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OZET

KURE-SEKILLI KRISTALLERIN URETIMINE YONELIK BIiR SUREKSIZ
KRISTALIZASYON UNITESI

Mevcut bulus kitre-sekilli kristallerin uretilmesi igin, 1¢ yiizeyi sert bir malzemeden, konik ya da
kubbe tabanl (12) oval va da dairesel bir profile sahip, uzunlugunun ¢ogu boyunca soliisyonun
ve/veya soliisyon ve kristal slispansiyonunun sogutulmas: igin bir ¢ogaltict (4) ve de hiz
kontrolinil ve dolayisiyla sert bir malzemeden yapilmis 2 tampon (5) igeren aracin i¢ yuzeyi ile
birlikte karistiricinin mekanik hareketinin arag¢ igerisindeki kristallerin yuvarlaklidi fizerindeki
etki oramim saglayan bir striiciiye (9) sahip, sert bir malzemeden yapilmis vuksek-hizli bir
karistirict (8) ile donatilmis metalik bir silindirik aragtan meydana gelen ve ote yandan aracin,
ustimde yer alan ve sirkillasyon boru hattimin (11) 1 bagimsiz devresinin 1sitilmis soliisyonun
ve/veya 1sitilmis solisyon ve kristal siispansiyonunun agik bir rotora sahip sirkillasyonlu en az 1
santrifilj pompast (2) vasitasiyla ve en az 1 borulu bir 151 esanjorii (3) igerisinden girisi igin
disaridan kendisine baglandigr 1 delik (10) ile saglandigr ve cogaltici (4) ile birlikte kristal
stispansiyonun soguma egrisi civarmdaki kontrollil periyodik sicaklik degisimlerini saglarken bir
yandan da bir ara-baglant1 boru hattinin (13) aracin kristalizoriiniin (1) sirkitlasyon boru hattinin
(11) bir devresine baglanan tabanma (12) baglandigi bir kristalizor (1) igeren sureksiz bir

kristalizasyon iinitesini tanitmaktadir.
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12

ISTEMLER

Bir slireksiz kristalizasyon Unitesi i¢erisinde amonyum perkloratin kire-gekalli kristallerinin

uretimine yonelik bir yontem olup, asagidakileri igermektedir

- en az 120 HB, tercihen en az 200 HB oraminda bir sertlige sahip olan bir
malzemeden yapilmis i¢ ylzeyi ile bir metalik silindirik aragtan meydana gelen bir
kristalizor (1), burada silindirik arag, uzunlugu boyunca solisyonun ve/veya
soliisyon ve kristallerin siispansiyonunun sogutulmasi igin bir ¢ifte sofutma ceketi
{4) ve en az 120 HB, tercihen en az 200 HB oraninda bir sertlige sahip olan bir
malzemeden yapilmis bir yiksek-hizh karistiricr (8) ile donatilan bir konik ya da
kubbe tabanli (12) oval va da dairesel bir enine kesite sahiptir, burada yiiksek-hizli
karistirier (8), hiz kontrolini ve dolayisiyla en az 120 HB, tercihen en az 200 HB
oraninda bir sertlige sahip olan bir malzemeden yapilmis en az 2 tampon (5) igeren
aracin 1¢ yuzeyi ile birlikte ara¢ igerisinde kristallerin yuvarlakligi tzerinde
karistiricinin mekanik hareketinin etki oranini saglayan bir suriicuye (9) sahiptir,

- bir sirkiilasyon devresi (11} ; ve

- kristalizorin (1) tabanmna (12) ve sirkillasyon devresinmin (11) en az bir koluna

baglanan bir ara baglant1 (13) boru hattr;

burada ozelligi aracin, Ust kisimda sirkillasyon devresinin (11) en az 1 bagimsiz kolu ile

donatilan en az 1 delik (10} icermesi, s6z konusu sirkiilasvon devresinin, en az | sirkilasyon

pompasi (2) araciliivla ve cifte sofutma ceketi (4) ile birlikte, sofuma egrisi etrafinda
kristal stispansiyonun sicakhiklarmm kontrollii periyodik degisikliklerinin saglanmasi

amaciyla bir 1sitilmus soliisyonun ve/veya soliisyon ve kristallerin 1sitilmus sispansiyonunun

[stem 1’e gore bir yontem olup, dzelligi sirkilasyon devre koluna (11) baglanmadan dnce
ara baglanti boru hattinin (13), daha sonra islenmek uizere kristalleri tahliye etmek igin,
tercihen otomatik bir durdurma valfine (7) sahip bir dallanma borusuna (6) sahip bir

dallanma elemanini (14) igermesi ile karakterize edilir.

[stem 2’ye gore bir yontem olup, dzelligi dallanma elemaninin (14), bir T-par¢a olmasi ile

ve durdurma valfinin (7) bir valf, musluklu valf, kanatl: valf ya da surgull valf olmas: ile
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karakterize edilir.

[stem 1°e gore bir ydntem olup, 6zelligi malzemenin paslanmaz gelik, emaye metal ya da

cam olmas 1le karakterize edilir.

[stem 1°e gore bir yontem olup, ozelligi esanjoriin (esanjorlerin} bir boru seklinde 1s1

[stem 1’e gore bir ydontem olup, dzelligi sirkillasyon pompasmin (pompalarinm) ayni

malzemeden bir agik rotorlu bir santrifijli pompa(lar) olmasi ile karakterize edilir.

[stem 1’¢ gbre bir yontem olup, dzelligi kiire-sekilli kristallerin yaklasik 100 mikrometre ila
vaklagik 300 mikrometre arasinda, tercihen yaklasik 200 mikrometrelik orta buryliklukte bir

boyutta kristaller olmasi ile karakterize edilir.
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TARIFNAME

KURE-SEKILLI KRISTALLERIN URETIMINE YONELIK BIiR SUREKSIZ
KRISTALIZASYON UNITESI

Teknik alan

Bulus orta-boyutlu, kiire-sekilli kristallerin, tercihen amonyum perklorat kristallerinin (APC)

uretilmesti i¢in kullanilacak stireksiz bir kristalizasyon unitest ile ilgilidir.

Oneceki teknik

Onceki teknikte kure-sekilli kristallerin tiretilmesi igcin ¢esitli yontemler agiklanmistir. Hem
teoride hem de pratikte, kiigiik kristallerin biuyuk kristallere gore daha yuksek bir ¢dzimurluk
sergiledidi ve dikdortgen bir kristal yizeyin kure-sekilli bir yizeye gore daha kolay bir sekilde
¢oziindgy bilinmektedir. Sicakligm doygun soliisyon sicaklifi efrafinda periyodik olarak
dalgalanacagy sekilde gergeklestirilen kristalizasyon bu olguya dayalidir. Bodylece kristal
cekirdekleri, kilgilk kristaller ve dikdortgen kristal yuzeyler daha kolay ¢ozinmekte ve ote
yandan buylk kristaller dncelikli bir buyiime sergilemektedir. Bu sekilde, kaba-taneli bir irin

firetilmektedir.

Kiurre-gekilli kristallerin Gretilmesi igin kullamilan bu yontemin bir ornegi karismus kigiik
kristaller olmadan kaba-taneli bir iriin elde etmek uizere kullanilan bir kristalizasyon strecini
aciklayan 105232 sayih CS patent dokimamdir (Nyvlt, J., 15 Nisan 1962 tarihinde
yvaymlanmistir). Bu yontem, doygun solusyonun denge egrisi etrafinda niceliklerden birinin
(s1caklik, basing, ¢dziici hacmi) periyodik bir degisime maruz birakildigi ana sivi igcerisindeki

kristal stispansiyona dayahidir.

112280 sayili CS patent dokuimanmi (Nyvlt, J., Horacek S., 15 Nisan 1964 tarihinde
vayinlanmistir) yuvarlak kristallerin retilmesi i¢in kullanillan bir kristalizasyon streci ile
alakahidir. Patentli kristalizasyon yontemi, doygun solusyon sicakligi etrafindaki sicaklik
dalgalanmasinmin kristallerin yuvarlaklasmasina sebep oldugu genel prensibine dayalidir. Bu da,
bir tanest doyma sicakh@inin tizerinde olan ve digeri de doyma sicakh@imin altinda olan, bir

cthazin iki pargasit arasinda yer alan bir soliisyon igerisindeki kristallerin siispansiyonunun
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sirkiilasyonu ile elde edilmektedir.

Yukarida bahsedilen stirece dayali olarak 112306 sayili Cekoslovak patentinde (Nyvlt, J., ve
dig., 15 Nisan 1964 tarihinde yaymlanmistir) bir kristalizor patent altina alinmigtir. Bu, konik bir
taban bolimiine sahip genel olarak dairesel profilli bir cihaz olarak tasarlanmaktadir. Kristalizor,
arasinda kristallesen bilesigin suspansiyonunun dolastii  bir ayirma sahip iki bolume
avrilmaktadir, Sirkiilasyon, karistinicilar ve her iki bdlumiin de pargast olan halka seklindeki
statik boru plakalarinin  faaliyeti ile saglanmaktadir, Boru plakalari aym zamanda 1s1
esanjorlerinin 1slevini de yerine getirmektedir. Tercihe bagl bir parca ise ¢ift esanjordur. Isi
esanjorlerinin uygun bir baglantis1 ise her iki kristalizor bolumiindeki sicakliklarm, dolasan
karistmin peniyodik olarak dalgalanacagi sekilde farkli olacag: bir durumu elde etmek izere

kullamilmaktadir.

3.599.701 sayilh US Patent dokiimani1 {Mollerstedt ve dig. , 17 Agustos 1971 tarihinde
verilmigtir) partikil boyutunun sirl dagilimi ile yuvarlak kristallerin bir retilme sureci ile
alakalidir. Bu siire¢ iki ana stiregten meydana gelmektedir. Bunlardan 1lki ¢éziinme ve digeri ise
halen suspansiyon (kristaller ve ana sivi) bunlarin arasinda dolasirken kristalizasyondur.
ozuinme, sadece kristallerin bir boluminil (dncellikle en kugilk ve en dikdortgen olanlarin)
cozecek bir miktarda suyun suspansiyona girisiyle elde edilmektedir. Kristalizasyon,
siispansiyondan suyun bir bolimiinii ¢ikaran hava kabarcigi yontemi ile gergeklestirilmektedir,
Kabarciklanma, thm siispansivonun kuvvetli bir sekilde ¢alkalanmas: ile beraber, kristallerin
karsilikli mekanik etkilesimi ile de ayrica desteklenen kire-sekilli kristallerin daha da
bluylimesini saglamaktadir. Stispansivonun bir kismu riniin  (kristallerin) ayirilmas: igin

kristalizorden ¢ikarilmaktadir. Uretim siireklidir.

Kire-sekilli kristallerin baska bir Gretim yontemi ise yiksek hizli bir karistinier ile kristalizasyon
siireci esnasmda olusturulan kristallerin “dovilmesi” iglemine dayahdir. Bu yontem, Uriiniin
daha sonra iglenmesi esnasinda gergeklesen bir dizi problemle (zayif filtrasyon kabiliyeti, iriniin
sinterlemesi, toz olusumu) ilintili olan g¢ok kiigiik partikiiller iiretmektedir. Yiksek hizli bir
karistirier ile dovillme vasitasiyla gergeklestirilen kristalizasyon islemi esnasinda, tercihen kristal
kenarlar doviillmektedir. Ancak bu yontem kullanildigi zaman, istenmeyen ¢ok kiigiik partikiller

de (kiriklar) olugsmaktadir.

Kire-sekilli amonyum perklorat kristaller1 3,383,180 sayil1 US patent dokiimaninda (Kralik ve
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dig. , 14 Mayis 1968 tarihinde verilmistir) agiklanmaktadir ve roket yakiti Giretimi i¢in uygun
olan diisiik katki: maddeleri igerifi ile birlikte bityilk amonyum perklorat-APC kristallerinin (200
ila 1000 mikrometre) bir iiretim sureci ile alakalidir. Sicak bir ¢dziilnme aracinda (yaklasik
80°C), neredeyse doygun olan APC soliisyonu hazirlanmaktadir. Bu, atik ana sivi i¢erisindeki
ham APC ve kristalizorden saglanan ana s1v1 igerisindeki APC stispansiyonunun ¢ozimmesi ile
hazirlanmaktadir. Ortaya ¢ikan solusyon kristalizore (kristalizor ile ¢ozinme araci arasindaki
sitkllasyon devresine) beslenmektedir. Kristalizdr ana sivi igerisindeki APC kristallerinin sicak
stispansiyonunu igermektedir. Azaltilmis basincin faaliyeti vasitasiyla su buharlagsmakta ve
kristaller buyimektedir. Gomuli ara bdlumler ve bir boru igerisine kurulmus disiuk-hizli bir
karistirici ile beraber kristalizoriin tasarim: siispansiyonun eksenel akisini saglamaktadir. Ikinci
sirkillasyon devresinin alttan bagh oldugu, kristalizoriin dar bir boru (“*bacak™) seklindeki taban
bolimi, (buyilk kristallerin diustugi, kiigtik olanlarin ise yukarn tasindigi) bir kristal seperatori
1slevine sahiptir. Kristalizoriin G¢tincti sirkiilasyon devresi kristallerin daha kiigik bir boyuta
ogutuldigi (yari-capin yuz kata kadar dusurulmesi) bir ogiticti islevi goren bir cihaz (or.
Koloidal bir dgutici ya da disli pompa) igerisinden ilerlemektedir; bu sekilde hem yeni
cekirdekler olarak hareket edecek partikilller hem de ¢odzinmeleri sirasinda ana sivimn
doygunlugunu kontrol etme suirecinde yer alan partikiiller tiretilmektedir. Uriin, kristalizoriin
taban kismimdan, strecin baslangicima geri donen ana sividan APC kristallerinin aynldif

seperatore gonderilmektedir. Bu islem stireklidir.

Ayni yazarin 3,498,759 sayili bagka bir US patent dokiimam (Kralik ve dig. , 3 Mart 1970
tarthinde verilmigtir) yuvarlak amonyum perklorat kristallerinin  —APC  (yaklasik 200
mikrometre) bir Uretim siireci ile alakahdir. Streg, aralarinda ana sivi igerisindeki APC
kristallerinin sispansiyonunun dolastifi iki ana bodlime sahiptir. Bunlardan ilki *¢oziinme
alanidir”. Bu, 1s1 girisi ve de “doymamis’™ bir soliisyonun (yik) kristal ¢dziinmesine sebebiyet
verdigi bir kanstirmal aragtir. Digeri ise suyun buharlastifn ve bunu takiben azaltilmig bir
basinca dayali olarak kristallerin buytidugii kristalizordur. Kristalizor humi seklinde bir iist bolim
(burada, ¢oziinme alanindan siispansiyon saglanmakta ve buharlasma ger¢eklesmektedir) ve bir
alt bolumden (buras: kristallerin buydiogh ve suspansiyonun tekrar ¢dziinme alanina
vonlendirildigi verdir) olusmaktadir. Uriin, kristalizoriin taban kismindan, siirecin baslangicina
geri donen ana sividan APC kristallerinin ayrildigi seperatore gonderilmektedir. Bu islem

streklidir.

3,222,231 sayilh US Patent dokiimami (Markels ve dig., 7 Aralik 1965 tarihinde verilmistir)



10

15

20

25

30

yuvarlak APC kristallerinin tUretilmesi i¢in  yiksek-frekansli akustik vibrasyon islemini
kullanmaktadir. Kristalizasyon, karistirilmis ve sicak olan doygun bir amonyum perklorat-APC
solilsyonunun yavas sogutulmasma dayali olarak gergceklesmektedir. Es zamanl olarak hareket
eden viksek-frekansli akustik vibrasyonlar, olusan APC kristallerimin kiire-sekilli bir karaktere
sahip olmasim saglamaktadir. Kosullara bagh olarak (0zellikle de kristalizasyon orani), yaklagik

5 ila yaklasik 350 mikrometre arasindaki boyutlara sahip olan kristaller elde edilebilmektedir.

Yukarida bahsedilen dnceki teknige ait yontemler, kiighk ila orta arasinda bir boyuta ve aym
zamanda kire ila yuvarlak arasinda bir sekle sahip olacak bigimde yukarida bahsedilen
yontemlerin avantajlarindan faydalanacak ozel bir kristalizasyon cihazma dayali bir teknoloji

kullanmak suretiyle kristaller iretme konusunda bir ihtiya¢ bulundugunu ortaya koymaktadir.
Bu cihazin, dzellikle kat1 roket yakitinin ger1 doniisiimiinden elde edilen amonyum perkloratin-
APC seklen kiire i1la yuvarlak arasinda, orta-boyutlu kristallerinin tretilmesi i¢in kullanilmasi

tercih edilebilir olacalktir.

Boylece, bu amag¢ dogrultusunda, yvakittan APC’nin geri donustirilmesi iglemi kristalizasyon

Ginitesinin tamamen yeni bir tasarimi ve yapisina dayali olmalidir.

Bulusun kisa aciklamasi

Onceki teknikten kaynaklanan yukarida bahsedilen gereksinimler, bu boyutlarin piyasada en ¢ok
talep edilen boyutlar olmasindan dtarii kiigiik 1la orta-boyutlu, kiire-seklinde kristaller elde etmek
lizere kismen vukarida bahsedilen bulgulara dayali olan, mevcut bulusa gore streksiz bir
kristalizasyon imitesi igerisinde amonyum perkloratin kiire-sekilli kristallerinin Giretilmesi i¢in

kullamlacak bir yontemin saglanmasi ile kargilanmaktadir.

Kristalizasyon cihazi mekanik uygulamayr — mekanik ¢arpismayr, vyani kristallerin
“dovilmesini” saglayan yiuksek-hizli bir karistirict ile donatilmis, 6zel olarak tasarlanan metalik
bir kristalizéorden olugmaktadir. Daha sonra ortaya ¢ikan kiiguk partikitlleri; ¢ekirdeklerin, kiigik
kristallerin, olusan kiriklarm wve/veya kristal kenarlarin ¢doziinmesini saglayan bir borulu 1s1
esanjorll igerisinden yonlendirmek uzere sirkiilasyon pompalari kullanilmakta ve daha sonra

bunlara yuvarlak seklini veren kristalizor bolumine geri gonderilmektedir.
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Bir siireksiz kristalizasyon uUnitesi igerisinde amonyum perkloratin kure-sekilli kristallerinin

Uretimine yonelik bir yontem olup, asagidakileri igermektedir

- en az 120 HB, tercihen en az 200 HB oraminda bir sertlie sahip olan bir malzemeden
vapilmis i¢ ylizeyi ile bir metalik silindirik aragtan meydana gelen bir kristalizor (1), burada
silindirik arag, uzunlugu boyunca solusyonun ve/veya soliisyon ve kristallerin suspansiyonunun
sogutulmasi igin bir ¢ifte sofutma ceketi (4) ve en az 120 HB, tercihen en az 200 HB oraninda
bir sertlife sahip olan bir malzemeden yapilmis bir vitksek-hizli kanistiric: (8) ile donatilan bar
konik ya da kubbe tabanli (12) oval va da dairesel bir enine kesite sahiptir, burada yiksek-hizli
karistiricr (8), hiz kontroliinil ve dolayisiyla en az 120 HB, tercihen en az 200 HB oraninda bir
sertlife sahip olan bir malzemeden yapilmis en az 2 tampon (5) iceren aracin i¢ yuzeyi ile
birlikte arag icerisinde kristallerin yuvarlakhig tizerinde karistiricinin mekanik hareketinin etki
oranint saglayan bir suiriictiye (9) sahiptir,

- bir sirkiilasyon devresi (11) ; ve

- kristalizoriin (1) tabanmna (12) ve sirkillasyon devresinin (11) en az bir koluna baglanan bir

ara baglant1 (13) boru hatti;

burada 6zellii aracin, st kisimda sirkitlasyon devresinin (11) en az 1 bagimsiz kolu ile
donatilan en az | delik (10) icermesi, s0z konusu sirkiilasyon devresinin, en az | sirkillasyon
pompas1 (2) aracthifiyla ve ¢ifte sogutma ceketi (4) ile birlikte, soguma egrisi etrafinda kristal
sispansiyonun sicakliklarmin kontrollll periyodik degisikliklerinin saglanmasi amaciyla bir

1isitilmis soliisyonun ve/veya soliisyon ve kristallerin isitilmig siispansiyonunun girisi igin en az |

Kristal stispansivonun daha sonra islenmek Uzere kristalizorden tahliyesi i¢in, ara baglanti
devresi, tercihen sirkiilasyon devre koluna yapilan baglanti hattindan once, 0megin tercihen
otomatik bir valf, musluklu valf, kanath valf ya da strgill valf seklindeki durdurma valflerini

barindiran muteakip bir dalla beraber T-parga olabilecek bir dallanma elemamni igermektedir.
Yukarida bahsedilen kristalizasyon unitesinin kullanilmasiyla ornegin, genel kristalizasyon
kosullar: altinda keskin kenarlara sahip kristalleri olusturan amonyum perklorat kristalleri gibi

yuvarlak kristaller hazirlanmistir,

Bulusa gore butiin kristalizasyon tinitesi siireksiz bir rejimde ¢alismaktadir.
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Mevcut bulusa gore olan bu cihazin ve uygun bir parametre ayarinin kullanilmasiyla piyasada en
cok talep edilen kristaller olan yaklasik 100 ila yaklagik 300 mikrometre arasinda, tercihen
vaklasik 200 mikrometre boyutundaki kiigciik ila orta biyliklukte kiwre-sekilli iirunler elde
edilmektedir. Bu cihazda Uretilen kristaller ayrica tercih edilen gok smurli bir partikiil boyut

dagilimi sergilemektedir.

Bu kristaller tercihen amonyum perkloratin (APC) kiire-sekilli kristalleridir.

Kristalizasyon cihazi, karistirict bigaklarina vurarak ve ayni zamanda sert bir malzemeden imal
edilmis kristalizor duvarlarina vurarak ve ayrica kristallerin birbirine vurmasiyla doviilme islemi
uygulanirken kristallerin “doviilmesini” ve dolayisiyla da karistiricimin doygun soliisyon ve
kristal karigimi igerisindeki aragta yer alan kristallerin yuvarlakhig: tizerindeki mekanik etkisinin
oranini saglayan hiz kontrol kabilivetine sahip yiksek hizli bir karistiric ile donatilan metalik bir
kristalizor igeren ©Ozel olarak tasarlannug streksiz bir kristalizasyon unitesinden meydana

gelmektedir.

Kristaller fizerindeki mekanik etki oraninim, yani kristalin “dovillmesinin” etkinliini arttirmak
uzere, kristalizor kendi igerisinde yuksek hizli karigtiricr ve kristalizor duvarlarinin i¢ ylzeyiyle

ayn sertlikle bir malzemeden imal edilmis en az 2 tampon igermektedir.

Sayet bu tamponlarin sayist daha yitksek olursa, bu da meveut bulusun kapsami dahilinde olan

baska bir tasarum versiyonu olur.

Sert metal olarak tercihen paslanmaz celik, emaye metal ya da cam kullanilabilirken mevcut
bulusa gore bu malzemelerin Brinell sertlik degerlerinin en az 120 HB, tercihen en az 200 HB

seviyesinde olmasi gerekmektedir.

Kristalizor, gogaltici bir arag olarak yiizeyinin neredeyse tim uzunlugu boyunca disaridan

sogutulmaktadir.

Kristal karisimi (kristal dovilme islemini de saglayacak sekilde} en az bir sirkilasyon
pompasmin kullanimiyla, bir yandan da 1s1y1 tedarik eden en az bir 1s1 esanjoriniin, tercihen boru

seklinde bir 181 esanjoriiniin igerisinden dolastirilmaktadir.
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Sirkillasyon pompast olarak, tercihen yukarida bahsedildigi sekilde sert bir malzemeden imal

edilmis agik bir rotora sahip bir santrifijli pompa kullanilabilir.

Boylece stspansiyon igerisindeki kristal karnigim (Oncelikli olarak daha buyilk ve yuvarlak
kristallerin buiylimesini  saglamak uzere) periyodik olarak sicakhik salimmma maruz
birakilmaktadir. Sicaklifin salinim yaptifi deder kristalizasyon esnasina dilsmektedir (boylece,

kristalizasyon gozunurlugin bir sicaklik azalimu ile yonlendirilmektedir/saglanmaktadir).

Mevcut bulusa gore kristalizasyon tUnitesi yuvarlik kristallerin firetim teknolojisine dair

asagidakiler gibi donemli yaratict unsurlart sagmaktadir:

- 1stenmeyen ufak partikiillerin meydana gelmesini engellemek;

- kristalizasyon parametrelerinin mitkemmel kontrold ve dolayisiyla ortalama boyutun ve
partikiil boyut dagilim araligimin daha kolay ayarlanmasi,

- krstalizasyonun mitkemmel tekrarlanabilirligi;

- aym anda g¢esitli sekillerde uygulanan (karistirici, pompa, kristalizér duvarlar: ve tamponlar)

mekanik iglem prensibinin — kristal “dovillme™ stirecinin etkin bir sekilde gergeklestirilmesi.

Ozellikle “doviilme” yogunlugu secilen malzemelerin sertligi, karigtiricr bigaklarimin sayist,
sirkillasyon pompasimin  rotor tipt  ve sirkillasyon devrelerinin  sayis1  faktorlerinden
etkilenebilmektedir. “Dovillme™ yogunlugu karistirict hizi ve/veya pompa rotorunun rotasyon

mzinda yapilan degisikliklerle kontrol edilebilir.

Mevcut bulusa gore kristalizasyon initesi aslinda kanitlanabilir sekilde orta-boyutlu, yuksek
kaliteli kristallerin olusmasina olanak taniyacak sekilde her iki yuvarlama prensibini (mekanik
uygulama - dovillme ve ¢ozinme) bir araya getirerek yuvarlak kristaller tiretme kabiliyetine

sahiptir,
Mevcut bulusa gore kristalizasyon initesi sofutma oranmi ve 1sitma oranint (esanjor girisi ve
cikisindaki sicaklik farkini) kontrol etme kabiliyetini sergiledigi igin sure¢ kolaylikla ve tam

olarak kontrol edilebilmektedir.

Bu kristalizasyon tinitesi sayesinde boyutlarindan bagimsiz olarak tiim kristaller “yuvarlama
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stirecinin” tim dongilerinden gecmektedir.

Mevcut bulusa gore kristalizasyon Unitesi kristallerin, yiizler ila binler arasindaki sipariglere gore
yapilan rejim ayarlan (sogutma oram ve sirkillasyon hacim akisi) dogrultusunda herhangi bir

sayidaki “yuvarlama (¢doziinme) dongisinden) gegmesine olanak tanimaktadir.

Mevcut bulusa gore kristalizasyon Unitesinin baska bir avantaji ise Unitenin piyasada
bulunabilen, seri olarak uretilmis “konvansiyonel” cihazlardan meydana gelmis olmasi ve ayrica
tim kristalizoriin de basit bir tasarima sahip olmasi, yani tim Unitesinin satin alma maliyetlerinin

¢ok vuksek olmamasidir.

Kristalizasyon Unitesi yuk agisindan streksizdir ki bu da tniteyi kiigiik g¢aphi Giretim i¢in de

uygun hale getirmektedir.
Bu bulusla saglanan bagka bir avantaj ise sogutma vasitasiyla dagitilmis kristalizasyon strecinin
aym zamanda buharlasmanin aksine kristaller i¢in bir saflastirma streci olmasidir ki bu da

yiksek kalitede (saflikta) kristallerin elde edilmesini saglar.

Boylece, mevcut buluga gore kristalizasyon Umnitesi yeterli saflikta, uygun boyutta ve sekilde arzu

edilen kristalleri Uretmektedir.

Sekillerin Kisa Aciklamasi

Sekil 1 — mevcut bulusa gore bir sirkillasyon devresine sahip kristalizasyon initesinin

sematik bir ¢izimidir.

Sekil 2 - mevcut bulusa gore iki sirkiillasyon devresine sahip kristalizasyon iitesinin

sematik bir ¢izimidir,

Sekil 3 — mevcut bulusa gore kristalizasyon tinitesi tarafindan iretilen yuvarlak amonyum

perklorat kristallerini gostermektedir.

Ornekler
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Ornek 1

Kire-sekilli amonyum perklorat kristallerinin Uretilmesi 1¢in emaye metalden yapilis, i¢ yiizeyi
parlatilmis paslanmaz g¢elikten, konik ya da kubbe tabanli (12) oval va da dairesel bir profile
sahip, uzunlugunun ¢ogu boyunca soliisyonun ve/veya solisyon ve kristal siispansiyonunun
sogutulmasi igin bir ¢ifte sogutma ceketi (4) ve de iz kontrolini ve dolayisiyla parlatilmig
paslanmaz g¢elikten imal edilmis 2 tampon (5) igeren aracin ig ylizeyi ile birlikte karistiricimin
mekanik hareketinin arag¢ igerisindeki kristallerin yuvarlaklifn iizerindeki etki oramini saglayan
bir stiriictiye (9) sahip, paslanmaz ¢elikten yapilmis yuksek-hizli bir karistiricr (8) ile donatilmis
metalik bir silindirik aragtan meydana gelen ve Ote yandan aracin, ustinde yer alan ve
sirkillasyon boru hattinin (11) 1 bagimsiz devresinin isitilmis solisyonun ve/veya isitilmug
soliisyon ve kristal stispansiyonunun ag¢ik bir rotora sahip sirktilasyonlu bir santrifit) pompasi (2)
vasitastyla ve boru seklinde bir 1s1 esanjori (3) igerisinden girisi i¢in digsaridan kendisine
baglandig: | delik (10) ile saglandig1 ve ¢ifte sogutma ceketi (4) ile birlikte kristal slispansiyonun
soguma egrisi civarindaki kontrollil periyodik sicaklik degisimlerini saglarken bir yandan da bir
ara-baglant1 boru hattimin (13) Sekil 1°de gosterildigi Uizere aracin kristalizoriniin (1) sirkilasyon
boru hattimin (11) bir devresine baglanan tabanmna (12) baglandig: bir kristalizor (1) igeren

stireksiz bir kristalizasyon tnitesi kullanilmigtir.

Ham madde kaba-taneli amonyum perklorattir (APC). Sogutucu difuzorlerle donatilmis plastik
bir kristalizor icerisinde gergeklestirilen streksiz kristalizasyon esnasmda uretilmistir. APC
kristalleri bir proses filtre lizerinde ana sividan (ML) ayrilmis ve proses basingli havayla
kurutulmustur. Kristallerin nem igerigi agirlik olarak %5-10 arahifinda degismektedir. Ayrica
APC soliisyonunun hazirlanmasi i¢in asagida belirtilen kristalizasyon igleminden sonra filtrasyon

ile ayrilan ML kullamilmastir.

kadar buharla 1sitilan 3500 ila 4500 kg ML igerisindeki bir proses filtre izerinde ¢dozdirilmiistir,
Bu sayede 40-60°C aralifindaki sicakliklarda doygunluga ulasan bir APC solusyonu iiretilmis ve

daha sonra tekrar plastik tanka pompalanmuistir.

Kristalizasyon, bir versiyvonu sematik olarak Sekil 1’de gosterilen mevcut bulusa gore
kristalizasyon Unitesinin bir parcasi olarak yukanida agiklanan kristalizdériin  1gerisinde

gerceklestirilmistir.
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APC soliisyonu plastik tanktan 900-1200 kg miktarinda kristalizore pompalanmistir. Soliisyon,
kristalizorde ortaya ¢ikan sicakhigin 35-65°C araliginda degisecegi sekilde boru seklinde 1s1
esanjorleri igerisinde gerektigi kadar isitilmistir. Kristalizorin (1) doldurulmasindan sonra
pompa (2) APC solitlsyonunun 30-100 m*/h seviyesindeki toplam akigim saglayacak sekilde
baslatilmis ve daha sonra APC stispansiyonu tum kristalizasyon sireci boyunca esanjorden (3)

gegirilmistir,

Daha sonra, karigtirict (8), motorunun (9) hizi bir frekans degistirici ile birlikte 60-240 rpm (dds)
degerine ayarlanacak sekilde c¢alistiridnustir. Karistirma iglemi ayrica kristalizasyon siiresi

boyunca devam etmistir.

Daha sonra, ilk asamada solusyonun 40-80 °C/sa oraminda ilk kristalizasyon sicakligina
sogutuldugu APC soliisyonunun sogutulmasi islemi takip etmistir. 11k kristalizasyon sicakliga 30-
55°C arahiindadir. Sogutma oranm bu sicakliktan 2-15°C/sa seviyesine dusurilmistir ve aymni
anda giris ve ¢ikis yapan APC solUsyon sicakliklan arasinda 0.2-3.5°C’lik bir farkli saglayacak
sekilde solusyonun isitilmas: ve daha sonra esanjor (3) igerisindeki APC’nin siispansiyonu

baslatilmistir. Isitma igin buhar, su ya da baska bir 1s1-tasiyict ortam kullamilabilir.

Elde edilen sicaklik 10-25°C oldugunda kristalizasyon islemi tamamlanmigtir. Bu sicaklikta
soliisyonun esanjor (3) vasitasiyla 1sitilma islemi durdurulmus ve sirkiilasyon pompalart (2) ve

de karigtirici (8) kapatilmistir,

Suspansiyon daha sonra uygun bir pompa ile ara-baglantt boru hatti (13), T-parca (14) ve bir
kapatma valfi olan otomatik durdurma valfleri (7) ve proses filtresi iizerinde daha sonra islenmek
Uzere dallanma borusu (6) vasitasiyla pompalanmistir. Burada ML, APC kristallerinden
ayristirilmistir. Daha sonra kristaller (atik suyla birlikte toplam agirhiga gore) agirlik olarak %690-

98 degerine varincaya kadar proses basing filtresi ile kurutulmustur.

Elek analizine gore partikill boyut dagilin tablo 1°de sunulan araliklarda olan APC kristalleri
yukarida bahsedilen yontemle hazirlanmistir.
Tablo 1 — Elde edilen APC kristallerinin elek analizi
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Tablo 1
Kinlma 0-100 pm 100-150 pm 150-180 pm 180-300 pm > 300 um

Agirhkega % 3-10 4-19 12-35 40-75 0-6

APC kristallerinin boyut ve sekillert Sekil 3°te gosterilmektedir.

Ornek 2

Ornek 1’de kullamilanla aym stireksiz kristalizasyon Unitesi kullamilmistir ancak bu, 1sitilmig
soliisyonun ya da solisyon ve kristallerin 1sitilmis stispansiyonunun Sekil 2°de gosterildigi tzere
sirklilasyon pompalarimin (2, 2°) kullamilmasiyla ve 1s1 esanjorleri (3, 37) igerisinden girisi igin 2

sirkillasyon tnitesi (11, 117) igermektedir.

Unitenin bu diizenlemesi aym sogutma oraninda kristalizasyon dongillerinin  sayisiin
arttirilmasim ve/veya sirkitlasyon devre dallarindaki akis oraninm azaltilmasint mimkin
kilmugtir.

Genel APC kristal iretim siireci Ornek 1°deki ile aymidir.

Elde edilen kristaller daha yuvarlak bir sekle sahip olmustur; aksi takdirde ise Omek 1°deki ile

mukayese edildiginde ayni saflig1 ve partikiil dagilimi sergilemistir.
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