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KIVONAT

A taldlmany targya szajon 4t adagolhato, kiilondésen magas vérnyomas
illetve osteoporosis kezelésére alkalmazhat6, gyogyszer aktiv hatéanyaga-
ként hasznalhato kristalyos kéalium-hidrogén-karbonat termék, mely nem
agglomeralt, tombszerd alaku kristalyokbol all, melyek tomeg szerinti atla-
gos részecskemérete legalabb 350 um, B.E.T. fajlagos feliilete pedig ki-
sebb, mint 0,02 mz/g.

Fenti terméket a taldlmany szerinti eljarassal oly modon allitjak eld,
hogy kalium-hidrogén-karbonat vizes oldatat kristalyosito tartadlyban lévo
kalium-hidrogén-karbonat szuszpenziéhoz adagoljak, ahol az adagolas mér-
meértékét, valamint a tartézkodasi id6t gy szabédlyozzéak, hogy a kivant jel-

lemzdkkel rendelkezd kristalyos terméket kapjak.
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A talalmény nagyméretd, kis fajlagos feliiletd kalium-hidrogén-karbo-
nat kristdlyszemcsékre vonatkozik, mely oralisan adagolt aktiv gyogyszer-
komponensként kiilonosen alkalmas kalium bevitelére, és koros csont- vagy
kardiovaszkularis megbetegedések, példaul osteoporosis €és magas vér-
nyomas kezelésére, tovabba a kristalyok eldallitasi eljarasara.

A kalium-hidrogén-karbonat jol ismert, kereskedelmi forgalomban
hozzaférhet6é 4ru, mely kiillonb6z6 célokra hasznosithato, példaul siitépor-
ként, uditditalokban gazfejlédést kivalto anyagként, tiizolté anyagként, és
kiilonboz6 gyogyaszati alkalmazéasoknal, példaul savtaltermelés kezelésé-
nél. Jelenleg a kalium-hidrogén-karbonét kereskedelmi mennyiségben na-
gyon finom kristilyok, vagy ezek agglomerdtumaiként hozzaférheto, a
szemcsék alakja szabdlytalan, felillete durva, toltési és folyasi jellemz6i
rosszak, porlodasi és dsszetapadasi (csomésodasi) problémék gyakran eld-
fordulnak.

Egy kereskedelmi forgalomban hozzaférhetd kalium-hidrogén-karbo-
nat termék az Armand Products Co., Princeton, N.J., USA, terméke, melyet
mint ,,durva granulalt kalium-hidrogén-karbonét™-ot jellemeznek, szabaly-
talan alak(, durva feliiletii kristilyokbol és csekély mennyiségl agglome-
ratumb6l 4ll, melyek atlagos részecskemérete koriilbelil 180 um,
300 pm-nél nagyobb kiilonallo kristdlyokat lényegében nem tartalmaz,
B.E.T. fajlagos feliilete pedig 0,06 mz/g. Egy masik kereskedelmi forga-
lomban kaphat6 termék, a Mallinckrodt Specialty Chemicals Co., St. Louis,
Mo., USA, terméke, mely ,,Potassium Bicarbonate USP Granular TAC” né-
ven keriil forgalomba, szabalytalan alak(, durva feliileti, nem agglomera-
l6dott kristalyokbol all, melyek atlagos részecskemérete koriilbelil 180 pm,
420 pm-nél nagyobb kiilonallo kristdlyokat lényegében nem tartalmaz,
B.E.T. fajlagos feliilete pedig 0,02 m’/g. Egy harmadik jelenleg hozzafér-

het6é termék az SCPA, Parizs, Franciaorszag cég altal eléallitott ,,Alphapur
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Granular Potassium Bicarbonate™ nevii termék, mely durva feliiletd, nagy-
mértékben agglomeralodott szemcséket tartalmazé termék, a szemesék ko-
zepes részecskemérete korilbelil 300 um és B.E.T. fajlagos feliilete
0,02 mz/g. A termék szitaanalizise azt mutatja, hogy a 600-850 um-es
mérettartomanyba esé agglomeratumok mennyisége koriilbeliil 10 tdmeg%,
B.E.T. fajlagos feliilete 0,018 mz/g.

A koézelmultban javasoltdk a kalium-hidrogén-karbonat alkalmazasat
aktiv gyogyszerkomponensként az osteoporosis és a magas vérnyomas ke-
zelésénél. Lasd Morris és munkatirsai kozzétett eredményeit:
US 5,171,583 szabadalom, megadva 1992. december 15-én; PCT kozzé-
tételi szama: PCT/US89/04771. Az emlitett alkalmazasoknél a jelen talal-
many szerinti kalium-hidrogén-karbonat kristalyok kiilondsen elényosek az
olyan kezeléseknél, amikor a kalium-hidrogén-karbonétot szajon at adagol-
jak. Ugyanakkor egyéb alkalmazasoknal is hasznosak, példaul a mez6gaz-
daségi hasznositasnal, vagy amikor az a fontos, hogy a porképzddést vagy
az Osszetapadast elkeriljuk.

A kalium-hidrogén-karbonat szajon at bevitt, hatdsos adagja az
osteoporosis és a magas vérmyomas kezelésénél koriilbelil 40-400 mmol,
elénydsen koriilbeliil 40-250 mmol, naponta, 70 kg-os beteg tomegre
vonatkoztatva. A taldlméany egyik elonyds megvaldsitdsi modja szerint a
kalium-hidrogén-karbonatot 60 mmolos dozisokban adagoljuk (6 g)
naponta. Ha példaul a kéalium-hidrogén-karbonatot napi 4 tablettaval
adagoljuk, az egyes, elényosen szdjon keresztil bevett adagok 1,5 g
kalium-hirogén-karbonatot kell tartalmazzanak. Mivel a kalium-hidrogén-
karbonat keseri és irritalja az emésztérendszer nyalkahartyéajat, a kalium-
hidrogén-karbonatot szabalyozott leadast biztosito bevonattal kell ellatni,
mely az izt elfedi, és az emésztdrendszerben hosszii id6n 4t biztositja a

kalium-hidrogén-karbonat szabalyozott felszabadulasat.



Rendszeres huméngyoOgyészati alkalmazaskor a szilard gyogyszer-
adagok koénnyii lenyelhetdsége miatt egy dozis térfogata nem lehet tobb,
mint 1 ml. Ha a jelenleg kereskedelmi forgalomban 1év6 1,5 g-os dozist
ugy allitjuk els, hogy kis részecskeméretii, granulalt (nem agglomeralt) ka-
lium-hidrogén-karbonat részecskéket tablettadzunk és vonunk be bevonattal,
a kapott stiriség koriilbeliil 1 g/ml, azaz a dozis térfogata 1 ml-nél l1ényege-
sen nagyobb lesz. Nyilvinvalo, hogy az ilyen tablettit nehéz lenyelni, a
betegek nem fogadnék el szivesen, kiilondsen akkor, ha a terméket egy kro-
nikus betegség kezelésénél kell hasznélni. A jelen taldlmannyal kapcsolat-
ban Ggy gondoltuk, fontos, hogy olyan kalium-hidrogén-karbonat kristalyo-
kat allitsunk elS, melyek részecskemérete lényegesen nagyobb, és fajlagos
feliilete jelentdsen kisebb, mint a jelenleg hozzaférhetd kristilyos kalium-
-hidrogén-karbonat termékeké.

A szakirodalomban kiilonb6z6 eljarasokat ismertetnek a kalium-hid-
rogén-karbonat el6allitisdra. Egyik alabbiakban hivatkozott munka sem
tesz kiilondsebben emlitést nagy részecskemeéretd, kis fajlagos feliiletd ka-
lium-hidrogén-karbonat kristalyok elSallitasarol. Példaként a kovetkezd
szabadalmakat emlitjik meg: US 1,477,086; 2,013,977; 2,543,658;
2,768,060; 3,141,730; 3,347,623 és 4,919,910. Ugyanakkor a szabadalmi
irodalomban igen sok eljarast ismertetnek részleteiben natrium-hidrogén-
-karbonat és mas sok durva kristalyainak elallitdsara. Példaként a kovet-
kezd szabadalmakat emlitjik meg: US 2,773,739; 2,792,283, 2,926,995,
3,647,365; 3,855,397; 3,870,784; EP (kozzétett bejelentés) 395,134 (natri-
um-hidrogén-karbonat); US 2,721,209 (etilén-diamin-tartarat) és US
5,085,670 (kalium-klorid). A kristalyositas, mindazonaltal, egy kisérleti ta-
pasztalatokra épiilé eljaras és az egyik anyag kristalyositisira hasznalt

modszer gyakran nem alkalmazhat6 egy masik anyagnal.
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A szakirodalomban a durva natrium-hidrogén-karbonét kristalyok el6-
4llitasara ismertetett eljarast nem talaltuk alkalmasnak nagyméreti, tiszta
kalium-hidrogén-karbonat kristalyok el6allitasara. Ez forditva is igaz, az
alabbiakban ismertetésre keriild eljaras, azaz a kis fajlagos feliiletii, nagy
kristalya kalium-hidrogén-karbonat el6allitasara szolgalé eljaras nem alkal-
mas nagy natrium-hidrogén kristalyok eldééllitasara, mivel utobbi anyagban
konnyen képzédnek kristalyosodas kozben kristalygocok, ami kis részecs-
keméretii kristilyok képzédésére vezet. Felismertiik tovabba, hogy a kris-
talynévekedés modositasara hasznalatos anyagok (amelyeket a szokasos
ipari gyartasi miiveleteknél alkalmaznak) nem hasznélhatok a gyogyaszati
célra elballitott kalium-hidrogén-karbonat gyartasanal, mivel ennél a ter-
méknél a tisztasigi kovetelmények igen szigoruak.

Jelen talalméany targykorébe tartozik nagyméretd, kis fajlagos feliletd
kalium-hidrogén-karbonat kristalyok eléallitasa illetve olyan kristalyok elo-
allitasa hatékony ipari eljarassal, melyekbdl gyogyaszati célokra alkalmas,
szajon at beadhat6 forméjh dozis alakithato ki, nevezetesen olyan dozisok,
melyek alkalmasak az osteoporosis és a magas vérmyomas kezelésére. A
talalmany tovabbi targya eljaras az emlitett formaju dozisok hatékony ipari
eléallitasara alkalmas, nagy kalium-hidrogén-karbonat kristalyok el6allita-
sara. A talalmany tovabbi targyait és azok elényos megvalositasi modjait a
leiras tovabbi részében ismertetjiik.

Jelen taldlmany azon a felismerésen alapszik, hogy nagymérett, kis
fajlagos feliiletd, szemcsés (azaz nem agglomeralt) kristalyos kalium-hidro-
gén-karbonat terméket lehet eléallitani, melynek atlagos részecskemérete
(témeg szerinti atlagos részecskeméret) legalabb koriilbeliil 350 um és leg-
feljebb kortlbeliil 3000 pm, elénydsen koriilbeliil 500-1200 um ko6zotti; €s
fajlagos feliilete kicsi, azaz B.E.T. fajlagos feliilete kisebb, mint kortilbeliil

0,02 m*/g, elénydsen kisebb, mint kériilbeliil 0,015 m*/g.
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A legelonyosebb, ha csontozati és kardiovaszkularis megbetegedések,
példaul az osteoporosis és a magas vémyomas kaliumbevitellel végrehajtott
kezelésénél olyan szijon 4t bevitt gyogyszeradagokat alkalmazunk, me-
lyekben az aktiv komponens olyan, talalmany szerinti kalium-hidrogén-kar-
bonat kristaly, melynek kozepes részecskemérete koriilbeliil 800-900 pm,
fajlagos B.E.T. feliilete koriilbelil 0,004-0,01 mz/g, és részecskeméret el-
oszlaséra az jellemzd, hogy 90 tomeg%-nal nagyobb mennyiségben tartal-
maz koriilbeliil 700-1000 pm-es részecskeméreti kristalyokat.

A talalméany szerinti kristalyok alkalmasak tobb részecskébdl allo,
szajon at bevihet6 gyogyszerformula kialakitisara, mely 15 mmol (1,5 g)
kéalium-hidrogén-karbonat aktiv komponenst tartalmaz korilbelil 1 ml
Ossztérfogatban. Az ilyen szijon at torténé nagy dozisu kalium-hidrogén-
-karbonat adagolashoz az osteoporosisban vagy magas vérnyomdasban szen-
vedd betegek képesek hozzészokni. Mitobb, a nagyméreti kristdlyszem-
csék tovabbfeldolgozasra, gyogyaszatilag alkalmazhaté adagoldsi formak
eldallitdsara kiillonosen alkalmasak. A jelenleg hozzaférhet6 agglomeralt
anyagoktol (melyek nyoméas hatasara porra esnek szét) abban kiilonboznek,
hogy igen nagy nyomoerdt alkalmazhatunk a tablettakészitési miveletnél
anélkul, hogy a részecskeméret €s a feliilet jelentés mértékben megvaltoz-
na. El6nyos tovabba, hogy a nagyobb kristalyok dsszetapadasdhoz nagyobb
inercidlis er6kre van sziikség (0sszehasonlitva a kisebb kéalium-hidrogén-
karbonat kristalyokkal), ami egyszeriibbé teszi feldolgozasukat, példaul a
szaritdsi miiveletnél egyszeriibb a fluidagy szabalyozasa, csokkennek a
porlodasi problémak, stb.

Elényosen a taldlmany szerinti kalium-hidrogén-karbonét kristalyok
nem agglomeralt ,tomb” alakaak, azaz szabélyos alaka szilard anyagok,
melyek mérete a harom térirdnyban lényegében azonos, eziltal jelentGsen

kilonbozik a i, szal vagy lapka alaktol, és feliiletei viszonylag simak. A



oooooooooooo
. . .

szokasos, gyogyszerkotdanyaggal és préseléssel kialakitott és szabélyozott
hatéanyagleadast biztosito bevonattal ellatott tablettdkban a kristalyok to-
mor elrendezédést vesznek fel, €és a kristalykdzi lires tér viszonylag
csekély.

A nagyméreti, kis fajlagos feliiletd, szemcsés kélium-hidrogén-karbo-
nat kristalyokat a taldlméany szerinti eljarasnak megfeleléen gy allitjuk eld,
hogy a kristédlyok részecskemérete maximalis, fajlagos feliilete pedig mini-
malis legyen, elénydsen Uigy, hogy a kristdlyok az el6zdekben ismertetett,
nem agglomeralt (szemcsés), sima feliletd, tomb-szeri alaka kristalyok
legyenek. A talalmény szerinti eljarassal a nagy kristalyokat gy allitjuk
eld, hogy

(a) T, magasabb hémérsékleten vizes kalium-hidrogén-karbonat olda-
tot taplalunk be egy T, homérsékletii kalium-hidrogén-karbonat kristalyokat
szuszpenzidban tartalmazoé kristalyositoba, ahol a betaplalt oldat koncentra-
cigja kisebb, mint a T, h6mérsékleten a telitési koncentracid és a szuszpen-
z16 T, hémérséklete kisebb, mint a betaplalt oldat telitési homérséklete, és a
betaplalt oldat koncentracidja és a T, illetve T, hémérsékletek olyanok,
hogy a szuszpenzi6 cseppfolyods fazisaban a tultelitettség mértéke viszony-
lag alacsony, mialtal a szuszpenzidban a kristalyok jelentSs szamu kristaly-
goc képzddése nélkiil névekednek;

(b) A kalium-hidrogén-karbonét oldat betaplaldsa a szuszpenzidhoz
olyan sebességti, hogy a kristalyositoban kialakulé tartézkodasi id6 elegen-
d6 ahhoz, hogy a kalium-hidrogén-karbonat kristalyok nagy kristalyokka
néjenek;

(c) a kristalyositoban a kalium-hidrogén-karbonat szuszpenziot enyhén
kevertetjiik, és a szilard kalium-hidrogén-karbonatot habzas nélkiil és a
kristalyok apr6zodasat elkeriilve szuszpenzidban tartjuk; és

(d) a szuszpenziobol a nagy kristélyokat elkiilonitjik, és kinyerjik.



Seve o .
e e, v veen

A kristalyositast az emlitett médon végrehajtva a kalium-hidrogen-
-karbonét szuszpenzidban mimimalisra csokkenthetjiik mind az elsGdleges,
mind a masodlagos gécképzSdést, és a szuszpenzidban kezdetben jelen 1€-
v6 kalium-hidrogén-karbonat kristdlyok novekedése kivant nagymeéreti és
lényegében egységes részecskeméret eloszlasa kristadlyokkéd megtorténhet.
Az elsédleges képzGdést, azaz a kalium-hidrogén-karbonat kozonseges ki-
csapOdasat a kristalyositd szuszpenzioban létrejové homérséklet- és kon-
centracioviszonyok mellett oly médon csékkentjiik, hogy a betaplalt kali-
um-hidrogén-karbonét oldat koncentracidjat a telitési koncentracié alatt
tartjuk, és hossza tartozkodasi id6ket valositunk meg a kristalyositoban.
Ezzel az eljarassal a betaplalt anyagaram nem képez gocokat, amikor beke-
veredik a kristalyositoban 1évé szuszpenzidba, €s a kristalyositoban fellépd
jelentds higitasi hatas kovetkeztében a betaplalasban oldatban 1év6 kalium-
-hidrogén-karbonat nem csapddik ki és nem képez kiilonallé magokat.
Ugyanakkor a masodlagos gocképzddés, azaz a kristalyok gyors elkiilonii-
lése és mechanikai apr6zodéasa a szuszpenzioban nem megy végbe, mivel a
kristalyositoban a szuszpenzié kevertetését gondosan a masodlagos kris-
talygocok képzdédésének elkeriilése céljabol szabalyozzuk. Ez azt jelenti,
hogy a szuszpenzidban a kristalyok novekedése elsddlegesen, ha nem kiza-
rolagosan, a szuszpenzidban kezdettdl jelen 1év6 kélium-hidrogén-karbonat
kristalyok novekedésével valosul meg, ezaltal lehetévé téve a termék kris-
talyok méretének és részecskeméret-eloszldsanak pontos szabalyozésat.

Elényosen a jelen taldlmany szerinti kristalyos termék eléallitasanal
ugy jarunk el, hogy a kristalyosito kiinduldsi szuszpenzidjaba a kalium-hid-
rogén-karbonat kristalyokat, mint oltokristalyokat, vissziik be. Az oltokris-
talyok tetszélegesek lehetnek, lehetnek példaul szokédsos kereskedelmi
forgalomban beszerezheté kéalium-hidrogén-karbonat részecskék, melyek

részecskemérete koriilbelil 50-300 um, és melyek részecskeméret-eloszlasa



lényegében egységes, azaz a kristalyok legalabb 80 tomeg%-anak részecs-
kemérete koriilbeliil 100-200 um. A szuszpenzi6 beolthaté a szuszpenzi6-
ban jelen 1évéS kalium-hidrogén-karbonat kristalyokto6l eltéré részecskemé-
reti és méreteloszlasa kristalyokkal is. Ebben az esetben az oltokristalyok
bevitt mennyiségét Ggy kell meghatarozni, hogy a talalmany kovetelményei
teljesiiljenek, azaz a szuszpenzioban nagy és lényegében egységes részecs-
keméretli kalium-hidrogén-karbonat kristalyok legyenek.

A kovetkezé egyenlet szerint a kalium-hidrogén-karbonat kalium-kar-

bonattal, vizzel és szén-dioxiddal van egyensulyban:

2KHCO3 = K2CO3 + HzO + COz.

Hogy a kalium-hidrogén-karbonat koncentracidja maximalis legyen, és a
kalium-karbonat képzodést megakadéalyozzuk, eldnyosen a kristalyosito tar-
talyba szén-dioxidot tapladlunk. A CO, buborék formaban eloszlathato a
betaplalt kalium-hidrogén-karbonatban vagy a szuszpenzioban. Mindkét
esetben a szén-dioxid miiveleti segédanyag, mellyel a kivant egyensuly
fenntarthaté. Ugy is eljarhatunk, hogy a szuszpenzi6 folétt alakitunk szén-
dioxid atmoszférat.

A talilmény egy masik jellemz6 vonasa, hogy a kristalyositd szusz-
penzidjabol kinyert viznedves kalium-hidrogén-karbonat kristalyokat szari-
tas el6tt metanollal moshatjuk. A metanol eltavolitja a kristalyok
feliiletéhez tapado folyadékot és sima, szennyez6déstSl mentes felilet ma-
rad vissza. A metanolt ezt kdvetden ismert szdritasi eljardsokkal tavo-
lithatjuk el.

Az el6z6ekben ismertetett eljarast alkalmazva a talalmany szerinti, ki-

vant nagyméretu, kis fajlagos feliiletli, szemcsés kalium-hidrogén-karbonat

kristalyokat egy menetben koriilbeliil legalabb 5 tomeg%-o0s hozammal al-
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lithatjuk elS. Egy zart gyartokorben folyamatos visszacirkulaltatast alkal-
mazva lényegében teljes termékké alakulast lehet elérni. A kapott kalium-
-hidrogén-karbonat kristalyok nagy tisztasdguak, koézvetleniil kielégitik az
USP gyogyaszati termékekkel szemben tdmasztott kovetelményeit. Tiszta-
~ saguk nagyobb, mint a kereskedelmi forgalomban hozzaférhet6 kéalium-hid-
rogén-karbonat kiindulasi anyagok tisztasdga, mivel ezek atkristalyosodasa-
val keletkezik (és anélkiil, hogy barmilyen tovabbi kristilyndvekedést se-
gité modositd adalékot hasznélnank). A taldlmény szerinti kristalyos ter-
mék viszonylag kis feliilete miatt a feliilleten adszorbealt szennyezdanya-
gok, példaul kalium-karbonat, mennyisége minimalis. A kristalyok tehat
lényegében mentesek a kalium-karbonat szennyez6dést6l, azaz kevesebb,
mint koérulbelil 1 tomeg%, elonydsen kevesebb, mint koriilbelil 0,5 to-
meg% kalium-karbonatot tartalmaznak.

Jelen talalmany jellemz6 vonasait a taldlmany elényds megvalositasi
modjainak ismertetésén keresztiil mutatjuk be, a nagy kalium-hirogén-kar-
bonat kristalyok el6allitasanak folyamatat a mellékelt dbrakkal kapcsolat-
ban targyaljuk.

Az 1. abra a kalium-hidrogén-karbonat/kalium-karbonat rendszer
fazisdiagramja, amely azt jelzi, hogy a taldlmény szerinti nagyméretil és
lényegében egységes részecskeméretii kalium-hidrogén-karbonat kristalyok
el6allitasahoz a betaplalt kalium-hidrogén-karbonat oldat és a kiindulasi
kristalyszuszpezio osszetétele széles koncentracidtartomanyokban elonyos;

a 2. abran a taldlmany szerinti eljarassal 6sszhangban a kalium-hidro-
gén-karbonat kristalyok eléallitdsdnak folyamatos eljardsat mutatjuk be egy
vonalas folyamatabran;

a 3. abra a jelenleg kereskedelmi forgalomban hozzaférhet6 kalium-
-hidrogén-karbonat termék, nevezetesen az Armand Products Co., ,,durva,

szemcsés kalium-hidrogén-karbonat” termékének mikroszkopos (koriilbeliil



25-szoros nagyitasnal) felvétele; az Armand Products Co. és jelen talal-
many bejelentdje ,,joint venture” vallalkozasok;

a 4. abra hasonloképpen fénymikroszkopos felvétel (ugyancsak koriil-
beliil 25-sz0ros nagyitas) egy madsik, kereskedelmi forgalomban hozzafér-
hetd kalium-hidrogén-karbonat termékrél, nevezetesen a Mallinckrodt
Specialty Chemicals Co. ,,Potassium Bicarbonate USP Granular TAC” né-
ven forgalmazott terméke;

az 5. abra egy harmadik, jelenleg kereskedelmi forgalomban hozza-
férhet6 kalium-hidrogén-karbonat termék fénymikroszképos képe (ismét
korilbeliil 25-sz6rds nagyitas), nevezetesen az SCPA ,,Alphapur Granular
Potassium Bicarbonate” néven forgalmazott termékrél késziilt felvétel;

a 6. abra pedig a jelen taldlmany szerinti tombszeri, &ltalaban kobos,
sima feluletii kristalyokr6l késziilt fénymikroszkopos felvétel (ismét 25-
-sz0r0s nagyitds), mely készitmény kozepes részecskemérete nagy (koril-
beliil 800 pm), agglomeralédasa minimalis, B.E.T. fajlagos feliilete kics
(kériilbeliil 0,005-0,006 m*/g).

Fentiekkel 6sszhangban a talalméany szerinti, kiilonosen elényos, kris-
talyos kalium-hidrogén-karbonat termék, mely széjon at adagolhaté forma-
ba hozva gyogyszerészetileg alkalmazhatd, koriilbeliil 800-900 pm-es ko-
zepes reészecskemérettel jellemezhetd, fajlagos B.E.T. feliilete kortlbeliil
0,004-0,01 mz/g és részecskeméret-eloszlasara jellemzd, hogy a kristalyok
tobb, mint 90 tomeg%-a a 700-1000 um-es részecskeméret-tartoményba
esik. Ezek a kiillondsen elényos kristalyok kedvezéen nem agglomeralod-
nak, tombszerd formajuak, a tényleges forma pedig a kristalymérettdl és a
kristalyositoban alkalmazott keverés korilményeitol fugg. A kristalyalak
tehat kiilonboz6 lehet: lehet viszonylag éles sarkokkal jellemezhetd, az
idedlis parallelepipedon kocka alakot megkdzelité alaka, sarkai lehetnek

enyhén lekerekitettek (az egymashoz vagy a kristalyosito felilletéhez dorgo-



16d6 kristalyok kopasa miatt), lehet ellipszoid alaki, gomb alaki vagy még
kerekitett végl, henger alak is (a legnagyobb kristalyok és/vagy a leghe-
vesebb kevertetésnél keletkezd kristalyok esetében).

Ha a jelen talalmany szerinti eljarast hossza tartozkodasi idokkel és a
kalium-hidrogén-karbonat kristalyositd mérsékelt keverése mellett valosit-
juk meg, a tombszerd kristadlyok kiilondsen sima feliiletiiek lesznek, ami
kiilonboz6 alkalmazasok szempontjabdl fontos. Az ilyen részecskéknek van
a legkisebb fajlagos feliilete. A kristalyfeliiletek valamelyest durvabbak ab-
ban az esetben, hogyha a kristalyositdsi koriilményeket megvaltoztatjuk,
példaul a kristalyositoban megnoveljiik a kalium-hidrogén-karbonat szusz-
penzid keverésének intenzitasat. Hangsulyozni kivanjuk, hogy a kalium-
-hidrogén-karbonat kristalyok feliiletének érdessége a taldlméany szerint a
kivant médon valtoztathato.

A taldlmany szerinti eljaras jellemz6 vonésait a kovetkez6 négy, egy-
mast koveto eljarasi 1épéssel adhatjuk meg:

(a) a kalium-hidrogén-karbonat oldat betaplalasa egy kalium-hidrogén-
-karbonat szuszpenzidhoz meghatarozott hdmérséklet- és koncentraciovi-
szonyok mellett;

(b) az oldat hozzdadasa a szuszpenzidhoz olyan sebességgel, mely a
kivant tartozkodasi id6 eléréséhez sziikséges;

(c) a kristalyositot folyamatosan enyhén kevertetjiik; €s

(d) a kapott kristalyos kalium-hidrogén-karbonat terméket elktlonitjiik
és kinyerjuk.

(a) A kalium-hidrogén-karbonat oldat betaplalisa a szuszpenzioba

meghatarozott hdmérséklet- és koncentracidviszonyok mellett

A fentiek értelmében az eljarast gy valositjuk meg, hogy magasabb
T, hémérsékleten egy vizes kalium-hidrogén-karbonat oldatot, mely oldat-

ban a koncentracié6 a T, hémérséklethez tartozé telitési koncentracional
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alacsonyabb, taplalunk egy kéalium-hidrogén-karbonat kristalyokat szusz-
penzidban tartalmazo kristalyositoba, melyben a szuszpenzi6é T, hémérsék-
lete a betaplalt oldat telitési hdmérsékleténél alacsonyabb, és a betaplalt ol-
dat koncentraci6jat, valamint T, és T, hémérsékleteket Ggy valasztjuk meg,
hogy a szuszpenzio folyadék fazisanak tualtelitettsége viszonylag alacsony
maradjon, kivaltva ezéltal a szuszpenzidban a kristalyok novekedését anél-
kiil, hogy az elsédleges kristalygoc-képzddés szintje magas lenne.

A kristalyositoba betdplélt vizes kalium-hidrogén-karbonat oldat (a be-
taplalt oldat) T, homérsékletét példaul 40-90 °C-on szabalyozzuk, vagy
atmoszféranal nagyobb nyomasokon a hémérséklet elérheti akar a 200 °C-
-ot is, de az eljarast elonyosen koriilbeliil 50-70 °C-on és atmoszféra nyo-
mason valositjuk meg. A betéplalt oldat kalium-hidrogén-karbonat koncent-
racidja lehet példaul legalabb korilbelil 0,5 tomeg%-kal, elénydsen koriil-
beliil 1-5 tomeg%-kal, a T, hdmérséklethez tartozo telitési koncentracio
alatt. Abszolat koncentracioban kifejezve a kalium-hidrogén-karbonét kon-
centracidja a betéplélt oldatban koriilbeliil 20-50 tomeg%, elényosen koriil-
beliil 35-50 tomeg% kalium-hidrogén-karbonat atmoszférikus nyomason.

A szuszpenzid hémérséklete a kristalyositd tartdlyban, melybe az
oldatot betaplaljuk, T,, mely koriilbeliil 10-70 °C-kal, elényosen koriilbeliil
30-50 °C-kal alacsonyabb, mint a kristalyositoba betaplalt kalium-hidro-
gén-karbonat betaplalasi oldat T, homérséklete. Abszolut hdmérsékletek-
ben megadva T, lehet példaul koriilbeliil 0-50 °C, elénydsen korilbeliil
15-30 °C. A szuszpenzid siirlisége a kristalyositoban, azaz a szilard krista-
lyok tomeg%-ban kifejezett mennyisége a szuszpenzioban a betaplalt oldat
kalium-hidrogén-karbonat koncentraci6jatol fugg, valamint T, és T, hémér-
sékletekts]. Altaldban a szuszpenzio stirlisége koriilbeliil 10-30 tomeg% ko-
zOtti. A szuszpenzi6 0sszetételét ugy allitjuk be, hogy mindig a kalium-hid-

rogén-karbonat legyen a stabilis, szilard fazis.
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A talalmany szerinti eljarasnal alkalmazhato kalium-hidrogén-karbo-
nat koncentraciok tartomanyat a betdplalasi oldatban és a kristalyosito
szuszpenzi6jaban az 1. abran, a kdlium-hidrogén-karbonat/kélium-karbonat
fazisdiagramon adjuk meg. Mint az abra mutatja, a betapléalasi oldatban a
kalium-hidrogén-karbonat koncentraciok a fazisdiagramnak azon a teriile-
tén vannak, mely teriiletet az A, B, C és D pontokat dsszekoté pontozott
vonal jelol ki, elényosen a folytonos vonallal 6sszekotott E, F, G és H
pontok 4ltal hatdrolt teriileten. A diagramon a pontozott vonalakkal
osszekotott I, J, K és L pontok altal kijelolt teriilettel adjuk meg azokat a
kalium-hidrogén-karbonat koncentracidkat, melyek a kristalyosité tartaly-
ban lehetnek, az elényos koncentraciok pedig azok, melyeket a folytonos
vonallal 8sszekotott M, N, O és P pontok altal meghatarozott teriilet jeldl
ki.

A kiindulasi betaplalasi oldatot elénydsen ugy allitjuk eld, hogy ko-
zonséges, az eldallitani kivant kristalyoktol kiillonb6zé méretii és/vagy ala-
ku kristalyokat tartalmazé kalium-hidrogén-karbonatot vizben oldunk, a ki-
vant koncentriciot beallitjuk, és az oldat hdmérsékletét a kivant hdmérsék-
letre emeljuk. Egy masik lehetséges megoldas szerint a szokasos ipari ka-
lium-hidrogén-karbonat gyartasnal elé6fordulé kozbensé anyagaramot hasz-
naljuk a betaplalasi oldat el6allitisdhoz oly modon, hogy sziikség esetén
kalium-hidrogén-karbonatot vagy vizet adunk az oldathoz és melegitjiik
oldatot eldallitsuk.

A kristalyosité kiindulasi szuszpenzidjat ugy éllithatjuk eld, hogy ko-
zonséges kalium-hidrogén-karbonatot vizben oldunk, és a kalium-hidrogén-
-karbonat koncentraciot ugy allitjuk be, hogy az T, hdmérsékleten a telitési
koncentracidjanak feleljen meg. Az oldatot a T, hémérsékletre hiitjiik és ezt

kovetden a megfelelé szuszpenziot Ggy allitjuk eld, hogy az oldatban kali-
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um-hidrogén-karbonat kristalymagokat oszlatunk el. Egy masik lehetséges
megoldas szerint a kiinduldsi szuszpenziét gy allithatjuk eld, hogy a kris-
talyositd T, hdmérsékletén a telitett oldathoz betaplalasi oldatot adunk és
ezaltal kalium-hidrogén-karbonat kicsap6dast és szuszpenzidképzddést val-
tunk ki. A szuszpenzidt eltdvolitjuk a kristalyositobol, a kristalyokat
elkilonitjik, a kristalyokat a kristalyositoba, a folos oldatot pedig a betap-
lalasi tartalyba vezetjiik vissza. Fenti eljarast addig folytatjuk, amig a kris-
talyositoban kialakulé szuszpenzi6 a kivint szemcseméret eloszlasu krista-
lyokat tartalmazza. Ezt kovetSen elinditjuk a kristalyositast.

A betaplalasi oldatot hozzaadjuk a kristalyositd szuszpenzidjahoz, és
gyorsan Osszekeverjiik a szuszpenzio taltelitett folyadékfazisaval. A betap-
lalasi oldat kalium-hidrogén-karbonat koncentracioja lényegesen magasabb,
mint a kristalyositdsi szuszpenzié tultelitett folyadékfazisanak koncentra-
cidja. Mivel a betaplalasi oldat koncentraciéja T, hdmérsékletén nem éri el
a telitettségi koncentraciot, hozzaadasa a szuszpenziohoz nem valt ki jelen-
tés mértéki lokalis novekedést a szuszpenzid folyadékfazisanak tiltelitett-
ségében, ami nemkivantos mértékben okozhatna gocképzddést. A szusz-
penzi6 folyadékfazisanak tiltelitettsége tehat viszonylag mérsékelten nd, és
ez inkabb vezet a meglévd kristalyok novekedéséhez, mint elsédleges goc-
képzddéshez és 0 kristalyok keletkezéséhez.

Az eljarést el6nyosen folyamatos eljarasként valositjuk meg, melynek
soran a viz nagy részét és a betdplalasi oldathoz hozzaadott kalium-hidro-
gén-karbonatot a kristalyositd visszacirkuldltatott anyaligja szolgaltatja,
mely anyalag akkor keletkezik, amikor a kristilyositobol elvitt szuszpen-
zi6bol a kivant nagyméreti, kalium-hidrogén-karbonat kristalyokat elkiilo-
nitjik. A kristalyositobol elvett apro kristalyokat tartalmaz6 anyagaramot

visszacirkulaltatds el6tt melegitjik, és a kristalyokat feloldjuk. A
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visszacirkulaltatdsi vezetékben torténik meg tehat a finomszemcsés frakcid
feloldasa.

Mint a fentickben emlitettiik, a kristalyosito szuszpenzi6jaba és/vagy a
betaplalasi tankba szén-dioxidot buborékoltathatunk, vagy szén-dioxid at-
moszférat alkalmazhatunk, és ezaltal szabalyozhatjuk a kalium-hidrogén-
-karbonat/kalium-karbonat egyensuly helyzetét. Ezaltal minimalisra csok-
kenthetjiik a kdlium-karbonat képzddést €s biztosithatjuk a végtermék ka-
lium-hidrogén-karbonat kristdlyok nagy tisztasigat.

(b) A tartézkodasi ido beallitasa a kristalyositoban

A kalium-hidrogén-karbonat oldatot, mint emlitettiik, olyan sebesség-
gel taplaljuk be a kristalyosité szuszpenzidjaba, hogy a kristalyositoban a
tartozkodasi id6 elegendd legyen ahhoz, hogy a kalium-hidrogén-karbonat
részecskék a kivant méreti kristalyokkéa novekedjenek, példaul a kristalyok
részecskemérete lehet koriilbelil 600-1200 pm (a kristalyok athullanak az
ASTM 16 szamu szitdin, ami a magyar szabvany szerint 1,25 mm-es
szitdnak felel meg, de fennmaradnak az ASTM 30-as szitdn, ami a magyar
szabvany szerint a 0,63 mm-es szitdnak felel meg). A kiindulasi oldat be-
taplalasi sebessége a kristalyositoba €s a szuszpenzid elvételének sebessége
a kristalyositobol olyan, hogy a ,,térid6” vagy tartozkodasi id6, vagyis az az
id6tartam, ami alatt a szuszpenzi6 térfogataval azonos térfogatot taplalunk
folytonos miiveletben a kristalyositoba, példaul korilbelil 0,5-10 ora,
elényosen koriilbeliil 3-6 6ra legyen. Altalanossigban azt lehet mondani,
minél hosszabb a tartézkodasi id6, annal nagyobb méreti kristalyok kép-
z0dnek.

Nagy téridék vagy tartozkodasi id6k, ha az oldatbetaplalas sebességét
ugy valasztjuk meg, hogy az csak egy kicsiny hényada legyen a
kristalyositoban 1év6 szuszpenzio térfogatdnak, példaul, hogy a percenként

betaplalt térfogat a szuszpenzio térfogatanak 1/30-1/600-ad része legyen.
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Ha igy jarunk el, a szuszpenzid viszonylag hosszu ideig tartozkodik a kris-
talyositoban, lehetévé téve, hogy a kiindulasi kalium-hidrogén-karbonat
kristadlyok a kivant méretiire n6jenek, és a betdplalt oldat keild6 mértekben
felhiguljon, hogy az elsddleges gocképz6dés minimalis legyen.

(c) Az enyhén kevert allapot fenntartasa a kristalyositoban

A kalium-hidrogén-karbonat szuszpenziot a kristalyositoban, mint em-
litettiik, enyhén kevertetjiik, hogy a kristalyok apritddasa miatt bekovetkezd
masodlagos gocképz6dést elkeriiljiik. Ugyanakkor a kevertetésnek megfe-
lelének kell lenni ahhoz, hogy a kalium-hidrogén-karbonat szilard anyag
szuszpenzidban maradjon, de a szuszpenziobol hab vagy tajték ne képzdd-
jon. A megfelel6 keverést tapasztalati uton hatarozzuk meg, oly modon,
hogy a kristalyositobdl kiilonboz6 keverési koriilmények mellett mintat ve-
sziink és mikroszkoppal megvizsgaljuk, hogy tortént-e apritodas.

(d) A termék kalium-hidrogén-karbonat kristalyok elkiilonitése és

kinyerése

A kristalyositobol elvitt szuszpenzidt szétvalasztdé miiveletnek vetjik
ala, példaul centrifugéljuk, és az elkiilonitett kristalyokat szaritjuk és méret
szerint osztalyozzuk. A kivant méretlinél nagyobb vagy kisebb kristalyokat
megsemmisitjik (feloldjuk) és visszavezetjik, a szétvalasztasi mivelet
anyaligjaval egyiitt visszacirkulaltatjuk és felhasznaljuk a betaplalasi oldat
készitésénél.

Hangsulyozni kivanjuk, hogy a jelen taldlmany szerinti eljaras alkal-
mazhat6é kilonboz6 méretd és alaku kalium-hidrogén-karbonat kristalyok
el6allitasara a 350-1700 pm-es mérettartomanyban, a kristalyok lehetnek
peldaul szal, ti vagy lapka alakuak. A kiilonb6z6 termékek a miiveleti ko-
rilmények valtoztatasaval allithatok eld, példaul valtoztathatjuk a tart6zko-
dasi 1d6t, illetbleg a kristalyositoban a szuszpenzid kevertetésének intenzi-

tasat.
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A taldlmany szerinti eljarast elényosen folyamatos eljarasként valo-
sitjuk meg, a betaplélasi oldat folyamatos bevezetésével a kristalyositoba,
és a szuszpenzi6 folyamatos elvételével a kristalyositobol, a termék kalium-
-hidrogén-karbonat kristalyok elkiilonitésével és a kristalyositobol szarma-
20 anyalag egy részének visszacirkulaltatdsaval. Az eljards megvalositasara
szolgalo elonyos berendezést a 2. abran mutatjuk be. A 3 oldotartalyba 1
vezetéken at taplaljuk be a kozonséges kalium-hidrogén-karbonatot, 2
vezetéken at a vizet és 13 vezetéken at a visszacirkulaltatott anyalagot. A 3
oldétartalyban készitjiik el a kiinduldsi betaplalasi oldatot, mely kalium-
-hidrogén-karbonatbol és vizbdl all. A kiindulasi oldatot 4 vezetéken at 5
tartalyba taplaljuk, ahol elére meghatarozott T, hémérsékletre melegitjiik.
Itt allitjuk be a kalium-hidrogén-karbonat koncentraciot, mely valamivel
alacsonyabb, mint az adott hdmérséklethez tartozé telitési koncentracio, és
alkalmas a kristalyositoba taplalasra. A betaplalasi tartalyba 6 vezetéken at
szén-dioxidot juttathatunk, mely lehet miveleti segédanyag vagy egysze-
rden biztosithatja a szén-dioxid atmoszférat a betaplalt oldat felett.

A kapott betaplalasi oldatot 7 vezetéken at 9 keverdvel enyhén kever-
tetett, T, homérsékleten tartott kristalyszuszpenziot tartalmazo6 8 kristalyo-
sitoba vezetjik. T, hdmérséklet 1ényegesen alacsonyabb, mint a betaplalasi
oldat hémérséklete. Noha a betaplalasi oldat bizonyos mértékben telitetlen,
koncentracidja lényegesen magasabb, mint a kristalyositoban a szuszpenzid
folyadékfazisdnak koncentracidja, ami azt jelenti, hogy a szuszpenzi6 til-
telitetté valik, és a szuszpenzidban 1évé kristalyok novekedésnek indulnak,
de a betaplalasi oldat telitetlensége miatt a gocképzédés minimalis marad.
A finom szemcsés frakcid megsemmisitésére szolgal 10 hurokvezeték,
melyen at a szuszpenzio6tol elkiilonitett finom szemcséket tartalmazo anya-
lagot, mikézben a finom szemcsét felolddsa céljabol felmelegitjiik,

visszavezetjiik 8 kristalyositoba.
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A kivant részecskeméret-eloszlasa kristalyokat tartalmazo szuszpen-
zi6t folyamatosan vagy szakaszosan 8 kristalyositobol elvessziik és 11 ve-
zetéken at 12 centrifugéba taplaljuk. A nedves kristalyokat az anyalugt6l
elkulonitjiik, az anyalagot 13 vezetéken &t visszacirkuléltatjuk 3 oldo-
tartdlyba. A kristalyok mosasara hasznalhatunk alkoholt, példdul metanolt.

A nedves kristalyokat 14 széllitdeszkozzel 15 szaritoba tovabbitjuk,
ahol megszaritjuk, és a szaraz kristalyokat 16 szallitoberendezéssel 17
osztalyozoba vissziik tovabb. Az osztilyozéban kiilonbozd szitaméretd
frakciokat allitunk el6, példaul az abran jelzett moédon harom frakciot, me-
lyet a 18, 19 és 20 szallitberendezéssel visziink el.

Noha a taldlméany szerinti eljaras elonyos megvaldsitdsi modja, mint
azt a 2. abran bemutattuk, folyamatos, bizonyos koriilmények kozott a gya-
korlatban elényos lehet a szakaszos eljaras. Ilyenkor a betaplalasi oldatot a
kristalyosit6 szuszpenzidba vezetjiik anélkiil, hogy kristalyok elkiilonitésére
és kinyerésére folyamatosan vagy szakaszosan a szuszpenzid egy részét
elvinnénk a rendszerbdl. A szuszpenziot ezutan lehtitjiik, amig a szuszpen-
ziOban a kristalyok szemcsemérete és szemcseméret-eloszlasa a kivant nem
lesz. Ezt koveten a kristalyositobol a szuszpenzid teljes mennyiségét ala-
vetjuk az ismertetett szétvalasztasi és kristalykinyerési miveleteknek. A
szakaszos miiveletet végrehajthatjuk a szuszpenzidban képz6dd finom
szemcsék feloldasara szolgald kiils6 cirkulacid alkalmazasaval vagy anél-
kil is.

A taldlmany részletesebb bemutatisara szolgal a kovetkezé példa. A
példaban, illetleg a leirasban mashol is, az atlagos részecskeméret a meg-
feleld kristalyos termékre vonatkozo, tomeg szerinti atlagos részecskemé-

retet jelent, a fajlagos feliiletet pedig a B.E.T. modszerrel hatdrozzuk meg.
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Példa

1585 kg, kereskedelmi forgalomban hozzaférhetd kalium-hidrogén-
-karbonatot adunk 5027 1 ionmentes vizhez és anyaligot készitiink, az oldat
hémérsékletét 45 °C-ra emeljiik 3 oldotartalyban, teljes feloldodast kovetd-
en a készitményt beépitett szlirdn at 8 kristalyositoba tovabbitjuk. Az anya-
lagot ezt kévetden 15 és 21 °C kozotti hdmérsékletiire hiitjiik, majd 11 kg
kereskedelmi forgalomban hozzaférheté kalium-hidrogén-karbonat olto-
kristalyt adunk hozza.

A betaplalasi oldatot ugy allitjuk eld, hogy az oldoétartalyban 2450 1
ionmentes vizhez 1434 kg kalium-hidrogén-karbonatot adunk, keverés koz-
ben homérsékletét 69-70 °C-ra emeljiik, és ezen a homérsékleten tartjuk,
hogy az osszes kalium-hidrogén-karbonat oldott allapotban maradjon. Ezen
a hémérsékleten a betaplalasi oldat koncentracidja valamivel kisebb, mint a
telitési koncentraci6. Erre azért van sziikség, hogy a lehetd legkisebbre szo-
ritsuk vissza a kristalyositoban a kristdlygdcok keletkezését.

A betaplalasi oldatot ezutdn 7 vezetéken at 19 l/perc sebességgel a
kristalyositoba tovabbitjuk egy vezetékbe épitett, 1 um-es sziirdbetéttel el-
latott szlir6n keresztiil. A betaplalasi sebességet ugy érjiik el, hogy a betap-
lalasi oldatot egy rotaméteren vezetjiik at, és a betaplalas, valamint a
visszacirkuldlas sebességét szabédlyozzuk. A betaplalasi oldat karbonat és
hidrogén-karbonat tartalmat 6ranként analizaljuk. Ha az eredmények arra
mutatnak, hogy a karbonatszint a kivintnal magasabb, lassan szén-dioxidot
taplalunk egy gazpalackbdl a visszakeringet6 vezetékbe.

8 kristalyosito tartaly egy 7600 l-es livegbevonatu, flitékopennyel és
80 fordulat/perc sebességgel forgd egylapatos keverdvel ellatott tartaly. A
kristalyosito tartaly feltoltott térfogata atlagosan koriilbelil 6250 1, a tart6z-

kodasi 1d6 ezért korilbeliil 5,5 ora.
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A kristalyositobol elvett szuszpenziot 12 lyukacsos kosoras centri-
fugéaval félfolyamatos eljarassal a betaplalasi oldat 7 vezetéken torténd el-
inditasat kovetden 75 perces ciklusidével centrifugaljuk. Minden egyes cik-
lusban koriilbeliil 1140 1 oldatot és 203 kg kristalyt kapunk. Az anyalugot
ezutan 13 vezetéken 4t az oldétartdlyba vissziik vissza, ahol kdlium-hidro-
gén-karbonatot adunk hozzé, 69-71 °C kozotti hémérsékletre melegitjiik, €s
a teljes feloldodast koveten 5 betaplalasi tartalyba tovabbitjuk.

A centrifugélassal kapott nedves, szilard anyagot metanollal moshat-
juk, amiben a kalium-hidrogén-karbonat gyengén oldodik. Ily modon a viz-
telenitést és a szaritasi folyamatot elGsegitjiik. Jelen példa szerint 19 1 me-
tanolt hasznalunk 204 kg nedves, szilard anyag moséséra, és a mosofolya-
dékot hulladékként kezeljiik. Kell6 koriltekintéssel jarunk el ahhoz, hogy
az anyalig szennyezddését elkeriilhessiik.

A kalium-hidrogén-karbonat kristalyokat a centrifugabol 132 l-es be-
lelt rosthordéba toltjiikk. A centrifugat - kiiiritését kovetéen - 113 1 ionmen-
tes vizzel mossuk. A mosovizet szennyvizként elvezetjik. A kristalyokat
szakaszosan 15 szaritoba toltjik, és 50-60 °C-on 4 6radn at vakuumban,
vagy nitrogéndblités mellett szaritjuk.

A kiilénb6z6 méreti kristalyok hozamat egy jellegzetes centrifugabol
kinyert kristalyos terméknél a szitaanalizis szerint az egyes szitafrakcidk
mennyiségét tomeg%-ban kifejezve adjuk meg. A széritott termékre vonat-
koz6 hozamok valamivel kisebbek, mivel a nem minden tekintetben opti-

malis koériilmények kozott a kristalyok apritodnak.



LR X R

22

------
°

s o

Részecskeméret (um) Hozam (tomeg%)
900 + 100 10 %
700 £ 100 30 %
800 + 200 40 %
700 + 200 50 %

A fentiekben ismertetett termék 800 um-es frakci6ja olyan kristalyokat

tartalmaz, melyeket az 5. 4bran mutatunk be, azaz tombszerd, kocka alak,

sima feliilet(i kristalyokat, melyek fajlagos B.E.T. feliilete kicsi és az agg-

lomeralodas minimalis. A kristalyok kiilonosen alkalmasak a taldlmany

szerint elényosnek tekintett gyogyaszati célu felhasznalasra.

Annak ellenére, hogy jelen taldlmanyt részleteiben ismertettiik és pél-

dakon at is bemutattuk, ez csupén a taldlmany szerinti megoldasok megyvi-

lagitasara és megértetésére szolgalt, a talilméany szerinti megoldasok kilén-

b6z6 valtozatai és modositasai ugyanakkor jelen taldlmany targykorébe és

oltalmi korébe tartoznak.
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Sz4jon at adagolhaté gyodgyszer aktiv hatéanyagaként hasznélhat6
kristalyos kalium-hidrogén-karbonat termék, mely nem agglomeralt, tomb-
szerd alaka kristalyokbdl 4ll, melyek tomeg szerinti atlagos részecskemére-
te legalabb 350 um, B.E.T. fajlagos feliilete pedig kisebb, mint 0,02 1n2/g.

2. Az 1. igénypont szerinti kristalyos kalium-hidrogén-karbonét ter-
mék, azzal jellemezve, hogy tomeg szerinti atlagos részecske-
meérete 500-1200 pm kozotti, B.E.T. fajlagos feliillete pedig kisebb, mint
0,015 m%/g.

3. Az 1. igénypont szerinti kristalyos kalium-hirogén-karbonat termék,
azzal jellemezve, hogytomeg szerinti atlagos részecskemérete
800-900 pm kozotti, B.E.T. fajlagos feliilete 0,004-0,01 m2/g kozotti, ré-
szecskeméret-eloszlasa pedig olyan, hogy a kristalyok 90 tomeg%-anak
részecskemérete 700-1000 pm kozotti.

4. Eljaras nem agglomeralt, tombszerd alaka, nagyméreti kalium-hid-
rogén-karbonat kristalyok eldallitdsara, mely kristalyok tomeg szerinti 4t-
lagos részecskemérete legalabb 350 um és B.E.T. fajlagos feliilete kisebb,
mint 0,02 mz/g, azzal jellemezve, hogy

(a) egy vizes kalium-hidrogén-karbonat oldatot atmoszférikus nyoma-
son T, emelt hémérsékleten, mely hémérséklet 40-90 °C kozott lehet, és
mely oldatban a kalium-hidrogén-karbonat koncentracidja 1-5 tomeg%-kal
kisebb, mint az oldat T, hémérséklethez tartozo telitési koncentracidja, egy
kristalyositasa tartalyban 1év6 kalium-hidrogén-karbonat kristalyokat tartal-
maz6 szuszpenzidhoz taplalunk, mely szuszpenzié 10-30 tomeg% szilard,
adott részecskeméret-eloszlasa kalium-hidrogén-karbonat kristalyt tartal-
maz, és mely szuszpenzidé homérséklete T,, mely T, hdmérséklet 10-70 °C-

-kal kisebb, mint T, hémérséklet, és kisebb, mint a betaplalt oldat telitési
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hémérséklete, és a betaplalt oldatban a kélium-hidrogén-karbonat koncent-
racioja és a T, és a T, hdmérséklet olyan, hogy a szuszpenzi6é folyadékfazi-
sa tultelitett legyen, de a taltelitettség mértékét ugy szabalyozzuk, hogy le-
jatszodjon a kalium-hidrogén-karbonat kristadlyok novekedése a szuszpen-
zidban anélkiil, hogy jelentds elsédleges gocképzodés menne végbe;

(b) a kélium-hidrogén-karbonat oldatot olyan sebességgel taplaljuk a
szuszpenzidhoz, hogy a percenként betdplalt mennyiség a szuszpenzid tér-
fogatdnak 1/30-ad és 1/600-ad része kozotti térfogata legyen, €s a betaplalt
oldat felhigulasa miatt az els6dleges magképz6dés minimalis maradjon, és
a kristalyositoban 0,5-10 Ora kozotti tartozkodasi idot tartson fenn, mely
tartozkodasi id6 elegend6é ahhoz, hogy a kalium-hidrogén-karbonat krista-
lyok a kivant nagyméreti kristalyokka néjenek;

(c) a kélium-hidrogén-karbonét szuszpenziét a kristdlyositoban olyan
szabdlyozott kevertetés alatt tartjuk, mely elegendé ahhoz, hogy a szilard
ké&lium-hidrogén-karbonat szuszpenzioban maradjon anélkiil, hogy a szusz-
penzidban habosodast vagy masodlagos magképzédést valtana ki; és

(d) a nagyméretii kristalyokat a szuszpenziobol elkiilonitjiik és kinyer-
juk.

5. A 4. igénypont szerinti eljards, azzal jellemez ve, hogy
nagyméretd, kis fajlagos feliileti kalium-hidrogén-karbonat kristalyokat
allitunk el6, melyek atlagos részecskemérete 500-1200 um kozotti és fajla-
gos feliilete kisebb, mint 0,015 mZ/g.

6. A 4. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogya
nagyméreti kristadlyok el6allitdsahoz egy kristalyositéd tartdlyba kristaly-
magként elore meghatarozott méretti kdlium-hidrogén-karbonat kristalyok
szuszpenzidjat hasznaljuk, és a kristalyositobol szakaszosan vagy folyama-
tosan szuszpenziét vesziink el, melybdl a nagy kristalyokat elkiilonitjiik és

kinyerjiik.
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7. A 4. igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve, hogy
vagy a betéaplalt oldatba, vagy a kristalyosit6 tartaly szuszpenzi6jdba szén-
dioxidot vezetiink, mint eljarasi segédanyagot, és/vagy a kalium-hidrogén-
szuszpenzidban, és ezaltal minimalis értékre szoritjuk vissza a kélium-
karbonat képzddést.

8. A 4. igénypont szerinti eljards olyan kristadlyos kélium-hidrogén-
-karbonat eldallitdséra, mely magas vérnyomas vagy osteoporosis kezelésé-
re alkalmazhato, széjon at adagolhatd gydgyszer aktiv hatéanyagaként al-
kalmazhat6, és amely kalium-hidrogén-karbonat termék nem agglomeralt,
tombszerd alakua kristalyokbdl all, melyek atlagos részecskemérete 800-900
pm kozotti, B.E.T. fajlagos feliilete 0,004-0,01 m2/g és részecskeméret-
eloszlasa olyan, hogy a kristalyoknak tobb, mint 90 tomeg%-a a 700-1000

pm kozotti részecskeméret-tartomanyba esik.

A meghatalmazott:

dr. Valyonné T. Elvira

szabadalmi ugyvivd
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