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U svrhu pronalazenja odgovarajucéeg pravila uvecanja, provedena su mjerenja u tri geometrijski
sli¢na kristalizatora Rushtonovih dimenzija razlicitih veli¢ina, u laboratorijskom mjerilu. Za mije-
sanje je upotrijebljeno mijesalo s Cetiri lopatice nagnute pod kutem od 45°. Mjerenja su pro-
vedena pri razli¢itim hidrodinamickim uvjetima, odnosno razli¢itim brzinama vrtnje mijesala. Za
kriterij usporedbe primijenjene su granulometrijske karakteristike (oblik i raspodjela veli¢ina) do-
bivenih kristala. Provedena je Sarzna kristalizacija hladenjem vodene otopine kalijeva klorida. Ka-
lijev klorid je odabran radi izuzetne osjetljivosti na radne uvjete. Naime i oblik i raspodjela
veli¢ina kristala jako se mijenjaju s promjenom radnih uvjeta. Poboljsanjem hidrodinamickih uv-
jeta u kristalizatoru dobivaju se kristali pravilnijeg oblika. Ispitana je primjenljivost razlicitih pravila
uvecanja, koja se primjenjuju kod uredaja za mijesanje suspenzija. S obzirom da hidrodinamicki
uvjeti u kristalizatoru u velikoj mjeri utjecu na kvalitetu dobivenog produkta (oblik, veli¢ina i gra-
nulometrijski sastav kristala), uz geometrijsku slicnost nije moguce zadovoljiti niti jedan istrazivan
kriterij uvecanja. Na temelju metodologije koja se primjenjuje za uvecanje kada se mjerenja mo-
gu provesti u tri ili viSe uredaja, odreden je kriterij uvecanja Sarznog kristalizatora za kristalizaciju
kalijeva klorida hladenjem iz vodene otopine.

Kljuéne rijeci: kalijev klorid, scale-up, Sarzna kristalizacija hladenjem

Uvod

Uvecanije ili scale-up oznacuje provedbu eksperimenta u
laboratorijskom mijerilu (ili pilot-postrojenju) te prevodenje
dobivenih rezultata na industrijsko mjerilo, a podrazumije-
va odredivanje kriterija pomocu kojeg je moguce dobiti
proizvod istih karakteristika u razlicitim mjerilima. Sto je
veli¢ina laboratorijskog uredaja sli¢nija onoj industrijskoj,
uvecanje je tocnije i pouzdanije.!

Za uspjesnu provedbu uvecanja potrebno je posti¢i geo-
metrijsku, kinematicku i/ili dinamicku sli¢nost.? Najlakse je
posti¢i geometrijsku slicnost koja podrazumijeva identi¢ne
omjere odgovaraju¢ih dimenzija u svim veli¢inama mo-
dela.” Uvecanje kristalizatora uz geometrijsku sli¢nost is-
klju¢uje udovoljavanje ostalih kriterija slicnosti, pa je po-
Zeljno uzeti u obzir sustav s vise stupnjeva slobode.

Uvecanje Sarznog kristalizatora je izuzetno kompliciran za-
datak, sto zbog slozenosti samog procesa i brojnih faktora
koji utjecu na njegovu ucinkovitu provedbu tako i zbog
nedostatka odgovarajuce literature. Prilikom uvecanja Sar-
Znog kristalizatora, odnosi izmedu kinetike nukleacije, rasta
kristala, sastava otopine te radnih uvjeta (nacin postizanja
prezasi¢enosti, brzina vrtnje mijesala i brzina temperatur-
nog snizenja) moraju biti u potpunosti definirani. Proces
postaje jos slozeniji ukoliko je ispitivana sol sklona nasta-
janju aglomerata ili sekundarnoj nukleaciji. Te poteskoce
mogu se umanijiti odabirom povoljnih hidrodinamickih uv-
jeta.#

Mijesanje utje¢e na procese prijenosa tvari i topline, sus-
pendiranje i sekundarnu nukleaciju, dakle i granulome-
trijske karakteristike kristala.>8 Pri malim brzinama vrtnje
mijesala ne moze se posti¢i homogenost (temperaturna i

koncentracijska) cijelog obujma, $to rezultira stvaranjem lo-
kalnih prezasicenja i zadrzavanjem nastalih Cestica na dnu
kristalizatora (nastaju kristali nepravilnih oblika — iglice,
aglomerati). Nasuprot tome, ukoliko je mijeSanje prein-
tenzivno, u uredaju nastaju uvjeti koji pospjesuju sekundar-
nu nukleaciju (kontaktna ili zbog loma nastalih kristala), sto
opet nepovoljno utjece na granulometrijske karakteristike
kristala.o-1"

Osim ve¢ navedenog utjecaja na granulometrijske karak-
teristike kristala, tijekom kristalizacije mijenja se stanje sus-
tava od otopine do suspenzije, to zahtijeva veliku pozor-
nost pri odabiru hidrodinamickih uvjeta kako bi se postigao
odgovarajudi stupanj izmijeSanosti. Postizanje stanja pot-
pune suspenzije osigurava da su i najveci kristali u stalnom
gibanju, a cijela povrsina kristala na raspolaganju za rast. Na
procese mijesanja koji ovise o makro-mjerilu (homogeniza-
cija, suspendiranje) znatno utjece veli¢ina uredaja. Za mije-
Sanje kapljevina odgovorno je mikro-mjerilo turbulencije,
odnosno mali vrtlozi su dovoljni da se sustav kapljevi-
na-kapljevina izmijesa. S druge strane, kod mijeSanja sus-
penzija ti najmaniji vrtlozi vise nisu dovoljni da se cestica
podigne s dna posude, a pogotovo da se postigne stanje
potpune suspenzije. Kod kristalizacije se stanje sustava ne-
prekidno mijenja, pa se stoga mijenja i mjerilo turbulencije
odgovorno za mijesanje (od mikro- do makro-mijerila). Sto-
ga je vrlo tesko predvidjeti vladanje sustava, a samo mije-
Sanje predstavlja glavni problem kod prevodenja procesa u
vece mijerilo.

Odabir kriterija uvecanja izuzetno je tezak zadatak jer za-
dovoljavanje uvjeta mijesanja u razli¢itim mjerilima dovodi
u konflikt ostale parametre i bezdimenzijske znacajke koji
su uzeti u obzir. Dakle, ne postoji jedinstven kriterij uve-
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¢anja, jer predvidanje vladanja sustava u vecem mijerilu
znatno ovisi o svojstvima kristala i fluida te omjerima prom-
jera uredaja.

Cilj ovog rada je istraziti primjenljivost razlicitih kriterija
uvecanja na proces 3arzne kristalizacije hladenjem u labo-
ratorijskom mijerilu. Na temelju granulometrijskih karak-
teristika nastalih kristala (oblik, veli¢ina i raspodjela veli¢ina
kristala), odabrat ¢e se odgovarajudi kriterij uvecanja.

Kriteriji uvecanja'?12

U malobrojnoj literaturi koja se bavi problemom uvecanja
Sarznog kristalizatora navode se razliciti kriteriji (stalna brzi-
na vrtnje mijesala, Reynoldsova znacajka, Froudova znacaj-
ka...)3 uvecanja, koji, kako i sami autori isticu, nisu djelo-
tvorni, ali ¢esto ne nude alternativu. Odrzavanje pojedinih
bezdimenzijskih znacajki konstantnim u uredajima razlici-
tih veli¢ina rezultira nepovoljnim hidrodinamickim uvjeti-
ma u industrijskim kristalizatorima, uz uvjet da je u potpu-
nosti zadovoljena geometrijska slicnost.

Literatura nudi velik broj kriterija uvecanja, koji se u maloj
mjeri mogu primijeniti na uvecanje kristalizatora. Najcesce
primjenjivani kriteriji uz pretpostavku da je proces mi-
jeSanja ograniCavajudi su: n = const., u = const., P/V =
const. i 7/V = const. Nemogucnost primjene tih konvecio-
nalnih kriterija uvecanja proizlazi iz ¢injenice da kod krista-
lizacije nije samo mijeSanje ogranicavajuci cimbenik s ob-
zirom da se s povecanjem mijerila mijenjaju i brzine nuklea-
cije.

Najpouzdaniji kriterij uvecanja dobiva se provodenjem
eksperimenata u nekoliko uredaja razli¢itih veli¢ina." Pri
tome se dobiva trend uvecanja koji se moze ekstrapolirati
na vece mjerilo. Potrebno je u svim reaktorima provesti eks-
perimente u odgovaraju¢em rasponu brzine vrtnje mijesa-
la. Kada se postignu zadovoljavajuéi rezultati, u ovom slu-
Caju iste granulometrijske karakteristike kristala u svim mje-
ri- lima, racunaju se vrijednosti utrosene snage po jedinici
obujma i momenta po jedinici obujma i prikazuju u grafic-
koj ovisnosti In(P/V) = f In(z/V) = f In(V). Na temelju grafic-
kog prikaza kod kojeg podaci bolje leze na pravcu, ekstra-
polacijom se dobivaju dimenzije kristalizatora u vecem
mijerilu. Opisani postupak najbolje opisuju sljedece jed-
nadzbe, gdje su s i k eksponenti uvecanja, za P/Vit/V,aRje
faktor uvecanija.

(P/V)2 = (P/V)1 . (DZ/D1)5 = (P/\/)1 . Rs (1)
@/V), = @/V), - (D,/D,)< = (x/V), - Rx 2)

Ukoliko se ne dobije linearna ovisnost, metodom najma-
njih kvadrata odabire se konacni kriterij uvecanja. Uveca-
nje na temelju grafickog prikaza In(P/V) = f In(V) Cesto je
primjenjivano u industriji.

Eksperimentalni dio
Odredivanje topljivosti

Topljivost kalijeva klorida odredena je metodom suhog os-
tatka pri temperaturama u rasponu od ¢ = 20,0 do 54,5 °C.
Dobivena krivulja topljivosti slaze se s literaturnim podaci-
ma,® te se moze opisati sljedecim izrazom:

X.=03-9+ 27,87 (3)

Odabir brzine snizavanja temperature

Brzina snizavanja temperature od ¢ = 8 °C/h odabrana je
na temelju prethodnih iskustava iz kristalizacije KCI."> Oda-
brana brzina temperaturnog snizavanja kontrolirana je ter-
mostatom spojenim na rac¢unalo. Medutim, samo u najma-
njem uredaju postignuto je zeljeno hladenje otopine. U
oba veca kristalizatora doslo je do kasnjenja profila hla-
denja. U srednjem kristalizatoru (D, = 9,7 cm) otopina se
hladila brzinom promjene temperature od# = 7,9 °C h-', a
u najve¢em brzinom od & = 6,7 °C h-'. Naime porastom
veli¢ine kristalizatora dostupna povrsina izmjene topline
vise nije dovoljna da osigura hladenje brzinom promjene
temperature od ¢ = 8 °C h' s obzirom na znatno veci
obujam otopine koji je potrebno ohladiti. Da bi hladenje
otopine bilo isto u sva tri kristalizatora, potrebno bi bilo ra-
diti s termostatom koji ima moguc¢nost kontrole tempera-
ture ne rashladne vode, ve¢ otopine u kristalizatoru.

Odredivanje snage potrebne za mijesanje

U sva tri kristalizatora izmjerene su snage utrosene za mi-
jeSanje otopine u intervalu brzina vrtnje mijesala od n =
100 do 700 min-', na analizatoru snage DW-6090. Kako bi
se dobili precizniji podaci, snaga je izracunata iz podataka o
jakosti i naponu struje:

P=UI (4)

Dobivene su sljedece linearne ovisnosti:

D,: (P/V) = 127,84 n + 27455 (5)
D,: (P/V) = 22,94 n + 5186 (6)
Dy: (PV)=8,24n + 1114 (7)

Granulometrijske karakteristike kristala

Raspodjela veli¢ina kristala odredena je suhim sijanjem
kroz standardizirana sita u rasponu od 90 do 1400 pum.

Oblik dobivenih kristala odreden je pomocu svjetlosnog
mikroskopa MOTIC BA200. Na mikroskop je spojena ka-
mera povezana s racunalom. Uzorci su fotografirani te ana-
lizirani racunalnim programom MOTIC PLUS.

Aparatura

Aparatura u kojoj je provedena kristalizacija sastoji se od:
termostata, kristalizatora, mijesalice i konduktometra. Ter-
mostat JULABO F12 MB) i konduktometar (WTW Inolab
pH/Cond 740) spojeni su na racunalo, tako da je otopina
tijekom kristalizacije kontrolirano hladena podesenim pro-
filom hladenja, a mjerni podaci (vodljivost i temperatura u
odabranim vremenskim intervalima) pohranjivani su u da-
toteku za kasniju obradu. Pokusi su provedeni u geometrij-
ski slicnim kristalizatorima Rushtonovih dimenzija's (tablica
1.).

Za provodenje eksperimenata upotrijebljeno je turbinsko
mijesalo s 4 ravne lopatice nagnute pod kutem od 45°, koje
izaziva mijesanje u aksijalnom smijeru.

Odredivanje potrebne brzine vrtnje mijesala?

Potrebna brzina vrtnje mijesala u poluindustrijskom ili in-
dustrijskom mijerilu odreduje se prema metodologiji pred-
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Tablica 1 — Dimenzije kristalizatora i mijesala

Table 1 - Crystallizer and impeller dimensions
Promjer ) o
kristalizatora Promijer mljesala Faktor uvecanja
Crystallizer Impeller diameter Scale-up factor
diameter 102. d_/m R
D/m
0,055 1,83 1
0,097 3,23 1,76
0,150 5,00 2,73

lozenoj za mijesanje suspenzija.? Nakon sto se odredi ve-
licina kristalizatora (obujam i promjer) na temelju odgova-
rajuceg kriterija uvecanja, uz pretpostavku da je mijesanje
turbulentno, moze se iz dijagrama ovisnosti znacajke do-
bave o Reynoldsovoj znacajci'® za danu geometriju (omjer
d,/D) ocitati znacajka dobave N,.

Ny = Q/n dﬁ,). (8)

Obujmni protok koji proizvodi mijesalo odreduje se iz mi-
nimalne brzine taloZenja, iz poznatih relativnih gustoca,
dyai 1 dyy o i velicina kristala te koncentracije ¢vrstog u sus-
penziji.® Ocitana se brzina mnozi s korekcijskim faktorom.?
f,, jer kolicina Cestica u suspenziji utjeCe na brzinu talo-
Zenja.

vy =1, v, 9)

Sada se moze izracunati obujmni protok koji uzrokuje mije-
salo:

QZVdAZVdDZTC/4 (10)

Uvrstenjem u jednadzbu za znacajku dobave izracuna se
potrebna brzina vrtnje mijesala, n.

Dobivena brzina vrtnje mijesala moze se po potrebi korigi-
rati, ukoliko se dobije premali stupanj izmjeSanosti (prema
Chemineeru ChemScale),® tako da se odabere Zeljeni stu-
panj izmjesanosti (za kristalizaciju: 6-9) te nanovo izracuna
brzina vrtnje mijesala.

Rezultati i rasprava

U svrhu pronalazenja odgovarajuceg kriterija uvecanja sar-
znog kristalizatora provedeni su eksperimenti kristalizacije
kalijeva klorida iz vodene otopine hladenjem. Mjerenja su
provedena u tri geometrijski slicna uredaja u laboratorij-
skom mijerilu u intervalu brzine vrtnje mijesala od n = 300
do 600 min-'.

Naslici 1. prikazano je kako povecanje promjera kristaliza-
tora, odnosno veli¢ine mijesala, utjee na potrebnu brzinu
vrtnje mijesala uz odabrane kriterije uvecanja (u = const.,
Re = const. te fr = const.). Povecanje kristalizatora nepo-
voljno utjece na potrebnu brzinu vrtnje mijesala. Da bi na-
vedeni kriteriji uvecanja bili udovoljeni, znatno bi se morala
smanijiti brzina vrtnje mijesala, sto bi rezultiralo nepovolj-
nim hidrodinamickim uvjetima u kristalizatoru. U tom se
slucaju dobivaju kristali nezeljenih granulometrijskih karak-
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Slika 2 - Utjecaj intenziteta mijeSanja na raspodjelu velicina
kristala (D = 0,15 m)

— Influence of mixing intensity on crystal size distributi-
on (D =0.15m)

Fig 2

teristika (nepravilni oblici, Siroka raspodijela veli¢ina krista-
la, prisustvo aglomerata u velikoj mjeri). S obzirom da se
konvencionalni kriteriji uvecanja ne mogu primijeniti na
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Brzina vrtnje mijesala, n/min-
Impeller speed, n/min™’

300 600

0,055

0,097

Promjer kristalizatora, D/m
Crystallizer diameter, D/m

0,150

Slika 3 — Utjecaj velicine kristalizatora i intenziteta mijeSanja
na oblik kristala
Fig. 3 - Influence of crystallizer size and mixing intensity on
crystal shape

uvecanje kristalizatora, pristupilo se metodologiji koja se
primjenjuje ukoliko se mjerenja mogu provoditi u tri ili vise
uredaja razlicitih velicina. U tu je svrhu bilo potrebno
odrediti kako promjena brzine vrtnje mijesala utjece na
utrosenu snagu po jedini¢nom obujmu i to za sva tri kristali-
zatora (jed. (5)—(7)).

Nasslici 2. prikazane su dobivene raspodjele velicina kristala
(kumulativna, Q;(x) i funkcija gustoce raspodjele, g;(x)) u
najve¢em kristalizatoru. Ti su rezultati odabrani jer se po-
vecanjem mijerila smanjuje sekundarna nukleacija (kontak-
tna i zbog loma). Povecanije brzine vrtnje mijesala trebalo bi
povoljno utjecati na raspodjelu velicina kristala, odnosno
pomicati je u podrucje vecih velic¢ina, zbog boljih hidrodi-
namickih uvjeta za procese prijenosa tvari i topline.’ Me-
dutim, dobivene se krivulje pomicu u suprotnom smjeru. Iz
funkcija gustoce raspodjele vidi se da su dobivene ras-
podjele bimodalne, sto govori u prilog nastajanju aglomera-
ta. Pri ve¢im brzinama vrtnje mijesala veca je energija
sudara izmedu pojedinih kristala, ali je veca i brzina kojom
se ti kristali udaljavaju nakon sudara jedan od drugoga.
Zbog toga pri manjim brzinama vrtnje mijesala kristali pro-
vedu dulje vrijeme u neposrednoj blizini kristala s kojim su
se sudarili, Sto rezultira stvaranjem veze i nastajanjem aglo-
merata. Osim toga, pri malim brzinama vrtnje mijesala tije-
kom kristalizacije znatno se mijenja stanje izmijesanosti
suspenzije. Kako kristali rastu to ih je teze podici s dna po-
sude, pa dolazi do nagomilavanja na dnu kristalizatora.
Kristali ostaju u medusobnom kontaktu, sto opet pogoduje
nastajanju aglomerata. Kako raste brzina vrtnje mijesala
smanjuje se i udio aglomerata, te su zbog toga funkcije po-
maknute u podrucje manjih velicina.

Na slici 3. prikazani su kristali dobiveni pri razli¢itim pro-
cesnim uvjetima. Porastom brzine vrtnje mijesala i po-
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Slika 4 - Utjecaj velicine kristalizatora na raspodjelu velicina
kristala: a) n = 600 min~', b) n = 500 min-'

— Influence of crystallizer size on crystal size distribution
a) n = 600 min-', b) n = 500 min-

Fig 4

vecanjem kristalizatora dobivaju se kristali pravilnijeg obli-
ka. Pri ve¢im brzinama vrtnje mijesala povoljniji su hidrodi-
namicki uvjeti za procese prijenosa topline i tvari koji se od-
vijaju tijekom kristalizacije. Razli¢iti mehanizmi nukleacije
koji se istodobno odvijaju tijekom kristalizacije, nisu u istoj
mijeri zastupljeni u uredajima razlicitih veli¢ina. Uvecanjem
kristalizatora smanjuje se sekundarna nukleacija, s obzirom
da u malim uredajima kristali mnogo cesce dolaze u pod-
rucja velikih smi¢nih naprezanja u blizini mijesala. Drugim
rijecima, u malom kristalizatoru kristal prijede kraci put iz-
medu dva sudara s mijesalom nego u velikom, tako da su
c¢edci sudari kristala i mijeSala. S druge strane, u vec¢em kris-
talizatoru cesca je kontaktna nukleacija zbog sudara kris-
tal-kristal. Ti su sudari znatno slabijeg intenziteta od sudara
kristal-mijesalo te je i manja vjerojatnost da ¢e doci do loma
kristala.

Nakon $to su provedeni eksperimenti u sva tri kristalizatora
u istom intervalu brzina vrtnje mijesala, bilo je potrebno us-
porediti dobivene rezultate kako bi se pronasli uvjeti kod
kojih se u svim mjerilima dobivaju kristali sli¢cnih granulo-
metrijskih karakteristika. S obzirom da se pri najvecoj brzini
vrtnje mijesala dobivaju najpravilniji kristali s najmanjim
udjelom aglomerata, prvo su usporedeni rezultati pri n =
600 min-' (slika 4a.).
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Dobivene raspodjele veli¢ina kristala ne preklapaju se, no
moze se zakljuciti da se porastom veli¢ine uredaja smanjuje
udio aglomerata. Daljnjom usporedbom krivulja raspodjele
veli¢ina i oblika kristala dobilo se da prin = 500 min-' u sva
tri kristalizatora nastaju kristali zadovoljavajucih granulo-
metrijskih karakteristika (slika 4b.).

Na kraju se pristupilo pronalazenju odgovarajuceg kriterija
uvecanja. Na temelju jednadzbi koje daju ovisnost utro-
Sene snage po jedinicnom obujmu (jed. (12)—(14)) izracu-
nate su vrijednosti za sva tri kristalizatora te prikazane u
ovisnosti In(P/V) = f (In(V)). Ekstrapolacijom dobivenog
pravca odreden je obujam veceg kristalizatora te su izracu-
nate i njegove geometrijske karakteristike (slika 5).
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Slika 5 - Odredivanje kriterija uvecanja

Fig. 5 — Determinantion of the scale-up rule

Ekstrapolacijom pravca na vedi obujam dobiva se:

InV)=-1 - V=20,368m3
odnosno za promijer kristalizatora:

D=0,777m
te promjer mijesala:
d, =D/3 =0,259 m

Prema jednadzbi 1. izracuna se eksponent uvecanija, s:

s = In((PV)ior/ (PIV)ip/ IN(R) (11)

S obzirom da je strujanje u kristalizatoru turbulentno (za sve
eksperimente je Re > 1- 10%), za omjer promjera mijesala i
kristalizatora d,, = D = 0,33 znacajka dobave'® iznosi N,,.
Na temelju rezultata dobivenih za najveci kristalizator (D,):?
udio kristala u otopini na kraju eksperimenta 3,5 %, pro-
mijer kristala T mm i razlika relativnih gustoca 1, dobiveni su
sliedeci podaci (tablica 2.).

S obzirom da je za postizanje stanja potpune suspenzije
kod kristalizacije potreban stupanj izmijeSanosti izmedu 6 i
9 (prema Chemineeru ChemScale), sto znaci da je homo-
genost suspenzije izmedu 95 i 98 % visine kapljevine,
odredene su i brzine vrtnje mijesala za te uvjete (n = 414 i
578 min-"). Dobivene se vrijednosti nalaze unutar intervala
brzina vrtnje mijesala u kojem je proveden eksperiment.

Tablica 2 — Odredivanje potrebne brzine vrtnje u novom

kristalizatoru®
Table 2 - Determination of the mixing intensity for new
crystallizers
Minimalna brzina talozenja, v, m s 0,137
Terminal settling velocity, v, m s
Korekcijski faktor, f,, 0,82

Correction factor, f,,

Brzina talozenja, vy, ms™'
Settling velocity, v, m 5!

0,112

Obujmni protok koji proizvodi mijesalo, V, m*s™ 0,053
Effective pumping capacity, V, m®'s™’

Potreban broj okretaJa mijegala, n, min™' 237
Shaft speed, n, min~

Stupanj izmijeSanosti 1
Solid suspension scale-value

Zakljucci

Istrazena je primjenljivost razlicitih kriterija uvecanja na sar-
zni kristalizator u laboratorijskom mijerilu. Uobicajeni kri-
teriji uvecanja ne mogu se primjenjivati kod uvecanja kris-
talizatora zbog slozenosti procesa.

Povecanjem brzine vrtnje mijesala dobivaju se kristali pra-
vilnijeg oblika s manjim udjelom aglomerata zbog povoljni-
jih hidrodinamickih uvjeta.

U uredaju vecih dimenzija takoder se dobivaju pravilniji
kristali zbog smanjenja udjela sekundarne nukleacije iza-
zvane sudarima kristal-mijesalo.

Na temelju metodologije koja se primjenjuje kada se ras-
polaze s tri ili vise uredaja odreden je kriterij uvecanja Sar-
znog kristalizatora za kristalizaciju kalijeva klorida hlade-
njem vodene otopine. Kriterij uvecanja definiran je izra-
zZom: (P/V)pilot/(P/V)lab R73.

List of symbols
Popis simbola

A — povrdina, m?
— surface, m?2
D — promjer kristalizatora, m

— crystallizer diameter, m

d, - promjer mijesala, m
— impeller diameter, m

Fr — Froudova znacajka
— Froude number

fu — korekcijski faktor

— correction factor
I — jakost struje, A
— electric current, A
Ny - znacajka dobave
— pumping number
n — brzina vrtnje mijesala, min-
— impeller speed, min-’
P — snaga, W
— power, W
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P/V

Q;(x)

q5(x)

2

Re

Vd

Xs

utroSena snaga po jedinicnom obujmu, W m- K
power per volume, W m=

kumulativna funkcija raspodjele veli¢ina T
cumulative size distribution

funkcija raspodjele velicina ?
density distribution

faktor uvecanja
scale-up factor

koeficijent korelacije
correlation coefficient

Reynoldsova znacajka 1.

Reynolds number

relativna gustoca

relative density 2
eksponent uvecanja (jednadzba 1) 3
scale-up exponent (equation 1)
temperatura, °C 4.
temperature, °C
obodna brzina, m s 5.
tip speed, m s
napon, V 6
voltage, V /
. 8

obujam, m?
volume, m?

ume; 9.
obujmni protok, m3 s 10
volume flow rate, m3 s 11
minimalna brzina talozenja, m s~
terminal settling velocity, m s~ 12
brzina talozenja, m s 13.

settling velocity, m s
topljivost, kg kg
solubility, kg kg
veli¢ina kristala, m 15
crystal size, m

srednja veli¢ina kristala, m 16.

average crystal size, m

14.

eksponent uvecanja (jednadzba 2)

— scale-up exponent (equation 2)

— moment vrtnje, N m

— torque, N'm

— brzina snizavanja temperature, °C h-'
— cooling rate, °C h-"
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SUMMARY

Batch Crystallizer Scale-Up
A. Sander, A. Gelemanovi¢, M. Hrkovac, and N. Simi¢

In order to define an appropriate scale-up criterion for a batch crystallizer batch cooling crystalli-
zation of potassium chloride from the aqueous solution has been performed. The measurements
were undertaken on the laboratory scale in three geometrically similar pieces of equipment (Tab-
le T) under mixing intervals from 300 to 600 min-'. A stirrer was supplied with pitched (at 45°) 4-
blade propeller. Granulometric properties (shape and size distribution) of the obtained crystals
were used as a comparison criterion. Hydrodynamic conditions in the crystallizer and size of the
equipment had major influence on the properties of the crystals. Under higher mixing intensity
and with larger equipment the crystals assumed more regular shape (Fig. 3.), and their size distri-
bution showed finer fractions (Fig. 2, Fig. 4.). Actually, these conditions reduced the amount of
agglomerates in the finished product. In addition, better hydrodynamic conditions for heat and
mass transfer were achieved, whereas the secondary nucleation (contact) was minor. The compa-
rison between the obtained crystal size distributions in all three pieces of laboratory equipment
showed that the mixing rate of n = 500 min-' yielded satisfactory results (Fig. 4 b.). They were
further used to define the scale-up criterion for the batch crystallizer. Applicability of different
scale-up criteria to the suspension stirrers was tested. Compliance with the geometric similarity
and hydrodynamic conditions did not allow for compliance with the conventional scale-up cri-
teria (Fr = const, Re = const). Based on the scale-up methodology, when the measurements can
be undertaken in three or more pieces of equipment, the scale-up criterion, for the batch crystal-
lizer for cooling crystallization of potassium chloride from the aqueous solution, is defined (Fig.
5.). The methodology proposed for the studied crystallizer gives a relatively low mixing intensity
(237 min-), which corresponds to the solution homogeneity 1 (Table 2.). Given that crystallizati-
on required suspension homogeneity between 6 and 9 (Chemineer ChemScale),® implying that
the suspension homogeneity was 95-98 % of the liquid height, the mixing intensity for these con-
ditions were determined as well. The obtained values were within the range of the used mixing
intensity.
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