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Vorwort

Das Haus der Technik e.V. ist Zentrum fiir Erfahrungsaustausch und Wissenstrans-
fer, fiir praxisnahe und hochwertige Weiterbildung in Technik und Wirtschaft. Es
wendet sich an Fach- und Fithrungskrifte der Wirtschaft, Verwaltung und Industrie.
Innovationen und neue wissenschaftliche Erkenntnisse praxisnah und umsetzungs-
orientiert zu vermitteln — das ist die Zielsetzung, die das Haus der Technik seit 75
Jahren verfolgt und erfolgreich in seinen Seminaren, Tagungen, Kongressen, Lehr-
gingen und Weiterbildungsstudiengingen umsetzt. Das Haus der Technik ist als
Aufeninstitut der RWTH Aachen auch ein Forum, in dem wichtige Themen inten-
siv erortert werden, die von zentralem Interesse fiir Entscheidungen in Wirtschaft
und Verwaltung sind.

Das Seminar ,Grundlagen und Anwendungen der Kristallisation“ wird vom
Haus der Technik seit mehr als 20 Jahren mit groRem Erfolg durchgefiihrt. Fiih-
rende Wissenschaftler stehen seitdem als Referenten fiir den Teil der Grundlagen
zur Verfiigung. Fiir den praktischen Teil engagieren sich stets Fachleute aus der
Industrie und dem Anlagenbau. Zwar wechselten in dieser langen Zeit die Referen-
ten, doch waren es stets die fithrenden Experten, die ihre gesammelten Kenntnisse
an die jeweilige neue Generation weitergegeben haben. Es lag also nahe, den vor-
handenen Wissensstoff einem noch gréfleren Interessentenkreis zuginglich zu
machen.

Wir freuen uns, dass als sichtbares Ergebnis der guten Zusammenarbeit
zwischen allen jetzt am HdT-Seminar beteiligten Referenten und der WILEY-VCH
Verlag GmbH das nun vorliegende Buch fiir Praktiker entstanden ist und wir als
Haus der Technik e.V. unseren Teil dazu beitragen durften.

November 2003 Dipl.-Ing. Kai Brommann
Essen Haus der Technik e.V.






Vorwort des Herausgebers

In den ersten Seminaren iiber technische Kristallisation, die in Deutschland in den
70er Jahren durchgefiihrt wurden und an denen ich als junger, im Beruf unerfahre-
ner Ingenieur teilnehmen durfte, sprach man noch von der Kunst des Kristallisie-
rens. 30 Jahre spiter sind wir, Dank internationaler Forschung und Lehre auf die-
sem Gebiet, immerhin schon in der Lage, Kristallisationsprozesse durch naturwis-
senschaftliche Regeln zu beschreiben. Zu diesem Fortschritt haben Universititen
und Industrie in stetigem Austausch gleichermaflen beigetragen, z. B. iiber die AIF
Gemeinschaftsforschung und den GVC-Fachausschuss Kristallisation.

Analog gliedern sich dieses Buch und das diesem Buch zu Grunde liegende, pra-
xisbetonte HdT-Seminar in zwei Abschnitte, die Grundlagen und die Anwendungen.
Alle an diesem Seminar und diesem Buch beteiligten Autoren aus Forschung und
Praxis sind seit vielen Jahren auf dem Gebiet der Kristallisation titig und haben mit
ihrer Arbeit mafdgeblich zum heutigen Stand des Wissens beigetragen. An dieser
Stelle nicht unerwdhnt bleiben diirfen auch jene Dozenten der frithen Jahre, die
emeritierten Professoren R. Lacmann (TU Braunschweig) und A. Mersmann (TU
Miinchen) sowie der frithere Geschiftsfithrer der Messo-Chemietechnik in Duis-
burg, W. Wohlk, die das Seminar Anfang der 80er Jahre ins Leben riefen und auf
die Beitrige dieses Buches wesentlichen Einfluss nahmen.

Im Nachfolgenden mochte ich Thnen die heutigen Referenten und Ihre Beitrige
zu diesem Buch kurz vorstellen.

Dr. habil. W. Beckmann vertritt in dem Pharmaunternehmen Schering AG in
Berlin das Fachgebiet Kristallisation. In der Pharmaindustrie ist die Kristallisation
eine der wichtigsten Trenntechniken und qualititsbestimmend fiir die Produkte.
Dr. W. Beckmann verfasste die Beitriige , Grundlagen der Kristallisation“ und , Agglo-
meration bei der Kristallisation .

Dr. Ir. S. Heffels von der Siemens-Axiva GmbH & Co. KG in Frankfurt wird
Thnen in seinem Beitrag das Wissenswerte zu , Partikelgrifienverteilungen und Model-
lierung von Kristallisatoren vermitteln.

Prof. Dr.-Ing. M. Kind, Lehrstuhlinhaber und Leiter des Institutes fiir Thermi-
sche Verfahrenstechnik der Universitit Karlsruhe und auflerdem Leiter des Fach-
ausschusses Kristallisation in der VDI-Gesellschaft Verfahrenstechnik und Chemie-
ingenieurwesen (GVC) ist Verfasser des Beitrages ,Grundlagen der technischen Kris-
tallisation .
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Vorwort des Herausgebers

Prof. Dr-Ing. A. Konig vom Institut fiir Technische Chemie 2 der Universitit
Erlangen-Niirnberg stellt mit seinem Beitrag , Druck-Kristallisation“ eine jiingere
Anwendung des Einheitsverfahrens Kristallisation vor, das der Erzeugung beson-
ders feiner Kristalle dient.

Dipl.-Ing. R. Schmitz' §, Dr. H. Scherzberg” und Dipl.-Phys. J. Bach® von der
Messo-Chemietechnik GmbH () in Duisburg bzw. der Kali-Umwelttechnik GmbH
(%) in Sondershausen sind Verfasser des grundlegenden Beitrages iiber die Behand-
lung der ,Gleichgewichtsdiagramme fiir die Kristallisation aus Losungen und Schmel-
zen”.

Prof. Dr.-Ing. J. Ulrich ist Lehrstuhlinhaber und Leiter des Institutes fiir Thermi-
sche Verfahrenstechnik an der Universitit Halle-Wittenberg, auflerdem Vorsitzen-
der der Working Party on Crystallization der European Federation of Chemical Enginee-
ring (EFCE), die alle drei Jahre das International Symposium on Industrial Crystalliza-
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tion. Prof. Ulrich ist Verfasser der Beitrige , Fremdstoffbecinflussung in der Kristallisa-
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Dipl.-Ing. Th. Riegel, mein Firmenkollege und Geschiftsfithrer der Messo AG in
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In seinem Beitrag ,Aufarbeitung von Nasswdschersuspensionen aus der Rauchgas-
reinigung von Miillverbrennungsanlagen wird dargestellt, wie aufbauend auf einer
typischen Problemstellung ein Kristallisationsprozess mafigeschneidert werden
kann.

Meine Beitrige befassen sich ebenfalls mit dem Gebiet der Anwendungen und
stellen die , Verfahren und Bauarten von Kristallisatoren fiir die einfache Kristallisation
aus Losungen“ vor sowie ein weiteres Fallbeispiel, die Entwicklung und Realisierung
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Einfilhrung in das Thema






1
Ubersicht iiber die behandelten Themen

G. Hofmann

1.1
Einteilung des Grundverfahrens Kristallisation

Die Kristallisation ist ein Stofftrennungsverfahren, das den thermischen Prozessen
der Verfahrenstechnik zuzuordnen ist (vgl. Abb. 1.2). Jedoch miissen zusitzlich
zum Einheitsverfahren Kristallisation Kenntnisse aus einer Vielzahl anderer Ein-
heitsverfahren in die Anlagenplanung und den Anlagenbetrieb mit eingebracht wer-
den. Gemifl Abbildung 1.1 kann das Grundverfahren Kristallisation nach verschie-
denen Gesichtspunkten unterteilt werden.

Geht es um die Erzeugung einzelner — im allgemeinen besonders reiner — Kris-
talle, spricht man von der Einkristallziichtung. Siliciumeinkristalle fiir die Solartech-
nik oder Galliumarsenidkristalle, deren Ziichtung schon im Weltraum erprobt
wurde, sind hierfiir Beispiele. Werden in einem Verfahren dagegen Kristalle in gro-
fen Mengen produziert, spricht man von der Massen- bzw. Kornkristallisation. Die

Einkristallziichtung Einfache Kristallisation
Kornkristallisation Fraktionierte Kristallisation
AUS FESTSTOFF | LOSUNG | GASPHASE I
OHNE HILFSSTOFF MIT HILFSSTOFF
Schmelzkristallisation Kristallisation aus Lésungen
Sublimation Adduktive Kristallisation
Desublimation Gastragersublimation
Kiihl- Druck-
Verdampfungs- Aussalz-
Vakuumkiihlungs- Reaktions-
Verdringungs- KRISTALLISATION
KONTINUIERLICH / DISKONTINUIERLICH (BATCH)

Abbildung 1.1  Einteilung des Grundverfahrens Kristallisation.
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1 Ubersicht iiber die behandelten Themen

Mechanische Prozesse Thermische Prozesse
Mahlen Wirmeaustausch
Sieben Eindampfung
Dosieren Kristallisation
Destillation
Trocknen
Chemische [ Biochemische Prozesse Gasverdichtung
Reaktion Gasverflussigung
Synthese Kalteerzeugung

Fermentation

Hydrodynamische Prozesse Diffusionsprozesse
Férdern Trocknung
Gasreinigung Ad/Absorption
Endicken Extraktion
Filtrieren
Zentrifugieren
Mischen

Abbildung 1.2 Einheitsverfahren in einer Kristallisationsanlage.

Apparate und Verfahren, in denen Einkristalle bzw. Massenkristallisate hergestellt
werden, sind sehr unterschiedlich. Im Rahmen dieses Buches wird die Kornkristalli-
sation behandelt werden.

Wird fiir die Trennung eines Stoffgemisches nur eine theoretische Stufe benétigt,
spricht man von der einfachen Kristallisation. Zur Trennung eines Stoffgemisches,
das Mischkristalle bildet, bendtigt man mehrere theoretische Stufen und nennt das
Verfahren in Analogie zur Rektifikation fraktionierte Kristallisation.

Die bekannteste und auch am weitesten technisch genutzte Methode ist die Kris-
tallisation aus der fliissigen Phase. Daneben existieren aber auch technisch durch-
aus bedeutungsvolle Verfahren, bei denen aus fester oder aus der Dampfphase kris-
tallisiert wird. Im Rahmen dieses Buches wird die Kristallisation aus der fliissigen
Phase behandelt.

Verwendet man zusitzlich zu der zu gewinnenden Substanz einen weiteren Stoff,
spricht man von der Hilfsstoff-Kristallisation. Zu dieser Methode zihlt auch die am
hiufigsten angewandte Kornkristallisation aus Losungen. Die Sublimation/Desub-
limation und die Schmelzkristallisation bendtigen vom Grundsatz her keinen weite-
ren Stoff als die Substanz, die kristallin gewonnen werden soll. Hierbei spricht man
dementsprechend von einer hilfsstofffreien Kristallisation.

Schmelzkristallisation und Losungskristallisation werden in diesem Buch behandelt.

Schlieflich unterscheidet man die Kristallisationsverfahren nach der Art der
Erzeugung der fiir die Kristallisation erforderlichen treibenden Kraft — der Ubersiitti-
gung. Diese kann erzeugt werden durch Kiithlung, durch Verdampfung, durch Ver-
dampfungskiihlung, durch Reaktion von Stoffen, durch Anlegen eines hohen Druk-
kes oder durch Erniedrigung der Loslichkeit des zu gewinnenden Produktes mittels
Zugabe eines anderen, z. B. l6slichen Stoffes (Drawning-out, Aussalzen).



1.2 Wirtschaftliche Bedeutung der Kristallisation

Die Kristallisationsverfahren werden dariiber hinaus nach der Art der Betriebs-
weise in kontinuierliche und Batch-Prozesse unterteilt. Wenngleich der kontinuier-
liche Betrieb mit den Attributen besser und moderner verbunden ist, insbesondere
wegen des geringeren Investitions- und niedrigeren Personalaufwandes, wenn es
um Anlagen mit grofleren Leistungen geht, finden sich diskontinuierliche Prozesse
in der Industrie in bedeutend groferer Zahl als kontinuierliche. So sind auch heute
noch in den Unternehmen der Grofichemie deutlich mehr diskontinuierlich
gefiihrte Kristallisationsprozesse als kontinuierliche vertreten. Die diskontinuier-
lichen Prozesse haben dann ihre besondere Berechtigung, wenn die Produktions-
leistungen verhiltnismiRig klein sind, wenn die Anlagen fiir die Gewinnung unter-
schiedlicher Produkte verwendet werden sollen (multi purpose) oder wenn die Pro-
zess- oder Reaktionskontrolle kontinuierlich nur schwer durchgefithrt werden
kann. Auch die diskontinuierliche Kristallisation wird in diesem Buch vorgestellt.

1.2
Wirtschaftliche Bedeutung der Kristallisation

Weltweit werden jihrlich viele Millionen Tonnen kristalliner Produkte hergestellt.
Fiir eine Auswahl bekannter kristalliner Produkte sind in Tabelle 1.1 jihrliche Pro-
duktionsleistungen aufgelistet. Wegen der sehr unterschiedlichen Marktwerte der
einzelnen Produkte gibt die reine Aufzihlung der Leistungsgréflen allerdings noch
keinen vollstindigen Uberblick iiber die kommerzielle Bedeutung einzelner Pro-
duktionsverfahren. So werden anorganische Massenprodukte, wie Natriumchlorid
oder Natriumsulfat, zwar fiir eine Reihe von chemischen Prozessen in grofRen Men-
gen bendtigt, Spezialchemikalien kénnen aber trotz kleinerer Produktionsleistun-
gen hinsichtlich ihrer Produktionswerte durchaus die so genannten Massenpro-
dukte tibersteigen.

Tabelle 1.1  Die wirtschaftliche Bedeutung der Kristallisation.

Produkt Formel flir Jahr fiir Gebiet Produktion Wert

tla Mio. €
Natriumchlorid NaCl 2001 EU  38.348.000 2301
Zucker CiyaHz2044 2001 EU  15.000.000 628,5
Natriumsulfat Na; S0, 2000 Welt 6.500.000 58,5
REA-Gips CasS0,.2H;0 1998 BRD 5.000.000 25,0
Kaliumchlorid KCI 1998 EU 4.150.000 45,7
Caprolactam  CgHy1NO 2002 Welt 3.500.000 385,0
Zitronensdure CgHzO, 2002 Welt 1.423.000 189,56

Silizium-Metall S 1999 Welt 300.000 36,4
Isomaltulose  Cy3H22044 2002 Welt 50.000 10,0
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Hiermit wird deutlich, dass die Beherrschung des Grundverfahrens Kristallisa-
tion eben nicht nur fiir die spektakuliren, groen Produktleistungen erforderlich
ist, sondern auch zur Sicherung optimaler Produktqualititen fiir organische oder
anorganische Kristallisate, die in kleineren Anlagen hergestellt werden.

13
Ziele der Kristallisationsverfahren

Das offenkundige Ziel der Kristallisation, nimlich die Gewinnung einer kristallinen
Phase, die als End- oder Zwischenprodukt weiter verwendet wird, ist nur ein Teil
aller denkbaren Aufgabenstellungen fiir Kristallisationsverfahren (Abb. 1.3).

Bei dem im Rahmen dieses Buches behandelten Beispiel (Kapitel 2), der Aufar-
beitung einer komplex zusammengesetzten Losung aus der Kali-Industrie, ist das
Endziel des Verfahrens die Erzeugung einer hoch konzentrierten Magnesiumchlo-
ridlésung, in der nur noch méglichst wenige der Nebenkomponenten aus der Kali-
diingerherstellung enthalten sind. Die hierzu eingesetzten Kristallisationsverfahren
dienen demnach zur Trennung eines Stoffgemisches und nicht primir zur Gewin-
nung eines Produktkristallisates.

Fir nahezu alle Schmelzkristallisationsprozesse gilt die gleiche Zielsetzung.

Fiir die Aufkonzentrierung von Lésungen werden iiblicherweise Eindampfpro-
zesse oder auch Membranverfahren angewandt. Fiir solche Aufgabenstellungen
sind aber auch Kristallisationsverfahren im Einsatz. So werden bspw. Fruchtsifte
durch Ausfrieren, d. h. durch Kristallisation des im Fruchtsaft enthaltenen Wassers
aufkonzentriert.

Mit dhnlichen Technologien wird ein anderes Ziel von Kristallisationsverfahren
verfolgt: die Gewinnung des reinen Losungsmittels. Kristallisiert man bspw. aus
Meerwasser das Losungsmittel Wasser aus und trennt das Eis von der verbleibenden
aufkonzentrierten Sole ab, erhilt man Siilwasser bei verhiltnismifig geringem
Energieaufwand im Vergleich zur einstufigen Destillation.

Gewinnung der Kristallinen Substanz

Trennung eines Stoffgemisches

Wieder-/Aufkonzentrierung einer Lésung

4 8 85 8B 8

Reinigung der Lésung

Abbildung 1.3 Ziele der Kristallisationsverfahren.



1.4 Bedeutung von Gleichgewichtszustinden |7

Verwendung als im Sektor Anforderungen

Haushalt <= Kristallgrofie

A

Chemie <&~ Kristallform
+
Endprodukt < Pharma <4~ Reinheit
Life Science

Umwelt

Abbildung 1.4 Anforderungen an das Kristallisat.

Schliellich kann mit einem Kristallisationsverfahren auch die Reinigung einer
Losung durchgefithrt werden. Fillungsoperationen, z. B. zur Ausfillung von
Schwermetallen aus Losungen, sind Beispiele hierfiir.

Kristallisationsprozesse mit all diesen unterschiedlichen Zielvorstellungen wer-
den sowohl im Hauptproduktionskreislauf, d. h. zur Erzeugung von industriellen
Produkten, wie auch im Nebenkreislauf, beispielsweise zur Aufarbeitung von
AbstoRRl6sungen, eingesetzt.

Die Anforderungen an den Verfahrenserfolg ergeben sich angelehnt an die jeweilige
Aufgabenstellung fiir das Kristallisationsverfahren. Im Rahmen dieses Seminars wer-
den im Wesentlichen solche Anforderungen behandelt, die der Markt, das sind der pri-
vate und der industrielle Nutzer, an das kristalline Produkt stellt (Abb. 1.4). Das Kristal-
lisat hat in aller Regel in Hinblick auf Reinheit, Farbe, Form, Kristallgréf3e und Kristall-
groflenverteilung sehr konkrete Anforderungen zu erfiillen. Um zu kliren, wie insbe-
sondere eine geforderte KristallgrofRe oder KristallgroRenverteilung Einfluss auf die
Anlagenauslegung nimmt, sind auch die wissenschaftlichen Grundlagen zu erortern.

1.4
Bedeutung von Gleichgewichtszustinden

Die Gleichgewichte zwischen den beteiligten festen und fliissigen Grenzen stellen
die Grenzen des thermodynamisch Machbaren dar. Sie werden grafisch dargestellt
in Phasendiagrammen, welche die Gleichgewichtszusammensetzung koexistieren-
der Phasen bei unterschiedlichen Temperaturen (und ggfs. Driicken) angeben. Bei
der Kristallisation aus Lésungen erfolgt der Ubergang von fliissiger zu fester Phase
nach einem streng organisierten Plan in drei Dimensionen. Hierbei miissen Diffu-
sionswiderstinde in der Grenzfliche Losung/Kristall und Einbauwiderstinde in der
festen Phase selbst iberwunden werden. Die Gleichgewichtseinstellung bei der
Kristallisation nimmt deshalb u. U. lingere Zeit in Anspruch. In Abbildung 1.5
sind zwei Beispiele fiir Fest-Flissig-Gleichgewichte wiedergegeben. Sie zeigen zwei
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Eutektisches Sys‘tem s}'st'em mit festen Las ungen
L
L
~ ~
L+Sg T L+S
L+Sa
s
Sa+ S
100 % A —_— 100% B 100 % A — 1M0% B

Abbildung 1.5 Bedeutung von Fest/ Fliissig-Gleichgewichten.

Moglichkeiten der Abhingigkeit zwischen der Zusammensetzung der koexistieren-
den Phasen und der Temperatur bei konstantem Druck fiir binire Systeme.

Beim eutektischen System kann prinzipiell sowohl Komponente A oder die Kom-
ponente B durch einfache Kithlung in einer theoretischen Stufe rein dargestellt wer-
den. Die meisten grofitechnisch interessanten Produkte sind prinzipiell der Gruppe
der eutektischen Systeme zuzuordnen.

Das zweite Diagramm in Abbildung 1.5 zeigt ein System, in dem tiiber den
gesamten Konzentrationsbereich der Stoffe A und B ,Mischkristalle“ mit jeweils
anderer Zusammensetzung A und B — so genannte feste Losungen — gebildet wer-
den. Ein System, das diesem Gleichgewichtstyp folgt, benétigt mehrere theoretische
Kristallisationsstufen, um zu den reinen Stoffen A oder B zu gelangen.

In Analogie zur Rektifikation spricht man bei der Trennung solcher Stoffsysteme
durch Kristallisation von einer fraktionierten Kristallisation.

1.5
Treibende Kraft: Ubersittigung

Die Kristallisation, d. h. der Ubergang aus der fliissigen in die feste Phase benétigt
eine treibende Kraft, d. h. das Verlassen des Gleichgewichtszustandes. Das System
muss hierzu tibersittigt werden, d. h. es muss ein Zustand hergestellt werden, in
dem mehr Geldstes vorhanden ist, als im Gleichgewichtszustand gelost sein kann.
Wird eine Losung so iibersittigt, versucht sie, ihren Gleichgewichtszustand wieder
herzustellen durch

¢ Bildung neuer fester Partikel (Keimbildung),
e Anlagerung von , Ubersittigungsmasse“ auf bereits vorhandenen Feststoffen
(Kristallwachstum).



1.6 Keimbildungsmechanismen
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Abbildung 1.6  Der metastabile Bereich der Ubersittigung.

Abbildung 1.6 zeigt die Loslichkeit einer kristallisierenden Komponente in einem
Losungsmittel als Funktion der Temperatur. Auf der Léslichkeitslinie (Sattigungs-
linie) bezeichnet man die Losung als gesittigt. Bei Zustinden unterhalb dieser
Loslichkeitslinie, d. h. geringerer Konzentration als es der Léslichkeitsgrenze ent-
spricht, ist die Lésung untersittigt, bei hoheren Konzentrationen {iibersittigt. Die
uibersittigte Region kann in zwei Zonen aufgeteilt werden, in eine metastabile und
in eine instabile. Wird in der Losung ein Zustand erreicht, der als instabil zu
bezeichnen ist, d. h. tiberschreitet die tatsichlich vorhandene Konzentration an
Geldstem die so genannte Uberléslichkeitsgrenze, erfolgt die Bildung einer festen
Phase spontan. Innerhalb der ,metastabilen“ Zone werden bereits vorhandene Kris-
talle durch die anliegende Ubersittigung wachsen. Bei Abwesenheit von Feststoffen
kann sich jedoch die Ubersittigung sehr lange Zeit in der Lésung halten, eine selbst-
stindige Keimbildung ist in diesem Bereich per Definition eher unwahrscheinlich.

1.6
Keimbildungsmechanismen

Keimbildung ist nicht nur die spontane Bildung eines Feststoffes aus einer tibersit-
tigten Losung. Der tatsichliche Vorgang der Geburt neuer Partikel bei der Kristalli-
sation ist komplexer. Neue Kristalle werden aufgrund unterschiedlicher Mechanis-
men erzeugt (Abb. 1.7).

Die Bildung von Keimen, die lediglich durch Ubersittigung erzeugt werden —
aufgrund des Zusammenfiigens von gelosten Wachstumseinheiten ohne Beeinflus-
sung durch andere Komponenten — wird primdre homogene Keimbildung genannt.

Wird die priméire Keimbildung , katalysiert“ durch fremdes Material, z. B. durch feste
Verunreinigungen in der Losung, erfolgt durch Interaktion des Fremdstoffes mit der
kristallisierenden Komponente eine Erniedrigung der Energiebarriere zur Keimbil-
dung. Diesen Vorgang bezeichnet man als primdre heterogene Keimbildung.

Neben der primiren gibt es die sekundire Keimbildung. Diese wird hervorgerufen
durch bereits in der iibersittigten Losung vorhandene Kristalle. Kollisionen zwi-
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schen Kristallen oder zwischen Kristallen und den Winden des Kristallisators oder
dem Laufrad der Umwilzpumpe fithren dazu, dass bspw. Partikel, die dabei sind in
das Gitter bereits vorhandener, groferer Kristalle eingebaut zu werden, durch
mechanische Beanspruchung vom Kristallisat wieder entfernt werden und nun
einen eigenstindigen wachstumsfihigen Keim bilden.

Im Bereich der Sekundirkeimbildung gibt es allerdings eine ganze Reihe weite-
rer Mechanismen, die fiir die Bildung neuer Partikeln verantwortlich sein kénnen.

In der industriellen Kristallisation darf die primire Keimbildung keine wesent-
liche Rolle spielen, da die Produktkorngréflen nur sehr fein und nur schlecht kon-
trollierbar sein wiirden. Die Auslegung industrieller Kristallisatoren ist deshalb auf
eine vollstindige Vermeidung der primiren Keimbildung ausgerichtet. Kontrolle
von Keimbildung in technischen Kristallisatoren heif3t deshalb Kontrolle der Sekun-
dirkeimbildung. Treibende Krifte fiir die Sekundirkeimbildung sind Ubersittigung
und Eintrag an mechanischer Energie. Will man moglichst grofle Kristalle erzeu-
gen, muss die Anzahl der Keime gering gehalten werden, auf welcher im Verlaufe
des Kristallisationsprozesses die Kristallmasse aufwachsen soll. Dazu

e darf die Ubersittigung nicht zu hoch sein,
e muss der Energieeintrag in den Kristallisator, bspw. zur Suspendierung,
begrenzt werden.

Neben den von der Ubersittigung abhingigen Keimbildungsmechanismen kann
es in Kristallisatoren durch Abrieb oder Bruch bereits vorhandener Kristalle zusitz-
lich zu einer rein mechanischen Partikelvermehrung kommen.

Verantwortlich fiir diesen Mechanismus ist ausschlieflich die Hydrodynamik in
einem Kristallisator. Ist ein Kristallisationssystem hydrodynamisch so ausgelegt,
dass bereits die sekundire Keimbildung kontrolliert minimiert ist, nimmt die rein
mechanische Partikelvermehrung kaum noch Einfluss auf das Produktionsergeb-
nis.

1.7
Kristallwachstum

Der Keimbildung folgt im Kristallisationsprozess das Wachstum der vorher gebilde-
ten Keime. Kristallwachstum ist ein relativ langsamer Prozess: Die auf die Keime
aufzubauende Masse muss zunichst aus der Losung an die Kristalloberfliche her-
antransportiert, und an der Kristalloberfliche muss fiir den Einbau dieser Masse in
das Kristallgitter eine geeignete Stelle gefunden werden.

Die Wachstumsgeschwindigkeit vieler Substanzen liegt in der Gréfenordnung
von 107 bis 10~ m s™. Sie nimmt zu mit wachsender Ubersittigung.

Zwingt man die Kristalle jedoch durch Anlegen einer hohen Ubersittigung zu
schnellem Wachstum, resultiert hdufig ein nicht spezifikationsgerechtes Kristallisat.
Auferdem entstehen bei hohen Ubersittigungen hiufig unerwiinschte Kristallfor-
men, wie Nadeln und Dendriten, die sich vergleichsweise schlecht aus der Suspen-
sion abtrennen lassen.



