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(54) Zpiisob tpravy distribuce velikostf krystali

Vynilez spada do oboru krystaliza¢nich procesi I:
a fesi problém separovatelnosti krystalickych pro-
duktt ze suspenze. Reseni spo&iva v dprave distri-

* buce velikosti krystal produktu, kterd se provede
rozpuSténim jemnozrnnych podili po skonceni
krystalizaéniho procesu a vylou¢enim hmoty takto

. pfeslé do roztoku na hrubozrnnych podilech. Tato :

* {iprava se miie provést bud provedenim teplotni- -
ho cyklu, pii némzZ se suspenze krystali ohfeje
o teplotni diferenci odpovidajici rekrystalizaénimu
kvocientu v rozmezi 0,70 az 1,25 a poté se ochladi
rovnovéiznym zptisobem na ptivodni teplotu, nebo
pfidanim rozpoustédla v mnoZstvi potifebném pro
rozpu$téni jemnozrnnych frakci a nésledujicim

" odpafenim rozpou§tédla rovnovdZnym zplsobem
az do sloZeni vychoziho systému.
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Vynilez se tyka zpisobu upravy distribuce
velikosti krystalit produktu v suspenzi.

Oddélovani krystalickych produkti z jejich sus-
penze, at uz provadéné filtraci nebo odstfedova-
nim, zavisi zna¢n€ na charakteristikdch vyloucené
tuhé faze. Je obecné zndmo (J. W. Mullin: Crystal-
lization, Butterworths, London 1972), Ze separace
krystali je snadnéjsi u produkti s velkou st¥edni
velikosti ¢dstic a izkou distribuci velikosti. Praktic-
ké zkuSenosti ukazuji, Ze o snadnosti separace .
rozhoduje predevdim distribuce velikosti &astic: |
je-li distribuce $irokd, krystaly pfisluSejici k jem-
nozrnnym frakcim mohou separaci zna¢né zpoma- |
lovat.

Vzhledem k tomu, Ze pii krystalizaci z roztoki |
probih4 vZdy souéasné nukleace, tj. tvorba novych |
krystalovych zdrodki, a rist krystald, pfedstavuje !
produkt krystalizace téméf vZdy smés &éstic vech
velikosti od nejmensich do nejvétdich. Uzkou
distribuci velikosti poskytuji pouze Klasifika&ni |
krystalizdtory anebo diskontinudlni krystalizatory |

| v ptipadg, Ze vychozi roztok byl nao¢kovan dosta- |

teénym mnoZstvim nasady a chlazen nebo odpafo-
vin podle odpovidajictho programu (J. Nyvit:
Industrial Crystallisation from Solutions, Butter- |
worths, London 1971). Obé uvedené vyjimky jsou :
viak ekonomicky ndro¢né a proto se v previzné
vétsin€ pfipadli pouZivaji krystalizdtory s promi-
chavanou suspenzi a s odbérem produktu s §irokou
distribuci velikosti ¢4stic, nejéastéji v diskontinudl-
ni operaci. )

Vyse uvedeny problém fesi pfedloZeny zplisob

- dpravy distribuce velikosti krystald produktu v sus-

penzi, jehoZ podstata spociva v tom, Ze se jemno-
zrnné krystaly po skonceni krystaliza¢niho procesu

- rozpusti a hmota takto pfesld do roztoku se vylouéi

na hrubozrnnych podilech. P¥i zplsobu podle
vynélezu se postupuje tak, Ze se suspenze krystald
ohfeje o teplotni diferenci odpovidajici rekrystali-
zadnimu kvocientu v rozmezi 0,70 aZ 1,25, a potom
se systém rovnovaZnym zplisobem ochladi na
koneénou teplotu. Podle vyndlezu lze alternativné
postupovat i tak, Ze se k suspenzi pfida rozpoustéd-
lo v mnoZstvi potfebném pro rozpusténi jemnozrn-
nych frakci, které se potom rovnoviZnym zpiso-

' bem odpafi aZ do sloZeni vychoziho systému.

Zpusob podle tohoto vynélezu zuZuje distribuci |

' velikosti krystalti zejména v oblasti drobnych Eastic |

a tak zlepSuje separovatelnost produktu ze suspen- |
ze. Princip postupu spoéivé v rozpusténi drobnych -
&astic po skonéeni vlastniho krystalizaéniho proce-
su a v prednostnim vylouceni takto rozpuiténé |
hmoty na pfitomnych vétsich krystalech. K rozpus- |
té€ni drobnych &astic se na konci krystalizaéniho ;
procesu provede jeden teplotni cyklus, spo¢ivajici :
v jednordzovém ohfevu a pozvolném ochlazeni
suspenze na koneénou teplotu. Amplituda teplot-
niho cyklu se voli tak, aby odpovidala rekrystali-

zaénimu kvocientu v rozmezi 0,70-a%1,25. Rekrys-

- talizaéni kvocient zde pfedstavuje pomér m;7m,,
- kde m,; je hmotnost l4tky, ktera se rozpustizménou
teploty o' AT, a kterd je dana soulinem teplotni -

3!

: zpivodnich 50 na 5,3 %. PouZité teplotni diferenci |
i a dosazené zméné v zastoupeni obou frakei odpovi-
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" diference AT a teplotniho koeficientu dané l4tky, |
a m, je hmotnost krystalli, které je zapotfebi 1
rozpustit pro iplné vymizeni neZddoucich jemno-
zrnnych podilii. V pilperiodé ohfevu se rozpusti

i vymizi ze systému. V piilperiodé chlazeni se pak !
hmota rozpusténych &dstic vylouéi na vétsich krys-:
talech, které se v pilperiodé ohfevu rozpustily!
pouze &astené. To znamend, Ze ze systému &dstic
o vychozi distribuci velikosti prakticky vymizi
krystaly drobné a naopak dojde k dal§imu zvétSeni
hrubozrnnéjsich frakci, coZ ma za nasledek snad-
‘néj§i separovatelnost krystald a rovnéZz zvyseni
jejich Cistoty. : ~ i
Rozpusténi jemnozrnnych podilt 1ze dosdhnout
nejen popsanym teplotnim cyklem, ale i pfisadou
- rozpoustédla nebo pfehfitim matedného roztoku.
V piipadé pfidavku rozpoustédla se vSak sniZi:
vytézek krystalizace a nedojde ke zvétSeni krystald .
v hrubozrnnéjsich frakcich, pokud by oviem pfida-"
. né rozpoustédlo nebylo opé&t kontrolované odpa- i
| ¥eno. :
Vyhody zptisobu podle vynélezu jsou dile ilus--
trovany nékolika piiklady jeho provedeni. '

Piiklad 1 ;

Do roztoku siranu draselného nasyceného pii .
20 °C byla vnesena stejnd mnoZstvi (7,50 g) krys- :
tald o dvou rozdilnych velikostech (frakce 0,2 az |
0,3 mm a frakce 0,5 aZ 0,6 mm). Suspenze byla:
oh¥4ta rychlosti zhruba 30 K/h na teplotu 28 °C. .
Tato teplota byla udrfovana 10 min a poté byl |
systém rovnovazinym zplsobem ochlazen na pi--
vodni teplotu, pf¥i které byl udrZovdn dalSich
10 min. Po skoné&eni pokusu byl produkt filtrovén |
a vysuSen a na sité o velikosti ok 0,4 mm byly |
zjistény hmotnosti obou frakci. Nadsitny podil ¢inil

. 14,2 g, coZz odpovidéd dbytku jemnozrnné frakce

|

: l
‘dé hodnota rekrystalizaéniho kvocientu 1,08. i

Priklad 2 . o
Po krystalizaci siranu hlinito-draselného byla
ziskana suspenze o teploté 20 °C, obsahujici zhru-
ba 15 kg krystali o distribuci velikosti, ktera je
: uvedena v tabulce 1. Za stdlého michédni suspenze -
byla teplota suspenze b€hem 17 min zvySena na
25 °C a pfi této teploté ponechéna dal$ich 10 min.
Potom bylo zapodato s chlazenim tak, aby teplota
suspenze opét klesla na 20 °C (za 45.min). Vysled- \
né distribuce velikosti krystald stanoveni sitova- I
nim separovanych a vysuSenych krystalid je uvede- ‘
na v tabulce 1. Ze srovndni vychozi’a koneéné :

k podstatnému zvét§eni krystalli ve frakcich nad

kvocientu odpovidajici pouZité teplotni diferenci

distribuce velikosti krystald. vyplyvd, %e doslo |

. pfevaZnd &dst krystald nejmensich rozmérfi a tim:

140,20 mm a k praktickému vymiz¢ni krystalii o veli-
_k kostech pod 0,20 mm. Hodnotaii‘ethstalizaéniho

 a.dosa¥ené zméné v distribuci velikosti krystalt

 sirattu hlinito-draselného je 0,70.



- Tabulka 1

Velikost Zastoupeni frakce

krystalt v pliv. vzorku |po rekrystalizaci|

|__(mm) - (%) (%)
0,75 2,55 2,51
0,50 . 6,33 13,90
0,40 10,22 21,58
0,30 ' 17,55 24,59
0,20 23,76 26,72
0,08 34,58 10,03
0,08 5,02 0,69

 PFiklad 3

Obdobnym zplisobem jako v pfikladu 2 byl

« proveden teplotni cyklus pro suspenzi krystald -

! sfranu hlinito-draselného o distribuci velikosti

. €astic, kterd je uvedena v tabulce 2, s tim rozdilem, |

| 1. Zplsob upravy distribuce velikosti krystali
| produktu v suspenzi, vyznadeny tim, Ze se jemno- :

i zrnné podily po skondeni krystalizaniho procesu

i rozpusti a hmota takto pfesla do roztoku se vyloudi

' na hrubozrnnych podilech.
2. Zptsob podle bodu 1, vyznadeny tim, Ze se

f suspenze krystald ohfeje o teplotni diferenci odpo- |
vidajici rekrystalizaénimu kvocientu v rozmezi

- Tabulka 2
"1 Velikost Zastoupeni frakce
krystall v piv. vzorku |po rekrystalizaci
(mm) (%) 1 (%)
- 0,60 5,26 7,71
10,50, 7,89 13,44
0,40 15,79 22,40
0,30 21,71 23,23
0,20 \ 24,68 23,71
0,08 \ 19,73 9,24
0,08 4,93 0,26
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' Ze amplituda teplotniho cyklu byla 8 °C. Vysledn4 -
 distribuce velikosti krystalt po -rekrystalizaci je
| rovnéZz uvedena v tabulce 2. Hodnota rekrys-
: taliza¢niho kvocientu pro tento piipad je 1,02.

\

| - PREDMET VYNALEZU

0,70 az 1,25 a poté se systém rovnovaZnym
. zptisobem ochladi na kone&nou teplotu. :
3. Zpisob podle bodu 1, vyzna&eny tim, % se
‘ k 'suspenzi pfidd rozpoustédlo v mnoZstvi potfeb-
. ném pro rozpusténi jemnozrnnych frakci, které se

| potom rovnovaznym zptisobem odpafi az do sloZe-
ni vychoziho systému.
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