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ZUSAMMENFASSUNG
Sl wird fir verschiedene Zwecke als Trager fir Wirkstoffe verwendet. Weltweite
Redeutung hat das jodierte Salz zar Bekiampfung von Kropf und Krefinismus er-
tangt. Seft iiber zwei Jahrzehnten wird in der Schweiz dem Salz auch Fluorid
beigefiigt. Die bei der Jodierung von Kochsalz erworbenen Kenntnisse sind aut die
Satefluoridierunig nicht ibertragbar. Auf Grund der Erfahrungen, die aus dem jahre-
langen Betrieh ciner kontinuierlichen Produk:iionsanlage sur Herstellung von
fluoridierrem Kochsalz mit 90 ppm F vorliegen, wurden Grundlagen fiir den Bau
vor Anlagen erarbeitet, mit denen Fluorsalz mit beliebigam Fhluoridgehalt herge-
stellt werden kann, das sich unter normalen Bedingungen nicht mehr entmischt und
bis zum Endverbraucher homogen bleibt., An Kochsalz mit optimalem Fluorgehalt
miissen die gleichen Anforderungen wic un pharmazeutische Produkte gesteilt wer-
den. Aus diesem Grund muff der Produktionsiiberwachung und Produktekontrolle
besondere Beachtung geschenkt werden. Anhand eines praktischen Beispiels wird
die Produktionsiiberwachung, die Produkwekontrolle sowie die Mogiichkeit der

Automatisicrung serienmibfiger Fluoridbestimmungen eingehend erliutert

EINLEITUNG

In der Technik sowie fiir priventdvmedizinische Mass-
nahmen wird das Sale mit Erfolg als Triger fiir Wirkstoffe
verwendet, Weltweite Bedeutung hat das jodierte Speisesalz
zur Bekiimpfung des endemischen Kropfes und Kretnismus
erlangt. In der Schweiz wird dem Speisesaiz seit 35 fahren
Kuliumjodid und scit 22 Jabren aueh Natriumfluorid zur
Verminderung der Zahnkaries rugesetzi. Die Herstellung
vor Speisesalz mit physiologisch hochwirksamen Stoffen
stelll an die Technik besondere Anforderungen, da es sich
in der Regel bei dicsen Zusaizstoffen umm Mengen im Be-
reich von 1-500 ppm handelt.

Die Rahmenbedingungen werden vor der Lebensmittel-
geselzgebung und von Korsementenseite gestellt, Es sind
dies: 1} Haltharkeit des Produkies, 2) Homogemitat der
Mischung bis zuom Endverbrancher und 3) gute Fliesseigen-
sehaften.

Fiir die Planurg vor Produktionssnlagen ist ¢s von be-
sonderer Wichtigkeit, die Figenschaften der zu vermisch-
enden Komponenten genauvestens zu keanen, Als solche
gebten: 1) Kdmung, 2) PFllessverhalten, 3) Wasserldslich.
ket des Zusatzsioffes und 4) Toxizitdt

FABRIKATION VON FLUORSALZ

Der weitaus gréssere Anteil des flueridierten Koch-
salzes, das heute in der Schweiz verkawft wird, enthiilt
S0 ppm F und 7,6 ppm 1. Die Ausgangsprodukte fiir die
Herstellung dieses Salzes sind: 1} Siedesalz, 2) Natrium-
fluorid, 3y Kaliumjodid, und 4) Kalivmferrocyanid.
Der Herstellungsprozess (siehe Fig. 1) ldsst sich in
folgende Verfzhrensstufen gliedem:
1. Eindampfen einer gesittigten Natriumchlorddisung.
2. Kristallisation von Natriumchlorid.
3. Eindicken des Salz-Sole-Gemisches.
4. Trennung des emgedickien Salzbreis mittels Schubzen-
trifugen in Feststoff {Saiz) und Flissigkeit {Sole),

. Deosicrung einer Natriumfluorid-Suspension zum kon-
tinzferlich anfallenden Salzstrom, In der Suspension ist
Kahumiodid im gewiinschten Verhdltnis gelost.
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6. Kontinuierliche Vermischung der Komponenten in
einem Intensivmischer.

7. Trocknung des feuchten Mischguts in einem Trockoer.

8. Zugabe des Antiklumpmittels.
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Figur 1. Schema einer kontinuierlichen Anlage zur Herstefiung von fluoridiertern Kochsalz,
Legende: 1} Verdampfer. 2) Sole. 3) Heizdampf. 4) Kondensat. 3) Briidendampf. 6) Salzbrei.
7} Salzbreikonzentrator. B) Zentrifuge. 9) Kochsalz. 103 Wiegestrecke, 11 Gewichismessdose.
12y Tachodynamo.  13) Schaltschrank.  bd) Zahler. 13) Leistungsanzeige.  16) Desierpumpe.
7} Vorratsbehilter. (NaF-Suspension - KI-Losungd. 18y Verteller, 19) Mischer. 20} Trockner,
21) Heissluft, 227 Kabbeft, 33) Abfuft, 24} Silo tir Fluorsale. 25) Paketierautomat. 26) Sammel-
paket. 27) Spedition. 30} Aufberctiungsanlage fir NalF-Suspension. 313 NaF-Pulver, 32) KJ kris.
taitin.  33) Waage. 34) Entstavbung. 35 Mischgefass. 36) Wasser.  37) Wasserenthirter.

18} Woltmanzihler. 39) Feinsieh,

9. Forderung des Mischguts in einen Zwischenbehilier.

1G. Verpackung des fluoridienten Kochsalzes.

Besondere Aufmerksambkeit muss der Zubereitung der
Fluoridlésung geschenkt werden, die separat cinmal pro
Woche auf Vorrat hergestellt wird., Die mit der Herstellung
der Losung betrauten Arbeitskrifte missen vor der Toxi-
zitdt des Natrivmfluorids geschiitzt werden. NamimmfTiorid
isr In Wagser nur beschriank? 18slich. Danmnt dem Saiz nicht
zuvie] Wasser zugesetzt werden muss, wird das Natrium-

fiuorid in Form ciner Suspension dasiert. Das Konzept der
Dosierantage und die Kdrnung des Natriemfloorids miissen
se gewdhlt werden, dass die Feststofficiichen bis zur
Dosierstelle in Schwebe bleizen.

Die Vermischung von feuchtem Salz avs der Zentrifuge
mit Natrismfluoridsuspension in ginem  Inlensivinischer
liefert ein Gemisch von hoher Homogenitér. [m nachfol-
genden Trocknungsprozess zeigt das Mischgut fedoch Ten-
denz zur Entmiischung, die durch das dein feuchten Salz
zugefiigte Antikiumpmitte! wesentlich erhdhet wird.
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Figur 2.  Vermischung und Entmischung eweier Produkic wihrend des Mischprozesses in einem

Inlgnsivimischer.

Die Gefabr der Entmischung des trockenen Produktes
besteht bm Prinzip bis zum Endverbraucher. Es sind daher
bereits im Febrikationsbetrieb alle Vorkehrungee zu tref-
ten, dic eincr Entmischunyg entgegenwirken, Als salche gol-
tenm: 1) Zugahe des Antiklumpmitieis zum  getrockneten
Salz, 2) kurze Trunsportwege und 33 Embawten in Silos,
die der Eatmischung entpegenwirken. Aufgrund unserer
fangjdhrigen Statistik liegt die Standardubweichung bei un.
serem Pluorsalz mit 90 ppm F in einer Probemenge von
25 g Salz ber + 15%.

Scit Jahren werden in zwel assgewihlten Gegenden in
der Schweiz Studien mit hoherfluoridiertem Kochsalz, das
250 ppm Fluorid enthidl, durchgefihrt. Versnche, dieses
Salz nach dem sochen erlauterten Verfahren herzustellen.
sind gescheitert. Die Oriinde dafir Hegen fn den zu hohen
Fluoridverlusien wihremd des Trocknunpsprozesses sowie
in eiper starken Entmischung der Komponenten, die eine
Standardabweichung vom Mitteiwert des Fluoridgehabies
im Salz von mehr als = 2060 zur Folge har

Mit der Forderung nzeh hoherem Fluorgehalt im Salz
stetgen auch die Anforderungen an dic Homogeniidt des
Gemisches, Fbenso selbstverstindlich ist auch die gensue

Einhaltung des auf der Verpackung deklarierten Fluoridge-
naltes. Eine tdeale Mischung treckencr, pulvriger Produkte
mit guter RigseHhhigkeit kommt aber nur zustande. wenn
dis Komgrisse und die Masse der Teilchen gleich gross ist.
In der Praxis sind jedoch diese Vorsussetzungen fir eine
ideule Mischung prakiisch nie vorhanden. In unsecemn Fall,
bei der Vermischurg von Speisesalz mit NatriumBuorid,
haber wir Komgrossenunterschiede von 1-2 Gedssenord-
nungen. Experimeniell kaan man jedoch zeigen, duass sich
in einer Mischmaschine auch unler unginstigen Bedin-
gungen n einer wicht zum voraus festlegbaren Mischzeit,
Mischungen mii hohem Vermischungsgrad einstellen koa-
nen. In Figur 2 ist das Verhalten von 2 pulverfdrmigen,
trockenen Produkten in vinem Intensivmischer untersucht
worden. Nach I Minuten Mischzeit erreichien die beiden
Substanzen ihre grosste Homogemishie, Dieser Zustand ist
unter den gleichen Versuchsbedingungen nicht jedesmal in
der gleichen Zeit reproduzicrbar. in den nachfoigenden
Minutes andmischt sich das Produkt im Mischer wieder und
es kommt aveh nach 15-mindtiger Mischzedt keine annehm.
bare Vertetlung mehr zustande. In der Technik gilt jedoch,
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dass in einem Infensivmischer nach 2 -3 Minuken Verweil-
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zeit, Homogenndr des Gemisches erreicht werden muss,
wobei sich das Gemisch auch nach Ueberschreiten der
minomalen Mischzeit nicht emimischen darf,

Dese Tatsache zeigt, duss flir die Hesstellung von
kaherfluoridiertern Kochsaly eine Vermischung der frock-
enen Kompoaenten wegen der Entmischung im Mischer
und ausserhalh des Mischers aaf dem Transponsystem und
in den Vorratssilos, ungeeignet ist, Das Probiem der Her-
stellung emes homogenen Fluersalzes mit 250 ppm Fluo-
ridgehalt ist jedoch 16sbar, wern 1m Gemisch eine gering-
fugige Feuchtipgkeit echalten bleibr, Diese Restfeuchtigkeit
muss auf die in der Paketicrantage vorlicgenden Verhilt-
nisse abgestimmt werden. Bei solchermassen hergestelitem
Salz hetrigr die Standardabweichung des Fluoridgehaltes in
Preben von 10 g weniger als = 1% In gieichern Rahmen
licgl auch dic Reproduzierbakeit der Fluoridbestim-
mucgsmethode mit jonensclektver Elckuode. Achnliche
Resultate erzielfen wir mit Kaliuomfluorid. das in Farm einer
Lésung dem Salz zugeftigt warde.

Entmischung wihrend des Transpostes dieses Salzes
konnte nicht festgestellt werden. Proben, die beim Endver-
brauchar perommen wurden, wiesen die gleiche Homageni-
tie wie das frischverpackie Produkt auf.

UEBERWACHUNG

Die Wahl des Herstelungsverfahrens fiir fuoridiertes
Kuochsalz beginflusst in starkemn Mass den Anfwand Hir die
Produktionstiberwachung . Bei der kontinuierlichen Herstel-
leing von Auaridiertemn Kochsalz ist eine kontinuieriiche Be-
stimmung des Fluoridgehaltes mit verniinftigen Mitcin
kaom realisierbar.  Aus Sikcherheitsgriinden dringt sich
jedech, besonders bel bohen Fluoridgehalten, eine lilcken-
lase Produkiionsitberwachung auf. Die Beurleilungspraxis
der amtichen Kontrollorgane in der Schweiz zeigt auch,
dass der Fluorsalzhersteller binsichtlich der Produkiions-
komtrolis dhnliche Bedingungen erfiillen muss wie ein
Produzent pharmazeutischer Produkte. '

Lim diese Anforderungen erfiillen zu kéonen, wenden
wir beim kontinuierlichen Herswellungsverfahren fiir Fluor-
salz mi 90 ppm F folgendes Ueberwachungssystem an:

t. Bestimmuong des Fluorid- wad Jodidgehaltes der Na-
trinmileoddsuspension,

[

Wigung des hergestellten Fluorsalzes und Messung der

verbrauchten Natriumfluoridsuspension.

3. Berechnung des Fluoridgehaltes aufgrund der hergestell-
ten Menge Salz und dem Verbrauch an Nawiumtluorid-
SUSPENSION.

4. Laufende chemisch-analytische Untersuchungen in Ab-

stinden von 30 Min. des avs dem Mischer und Trockner

agsflicssenden Produkies.

i

Untersuchung des verpackten Fluorsajzes.

Spezivile Aufmerksamkert ist bel der koulinuierlichen
Hersteliung des Fluorsalzes dem Anfang und Ende ciner
Fabrikation zu schenken, da in diesen Phasen des Hersiel-
lungsprozesses mit den grdssien Schwankungen gerechner
werden muss.

Die diskontinuieriiche Herstellung von  Fluorsalz in
einem1 Chargenmischer ist weniger aufwendig i der
Ueberwachung. Der Mischer kann mit genau abgewogenen
Meangen beschickt werden und das Gemisch fillt zwangs-
lufig in der vorhestimmien Zesammensctzung an. In der
Regel geniigt fir die Ueherwachung ene Probe pro Charge.
Bei grossen Mischern mit langer Mischzent baw. Verweil-
zen isl es sogar moghich, das Produks vor dem: Verpacken
71 kontrollicren. Bei Fehlfabrikationen kann dadurch der
Verlust an Verpackungsmatenal vermieden werden.

Die Fluorid- und Jodidbestimmung wird im Labora-
terium, nachdem die Probe abgewogen ist, automatisch
durchgetiihrt. Die fir diesen Zweck ctogeselzte Appasator
(vergi. Fig. 3) hesteht aus bewahrien, tm Hande!l erhalt-
lichen Geriiten, die wir durch verschiedene elektronische
Anpassungsarbeiten miteinander kombiniert haben. Die
Apparaie sind auf einem fahrbaren Chassis sufgebaut, Das
System bestaht aus folgenden Elementen: 1) Prohenvorbe-
reiftung end Probentransportsysiesn, 21 elekirometrische In-
dikations- und Messysteme und 3} Rechner und Drucker,
Das Anaiysengerit kat ein Fussungsvermogen von 44 Pro-
ben und cignet sich besonders [r Serienanalysen von mehr
als 10 Probhen. [Das Prohenvolumen kann zwischen 25—
200 mi legen, was besonders filr technische Analysen
grosse Vorleile bietet,

Figur 3.  Analysenawomat zur quantitativen Bestimmung der
Fluorid- and Jodid-Konzentration in Spewsesalz,
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Figur 4. Diskontinuierliche Mischanlage zor Herstellung von flueridiertem Kochsalz. Diese An-
lage ermoghicht cine freie Wahl der Fluoridkonzentration im Salz.

Fiir die Fluorid- und Jodidbestimmung i Salz ergeben -

sich folgende Arbeitsginge: 1) Probeentnahme im Betrieb,

2} Probeaufhereitung, Purchmischung, 3) Genauas. Ab-

wigen eines aliguoten Teils in ein numeriertes Probegefiss
und 4) Beschickung des Probenwechslers: miv den ir die
Gefasse abgewogenen Proben,

Diese Arbeiten werden von Hand ausgcﬁlhr{r [ie nach-
folgenden Arbeitsgange faufen automatisch ab umd miissen
nicht beaufsichtigt werden: 5) Zugabe einer genau abge-
messenen Wassermenge, 6) Anflésen des Salzes, 7) Mes-
sung der Fluoridionenkonzentration, Daten-Transfer, Be-
rechnung und Auswertung des Ergebnisses, B) Reagenz-
Zugabe (KBR + HCL, 9 Coulometrische Jodturation und
10) Daten-Transfer, Berechnung und Ausdrucken des Er-
gebnisses, Normalerweise werden die Fluorid- und Jodbe-
stimmungen nacheinander in der gleichen Probe durchge-
fithrt. Die Messung dauvert 6-7 Minaten pro Probe. Fiir die
Fuoridbestimmung allein werden 2,5 Minuten bendrigt.

Die gleiche Apparatur wird noch fir eine Anzahl anderer
Serienuntersuchungen verwendet.

SCHLUSSFOLGERUNGEN

Fiir die Wahl des Verfahrens zur Herstellung von Fluor-
salz sind in ersier Linie die beirm Salzproduzenten vorlie-
genden betriehlichen Verhiltmsse ausschlaggebend. Der
diskontipuierliche, chargenweise Mischprozess ist nach
Moglichkeit dem kontinuierhichen Mischbetriel vorzuzie-
hen. Die Vorteile dieses Verfuhrens licgen im geringeren
Ueberwachungsaufwand und der grisseren Sicherheit vor
Qualititsmangeln beim Hadprodukt, Dies hat weiter zur
Folge, duss sich zudem die Produktekontrolie auf eine
Prabe pro Charge beschriinken kann, was ohne weiteres
erlaubt, die Probeentnahme, dic Einwiigung der Probe und
die Bestimmung des Fluor- bzw. Jodgehaltes zu auloma-
tisieren (vergl. Fig. 4).




	Page 1
	Page 2
	Page 3
	Page 4
	Page 5

