ANYAGSZEMCSEK
KIVONAT

A talalmany targya eljaras egy, példaul aromaanyag, ilatanyag, szinezéa-
nyag, festék, biolégiailag aktiy vegyulet vagy mianyag koz(l valasztott anyag szam-
cséinek elballitasara, amelynek soran az anyagot vagy egy (az anyagot valamilyen
masodik olddszerrel egyutt tartaimazo) készitményt valamilyen 1-4 szénatomos fluor-
szénhidrogént, specialisan tetrafluor-etant tartalmazo elsé oldészerrel érintkeztetnek,
majd az eredményil kapott keveréket Szétvalasztasi folyamatnak vetik ala, példaul
oly médon, hogy a keveréket elsé tartalyban (2) fennalio magas nyomasu kérnyezet-
bél masodik tartalyban (8) fennallo alacsony nyomastj kornyezetbe hagyjak kéd ( 14)
formajaban porlasztodni, mialtal legalabb az anyag egy részének az elsé oldészerts|
val6 elvalasat, tovabba az anyag finom szemcséinek (20) kialakulasat valtjak ki (1.

abra).

96826-6383/SZT/GL
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ELJARAS ANYAG SZEMCSEINEK ELéALLiTAsARA, VALAMINT AZ ELJARASSAL NYERT
ANYAGSZEMCSEK

A talalmany szemcsék eléallitasara, tovabba specialisan, de nem kizarélag,
szabalyozott méret(j és/vagy meghatarozott kristalyszerkezetj Szemcsék elballitasa-
ra szolgalé eljarashoz kapcsolodik. A talalmany targyat képezik emellett az eljarassal
eléallitott anyagszemcsék is.

Szamos iparag megkéveteli, hogy az altala felhasznaini szandékozott szem-
Csés nyersanyagok a méret és az alak tekintetében szigoru kbvetelményeket elégit-
senek ki. Néhany iparag a méret és az alak valtozasi tartomanyat illetéen szigoruan
meghatarozott korlatokon beliil esé, rendkivil kicsiny szemcséket vagy kristalyokat
kivan meg.

Az élelmiszeripar szamara az eléallitott élelmiszertermékek aromaanyagainak
egyenletesebben térténd eloszlatasa céljabel elényés lenne, ha a nyersanyagokat
rendkivil kicsi, finoman eloszlo Szeémnagysagu szilard szemcsés porok formajaban
tudna beszerezni.

A festéanyagok és szZinezékek formajaban szinhez kapcsolédo iparagaknak
az emlitett festéanyagoknak és szinezékeknek az altaluk gyartott festékek, nyomda-

Szemcseés anyagokra van sziikséguk.

A mdanyagiparnak a polimer anyagok, peldaul polisztirol, polivinil-kiorid, poli-
akril-amid és ezekhez hasonlo anyagok széles valasztékanal az emlitett anyagok
ugyancsak rendkivil apro szemcséire van sziiksége.

A kristalyos anyagok allotropiaként ismert tulajdonsaga teszi lehetéveé, hogy a
kristalyos anyagok kilénféle formakban vagy szerkezetekkel létezzenek annak elle-
nére, hogy ezek egymastol kémiailag megkulénbdztethetetlenek. A kristalyforma
vagy -szerkezet befolyasolhatja az anyag tulajdonsagait. Ennek fényében bizonyos
iparagak az altaluk felhasznalni szandékozott nyersanyagok szemcseméretének
(szemnagységénak) szabalyozasan tdlmenden j6l meghatarozott alaky kristalyokat
igényelnek az azonos méret(, de eltéré alaky kristalyok szigoru kizarasa mellett.

96826-6383/SZT/GL



A vegyipar és a gyogyszeripar az alkalmazasok széles tartomanyanal kilen-
leges igényt tamaszt az apré szemcsékkel szemben. Példanak okaért, a kis szem-
cseméret(i nyersanyagok és intermedierek rendkivil elényssek fokozott oldodasi
készségik, megnoévelt kémiai reaktivitasuk, valamint fokozott szaradasi képességiik

Specidlisan, a gyogyszeripar kulénleges kévetelményeket ir el a szabalyo-
zott méretli szemcsék gyégyszerkészitményekben valo felhasznalasanal, A szaba-
lyozott hatéanyag-kibocsatéd Osszeallitasokkal kapcsolatos rendelkezések kielégité-
sére t6bb eljaras al| rendelkezésre. A Szemcseméret és a kristalyforma a gyomorbél|
felszivodo készitmények - legyenek azok tablettak, porok, vagy szuszpenziok — ha-
toképességét és hatékonysagat befolyasold fontos jellemzoék. A mikrokristalyos for-
maju apré szemcsék 6riasi feluletiknek készénhetéen a nagyobb szemcsékhez ké-
pest sokkal gyorsabban felszivodnak, ennélfogva gyorsabban fejtik ki hatasukat. En-
nek az ellenkezsje is igaz. Ily modon a hatéanyag-kibocsatasi sebességet a gyégy-
hatasu készitmény gyartasara hasznalt szemcsék méretének a szabalyozasan ke-
resztil szabalyozni lehet.

A szemcseméret szabalyozasa szintén fontos olyan esetekben is, ahol vala-
milyen hatéanyagot a bérén keresztul juttatnak be, példaul fajdalomcsillapitok és
értagitészerek formajaban, tekintve itt peldaul a paprikakivonatokat, amelyeket fica-
mok és izomkarosodas gyogyulasanak kezelésére és felgyorsitasara alkalmaznak.

A végbélkapok, amelyek hatékonysaga a hatéanyagnak a végbél nyalkahar-
tyajan valé athatolasi képességéto| figg, a hatéanyagok bejuttatasa szempontjabal
eértékes eszkozoknek bizonyultak. Azon nézet, miszerint a gyégyaszatilag aktiv ve-
gylleteket tartalmazo vagy azokkal atitatott "bértapaszok” jelentés elényokkel birnak,
az utobbi években egyre nagyobb népszerliségnek érvend. A hormonpétid terapias
tapaszok, valamint a nikotinos tapaszok napjainkban széles kérben alkalmazott és
hatékony eszkézéknek szamitanak a hatéanyag-molekulak epidermiszen keresztijli
szervezetbe juttatasanal.

Néhany olyan alkalmazasnal, ahol hosszantarts hatéanyag-kibocsatas szijk-
séges, példaul bizonyos altalaban hideg készitmények esetében, kilénbézé mérety
szemcsék keverékét hasznaljak, hogy ezaltal a kezelési elénysk hosszabb idétarta-

mig alljanak fenn.
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A szilardanyag Szémcseméretének finomitasa vagy csokkentése kivaltasara a

anyagot tartalmazé készitmény hatékonységénak csokkenését okozhatja.

A daralo feluletekhez folyékony nitrogén vagy szilard széndioxid bevezetését
magaban foglalg, Osszefoglaléan "hiitéses daralasként” ismert eljarasok a hémer-
sékletben beksvetkezg ilyenfajta névekedeések csOkkentését és elkerilését bizonyos

Egy vegyilet oldatabol apré szemcsék eléallitasara $z0lgalé ujabb médszert
képvisel a "porlasztasos szaritas". Ezen eljarast mar tobb, mint 40 éve alkalmazzak
széles kérben az "instant kavéként" ismert termék gyartasanal abbol a célbdl, hogy
kavélé vizben oldhato szilardanyag-tartalmanak apré szemcsét allitsak elé.

Ezen médszer értelmében €gy, a vegyiletet tartalmazé forré (rendszerint tal-
hevitett) vizes oldatot nagy sebességgel "porlasztén” vagy nyildson kereszti egy
oriasi kamraba fecskendeznek rendkiviil apro cseppecskék elballitasi szandékaval. A
Cseppecskék a gravitacié hatasara alahullanak, mikézben €gy, a kamraba annak al-
janal bevezetett spiralis és emelkedd meleg szaraz légarammal tkéznek. Amint a
meleg levegé a kamran keresztii| az oldat alahullo Cseppecskéivel ellentétes irany-
ban felfelé halad, hécsere térténik és a cseppecskék kiszaradnak. Az eredményijl
kapott szaraz port a tovabbi feldolgozas céljabsl a kamra padozatarél gyiijtik éssze.

Ezen eljarasnak olyan hatranyai vannak, amelyek lehetetlenné teszik annak
széleskorti alkalmazasat bizonyos vegyuletek, példaul gyogyaszati hatéanyagok ap-
ré szemcséinek altalanos eléallitasara. A befecskendezett I& felmelegedése a gyo-
gyaszati hatoanyag bomlasat okozhatja. A levegének valo kitétel valamelyik ésszete-
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v0 oxidacidjahoz vezethet. Tovabbmenve, valamennyi ilyen eljarassal elgallitani
szandékozott dsszetevét vizes oldatban szikséges biztositani, ami bizonyos 6ssze-
tevék esetében nehéz lehet, ha nem éppen lehetetlen. Raadasul a készitmény mele-
gitéssel és gyors szaritassal kombinalt porlasztasa gyakran a szemcsék belsé ener-
gidgjanak a megemelkedését eredményezi, ezaltal megnovelve a tlizveszélyt és ki-
valtva a szemcsék higroszképikusséga’t.

Az utébbi években €gy, a porlasztasos szaritassal analég, oldészerként azon-
ban szuperkritikus allapotl széndioxid folyadékot alkalmaz6 médszer szamos iparag
altal intenziv kutatas targyat képezi.

A széban forgé médszer a széndioxidnak a (31°C nagysagu) kritikus hémer-
séklete feletti hémérsékleteken és rendkiviil magas (1x107 Pa és 4x107 Pa kézé esd)
nyomason jelentkezé azon kilénés tulajdonsagan alapszik, miszerint az ilyen alla-
potban Iévé széndioxid bizonyos gyégyaszati készitményeket, valamint egyéb anya-
gokat, példaul illbolajokat, illatanyagokat és aromaanyagokat képes "feloldani". Ah-
hoz, hogy ezen moédszert rendkiviil kicsiny méret szemcsek eldallitasara alkalmaz-
hassak, valamilyen oldott anyagot (példaul a gyogyaszati készitmény hatéanyagat)
egy 3<107 Pa és 5x<107 Pa k626 es6 nagysagu tlinyomast kibiré kamraban helyeznek
el. A kamrat és annak tartalmat jellemzéen 30-40°C hémérsékletre melegitik, majd
az oldott anyagot jellemzden 1x107 Pa és 4x107 Pa k6zé es6é nyomason széndioxid-
arammal érintkeztetik és a széndioxid-aram hatasanak teszik ki. A tekintett szuper-
kritikus allapot folyadékaramban az oldott anyag egy része ugy tinik, hogy “oldé-
dik”.

Ha ezt kévetden a szuperkritikus oldataramot egy olyan masodik kamraba
hagyjak tavozni, amelyben alacsonyabb nyomas vagy akar légkori nyomas all fenn, a
széndioxid oldoképessége csikken vagy megszlnik, és az oldott anyag rendkiviil fi-
nom szemcseinek felh6je alakul ki egy kéd formajaban. Az igy nyert kéd bizonyos
esetekben Gsszegyiijthets, igy a moédszerre| egy rendkivil finom eloszlast oldott
anyag eldallitasara van mad.

A szébban forgdé modszer egyik legnagyobb hatranya annak bekerulési koltsé-
ge; a kiilénféle kamrak, szivattydk, fuvokak, hécserélék és ezekhez hasonld eszko-
z6k, amelyek mindegyike nagyon magas nyomdassal szemben kell ellenallo legyen és
ilyen kortulmeények kozétt kell miikédnie, beruhazasi kéltsége irdatlanul magas.
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Tovabbmenve, a széndioxid savas jellege miatt az oldott anyag pH-értékének
elfogadhatatlanul alacsony szintre térténg csokkenését okozhatja viz jelenlétében.

A jelen taldimannyal célunk a szilard szemcsék eléallitasahoz kapcsoléde
problémak mérsékelése vagy kikiszébolése.

Kitlizott célunkat anyag szemcséinek eléallitasara szolgalé olyan eljarassal
valdsitottuk meg, amelynek soran az anyagot, vagy az anyagot tartalmazo készit-
ményt 1-4 szénatomos fluor-szénhidrogént tartaimazo elsé oldoszerrel érintkeztetjik
és az eredményiil kapott keveréket szétvalasztasi folyamatnak vetjik ala, amelynek
soran az anyag legalabb egy részét az elsé oldészerts| elvalasztjuk.

A talalmany szerinti megoldasnal az 1-4 szénatomos fluor-szénhidrogént els-
nyésen klératomoktol mentesnek, tovabba elénydsen kizardlag egy vagy tébb szén-
atomot, fluoratomot és hidrogénatomot tartalmazénak valasztjuk. Ennél elénydseb-
ben a fluor-szénhidrogént 1-3 szénatomos ﬂuor-szénhidrogénnek, meég elénysseb-
ben pedig 1-2 szénatomos fluor-szénhidrogénnek valasztjuk. A talalmany szerinti
megoldas szempontjabol valamilyen két szénatomos fluor-szénhidrogeént kalsnssen
elénydsen alkalmazhatunk.

A széban forgé fluor-szénhidrogén legfeljebb tiz, elényésen legfeljebb nyolc,
ennél elényésebben legfeljebb hat, specislisan pedig legfeliebb négy fluoratomot
tartalmaz. A széban forgo fluor-szénhidrogeén elényésen legalabb két, ennél elénys-
sebben pedig legalabb harom fluoratomot tartalmaz.

Tovabbmenve, a széban forgd fluor-szénhidrogén elénydsen alifas, tovabba
elénydsen telitett.

Tovabbmenve, a széban forgo fluor-szénhidrogén légkéri nyomason tekintett
forraspontja legfeljebb 20°C, elénydsen legfeljebb 10°C, ennél elény6sebben legfel-
jebb 0°C, specialisan pedig legfeliebb -10°C. Ezze| egyidejiileg a szoban forgd for-
raspont -90°C-nal, elényésen -70°C-pal, még eldnydsebben pedig -50°C-nal maga-
sabb.

A talalmany szerinti eljarasnal a fluor-szénhidrogent elényosen tetrafluor-
etannak, kilénésen elényésen pedig 1,1,1,2-tetrafluor-etannak (amit a szakiroda-
lomban HFC 134A-ként is ismernek) valasztiuk. A HFC 134A legkdri nyomason
-26°C hémérsékleten forr, géznyomasa 20°C-on 0,5 MPa. Kémiailag inert, sem nem

savas, sem nem lugos, nem-gyulékony, nem-toxikus és nem-ozonkarosité. A HFC
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134A viszkozitasa rendkivil kicsi (0,00022 Pa.s), igy mérsékelt nyomasok mellett,
rendkivil kicsiny nyilasokon keresztill is rendkiviil erés érvénylés kiséretében nagy
sebességgel és vékonyan lehet szivattylizni. A gaz halmazallapotba keriilt oldészert
kénnyedén folyadék halmazallapotiva komprimalhatjuk vissza, és Gjrahasznositas
ceéljabdl lenyegében teljes egészében visszanyerhets.

Annak ellenére, hogy bizonyos alkalmazasoknal hasznalhatunk lényegében
tiszta HFC 134A-, oldatba vivé tulajdonsagainak beallitasa végett — rendkiviil ala-
csony oldoképessége okan — tovabbi tarsoldészerek kis mennyiségeivel elegyithet-
juk.

Ennélfogva az els6 oldoészerhez elényésen valamilyen tarsoldészert adunk,
amely szintén lehet az el6zéekben ismertetett tipusu fluor-szénhidrogén, bar elénys-
sen nem az. Az emlitett tarsolddszert alkalmasan tgy valasztjuk meg, hogy az a te-
kintett hatéanyag és/vagy a tekintett hétéanyagot tartalmazé6 készitmény esetén az
1-4 szénatomos fluor-szénhidrogén forraspontjat és/vagy oldéképességeit moédosit-
sa.

A tarsoldészert elénytsen 2-6 szénatomos, aliciklusos vagy alifas szénhidro-
gének kozll valasztjuk. A 2-6 szénatomos szénhidrogének elényosen alkanok vagy
cikloalkanok, példaul etan, n-propan, i-propan, n-butan vagy i-butan.

A tarsoldoszert elénydsen valamilyen szénhidrogén-éter, kilénésen valami-
lyen dialkil-éter, példaul dimetil-éter, metil-etil-éter vagy dietil-éter is képezheti.

A tarsoldoszert emellett el6nydsen valamilyen polaris tulajdonsaggal rendel-
kez0 szenhidrogen is képezheti, peldaul egy olyan szénhidrogén, amelynek a
dielektromos allandéja legalabb 6t. A talaimany szerinti megoldas szempontjabél al-
kalmas dielektromos szénhidrogén tarsolddszerek kdzé tartoznak az alkoholok, pél-
daul a metil-, etil- és izobutil-alkoholok, tovabba a ketonok, példaul az aceton.

Az els6 oldészer donté hanyadat elénybsen az emlitett 1-4 szénatomos fluor-
szénhidrogén teszi ki; az emlitett els6 oldészernek elénydsen legalabb 90 tomeg%-a,
ennél elényésebben legalabb 93 témeg%-a, specialisan legalabb 97 témeg%-a a
széban forgd 1-4 szénatomos fluor-szénhidrogén. A fennmaradé részt a fentiek sze-
rinti egy vagy tébb tarsoldoszer teheti ki. Abban az esetben, ha az emlitett els6 oldé-
szer valamilyen tarsoldészert tartalmaz, annak tarsoldészer-tartalma 1-50 témeg%,

elényésen 2-30 tdmeg%, még elénydsebben pedig 2-20 témeg%.
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A térsoldészer az 1-4 szénatomos ﬂuor-szénhidrogénnel elénydsen egy allan-

desztillaljuk.
Olyan esetben, amikor az eljaras soran anyagot tartalmazé készitményt érint-

keztetiink, a keszitmeényt elénybsen egy, az elsg anyagot tartalmazé oldat formaja-
ban is biztosithatjuk. Az oldat lehet valamilyen valodi, vagy valamilyen kolloidalis ol-

matrix.

A széban forgo készitmény elényésen egy masodik oldészert is tartalmaz,
amely elénybsen egy szerves oldészer. Az anyag elénysen a masodik oldészerben
oldhato.

A talalmany szerinti megoldas Szempontjabol alkalmas masodik olddszerek
kézé tartoznak az alkoholok, specialisan az alifas alkoholok, példaul a metanol, az
etanol, az 1-propanol vagy a 2-propanol; a ketonok, specialisan az alifas ketonok és
a dialkil ketonok, elénybsen példaul az aceton vagy a metil-izobutil-keton; a szerves
savak, elényésen az ecetsav; az amidok, példaul az N,N’-dialkil-amid vagy alkilamid;
a karboxilsav szarmazékai, példaul annak anhidridjei, ugy mint az ecetéav—anhidrid; a
cianid-szérmazékok, példaul a hidrogén-cianid vagy barmilyen alkil-cianid; az amme-
nia; a kéntartalmgy molekulak; az acetatok, elényésen a metil-acetat, az etil-acetat és
a butil-acetat; az éterek, elényssen a dimetil-éter és a dietil-éter; az alkanok vagy az
alkén-szérmazékok, elényésen a diklér-metan és a diklor-etan: a tetrahidrofuran: a
metil-benzol (toluol); a hexan; a heptan és a petroléter keverékek.

A masodik oldészert a fenti anyagok koziil kettének vagy tébbnek barmilyen,
tetszéleges aranyuy kombinacidja képezheti.

A masodik oldoszer elényésen az elsé oldoszerrel elegyedé.

A taldlmany szerinti eljaras egyik elényés valtozatanal az eredmeényiil kapott
keveréket a szétvalasztasi folyamat soran Cseppecskeire bontjuk.

Egy tovabbi valtozatnal elénydsen az eredményiil kapott keveréket a szétva-
lasztasi folyamat soran egy Py nyomasu elsé tartomanybol egy P2 nyomas masodik
tartomanyba vezetjik, ahol a P, nyomast a P, nyomasnal nagyobbnak valasztjuk.
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Tovabbmenve, az eredményil kapott keveréket a szétvalasztasi folyamat soran elé-
ny6sen a masodik tartomanyban bontjuk cseppecskéire.

Az anyag vagy a készitmény és az elsé oldoszer érintkezését valamilyen ke-
ver6kamraban, vagy anyagot tartalmazo készitmény esetén elényssen valamilyen
soros mechanikai vagy elektrosztatikus keverében hozzuk létre. Egy, a célnak meg-
felel6 soros keverd két koncentrikus csO alaku elembdl all, a készitményt az egyik
csovon, mig az elsé olddszert a masik csOvon taplaljuk keresztil. A készitményt els-
nydsen a kilsé csévén, mig az elsd oldészert a belsé csévén taplaljuk keresztil. A
soros keveré kiomlési végét oly médon képezziik ki, hogy az a készitmény és az elsg
oldészer érintkezését elésegitse.

A keveréknek a masodik kamraba vezetésére szolgalo eljarast a végeredmeé-
nyil kapott szemcsés anyag szemcseméretének a szabalyozasara hasznalhatjuk.

A keveréket elénytsen a masodik tartomanyba porlasztjuk, példaul valamilyen
fivoka vagy porlaszto segitségével. A keveréket aprd cseppecskék masodik tarto-
manybeli kédjének létrehozasa celjabdl finom fuvokan keresztil porlasztjuk. Az igy
nyert cseppecskék méretét — egyéb paraméterekkel egyltt — a létrehozott szemcsék
méretének szabalyozasara hasznalhatjuk fel.

A masodik tartomany célszeriien egy P2 nyomasi kamra része. llyen esetben
a keveréket célszerlien a kamra fels6 felébe juttatjuk be.

Az eredményiil kapott keveréknek az elsé tartomanyhoz képest alacsonyabb
nyomason (izemelé masodik tartomanyba porlasztasa az 1-4 szénatomos fluor-
szénhidrogén elparolgasat, és ezaltal az anyag legalabb egy részének az 1-4 szén-
atomos fluor-szénhidrogéntél valo elvalasat okozza.

Ha az anyag egy masodik oldészert tartalmazo készitményben van jelen, a
masodik oldészert az anyagtol célszeriien az elsé oldészer segitségével valasztjuk
el. Elénydsen, az 1-4 szénatomos fluor-szénhidrogén elésegiti a masodik oldészer
ebbe iranyul6 témegaramat. Ennélfogva az 1-4 szénatomos fluor-szénhidrogén
anyagtol valé elvalasztasa soran a masodik oldoszert az Osszetevétdl azzal egyide-
jaleg valasztjuk el. lly modon az anyag az oldatbol szilard szemcsék létrehozasa
céljabdl kivalik.

Az els6 olddszer dénté hanyada elénydsen elparolog. A szétvalasztasi felya-
mat soran az anyagtdl elénydsen az elsé olddszer lényegében teljes mennyiségét el-



valasztjuk. Ha az anyag valamilyen készitményben van jelen, akkor a szétvalasztasi
folyamat soran az anyagtél a masodik oldészer célszeriien dénté hanyadat, és els-
nyosen lényegében telies egészét elvalasztjuk.

Célszerlien a masodik tartomanyt, vagy a keverék masodik tartomanyba por-
lasztasara alkalmazott fuvéokat melegitjiik és ezaltal az elsd oldészer elparolgasat
elésegitjik. A melegitéssel betaplalt hé mennyisége megegyezik az elsd oldészer
latens parolgasi héjével.

Az anyag szemcséi elényésen a masodik tartomany kamrajanak padozatan
gylilnek 6ssze.

Az elparolgott elsé oldoszert a masodik tartomanybdl elényssen elsé kiveze-
tésen keresztil tavolitjuk el. Amennyiben a masodik tartomany egy kamranak képezi
részét, az elsé kivezetés elénydsen a kamra felsé része felé helyezkedik el.

Ha az anyag egy masodik oldészert tartaimazé készitményben van jelen, a
masodik oldoszert a masodik tartomanybél elényssen ugyanazon kivezetésen ke-
resztul tavolitiuk el, mint az elsé oldoszert. Egy lehetséges masik megoldas szerint a
masodik oldoszert a masodik tartomanybdl az elsé oldészer eltavolitasara szolgalo
kivezetéstdl kulénbozé kivezetésen keresztiil tavolitjuk el.

Az anyag az elsé oldészerben nem-oldéds vagy nehezen old6do lehet. Az
anyag elsé oldészerben tekintett oldékonysaga elényssen legfeliebb 20 témeg%, en-
nél elényésebben legfeliebb 10 témeg%, specialisan legfeliebb 5 témeg%, legel6-
nyosebben pedig legfeliebb 2 tdmeg%. Az anyagnak az elsé olddszerben tekintett
oldékonysaga elényssen csupan legfeliebb 1%-os, ennél elénybsebben csupan leg-
feliebb 0,5%-0s, specialisan csupan legfeljebb 0,3%-os, legelényésebben pedig min-
ddssze legfeljebb 0,1%-os.

Ha az anyag a masodik és/vagy az elsé olddszerben csupan nehezen oldodo,
a masodik tartomanyba porlasztott keverék minden eégyes cseppecskéje csupan
korlatozott mennyiségii anyagot fog tartalmazni. Ennéifogva az egyes cseppecskék-
bél kivalt anyag szemcséi kis mérettel fognak rendelkezni.

Az elvalasztott anyagnak az elsé olddszer tovabbi mennyiségeivel valé atmo-
sasa és az anyag ezt kévetd szaritasa az eredmeényezi, hogy az anyag rendkivil
szitk szemcseméret-tartomanyba es6 kristalyok pora formajaban, tovabba egy speci-

alis, morfolégiailag diszkrét szerkezettel, formaval és alakkal jon létre.
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A talalmany szerinti eljaras szamos kulénféle anyag szemcséinek eléallitasa-
nal rendelkezik széles korii alkalmazhatosaggal. Az anyagot elényésen aromaanya-
gok, illatanyagok, muanyagok, szinezéanyagok, festékek és bioldgiailag aktiv ve-
gyuletek kézul valasztjuk. Tovabbmenve, az anyagnak egy hatéanyagot valasztunk,
ami valamilyen gydgyszerkészitmény, szintetikus és/vagy fél-szintetikus drog vagy
egy peszticid.

A talalmany szerinti eljaras ugyancsak elésegiti mind a kristalyos termékbél,
mind pedig annak mosoéoldataibdl a teljes fluor-szénhidrogén mennyiségnek és/vagy
a szoban forgé els6 olddszer tarsoldészerének az egyszerii, hatékony és teljes elta-
volitasat a visszanyerés céljabdl, és visszakeringtetését az ujrafelhasznalas céljabol.
Tovabbmenve, az eredetileg az anyag oldatba vitelére alkalmazott masodik oldészer
telies mennyiségét visszanyerhetjik az eredeti felsé fazisbél vagy sziirletbél és a
mosooldatokbdl, amelyekbdl a kristalyokat a rakévetkezd Ujrafelhasznalas céljabol
6sszegyljtjuk. Az anyag elvalasztasa torténhet egyetlen Iépésben vagy tébb, érint-
keztetési és szétvalasztasi Iépésben. Adott esetben az emlitett Iépések barmelyiké-
nel vagy akar mindegyikenél alkalmazhatjuk a fizikai paraméterek, példaul a hémér-
séklet, a vékonysag, az elsé oldészer mennyisége, az olddszer és az oldott anyag
relativ koncentracioja, az oldészer-keverék relativ 6sszetétele és a masodik oldd-
szernek az elsé oldoszerhez viszonyitott aranya médositasanak a médszerét.

A talalmany szerinti eljarassal egészen 2 um-es méretig lemend szemcsemé-
rettel rendelkez6 szemcséket allithatunk elé. Mindazonaltal tetszéleges kivant mé-
retl szemcsék elballitasa céljabdl a taldlmany szerinti eljarassal eldallitott szemcsék
mérete példaul az alabb felsorolt paraméterek valtoztatasaval vagy szabalyozasaval
befolyasolhat6é. Ezen paraméterek a kévetkezok:

. az anyag készitményben fennallé koncentracioja;

. az elso6 olddszer tsszetétele;

. az anyag vagy a készitmeény els6 oldészerhez viszonyitott aranya;
. az elsé olddszer parolgasi sebessége;

. a hémérséklet;

. az elsé és a masodik tartomanyok koz6tti nyomaskilonbség;

. a folyadékaramlasi sebesség(ek);
. a fuvokak vagy a porlasztdk kiképzése, tovabba a kamra alakja.

O N O O A W N
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A kristalytipust, a méretet, valamint az egyenletességet az alabbi paraméterek
szabalyozasaval befolyasolhatjuk:
1. a hémérséklet;
2. a keverési eljaras és annak hatékonysaga:
3. az anyag készitményben fennallé koncentracioja;
4. a tarsoldészer tipusa és koncentracidja;
5. az aramlasi sebességek;

6. az aramlasi aranyok.
A talalmany szerinti megoldas elényésen szabalyozott kristalytulajdonsaggal

rendelkez6 szemcsék el6allitasat teszi lehetévé. Emellett ugyancsak lehetéséget
nyujt kicsiny anyagszemcsék elballitasara szolgalé eljarasra is.

Kitliz6tt célunkat masrészt olyan anyagszemcsék létrehozasaval értik el,
melyeket a talalmany szerinti eljarassal allitunk elé. Az ilyen szemcsék az elsé old6-
szer nyomokban visszamaradt mennyiségeit tartalmazhatjak. Ennélfogva a jelen ta-
lalmany olyan anyagszemcsékre is kiterjed, amelyek az elézéekben ismertetett elsé
oldészert nyomokban tartalmazzak.

A talalmany szerinti eljarast, valamint az azzal nyert anyagszemcséket a to-
vabbiakban a csatolt rajzra hivatkozassal ismertetjiik részletesen, ahol az
— 1. abra a talalmany szerinti eljaras foganatositasara szolgalo berendezés egyik le-
hetséges példakénti kiviteli alakjat szemlélteti vazlatosan; és a
— 2. abra a talalmany szerinti eljaras foganatositasara szolgalé berendezés egy le-
hetséges masik példakénti kiviteli alakjat Abrazolja vaziatosan.

Az 1. abra felsé részén 4 bevezetéssel és alsé részén 6 kivezetéssel ellatott
elsé 2 tartalyt szemléltet. A 6 kivezetés felett elényssen (rajzon fel nem tuntetett) sz(-
réracs van elrendezve. A 2 tartaly egy (a rajzon nem abrazolt) motoros hajtasu keve-
rOelemmel vagy egyéb, arra alkalmas keverdszerkezettel ugyancsak fel van szerelve.

A 2 tartaly 6 kivezetése masodik 8 tartaly 9 bevezetéséhez van csatlakoztat-
va, amely 9 bevezetés 10 fuvdkaval van ellatva.

A masodik 8 tartaly 18 kivezetéséhez 16 kompresszor bevezetése van csatla-
koztatva; a 18 kivezetés a masodik 8 tartaly fels6 tartomanyaban helyezkedik el. A

16 kompresszor kivezetése az els6 2 tartaly 4 bevezetéséhez van csatlakoztatva.
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Az 1. abran vazolt berendezés csévek, nyomas- és hémérsékletmérék,
aramlas- és nyomasszabalyozo szelepek, tovabba a berendezés egyes részeiben az
aramlas, a hémérséklet és a nyomas optimalis kritikus paraméterei kivalasztasanak
és fenntartasanak elésegitésére szolgaldé kondenzator haldzatan keresztiil van egy-
bekapcsolva.

Az 1. abran szemléltetett berendezést anyag kicsiny szemcséinek elsallitasa-
ra hasznalhatjuk. Az anyagot ebbél a célbdl a 2 tartalyba téltjiik és oldat vagy zagy
készitése céljabdl valamilyen fluor-szénhidrogénnel keverjik ossze. A keveréket ezt
kévetben a 2 tartalybdl a 6 kivezetésen keresztiili tavozasa kézben megszirjuk. A
keverék ezutan a 10 favokan halad keresztiil, ahol cseppecskék finom 14 kddének
formajaban a masodik 8 tartaly 12 terébe porlasztodik.

A masodik 8 tartalyban fennallé alacsonyabb nyomas eredményekeént a fluor-
szenhidrogén az egyes cseppecskékbdl kiparologva kivalt anyag finom 20 szemcséit
hagyja maga utan, amelyek a 8 tartaly padozatara hullanak és ott 6sszegyiilnek.

A masodik 8 tartalyb6l az elparolgott fluor-szénhidrogént a 18 kivezetésen ke-
resztl tavolitjuk el, majd Ujrakeringtetés céljabol komprimaljuk.

A folyamatot félfolyamatosan vagy ikertartalyok alkalmazasaval teliesen fo-
lyamatosan hajthatjuk végre.

Adott esetben a masodik 8 tartalyba annak falain térténd keresztillvezetéssel
vagy a 10 fuvokan keresztl hét taplalhatunk be. Egy lehetséges masik kiviteli alak-
nal a 12 teret mikrohullamu energia betaplalasaval, vagy kis mennyiség(i tulhevitett
gazaramnak a 12 térbe torténd kdzvetien befecskendezésével melegithetjik. Egy, a
célnak megfelelé forré6 gazaram a 16 kompresszor kivezetésérél kénnyedén rendel-

kezésre all.
Az els6 2 és a masodik 8 tartalyok a hémérséklet szabalyozasanak biztosita-

sa céljaboél egyarant burkolattal vannak ellatva.

A 2. abra 106 kompresszoron és 108 soros kevertn keresztiil masodik 104

tartalyhoz csatlakoztatott elsé 102 tartalyt szemléltet.

A 2. abran vazolt berendezés mikodése kézben az elsé 102 tartalyba fluor-
szénhidrogent adagolunk, amit a késObbiekben a 106 kompresszor segitségével
megvalositott elparologtatassal folyamatosan uajrakeringtetiink. Vagyis a cseppfolyés
fluor-szénhidrogén a 108 soros keveré 100 fuvokajan keresztil a 104 tartalyba lép,
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majd egy folyamatos ciklus megvaldsitasa céljiabdl a 104 tartaly 112 kivezetésén ke-
resztul visszajut a 102 tartalyba.

Valamilyen anyagot tartaimazé és apré szemcsék formajaban eléallitani
szandékozott készitmény szerves oldészerrel képzett oldatat 114 szivattyin keresz-
tll a 108 soros keverdbe juttatjuk. A fluor-szénhidrogént és a készitményt a 108 so-
ros keverSben érintkeztetjiik, kozvetlenil a 100 fuvokan keresztilli Gritést megel6z6-
en. Vizsgalataink soran azt talaltuk, hogy a fluor-szénhidrogén a szerves oldészerek-
hez nagy affinitassal bir. Ennélfogva a két anyagban azok érintkezésekor azonnal
megindul a készitmény szerves olddszerének a fluor-szénhidrogénbe iranyul6 to-
megarama.

A keveréket apré cseppecskék 118 kddének létrehozasa céljabdl a 100 favo-
kan keresztiil a 104 tartaly 116 kamrajaba porlasztjuk. A 116 kamraban fennallé ala-
csonyabb nyomasu kérnyezetbe lépést kovetden a fluor-szénhidrogén és a szerves
oldészer elparolog, és az anyag az oldatbél kivalik.

Az anyag szemcseéi 120 szlirelemen ésszegyiilnek, mig a fluor-szénhidrogén
és/vagy a szerves oldészer a 120 sziiréelemen athalad.

A fluor-szénhidrogént a fentiekben elmondottak szerint ujrakeringtetjik, a
szerves olddszert pedig a 102 tartalyban ésszegyuijtjik.

A ciklus végén az 6sszegyUjtott szilard anyag atmosasanak elésegitése célja-
bdl a fluor-szénhidrogén visszakeringtetését meghatarozott ideig végezziik, hogy
ezaltal a készitmény hordozé szerves oldészere nyomnyi mennyiségii szennyezését
eltavolitsuk.

A tovabbiakban a talalmany szerinti eljarasnak az 1. és a 2. abran szemlélte-
tett berendezésekkel torténé foganatositasat az 1. és a 2. példaval kivanjuk illuszt-
raini.

1. PELDA

Keverbszerkezettel és alsé kivezetéséhez csatlakoztatott frittiveggel ellatott
elsé tartalyba 10 g fenilecetsavat téltéttink.

Az elsé tartaly alsé kivezetésének zarva tartasa mellett az elsé tartalyba 2 kg
1,1,1,2-tetrafluor-etant toltottink. Az igy képzédott zagyot a fenilecetsav tetrafluor-

etanban vald oldédasanak elérése céljabo!l keverésnek vetettiik ala.
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Gazkompresszor bevezetését masodik (parolgasi) tartalyhoz, a kivezetését
pedig egy hitd hécsereldn keresztill tetrafluor-etant tartaimazé tartalyhoz csatlakoz-
tattuk. Ezt kovetéen a gazkrompesszort mikédésbe hoztuk.

A tetrafluor-etanban Iévé fenilecetsav keveréket az elsé tartalybol egy aram-
laskorlatozé eszkoézén, példaul egy finomfuraty favokan keresztiil a masodik tartaly-
ba hagytuk ataramlani. Az oldat aramlasat és hémérsékletét az elsé és a masodik
tartalyok mindegyikében ugy szabalyoztuk, hogy az elsé tartalyban a nyomast koérul-
beliil 6x10° Pa értéken, mig a masodik tartalyban kérilbeliil 7,5x10° Pa értéken tar-
tottuk.

A finomfuratd fivoka a fenilecetsav és a tetrafluor-etan keveréknek a masodik
tartalyba térténé porlasztasat eredményezi finom kéd formajaban. Mikézben a keve-
rék a magasabb nyomasu elsé tartomanybdl az alacsonyabb nyomasti masodik tar-
tomanyba &athalad, a folyékony halmazallapott tetrafluor-etan elparolog, és a

fenilecetsav apré szemcséinek a masodik tartdly padozatara hullasat okozza, ame-
lyek onnan ésszegylijthetok.

2. PELDA

Rozsdamentes acélbol készitett 5 literes elsé tartalyt gazkompresszoron ke-
resztul folyadek/folyadek keverd aramlasi celldhoz csatlakoztattunk. Egy, ugyancsak
rozsdamentes acélbdl készitett 5 literes masodik tartalyt kivezetésénél lemezes
frittivegbdl kialakitott sziiréelemmel lattunk el. A tartaly bevezetését a folya-
dék/folyadék keveré aramlasi cellahoz csatlakoztattuk.

Az elsé tartalyba 2 kg HFC 134A anyagot toltéttunk. Ezt kévetéen a gazkomp-
resszort miikédésbe hoztuk, igy a HFC 134A folyamatosan visszakeringtetésre ke-
rilt. A HFC 134A visszakeringtetési sebességét 300 g/perc értéken tartottuk.

Egy harmadik tartalyban (1 liter) acetonban oldott (50 g) laurinsavas oldatot
készitettink. A laurinsavas oldatot fogaskerék-szivattyl alkalmazasaval 30 ml/perc
atomléssel a keverd aramlasi cellaba taplaltuk.

A HFC 134A a laurinsavas oldattal a keveré aramlasi cellabél valé tavozas
kdzben érintkezett. A keveréket a keveré aramlasi cella segitségével a masodik tar-
talyba porlasztottuk. A laurinsavas oldattal val6 érintkezés soran az aceton témeg-
arammal a HFC 134A-ba ment 4t. A masodik (az elsé tartaly nyomasanal alacso-
nyabb nyomasu) tartalyba valo belépéskor a HFC 134A és az aceton keveréke elpa-
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rolgott aprd laurinsav szemcséket létrehozva, amelyek ezt kdvetéen a masodik tar-
taly padozatara hulltak ala, hogy onnan osszegytjthessiik azokat.

A Kisérlet soran a hémérséklet, a nyomas és az atomlések kritikus paraméte-
reit allando értéken tartottuk.

A laurinsavas oldat telies mennyiségének a masodik tartalyba adagolasat ko-
vetéen a HFC 134A aramoltatasat tovabbi 5 percig folytattuk. Ezt kévetéen az aram
tarolé hengerbe terelésével a HFC 134A-t visszanyertiik. Az acetont kiilén nyertik
vissza. Ezt kbévetéen a berendezést a masodik tartaly padozatan szaraz, finom,
egyenletes méreti szemcsék formajaban 6sszegytilt laurinsav kinyerése céljabol
szétszereltik.

Az olvasé szives figyelmébe ajanljuk valamennyi olyan cikket és tanulmanyt,
amely a jelen alkalmazassal kapcsolatban a jelen bejelentéssel egyidejlileg vagy azt
megel6zéen lett benydjtva, és amely a jelen bejelentéssel a nyilvanossag elé kerilt:
az Osszes ilyen cikk és tanulmany tartalmat a jelen bejelentés részét képezének te-
kintjak.

A jelen bejelentésben ismertetett valamennyi jellemzét (beleértve a csatolt
igénypontokat, kivonatot és rajzot is) és/vagy barmely ily médon ismertetésre keriilt
eljaras vagy folyamat valamennyi lépését barmilyen kombinaciéban egyesithetjuk,
kivéve azokat a kombinaciokat, amelyeknél az ilyen jellemzék es/vagy lépések koziil
legalabb néhany egymast kélcsénésen kizarja.

Tovabbmenve, a jelen kitanitas keretében (beleértve a csatolt igénypontokat,
kivonatot és rajzot) ismertetett minden egyes jellemzét ugyanolyan, ekvivalens vagy
hasonl6 célt szolgalé alternativ jellemzével helyettesithetjiik, hacsak masként nem
emlitjuk. Ennélfogva, hacsak kilén nem hangsulyozzuk, minden egyes ismertetett
jellemz6 csupan egy példaja egy altalanos ekvivalens vagy hasonlé jellemzék soro-

zatanak.
A talalmany nem korlatozédik az elézéekben részletesen bemutatott kiviteli

alakokra. A talalmanyra igényelt oltaimi kér kiterjed a jelen bejelentésben (beleértve
a csatolt igénypontokat, kivonatot és rajzot is) ismertetett jellemzére vagy jellemzék
barmely (j kombinacidjara, vagy az itt ismertetett barmely eljaras vagy folyamat bar-

milyen Uj lépésére vagy lépések barmilyen Uj kombinaciéjara is.
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljaras anyag szemcséinek eléallitasara, azzal Jjellemezve, hogy az anya-
got, vagy az anyagot tartalmazé készitményt 1-4 szénatomos fluor-szénhidrogént
tartalmazé elsé oldészerrel érintkeztetjilk és az eredmeényl kapott keveréket szét-
valasztasi folyamatnak vetjiik ala, amelynek soran az anyag legalabb egy részét az

elsé oldészertél elvalasztjuk.
2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy az 1-4 szénatomos

fluor-szénhidrogént klératomoktél mentesnek valasztjuk.
3. Az 1. vagy a 2. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy az 1-4
szénatomos fluor-szénhidrogént kizarélag egy vagy tsbb szénatomot, fluoratomot és

hidrogénatomot tartalmazénak valasztjuk.
4. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a

fluor-szénhidrogént 1-3 szénatomos fluor-szénhidrogénnek valasztjuk.

5. Az 1-4. igénypontok barmelyike szerinti eliaras, azzal jellemezve, hogy a
fluor-szénhidrogént légkori nyomason 20°C-nal alacsonyabb és -90°C-nal magasabb
forraspontunak valasztjuk.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti eliaras, azzal jellemezve, hogy a
fluor-szénhidrogént tetrafluor-etannak valasztjuk.

7. Az 1-6. igénypontok barmelyike szerinti eliaras, azzal jellemezve, hogy a
fluor-szénhidrogént 1,1,1,2-tetrafluor-etannak valasztjuk.

8. Az 1-7. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal Jellemezve, hogy az
elsd oldészerhez tarsolddszert adunk.

9. A 8. igénypont szerinti eljaras, azzal Jjellemezve, hogy a tarsoldészert 2-6
szénatomos szénhidrogének, szénhidrogén-éterek és polaris tulajdonsagokkal ren-
delkez6 szénhidrogének kozil valasztjuk.

10. A 8. vagy a 9. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a tarsol-
doszert hasznalva az 1-4 szénatomos fluor-szénhidrogénnel egy azeotrop keveréket
képeziink.

11. Az 1-10. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy
az anyagot tartalmazo készitményt egy, az elsé anyagot tartalmazd oldat formajaban
allitjuk el6.

12. A 11. igénypont szerinti eljaras, azzal Jellemezve, hogy a készitményt egy

masodik, szerves oldoszert tartalmazénak valasztjuk.
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13. Az 1-12. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy
az eredményul kapott keveréket a szétvalasztasi folyamat soran cseppecskéire
bontjuk.

14. Az 1-13. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy
az eredményil kapott keveréket a szétvalasztasi folyamat soran egy Py nyomasu el-
sd tartomanybdl egy P> nyomasu masodik tartomanyba vezetjik, ahol a Py nyomast
a P, nyomasnal nagyobbnak valasztjuk.

15. A 14. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy az eredményil ka-
pott keveréket a szétvalasztasi folyamat soran a masodik tartoméanyban bontjuk

cseppecskéire.
16. A 14. vagy a 15. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a keve-

réket a masodik tartomanyba porlasztjuk.

17. A 14-16. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a
masodik tartomanyt, vagy a keverék masodik tartomanyba porlasztasara alkalmazott
favokat (10, 100) melegitjuk és ezaltal az elsé oldoszer elparolgasat elésegitjik.

18. Az 1-17. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy

az els6 oldészert az anyagot nem olddnak, vagy gyengén oldénak valasztjuk.
19. Az 1-18. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy

az anyagot aromaanyagok, illatanyagok, miianyagok, szinezéanyagok, festékek és

biologiailag aktiv vegyiletek k6zuil valasztjuk.
20. Az 1-19. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy

az anyagnak egy hatdanyagot valasztunk, amit gyogyszerkészitmények, szintetikus

és fél-szintetikus drogok és peszticidek kéziil valasztunk.
21. Anyagszemcsék, azzal jellemezve, hogy azok az 1-20. igénypontok bar-

melyike szerinti eljarassal vannak eléallitva.
22. Anyagszemcsék, azzal jellemezve, hogy nyomnyi mennyiségben 1-4

szénatomos fluor-szénhidrogént tartalmaznak.

fdh.

Aktaszamunk: 96826-6383/SZT/GL
Ugyintézénk: Szabo Zsolt
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