u e n c e d  b y  s c r e w  c o n f i g u r a t i o n ,  e t h a n o l  c o n c e n t r a -  

t i o n  a n d  d i e  p l a t e  a n d  some i n t e r a c t i o n s  i n v o l v i n g  

p o w d e r  f l o w  r a t e  a n d  t o  a m i n o r  e x t e n t  a l s o  s c r e w  

s p e e d ;  s e e  T a b l e  6 .  Med ium s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  a n d  

d i e  p l a t e  r e d u c e d  t h e  d i a m e t e r ,  w h i l e  t h e  r e s p o n s e  

g r e w  w i t h  i n c r e a s i n g  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n .  As t h e  

m i l l i n g  p r o c e s s  w i l l  i n f l u e n c e  t h e  mean d i a m e t e r ,  t o o ,  

i t  i s  e x p e c t e d  t h a t  some o f  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s  w i l l  

d i s a p p e a r  a s  u n i m p o r t a n t  w i t h  r e f e r e n c e  t o  t h i s  r e -  

s p o n s e  v a r i a b l e .  A c c o r d i n g  t o  t h e  s t e p w i s e  r e g r e s -  

s i o n ,  t h e  mean d i a m e t e r  was i n f l u e n c e d  b y  t e m p e r a t u r e  

a n d  b y  t h e  f i n e  a n d  c o a r s e  g r a n u l e  f r a c t i o n s  o f  un- 

m i l l e d  g r a n u l a t i o n .  A l l  t h r e e  v a r i a b l e s  r e d u c e d  t h e  

r e s p o n s e .  T e m p e r a t u r e ,  l o a d ,  d w e l l  t i m e  a n d  c a r b o n  

d i o x i d e  c o n t e n t  c o n s t i t u t e  i m p o r t a n t  i n f l u e n c e s  

a c c o r d i n g  t o  t h e  c o r r e l a t i o n  c o e f f i c i e n t s ;  s e e  T a b l e  

8 .  
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1910 LINDBERG, TUFVESSSON, AND OLBJER 

The c a r b o n  d i o x i d e  c o n t e n t  o f  t h e  g r a n u l a t i o n  was 

a f f e c t e d  b y  a l l  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s ,  t o o ,  a l t h o u g h  

p o w d e r  f l o w  r a t e  a n d  s c r e w  s p e e d  e x e r t e d  t h e i r  i n -  

f l u e n c e s  v i a  i n t e r a c t i o n s ;  s e e  T a b l e  6 .  H o w e v e r ,  t h e  

i n f l u e n c e  o f  t h e  s c r e w  s p e e d  was i n c o n s i d e r a b l e .  T h e  

s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  o f  med ium a g i t a t i o n  t y p e  a n d  d i e  

p l a t e  r e d u c e d  t h e  c a r b o n  d i o x i d e  c o n t e n t ,  w h i l e  t h e  

r e s p o n s e  - w i t h  some e x c e p t i o n s  - i n c r e a s e d  w i t h  a 

h i g h e r  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n .  As t h e  t h e o r e t i c a l  c a r -  

b o n  d i o x i d e  c o n t e n t  o f  t h e  p o w d e r  m i x t u r e  i s  17.576, 

t h e r e  was a d e c o m p o s i t i o n  o f  s o d i u m  b i c a r b o n a t e  i n  a l l  

t h e  t e s t s .  The d e c o m p o s i t i o n  was l o w e r  w i th  t h e  l o w  

i n t e n s i t y  a g i t a t i o n ;  s e e  T a b l e s  4 a n d  5 .  D e c o m p o s i -  

t i o n  o f  s o d i u m  b i c a r b o n a t e  w i l l  o c c u r  b e c a u s e  o f  t h e  

h e a t  g e n e r a t e d  i n  t h e  e x t r u d e r .  B u t  t h e r e  may a l s o  b e  

a d e c o m p o s i t i o n  f r o m  t h e  i n t e r a c t i o n  b e t w e e n  t h e  a c i d  

a n d  t h e  b i c a r b o n a t e .  E f f e c t s  f r o m  d i e  r e s t r i c t i o n ,  

s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  a n d  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n  a r e  

t h e r e f o r e  e x p e c t e d .  The' i n f l u e n c e  f r o m  s c r e w  s p e e d  

a n d  p o w d e r  f l o w  r a t e  was n o t  u n e x p e c t e d .  As f o r  t h e  

d e p e n d e n c e  o n  t h e  o t h e r  r e s p o n s e  v a r i a b l e s ,  t e m p e r a -  

t u r e ,  c o a r s e  g r a n u l e  f r a c t i o n  a n d  l o a d  a r e  t h e  m o s t  

i m p o r t a n t  o n e s  a c c o r d i n g  t o  t h e  s t e p w i s e  r e g r e s s i o n  

a n a l y s i s .  H i g h e r  v a l u e s  o f  t h e s e  t h r e e  v a r i a b l e s  

r e d u c e d  t h e  r e s p o n s e .  A c c o r d i n g  t o  t h e  c o r r e l a t i o n  

c o e f f i c i e n t s ,  t e m p e r a t u r e ,  l o a d ,  d w e l l  t i m e  a n d  mean 

d i a m e t e r  w i l l  a f f e c t  t h e  c a r b o n  d i o x i d e  c o n t e n t ;  s e e  

T a b l e  8 .  

C O N C L U S I O N S  

The f o l l o w i n g  r e s p o n s e  v a r i a b l e s  w e r e  a f f e c t e d  b y  

a l l  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s :  l o a d  o n  m o t o r ,  d w e l l  t i m e ,  
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EXTRUSION OF AN EFFERVESCENT GRANULATION 1911 

c o a r s e  a n d  f i n e  f r a c t i o n s  o f  u n m i l l e d  g r a n u l a t i o n ,  

mean d i a m e t e r  o f  m i l l e d  g r a n u l a t i o n  a n d  c a r b o n  d i o x i d e  

c o n t e n t .  The d e p e n d e n c e  o n  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s  was 

c o m p l e x ;  t h e  e f f e c t  p r o d u c e d  b y  a v a r i a b l e  d e p e n d s  o n  

t h e  r e s p e c t i v e  l e v e l s  o f  t h e  o t h e r  v a r i a b l e s .  

R e g a r d i n g  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  e x t r u d a t e ,  t h i s  

r e s p o n s e  v a r i a b l e  was i n f l u e n c e d  b y  s c r e w  c o n f i g u r a -  

t i o n ,  d i e  p l a t e  a n d  e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n  w i t h o u t  a n y  

i n t e r a c t i o n s .  

S c r e w  c o n f i g u r a t i o n  a n d  a n  i n t e r a c t i o n  b e t w e e n  

e t h a n o l  c o n c e n t r a t i o n  a n d  d i e  p l a t e  a f f e c t e d  t h e  o u t -  

p u t .  

The s c r e w  c o n f i g u r a t i o n  was t h e  d o m i n a t i n g  p r o -  

c e s s  v a r i a b l e  w i t h  r e g a r d  t o  m o s t  o f  t h e  t e s t e d  r e -  

s p o n s e  v a r i a b l e s .  

M a t h e m a t i c a l  m o d e l s  w e r e  f i t t e d .  

The d e p e n d e n c e  b e t w e e n  t h e  r e s p o n s e  v a r i a b l e s  was 

t e s t e d ,  a n d  t e m p e r a t u r e  i n f l u e n c e d  l o a d ,  mean g r a n u l e  

d i a m e t e r  a n d  c a r b o n  d i o x i d e  c o n t e n t .  L o a d  a f f e c t e d  

t e m p e r a t u r e  a n d  d w e l l  t i m e .  

I t  i s  p o s s i b l e  t o  p r o d u c e  t h e  e f f e r v e s c e n t  g r a n u -  

l a t i o n  w i t h  t h e  e x t r u d e r ,  i f  s u i t a b l e  l e v e l s  a r e  s e -  

l e c t e d  f o r  t h e  p r o c e s s  v a r i a b l e s .  
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