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Keksint® koskee menetelmd3d ja laitteistoa

epidorgaanisen aineen kiteyttamiseksi, jol-

loin Kyseisen aineen ylikyllastetty liuos
(2),
jossa on leijupeti (14), liuoksen kuljettua
levittimen (12) l4pi, jonka lampdtila pide-
ettd kyllastetyn liuoksen

pannaan kiertdméan reaktioastiassa

td&an sellaisena,

konsentraatio on pienempi tai yhtdsuuri kuin

vastaava kylldstyskonsentraatio.

Keksintd kuvaa soveltamista natriumkloridin

kiteytté&miseen.

Uppfinningen avser ett fOrfarande och en
anordning f&r kristallisation av en oor-
ganisk substans, varvid en Svermdttad
16sning av den ifrdgavarande substansen
tvingas cirkulera i ett reaktionskdrl
(2) med svdvbddd (14) efter att 18s-
ningen gatt genom en distributionsanord-
(12),

peratur, vid vilken koncentrationen hos

ning i vilken upprétthdlls en tem-
den mdttade 1l6sningen dr ldgre eller
lika stor som den motsvarande mdttnads-
koncentrationen.

Uppfinningen har applicerats p& kristal-

lisationen av natriumklorid.
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Menetelmd ja laite epdorgaanisen aineen kiteyttémiseksi

ja ndin saadut natriumkloridikiteet

Keksint® koskee menetelmdid epdorgaanisen aineen
kiteyttamiseksi kdyttam&élla kidekerrosta, jonka ldpi kul-
kee kiteytettdvdn aineen ylikylléstetty liuos.

Kiteytyslaite OSLO on hyvin tunnettu laite ep&aor-
gaanisten aineiden kiteyttémiseksi (British Chemical En-
gineering, August 1971, Vol. 16, No 8, sivut 681-685; The
Chemical Engineer, July/August 1974, sivut 443-445; GB-
patenttijulkaisu GB-A-418349). Tama tunnettu laite koos-
tuu pystysuorasta lieritmédisestd sdilidstd ja pystysuoras-
ta putkesta, joka on asennettu s4ilisddn akselin suuntai-
sesti ja joka aukeaa aivan l&helle sadilidn pohjaa; koh-
tisuora rengasmainen kammio rajoittuu ndin aksiaaliputken
ja s&ilidn lieridnmuotoisen seindn vdliin. T&ata tunnettua
laitetta kaytettdessd rengasmaiseen kammioon laitetaan
kidekerros, jonka lapi kulkee halutun kiteytettdvén aineen
ylikylldstetty liuos (esimerkiksi natriumkloridin ylikyl-
listetty vesiliuos). T&md liuos pannaan laitteeseen ak-
siaaliputken kautta siten, ettd se tunkeutuu sateittéises-
ti rengasmaiseen kammioon l&helt&d sen pohjaa ja aikaansaa
kidekerroksen pydrimisen, jolloin tapahtuu s&ilidn seina-
midsd pitkin nouseva liike ja ja aksiaaliputkea pitkin las-
keva liike.

Tissd tunnetussa laitteessa pyritdan valmistamaan
pallomaisia s&8nntllisié kiderakeita, joiden keskimddrdis-
ta halkaisijaa voitaisiin s#&ddelld valitsemalla sopivan
kokoinen laite ja sopivat koeolosuhteet. Kdytanndsssa
kuitenkin t&mi tunnettu laite soveltuu huonosti suurten
pallomaisten rakeiden valmistukseen, mik& johtuu nimen-
omaan kidekerroksessa syntyvidstd hiertymisestd ja pydrimi-
sestd, joka kiteisiin kohdistuu. Erityisesti natriumklo-
ridin tapauksessa laiteella ei voi valmistaa 2 tai 3 mm

suurempia pallomaisia rakeita. Toisaalta hiertymisilmid
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aiheuttaa hiukkasten muodostumista, jotka kulkeutuvat ki-
dekerroksesta kiteytysemdliuoksen mukana ja jotka on ero-
tettava emdliuoksesta, ennen kuin sitd voidaan kierr&attaa
uudelleen laitteessa.

Keksinnén tarkoitus on poistaa t&ma& hankaluus ja
kehitt&dd uusi menetelmd, jolla voidaan toisaalta kiteyttad
pallomaisia ja halkaisijaltaan suurempia rakeita ja toi-
saalta vdhentidd hiukkasten muodostumista.

Tamin takia keksint® koskee menetelmdd epdorgaani-
sen aineen kiteyttédmiseksi, jossa kidekerroksen 1l&pi kul-
kee kiteytettdvan aineen ylikylléstetty liuos ja kideker-
ros pidet&dan leijuvana johdattamalla ylikyll&stetty liuos
levittimen l&pi, joka asetetaan kidekerroksen alle ja jota
pidetddan lampdtilassa, jossa ylikylldstetyn liuoksen kon-
sentraatio on korkeintaan yht& suuri kuin kylldstetyn liu-
oksen konsentraatio.

Keksinntén mukaisessa menetelmédssd kerroksen Kiteet
toimivat ep#dorgaanisen aineen kideymppind pienent&mdlla
ylikyllastetyn liuoksen kylldstystd. Yleens&d tarkoitus on
kiteyttda epdorgaanisesta aineesta pienid s&&nndllisia
kiteita.

Ylikylldstetyn liuoksen kylldstysaste riippuu mo-
nista tekijdistsd, etenkin epdorgaanisen aineen luonteesta,
sen l&mpdtilasta ja mahdollisista kiinteistd tai liuen-
neista epdpuhtauksista. Kéayt&nnOssa kaikkien muiden teki-
joiden ollessa samoja halutaan saada aikaan maksimaalinen
ylikyllastysaste, jota kuitenkin on rajoitettava niin,
ettd viltet#ddn kiteytyslaitteen seindmilld tapahtuva ta-
haton kiteytyminen kidekerroksen yl&puolella sekd liuok-
sessa tapahtuvien prim#d&risten ja sekundddristen ymppays-
kiteiden muodostuminen.

Tapa, jolla saadaan aikaan ylikyllédstetty 1liuos,
ei ole kriittinen. Ylikylldstetty liuos voidaan aikaan-
saada esimerkiksi muuttamalla l&mpdtilaa tai haihduttamal-
la osittain kiteytett&dvin aineen valmiiksi kylléstettya

liuosta.
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Liuoksen liuotin ei ole kriittinen, ja yleens& kay-
tetdadn mieluiten vetta.

Ylikylldstetyn liuoksen lamp&tila ei ole kriitti-
nen. Kédytanndssd on kuitenkin havaittu, ettd kerroksen
kiteiden koon kasvunopeus on sitd vastoin suurempi, kun
liuoksen lamp®ttila on korkeampi. Kuitenkin on edullista,
ettd liuoksen lampdtila pysyy sen kiehumislampdtilan ala-
puolella, joka vallitsee kiteytyskammiossa olevassa pai-
neessa. Esimerkiksi tapauksessa, jossa menetelmdd sovel-
letaan natriumkloridin kiteyttéamiseksi, voidaan edullises-
ti kdyttdsd natriumkloridin vesiliuoksia, joiden ylikyllé&as-
tysaste on 0,3 - 0,5 g/kg 50 - 110 °C lampdtilassa. Y1li-
kylldstysaste ilmaisee epdorgaanisen aineen ylim88ré&n kyl-
ldstettyyn liuokseen verrattuna.

Keksinndn mukaisesti kidekerros on leijupeti ylei-
sesti hyvdksytyn mdaritelmdn mukaisesti (Givaudon, Massot
ja Bensimon - "Précis de génie chimique" - osa 1 -Berger-
Levrault, Nancy - 1960, sivut 353-370). Leijupedin ai-
kaansaamiseksi johdetaan ylikylléstetty liuosvirta levit-
timeen, joka on asennettu kidekerroksen alle tavanomaisel-
la tekniikalla, jota kadytet&d&dn leijupetien reaktioastiois-
sa. Levitin on leijupetireaktioastioiden oleellinen osa.
Sen tarkoituksena on jakaa liuosvirta sdikeiksi, mielui-
ten yhdensuuntaisiksi ja pystysuoriksi, jolloin aiheute-
taan toisaalta tietty kuormitushdvid, jota sddtelevidt ker-
roksen mitat, kerroksen muodostavien partikkeleiden ja
liuoksen 1luonne (Ind. Eng. Chem. Fundam. - 1980 - 19-
G.P. Agarwal ja tydtoverit - "Fluid mechanical description
of fluidized beds. Experimental investigation of convec-
tive instabilities in bounded beds" - sivut 59-66; John
H. Perry - Chemical Engineers' Handbook, 4. painos -1963-
McGraw-Hill book company - sivut 20.43-20.46). Se voi
olla esimerkiksi vaakasuora levy, joka on jaettu tasaises-
ti lavistettyihin aukkoihin, vaakasuora ritiléd tai ristik-

ko tai kohtisuorista suuttimista koottu liitos.



10

15

20

25

30

35

91937

4

Keksinn®én mukaisesti levitintd pidet&d&n tasaisessa
ldmp6ttilassa, jotta ylikyllastetyn liuoksen konsentraatio
on korkeintaan yhtd suuri kuin kyll&stetyn liuoksen kon-
sentraatio. Toisin sanoen keksinndn mukaisessa menetelmés-
sd levittimen lampdtila on erilainen kuin ylikylldstetyn
liuoksen l&ampotila levittimen ylédvirran puolella ja se on
valittu niin, ettd mainitun ylikyll&stetyn liuoksen kon-
sentraatio on pienempi tai korkeintaan yht& suuri kuin
suuttimen l&mpdtilassa olevan stabiilin kyllé&stetyn liuok-
sen konsentraatio (samalle epdorgaaniselle aineelle ja
samalle liuottimelle kuin ylikyllédstetyssd@ liuoksessa).
T&4114 tavoin védltetaddn epdorgaanisen aineen kiteytyminen
levittimen pinnalle. Levittimen lamp&tilan wvalinta on
kriittinen ja riippuu halutusta kiteytettdvdstd aineesta,
liuoksen liuottimesta ja ylikyll&stysasteesta. Sen vuoksi
sellaisessa tapauksessa, jossa aineen liukoisuus Kkasvaa
lamp®dtilan noustessa (esimerkiksi natrium- tai kaliumklo-
ridin vesiliuos) lampdtilan on oltava korkeampi kuin yli-
kyllidstetyn liuoksen ld&mpdtila. Sellaisessa tapauksessa,
jossa aineen liukoisuus on kd3dntden verrannollinen l&mp&-
tilaan (esimerkiksi natriumkarbonaattimonohydraatin vesi-
liuos), lampotilan on oltava alempi kuin ylikylldstetyn
liuoksen l&mpéttila. Levittimen l&mpdtilan valintaan vai-
kuttaa toisaalta se, ettd on tarpeen valttdd ylikyllé&ste-
tyn liuoksen joutumista liian suuren l&mpotilaeron koh-
teeksi sen joutuessa levittimeen, jolloin tapahtuisi liian
suuri kylldstysasteen lasku. Levittimen lampdtilaa tulisi
siten s#d8dellsd niin, ettd liuosvirrassa tapahtuu levitti-
messd niin pieni lamp6tilan muutos, ettd ylikylléastystila
ei hdvis tdydellisesti liuoksesta. Kaytdnndssd levittimen
lampdtila pitdisi m&&rittda kussakin erikoistapauksessa
etenkin liuoksen ylikylladstysasteen ja halutun tuottoisuu-
den funktiona. Sen valinta riippuu lis&ksi eri tekijbis-
td, Kuten levittimen ladammonsiirtymiskertoimesta, liuoksen

virtausnopeudesta ja l&mpotilasta sekd sen ominaislammds-
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td. Levittimen optimaalisen l&mpdtilan maadrittdminen voi-
daan tehdd vaikeuksitta kussakin erikoistapauksessa las-
kemalla ja kokemuksen avulla.

Kidekerroksen p&dltd otetaan talteen kyllastetty
emdliuos. Se voidaan kierr&tt&8 uudelleen prosessissa,
kun se on saatettu ylikyll&stystilaan. Tdssd mielessa
erddssd keksinndn menetelmin erityisessid toteuttamistavas-
sa kidekerroksen p&&ltd talteen otettua emdliuosta l&ammi-
tetddn ja siihen lis&t&&n sama m&38rd epidorgaanista ainet-
ta kuin kidekerroksesta on kiteytynyt, sitten saatu seos
jddhdytetdan ylikylldstetyn 1liuoksen aikaansaamiseksi.
Tama menetelmén toteuttamistapa soveltuu erityisesti epi-
orgaanisille aineille, joiden 1liukoisuus liuottimeen on
suoraan verrannollinen l&mp&tilaan. Emdliuosta on l&mmi-
tettdava riittévidsti, jotta kaikki edelld mainitusta lisi-
tystd epdorgaanisesta aineesta liukenisi siihen. Seoksen
jadhdytys voidaan suorittaa kierritt&mi#lls sitd lauhdut-
timessa tai panemalla se haihduttimeen sen osittaiseksi
haihduttamiseksi. Kun j&8hdytys suoritetaan haihduttimel-
la, on hyvd lis&ti em#liuosta liuottimen tilalle, joka on
haihtunut haihduttimessa.

Erdassd toisessa keksinndn mukaisessa erityisessi
toteuttamistavassa, jota sovelletaan erityisesti ep#orgaa-
nisiin aineisiin, joiden liukoisuus liuottimeen on k&&n-
tden verrannollinen l&mp&tilaan, kidekerroksen p&#lti ke-
rattyd eméliuosta jddhdytetdsn, siihen lis&tiin sama mairi
epdorgaanista ainetta, joka on kiteytynyt, sitten sita
lammitet&sdn ylikylldstetyn liuoksen aikaansaamiseksi.

Keksintd koskee my8s laitteistoa ep#orgaanisen ai-
neen kiteyttédmiseksi keksinndn mukaisella menetelmdlls,
laitteisto koostuu pystysuorasta putkimaisesta sdilidsta,
pystysuorasta putkesta, joka on asetettu s&ili®dn sis#in
akselin suuntaisesti ja joka avautuu s#ilién pohjan l&hel-
18 niin, ettd se erottaa sdili®std renkaanmuotoisen kam-
mion, ja putki on liitetty yl#reunastaan kiteytett&van
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aineen ylikyll&stetyn liuoksen syottSlaitteeseen; levitin
jakaa renkaanmuotoisen kammion ylikyllastetyn liuoksen
sisemmiksi syottokammioksi ja ulommaksi kiteytyskammioksi,
johon kuuluu nesteytyskerroksen reaktioastia ja termostaa-
tilla varustettu levitin.

Keksinndn mukaisessa laitteistossa termostaatin
tarkoitus on pitda levitin tasaisessa lampsdtilassa, joka
miasdrdytyy Kyseisen ylikyllastetyn liuoksen lampdtilan mu-
kaan, jolloin estet&d&dn epdorgaanisen aineen spontaani ki-
teytyminen levittimess&. Termostaatilla voidaan siis lam-
lammittad tai j&a&hdyttdd levitinta sen mukaan, onko lait-
teistolla tarkoitus kidsitells epdorgaanisten aineiden yli-
kylldstettyjad 1liuoksia, joiden 1liukoisuus on lampotilan
nouseva vai laskeva funktio.

Erdidssid keksinndn mukaisessa edullisessa laitteis-
ton toteuttamistavassa levittimen muodostavat pystysuorat
tai viistot suuttimet, joita yhdist&& kaksi vaakasuoraa
levyd, joiden l&pi n&md suuttimet kulkevat, levyt yhdista-
vat pystysuoran putken ja putkimaisen s&dilidn seind&m3n
erottamaan kammion, joka on yhdistetty ja&hdytys- tai lam-
mitysnesteldhteeseen (esimerkiksi vesi tai vesihoyry),
johon kuuluu termostaatti.

Keksinn®n mukaisessa menetelmdssa ja laitteistossa
leijupeti toimii kaksitahoisesti. Toisaalta se toimii
kiteytysnesteensd; toisaalta siind tapahtuu kiteiden rae-
koon mukaista lajittelua, jolloin raekooltaan samankokoi-
set kiteet jakaantuvat pediss&d kerroksiksi tai kerrostu-
miksi.

Keksinndn mukaisella menetelmdlld ja laitteistolla
voidaan kiteyttdd epdorgaaninen aine lé&hes pallonmuotoi-
siksi saanndllisiksi rakeiksi. Ne ovat yleensé yhtendisia
palloja, mik& tarkoittaa sitd&, etta ne ovat epdorgaanisen
aineen yksittdisid rakeita, eivat kasautumia. Keksinndn
mukainen menetelmid ja laitteisto soveltuu erityisen edul-

lisesti natriumkloridikiteiden valmistamiseksi yhtendisina
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pallonmuotoisina rakeina, joiden halkaisija on suurempi
kuin 3 mm, esimerkiksi 3 - 30 mm. Natriumkloridikiteet,
joiden halkaisija on 1 - 10 mm, soveltuvat edullisesti
suolan tuottamiseen epds&inndllisini rakeina ja ulkon&®l-
tdan l&pikuultavina ja lasimaisina tekniikalla, joka on
kuvattu asiakirjassa EP-A-162490 (SOLVAY & Cie).

Keksinnbn erikoisuudet ja yksityiskohdat ka&ayvat
ilmi seuraavasta kuvauksesta ja liitteinad olevista piir-
roksista, joihin siin& viitataan.

Kuvio 1 esitt&& pystysuoran poikkileikkauksen kek-
sinndn mukaisen laitteiston er&d&sta toteutuksesta:

Kuvio 2 esitt83 suurennoksena yksityiskohdan kuvan
1l laitteistosta;

Kuviot 3 ja 4 ovat mittakaavassa 1/1 olevia valoku-
vavedoksia natriumkloridirakeista, joita on valmistettu
keksinndén mukaisella menetelm&ll&.

Kuvion 1 esitté&méd laitteisto on "OSLO"-tyyppinen
kiteytyslaitteisto, jota on muunneltu keksinnén mukaises-
ti. Se koostuu pystysuorasta putkimaisesta s#ili®sti 1,
jonka sis#lld oleva kohtisuora putki 4, jonka yl#osa on
levennetty, on asennettu akselin suuntaisesti. Putki 4
erottaa siten sdilidstd 1 renkaanmuotoisen kammion, joka
koostuu ylemm#std lieridvybhykkeestd 2 ja alemmasta kar-
tionmuotoisesta vybhykkeestd 3, jonka pohja 16 muistuttaa
kartion keskiakselin ympirilla olevaa rengaspintaa. S&ii-
1li6 on suljettu kannella 6, jonka l&api kulkee putki 4,
joka avautuu haihdutuskammioon 7. Ylemm&n kerroksen 2
pinnan ja haihdutuskammion 7 v&lille on asennettu l&mmitin
8 putkien 1 ja 10 ja kiertopumpun 11 valityksell&.

Keksinndén mukaisesti ylemm&n vy®dhykkeen 2 on tar-
koitus sis#ltdd kidekerroksen 14 ja sitid tulisi kdyttada
leijupedin reaktiocastiana. Tdssd mielessd sen erottaa
alemmasta vythykkeestd 3 leijupedin reaktioastian levitin
12. Kuvan 1 laitteistossa ylempi renkaanmuotoinen vythyke
2 muodostuu Kkiteytyskammiosta ja alempi renkaanmuotoinen
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vybhyke 3 toimii halutun kiteytettdvén epdorgaanisen ai-
neen ylikylldstetyn liuoksen syOttokammiona.

Kuvion 1 esittédmi laitteisto sopii etenkin natrium-
kloridin kiteyttémiseksi pallonmuotoisina rakeina. Tassa
tapauksessa laitteisto on tdynnd natriumkloridin vesiliu-
osta pintaan 13 asti haihdutuskammiossa 7 siten, etta ki-
teytyskammio 2 on tdynnd liuosta. Se sisdltdd lisdksi nat-
riumkloridin kidekerroksen 14, joka on levittimen 12 paal-
14&.

Laitteiston toimiessa natriumkloridin vesiliuosta
kierritetidsin nuolten X suuntaisesti pumpun 11 avulla.
Tullessaan kammiosta 2 putken 9 Kkautta natriumkloridin
kyllédstetty liuos kulkee l&émmittimeen 8, joka nostaa sen
lsmp&tilaa, sitten se kulkee haihdutuskammioon 7, Jjossa
sitd osittain hoyrystet&sn haihduttimella, jolloin tapah-
tuu liuoksen j&dhtymista ja ylikyllastymistd. Vapautunut
vesihdyry poistetaan haihdutuskammion p&dllé olevan aukon
15 kautta. Ylikyllastetty vesiliuos laskeutuu kohtisuo-
raan putkeen 4, kulkee s&teittdisesti kammioon 3 rengas-
maista pohjaa 16 pitkin, kulkee levittimeen 12 ja tunkeu-
tuu kidekerrokseen 14, jonka se nesteyttdd keksinntn mu-
kaisesti. Liuoksen kyllistysaste laskee v&hitellen, Kkun
se kulkee leijupedin 14 1l&pi, jonka kiteet kasvavat sen
seurauksena ja jotka jakautuvat vaakasuoriin kerroksiin
tai kerrostumiin niiden raekoon mukaisesti. Raekooltaan
suurimmat fraktiot etenevdt kerroksen pohjaa kohti ja ne
tyhjennetdsn ajoittain poistoputkesta 5. Kiteytysemdliu-
os, joka tulee kammion 2 katosta, on natriumkloridin kyl-
listettyd (tai lievisti ylikylléstettyd) vesiliuosta. Se
kierridtet&dsn ldmmittimeen 8 putken 9 kautta, jossa siihen
lisitiasn vastaava mdidrd natriumkloridin kylldstettyd vesi-
liuosta sivuputken 18 kautta. Natriumkloridin vesiliuok-
sen lisattdvas midarids sididdellddn korvaamaan se natriumklo-
ridimsasrsa, joka on kiteytynyt kerroksessa 14 ja vesimdard,
joka on poistettu hdyryst&m&lld haihdutuskammiossa 7.
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Laitteistoa k&ytettdessd edelld kuvatulla tavalla
levitintad 12 1l&mmitet&ddn niin, ettd liuokseen koskevan
seindmin l&smpbtila on korkeampi kuin vythykkeessa 3 olevan
ylikyll&stetyn liuoksen l&mpdtila ennen levitinta 12,

Levitintid 12 voidaan lammitt&a kaikilla sopivilla
tavoilla.

Kuviossa 2 esitetdin levittimestd 12 erds erityisen
sopiva toteutustapa. Levitin on muodostunut useista ly-
hyistd, pystysuorista suuttimista 17, joita yhdistaa kaksi
vaakasuoraa levya 18, joiden l&api ne Kkulkevat. Levyt 18
on asennettu aksiaaliputken 4 ja ylemm&n kammion 2 ulomman
lieri®nmuotoisen sein#dm&n v&dliin niin, ettd levyt erotta-
vat matalan renkaanmuotoisen kammion 19, jonka l&pi suut-
timet 17 kulkevat. Kahden putken 20 avulla kierrdtetdan
limmitysnestettd kammiossa 19, esimerkiksi vesihbyrya.

Kuvioissa 1 ja 2 esitetyss# laitteistossa pohjaa 16
lammitetidsn samoissa olosuhteissa kuin edelld lédmmitetta-
essi levitintad 12. Tassd tapauksessa se voidaan paallys-
t44 vaipalla, jossa virtaa kuumaa nestettd, yleensa vesi-
hoéyrya.

Kuviossa 1 esitetyssd laitteistossa kitetytyskam-
mion 2 ulompi seindmd on lieridnmuotoinen niin, ettd@ sen
poikkileikkaus on vakio koko sen Korkeudelta.

Erdidssd keksinn®n mukaisessa erityisessd toteutta-
mistavassa, jota ei ole esitetty, kiteytyskammion sivukuva
on sellainen, ettd sen poikkileikkaus levenee ylospdin
leijupedin 14 vapaan pinnan 21 yl&puolelta. T&ssad lait-
teiston toteuttamistavassa pyritdin kiteytyskammion ylem-
padsd vyShykettd laajentamalla saamaan aikaan leijupedin 14
yldpuolelta tapahtuva virtaus pienemméksi kuin kammiossa
3 tapahtuva virtaus. Ndin vidltetdsn toisen leijupedin
muodostuminen kammioon 3 levittimen 12 alapuolelle. Lei-
jupedin 14 vydhykkeessd, joka erottaa levittimen 12 ja
kerroksen vapaan pinnan 21, kiteytyskammion 2 poikkileik-
kaus voi olla vakio tai se voi vahitellen pienentyd poh-

jasta ylospdin mentdessa.
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Erdidssd toisessa Kkeksinndén mukaisen laitteiston
toteuttamistavassa, jota ei ole esitetty, johdon 9 sis&an
asennetaan laite, jonka tarkoitus on pid&dtt&a sdilidstd 1
tulevan liuoksen mukanaan tuomat pienet kiteet. T&m& lai-
te voi olla esimerkiksi osa dekantointikammiota tai pyor-
resuppiloa.

Seuraava esimerkki valaisee keksintéd.

Kuvioissa 1 ja 2 kuvatun laitteen tyyppisen lait-
teen kiteyttdmiskammioon (2) on pantu noin 3000 kg:n ker-
ros natriumkloridikiteitéd, joiden keskimd&dré@inen halkaisi-
ja on 0,54 - 2 mm. Levitinta (12) Xkuumennetaan 120
°C:isella vesihdyryvirralla ja sydttokammioon (3) pannaan
noin 110°C:ista natriumkloridin ylikyll&astetty&d vesiliuos-
ta, jota sydtetdsn riittédvalld nousunopeudella kidekerrok-
sen (14) nesteyttédmiseksi. Vesiliuoksen ylikyllastys on
kerroksen pohjalla noin 0,4 g/kg. Kerroksen paalta tal-
teenotettua emdliuosta on kidsitelty lammittimess& (8),
jossa sen l&mp®dtila on noussut noin 1 °C:lla; Se on kul-
jetettu haihdutuskammioon (7), jossa sen paine s&dadetdén
niin, ettd sen l&mpsdtila on noin 110°C jolloin saavutetaan
ylikyllastysasteen alkuarvo (0,4 g/kg). - Ylikyllastetty
liuos kierratetddn sitten sydttdkammioon (3) keskusputken
(4) kautta, kuten edelld on esitetty.

Kerroksen pohjalta poistetaan jatkuvasti Kkiteita
nopeudella, joka on verrannollinen tiettyyn tuottoon.
Samanaikaisesti ldmmittimeen (8) pannaan natriumkloridin
kylldstettyd vesiliuosta sellainen mddrd, joka korvaa
haihdutuskammiossa poistuneen vesihdyryn ja kerroksesta
poistetun natriumkloridin.

Kuviot 3 ja 4 esittdvdt kokeen kahdessa perdkk&i-
sessd vaiheessa saatuja kiteitd. N&md8 kiteet ovat suun-
nilleen pallonmuotoisia yhten&isi& natriumkloridirakeita,
joiden halkaisija on tarkasti 10 - 15 mm (kuvio 3) ja 18-
23 mm (kuvio 4).
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmd epdorgaanisen aineen kiteytt#miseksi,
jossa valmistetaan kidekerros, jonka ldpi johdetaan kitey-
tettdvdn aineen ylikyllédstetty liuos nestemiisessd liuot-
timessa, tunnettu siitd, ettd valmistetaan kiteis-
td leijupeti johtamalla ylikyllastetty liuos jakolaittee-
seen, joka asennetaan kidekerroksen alle ja jota pidet#din
sellaisessa ldmpdtilassa, jossa ylikylldstetyn liuoksen
konsentraatio on korkeintaan sama kuin kylldstystd vas-
taava konsentraatio.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t u n-
nettu siitd, ettd jos epdorgaanisen aineen liukoisuus
kylldstetyn liuoksen liuottimeen kasvaa l&mp&tilan nous-
tessa, jakolaitetta pidetd&n l&mpdtilassa, joka on kor-
keampi kuin ylikyll&stetyn liuoksen lamp&tila.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelm#,
tunnettu siitd, ettd kiteytyseméliuos otetaan tal-
teen kerroksen p&#dltd, se kuumennetaan, siihen lis#t#in
yhtd suuri m88r8 epdorgaanista ainetta kuin sitd on ker-
roksessa kiteytynyt, ja sitten saatu seos jashdytetdin
ylikyllastetyn liuoksen muodostamiseksi uudelleen.

4. Patenttivaatimuksen 3 mukainen menetelm#, t u n-
nettu siitd, ettd seoksen jddhdytté&miseksi se pannaan
haihdutuskammioon sen osittaiseksi haihduttamiseksi Jja
emdliuokseen lisdtd8&n haihtunutta vastaava m##rid liuotin-
ta.

5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen menetelm#, t u n-
nettu siitd, ettd valmistetaan natriumkloridikideker-
ros ja natriumkloridin kyllédstetty vesiliuos.

6. Laitteisto epdorgaanisen aineen kiteytt#miseksi
jonkin patenttivaatimuksen 1 - 5 mukaisella menetelm&lli,
joka sisdltdsd pystysuoran putkimaisen s#ilién (1), pysty-
suoran putken (4), joka on asennettu s#ili®dn akselin
suuntaisesti ja joka avautuu s#&ilién pohjan (16) lahelld

niin, ettd s8ilidstd erottuu rengasmainen kammio (2,3),
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putki on yhdistetty yldreunastaan kiteytettdvdn aineen
ylikylléastetyn liuoksen sybttdlaitteeseen (7), tun -
nettu siitid, ettd leijupedin reaktioastian jakolaite
(12) jakaa rengasmaisen kammion (2,3) ylikyllastetyn
liuoksen alempaan sy®ttdkammioon (3) ja ylemp&&n kiteytys-
kammioon (2), johon kuuluu leijupetikerroksen reaktioas-
tia, ja jolloin jakolaite (12) on varustettu termostaatil-
la.

7. Patenttivaatimuksen 6 mukainen laitteisto,
tunnettu siitsd, ettd kiteytyskammion (2) poikki-
leikkaus kasvaa leijupedin vapaasta pinnasta (21) yléspdin
mentdessa.

8. Patenttivaatimuksen 6 tai 7 mukainen laitteisto,
tunnettu siitd, ettd ylemméssd kiteytyskammiossa
(2) on kiteytysem#dliuoksesta johtava poistoputki (9) 1lam-
mittimeen (8), joka on yhteydessa haihdutuskammioon, johon
kuuluu ylikylldstetyn liuoksen sydttdlaite.

9. Jonkin patenttivaatimuksen 6 - 8 mukainen lait-
teisto, tunnettu siitd, etta jakolaite (12) on
muodostunut pystysuorista suuttimista, jotka kulkevat kah-
den niitd yhdist#vén vaakasuoran levyn 1l8pi, jotka on
asennettu pystysuoran putken (4) ja putkimaisen s&ilidn
(1) seindmdn vdliin erottamaan kammio, joka on kytketty
termostaatilla varustettuun lammitys- tai jddhdytysneste-
lahteeseen.

10. Patenttivaatimuksen 5 mukaisella menetelmdlla
valmistetut pallonmuotoiset natriumkloridikiteet, joiden

halkaisija on v&hintddn 3 mm.
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Patentkrav

1. Forfarande fdr Kkristallisering av oorganiskt
material, vid vilket férfarande framstidlls ett kristall-
skikt, genom vilket en dvermidttad 1l8sning av materialet,
som skall kristalliseras, leds i ett vitskeformigt 1&s-
ningsmedel, k E nne tecknat dirav, att en fluidi-
serad bddd framstdlls av kristallerna genom att leda den
Overmdttade 1l8sningen till en férdelningsanordning, som
installeras under kristallskiktet och som halls vid en
sddan temparatur, att koncentrationen av den ®vermittade
l6sningen &r higst samma som koncentrationen som motsva-
rar S6vermdttningen.

2. Forfarande enligt patentkravet 1, k 4 n n e -
tecknat dérav, att om ldsligheten av det oorganiska
materialet i l6sningsmedlet f&r den mittade 16sningen v&-
xer vid stigande temperatur, hdlls férdelningsanordningen
vid en temperatur, som &r hégre &n temperaturen av den
6vermdttade 18Ysningen.

3. Foérfarande enligt patentkravet 1 eller 2, k & n-
netecknat didrav, att kristalliseringsmoderl®s-
ningen pa skiktet tillvaratages, den uppvdrms, till denna
sadtts en lika stor mdngd oorganiskt material som i skiktet
kristalliserats, och sedan avkyls den erhdllna blandningen
fér att aterbilda en 6vermidttad 1&sning.

4. Forfarande enligt patentkravet 3, k 8 n n e -
tecknat dirav, att f8r avkylning av blandningen
sédtts den i en avdunstningskammare f&r delvis avdunstning
av denna och till moderl®sningen s&tts 18sningsmedel i en
mdngd som motsvarar den avdunstade méngden.

5. Forfarande enligt patentkravet 4, k 8 nn e -
tecknat dirav, att ett natriumkloridkristallskikt
och en mé&ttad vattenldsning av natriumklorid framst#lls.

6. Anldggning for kristallisering av oorganiskt
material medelst ett fdrfarande enligt nadgot av patent-
kraven 1 - 5, vilken anliggning innehdller en vertikal
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rérformig behallare (1), ett vertikalt ror (4), som in-
stallerats axialt i behdllaren och som Oppnar sig ndra
behallarens botten (16) sad att fran behdllaren avskiljs en
ringformig kammare (2,3), rdret i sin 6vre kant &r foérenat
med en matningsanordning (7) fo6r en 6vermdttad l&sning av
materialet, som skall kristalliseras, k & nne teck -
n ad dirav, att fordelningsanordningen (12) i reaktions-
kdrlet i den fluidiserade b&dden delar den Overmattade
16sningen i den ringformiga kammaren (2,3) i en lagre mat-
ningskammare (3) och en Ovre kristalliseringskammare (2),
som innehdller reaktionskirlet fo6r den fluidiserade bad-
den, och varvid férdelningsanordningen (12) &r fdrsedd med
ett termostat.

7. Anlaggning enligt patentkravet 6, k a n n e -
tecknad dirav, att tvdrsnittet av kristalliserings-
kammaren (2) véxer uppdt fradn den fria ytan (21) av den
fluidiserade b&dden.

8. Anldggning enligt patentkravet 6 eller 7, k & n-
netecknad dirav, att den dvre kristalliserings-
kammaren (2) innehdller ett avloppsrér (9) fran kristalli-
seringsmoderl®sningen till en uppvdrmningsapparat (8), som
ir férenad med en avdunstningskammare innehdallande en mat-
ningsanordning f&r den &verméttade l&sningen.

9. Anl&ggning enligt nagot av patentkraven 6 - 8,
kinnetecknad dirav, att férdelningsanordningen
(12) bestdr av vertikala munstycken, som genomtrénger tva
horisontala skivor, vilka de fdrenar, vilka skivor instal-
lerats mellan det vertikala réret (4) och vdggen av den
rérformiga behdllaren (1) f6r att avskilja en kammare, som
kopplats med en termostatfdrsedd k&lla fo6r en uppvarm-
nings- eller avkylningsvdtska.

10. Kulformiga natriumkloridkristaller, som fram-
stdlls medelst ett fdrfarande enligt patentkravet 5 och

som har en diameter av minst 3 mm.
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FIG. 3
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