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ZADATAK 

 

1. Sagledati utjecaj promjera radijalnog SBT miješala na minimalnu brzinu 

vrtnje potrebnu za postizanje stanja potpune suspenzije kristala 

dinatrijevog tetraborat dekahidrata u ispitivanom kristalizatoru. Ispitivanja 

provoditi s tri razliĉita promjera miješala, odnosno tri razliĉita simpleksa 

 𝐷 𝑇  . 

 

2. Ispitati utjecaj intenziteta ultrazvuka na minimalnu brzinu vrtnje miješala 

potrebnu za postizanje stanja potpune suspenzije boraksa u 

kristalizatoru s mehaniĉkim miješanjem. Ispitivanja provoditi pri ĉetiri 

razliĉite amplitude jakosti ultrazvuka u podruĉju 20 - 40%. 

 

3. Usporediti eksperimentalno odreĊene vrijednosti kritiĉnih brzina vrtnje 

miješala, 𝑁𝐽𝑆 , bez i uz prisustvo ultrazvuka u kristalizatoru. 

 

4. Odrediti korelacijsku jednadžbu koja za ispitivani sustav povezuje 

minimalnu brzinu vrtnje potrebne za postizanje stanja potpune 

suspenzije boraksa s amplitudom jakosti ultrazvuka i promjerom SBT 

miješala. 

 

5. Odrediti ukupan utrošak snage miješanja za analizirani sustav pri stanju 

potpune suspenzije boraksa, te usporediti utrošak snage uslijed 

mehaniĉkog miješanja i ultrazvuĉnog djelovanja. 

 

  



SAŢETAK 

 

Cilj rada bio je ispitati utjecaj ultrazvuĉnog djelovanja na postizanje stanja 

potpune suspenzije kristala dinatrijevog tetraborat dekahidrata (boraks) u 

kristalizatoru sa SBT miješalom. OdreĊivanje minimalne brzine vrtnje miješala 

za postizanje stanje potpune suspenzije, 𝑁𝐽𝑆 , uz i bez primjene ultrazvuka 

provedeno je na laboratorijskom šaržnom kristalizatoru u kojem je volumen 

suspenzije iznosio 2.6 dm3, uz primjenu Zwieteringova kriterija "1s". Ispitivanja 

su provedena s tri razliĉita promjera radijalnog SBT miješala i pri ĉetiri razliĉite 

amplitude jakosti ultrazvuka  𝐴 = 20 − 40% . Eksperimentalni rezultati ukazuju 

da primjena ultrazvuka smanjuje vrijednost 𝑁𝐽𝑆  u ispitivanom reaktorskom 

sustavu. MeĊutim, sugerira se korištenje manjih amplituda jakosti ultrazvuka 

(𝐴 = 20%) s obzirom na to da daljnjim povećanjem intenziteta ultrazvuka 

vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  se dodatno ne smanjuju, dok se ukupni utrošak snage miješanja 

znaĉajno povećava. Za ispitivanu geometriju šaržnog kristalizatora te ispitivanu 

koncentraciju i odreĊenu veliĉinu kristala boraksa izvedena je korelacijska 

jednadžba koja povezuje vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  sa amplitudom jakosti ultrazvuka i 

simpleksa  𝐷 𝑇  . 

 

Kljuĉne rijeĉi: šaržna kristalizacija, SBT miješalo, ultrazvuk, stanje potpune 

suspenzije, utrošak snage miješanja. 

 

  



SUMMARY 

 

The aim of this research was to examine the influence of the ultrasound on the 

state of complete suspension of the sodium tetraborate decahydrate (borax) 

crystals in the crystallizer with SBT impeller. Determination of minimal impeller 

speed required to achieve a state of complete suspension, NJS, with or without 

the ultrasound, was conducted in the laboratory scale batch crystallizer with a 

suspension volume of 2.6 dm3, using Zwietering's criterion "1s". The tests were 

carried out at three different diameters of the radial SBT impeller and at four 

different amplitudes of the ultrasound (𝐴 = 20 − 40%). Experimental results 

showed that ultrasonic irradiation reduces the value of NJS in the examined 

reactor system. Nevertheless, it is suggested to use lower amplitudes of the 

ultrasound 𝐴 = (20%) since with the increasement of the ultrasound intensity 

NJS is not additionally reduced, while total power consumption of mixing is 

significantly increased. For the examined geometry of the batch crystallizer, the 

concentration and size of the borax crystals, an equation which correlate the 

NJS value with the ultrasound amplitude and simplex (D/T) was derived. 

 

 

Keywords: batch crystallization, SBT impeller, ultrasound, state of complete 

suspension, power consumption 
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UVOD 
 

Miješanje u sustavima ĉvrsto/kapljevito, tzv. suspendiranje, važan je segment 

brojnih procesa u kemijskom inženjerstvu. Suspendiranje se općenito 

primjenjuje kada se želi postići što ravnomjernija raspodjela ĉvrstih ĉestica u 

sustavu, ubrzati kemijska reakcija izmeĊu faza, te kada se želi intenzivirati 

prijenos tvari i energije. Razliĉiti procesi zahtijevaju i razliĉite stupnjeve 

homogenosti suspenzije. Stanje potpune suspendiranosti postiže se u trenutku 

kada su sve ĉestice podignute s dna posude i nalaze se u stanju gibanja, pri 

ĉemu nijedna ĉestica ne ostaje duže od jedne ili dvije sekunde na dnu posude. 

Pri tom stanju kontaktna površina izmeĊu ĉvrste i kapljevite faze je maksimalna 

što bitno utjeĉe na sve prijenosne pojave u sustavu. Tipiĉan primjer sustava 

ĉvrsto/kapljevito koji ukljuĉuje suspendiranje ĉvrstih ĉestica je proces 

kristalizacije. Ukoliko se kristalizacija provodi šaržnim postupkom s mehaniĉkim 

miješanjem, njezina uĉinkovitost znatno ovisi o naĉinu provedbe operacije 

miješanja. Miješanje u biti utjeĉe na svaki stupanj kristalizacijskog procesa 

znaĉajno determinirajući kinetiku nukleacije i rasta kristala, a time i 

karakteristike finalnog produkta. 

U posljednje vrijeme, kao i u mnogim drugim procesima kemijske industrije, 

sagledava se mogućnost primjene ultrazvuka. Novija istraživanja su pokazala 

da se emitiranje ultrazvuĉnih valova u kristalizatoru može odraziti na prinos i 

svojstva produkta.  

Cilj ovog rada je ispitati utjecaj ultrazvuĉnog djelovanja na postizanje stanja 

potpune suspenzije kristala dinatrijevog tetraborat dekahidrata (boraks) u 

kristalizatoru s razliĉitim promjerima SBT miješala. TakoĊer će se sagledati 

kako se primjena ultrazvuka odražava na ukupan utrošak snage miješanja – 

veliĉinu vrlo bitnu pri dimenzioniranju i odabiru konfiguracije sustava za 

miješanje.  

. 

 



 
 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1. OPĆI DIO
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1.1. Miješanje u procesnom kemijskom inţenjerstvu 
 

Miješanje je jedna od najzastupljenijih jediniĉnih operacija u kemijskom 

inženjerstvu. Ta se operacija u pravilu koristi u heterogenim sustavima tj. kada 

je potrebno iz dvije ili više tvari dobiti smjesu s novim svojstvima, kada se želi 

ubrzati kemijska reakcija, proces otapanja, pospješiti proces kristalizacije, te 

omogućiti što intenzivniji prijenos tvari i energije u sustavu. Općenito, miješanje 

se primjenjuje ako se u nekoj koliĉini materijala želi uspostaviti ujednaĉenost u 

mehaniĉkom, kemijsko i/ili termiĉkom smislu. Ono se može provoditi kako u 

jednofaznim, tako i u višefaznim sustavima. Tipiĉan primjer provedbe miješanja 

u jednofaznim sustavima je homogenizacija mješljivih kapljevina. Ovaj, relativno 

jednostavan problem reduciranja razlike u koncentracijama do prihvatljive 

razine, postaje složeniji u sluĉajevima veće razlike u viskoznosti i gustoći 

kapljevina koje se miješaju. Problemi se mogu javiti i u sluĉajevima ako je jedna 

od kapljevina zastupljena u znatno manjoj koliĉini u odnosu na drugu, te u 

koliko se u sustavu odvija kemijska reakcija.  

Ako su u nekom procesu prisutne dvije nemješljive kapljevine tada se već 

govori o miješanju u višefaznim sustavima. Operacija miješanja tu ima za cilj 

uspostavljanje uvjeta pogodnih za što uspješniji prijenos tvari. Prestanak 

mehaniĉkog djelovanja tj. miješanja uzrokuje razdvajanje tretiranih kapljevina i 

izrazito smanjenje meĊufazne površine. 

Primjer miješanja u dvofaznim sustavima je i miješanje ĉvrstih ĉestica u 

kapljevini tzv. suspendiranje. Miješanje u ovom sluĉaju sprjeĉava stvaranje 

nakupina ĉvrstih ĉestica u sustavu, kao i njihovo taloženje, odnosno plutanje. 

Suspendiranje osigurava pogodne uvjete za prijenos tvari i uspješno provoĊenje 

kemijske reakcije. 

Osim suspendiranja, u kemijskoj industriji se ĉesto može susresti miješanje u 

sustavima plin/kapljevina. Ta vrsta miješanja obuhvaća kontaktiranje plinova i 

kapljevina s ciljem disperzije plina u kontinuiranoj kapljevitoj fazi. Nastala 

meĊufazna površina pogoduje intenzivnijem prijenosu tvari u reakcijskom 

sustavu. 
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Miješanje u trofaznim sustavima je podruĉje još uvijek nedovoljno ispitano i 

trenutno predstavlja veliki interes znanstvenih istraživanja(1,2). 

Kao specifiĉan primjer operacije miješanja može se navesti i miješanje ĉvrstih 

ĉestica tzv. suhih nasipina. Ona se provodi bez prisustva fluida. Miješanje 

nasipina prisutno je u cijelom nizu tradicionalnih, ali i novih tehnologija. Obiĉno 

se odvija šaržno, ali u novije vrijeme javlja se veliki interes i za kontinuirana 

postrojenja.  
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1.1.1. Provedba operacije miješanja 
 

U većini sluĉajeva operacija miješanja se provodi mehaniĉkim uzgibavanjem u 

posebno dimenzioniranim posudama. Razumijevanje toka mase koja se miješa 

u posudi za miješanje osnova je za izbor i dimenzioniranje opreme za 

miješanje. Razliĉiti oblici gibanja mase koja se miješa ĉine tzv. mehanizam 

miješanja. Mehanizmi miješanja se prikazuju u odnosu na laminarni i turbulentni 

režim strujanja, budući se hidrodinamiĉke karakteristike tih režima izrazito 

razlikuju. 

Laminaran (slojevit) režim strujanja se javlja pri nižim brzinama vrtnje miješala 

(𝑅𝑒𝑚 < 10) gdje se molekule fluida kreću u pravilnim paralelnim slojevima koji 

se meĊusobno ne miješaju, a sile inercije brzo nestaju. Ovaj režim strujanja isto 

se povezuje s vrlo viskoznim kapljevinama kod kojih takoĊer dolazi do brzog 

nestanka inercijske sile. Radi toga rotirajući radni element tj. miješalo mora 

zauzimati veći dio posude ukoliko se želi uspostaviti odgovarajuće gibanje 

ukupne mase. Uz površinu miješala koje rotira stvara se veliki gradijent brzina. 

Smiĉna naprezanja nastoje u tom podruĉju elemente kapljevine deformirati i 

istegnuti, pri ĉemu se oni kontinuirano stanjuju i izdužuju. Tako dolazi do 

smanjenja razlike koncentracije izmeĊu elementa kapljevine uslijed, sada 

ubrzane, molekulske difuzije. 

U praktiĉnim sluĉajevima gdje je viskoznost kapljevine manja od 10 mPas, tok 

ukupne mase fluida uzrokovan rotacijom miješala u posudi je turbulentan 

(𝑅𝑒𝑚 > 1000). U ovakvim sluĉajevima se gubi slojevitost koja je prisutna kod 

laminarnog režima strujanja, a gibanje fluida postaje kaotiĉno iz razloga što su 

prijenos topline i koliĉine gibanja poboljšani. Inercijske sile omogućuju 

cirkulaciju kapljevine u posudi, a neposredno uz miješalo postiže se 

maksimalna vrtložna difuzija. U ovom sluĉaju miješanjem se stvaraju znatno 

veće brzine strujanja kapljevine nego pri laminarnom strujanju. Kako je i 

molekularna difuzija tada brža nego kod viskoznih fluida, cjelokupan proces je, 

sve do molekularne razine, brži nego pri laminarnom strujanju. 
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MeĊutim, ponekad je intenzitet miješanja takav da se miješajući sustav nalazi u 

tzv. prijelaznom podruĉju gdje se mogu zapaziti utjecaji laminarnog i 

turbulentnog strujanja. 

Uspješnost provoĊenja operacije miješanja ovisi o nekoliko osnovnih ĉimbenika. 

Na prvom je mjestu oblik posude u kojoj se provodi miješanje. Geometrija 

posude i njene dimenzije mogu znatno utjecati na izbor miješala i na naĉin 

provoĊenja postupka miješanja. Posuda mora imati takav oblik da osigurava 

najpovoljnije strujanje mase koja se miješa. Tim oblikom potrebno je sprijeĉiti 

stvaranje tzv. "mrtvih zona", odnosno podruĉja u kojima su strujanje i efekt 

miješanja osjetno reducirani. 

Pri intenzivnijem miješanju kapljevine dolazi do nepoželjne pojave nastanka vira 

u masi koja se miješa. Vrtlog dovodi do pojave površinske aeracije koja osjetno 

umanjuje uĉinkovitost miješanja. Da bi se sprijeĉila ta pojava ugraĊuju se uz 

unutarnju stjenku posude tzv. razbijala vrtloga. Njihove uobiĉajene dimenzije su 

𝑅𝑉 =  0.1 − 0.12 𝑇. Posebnu pozornost potrebno je usmjeriti na izvedbu dijela 

razbijala koji se nalazi uz dno posude, kako se nepravilnom izvedbom tog dijela 

ne bi ometala cirkulacija kapljevine u posudi za miješanje.  

Ipak jedan od najbitnijih zadataka pri izvedbi ureĊaja za miješanje je pravilan 

odabir miješala. Postoje dva osnovna tipa cirkulacije kapljevine u posudi za 

miješanje - aksijalno i radijalno (slika 1) i oni znatno olakšavaju svrstavanja 

miješala u homologne, geometrijski sliĉne serije (tablica 1).  

Miješala koja uvjetuju aksijalno strujanje, stvaraju tok kapljevine paralelan s 

osovinom. Naime, dio mase kapljevine struji niz osovinu miješala, dok uzlazni 

dio struji uz stjenku posude (slika 1a). Takvi tipovi miješala primjenjuju se u 

sustavima gdje se zahtjeva intenzivna cirkulacija fluida(3). 
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Slika 1. a) aksijalan i b) radijalan tok kapljevine u posudi za miješanje. 

 

Miješala za radijalno strujanje kapljevine "izbacuju" kapljevinu velikom brzinom 

prema stjenci posude gdje se tok dijeli na dvije struje (slika 1b). Dio kapljevine 

struji prema površini, a dio prema dnu posude, odakle ponovno dospijeva u os 

vrtnje. 

Aksijalnim i radijalnim gibanjem mase kapljevine odvija se tzv. makroskopsko 

miješanje. Unutar mase kapljevine istodobno se provodi i miješanje na 

mikroskopskoj razini, kao posljedica turbulencije proizvedene djelovanjem 

miješala i razbijala vrtloga. Makroskopsko miješanje je bitno za dobivanje 

homogenih smjesa mješljivih kapljevina, a mikroskopsko miješanje odluĉujuće 

je za prijenosne pojave kontrolirane unutarnjim trenjem fluida. Primijenjeni tip 

miješala ovisi prvenstveno o zahtjevima miješanja, te posebno o veliĉini posude 

i viskoznosti kapljevine(4). 
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Tabela 1. Osnovni tipovi miješala. 

 

NAZIV MIJEŠALA OBLIK MIJEŠALA TOK KAPLJEVINE 

Turbinsko miješalo s 

ravnim lopaticama 

 

Radijalan tok 

kapljevine 

Turbinsko miješalo s 

diskom i ravnim 

lopaticama, tzv. 

„Rushtonova turbina“  

Radijalan tok 

kapljevine 

Propelersko miješalo 

 

Aksijalan tok 

kapljevine 

Turbinsko miješalo s 

lopaticama pod 

nagibom  

Radijalno – aksijalan 

tok kapljevine 

Spiralno miješalo 

 

Aksijalan tok 

kapljevine s 

izraženom 

tangencijalnom 

komponentom 

strujanja 

 

Pri odabiru miješala neophodno je poznavati volumen posude tj. kapljevine koja 

se miješa kao i njezinu viskoznosti. Odnos tih dviju veliĉina se koristi u 

inženjerskim priruĉnicima kao "vodiĉ" pri odabiru miješala, a primjer takvog 

vodiĉa prikazan je na slici 2. 
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Slika 2. Kriterij odabira miješala za odreĊenu namjenu. 
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1.1.2. Utrošak snage miješanja 
 

OdreĊivanje utroška snage za pogon miješala jedan je od osnovnih ĉimbenika 

pri dimenzioniranju ureĊaja za miješanje, odnosno pri odabiru vrste miješala 

(5,6). 

Eksperimentalno je utvrĊeno da utošak snaga miješanja ovisi o sljedećim 

varijablama: 

- brzini vrtnje miješala, 𝑁 (o. min-1), 

- vremenu miješanja ,  𝑡 (min) ,  

- gustoći kapljevine,  𝜌 (kg m-3), 

- viskoznosti kapljevine,  𝜇 (Pa s), 

- gravitacijskom ubrzanju, 𝑔 (m3 s-1),  

- geometrijskim dimenzijama posude i miješala tzv. dimenzijskim 

simpleksima : 

𝑆1 =
𝐻

𝐷
; 𝑆2 =

𝑇

𝐷
; 𝑆3 =

𝑐

𝐷
 . 

 

Stoga se snaga miješanja može prikazati kao funkcija tih varijabli:  

 𝐸 𝑡 = 𝑃 = 𝑓(𝑁 , 𝐷, 𝜌, 𝜇,  𝑆1,  𝑆2 ,  𝑆3) (1) 

 

Dimenzijskom analizom dobivena je ovisnost: 

 𝐸𝑢𝑚 = 𝑓 (𝑅𝑒𝑚 , 𝐹𝑟𝑚 ,  𝑆1, 𝑆2 , 𝑆3) (2) 

 

gdje 𝐸𝑢𝑚 , 𝑅𝑒𝑚  i 𝐹𝑟𝑚  predstavljaju bezdimenzijske modificirane znaĉajke koje se 

uvode zbog kružnog gibanja fluida. 
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Modificirana Reynoldsova značajka, 𝑅𝑒𝑚 , je bezdimenzijska veliĉina koja 

predstavlja omjer sile inercije i sile trenja, a definira vrstu strujanja u 

hidrodinamiĉkom sustavu. U sluĉaju miješanja fluida ona poprima oblik: 

 𝑅𝑒𝑚 =
𝑣 ∙ 𝐿 ∙ 𝜌

𝜇
=

𝐷 ∙ 𝜋 ∙ 𝑁 ∙ 𝐷 ∙ 𝜌

𝜇
=

𝐷2 ∙ 𝑁 ∙ 𝜌

𝜇
 

 

(3) 

Karakteristiĉna linearna veliĉina, 𝐿, je u ovom sluĉaju promjer miješala, 𝐷, a kao 

brzina figurira obodna brzina. 

 

Modificirana Eulerova značajka, 𝐸𝑢𝑚 , predstavlja bezdimenzijski odnos tlaĉne 

sile i sile inercije. Njen modificiran oblik se u sluĉaju miješanja prikazuje na 

sljedeći naĉin: 

 
𝐸𝑢𝑚 = 𝑁𝑝 =

𝑃

𝜌 ∙ 𝑁3 ∙ 𝐷5
 

(4) 

 

Modificirana Eulerova znaĉajka obiĉno se naziva i znaĉajkom snage miješanja. 

 

 

Zbog strujanja kapljevine i u vertikalnom smjeru prilikom miješanja, u obzir se 

mora uzeti i utjecaj sile gravitacije koja je izražena modificiranom Froudovom 

značajkom: 

 

 𝐹𝑟𝑚 =
𝐹𝑖

𝐹𝑔
=

𝑣2

𝐿 ∙ 𝑔
=

(𝐷 ∙ 𝜋 ∙ 𝑁)2

𝐷 ∙ 𝑔
=

𝑁2 ∙ 𝐷

𝑔
 

 

(5) 

 

Bezdimenzijska korelacijska jednadžba za strujanje fluida u miješalici se može 

prikazati kao: 

 𝐸𝑢𝑚 = 𝑘 ∙ 𝑅𝑒𝑚
𝑎 ∙ 𝐹𝑟𝑚

𝑏 

 

(6) 
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Ukoliko miješalica ima razbijala vrtloga, ne dolazi do stvaranja vrtloga, i u tom 

sluĉaju 𝑏 = 0, a jednadžba (6) poprima oblik: 

 
𝐸𝑢𝑚 = 𝑘 ∙ 𝑅𝑒𝑚

𝑎  

 

(7) 

Grafiĉki prikaz izraza (7) predstavlja tzv. krivulju snage (slici 4). 

 

 

 

Slika 3. Opći izgled krivulje snage. 

 

Za razliĉite geometrijske karakteristike miješalice postoje odgovarajuće 

funkcionalne ovisnosti. Ukoliko se u literaturi ne može pronaći krivulja koja 

odgovara odreĊenoj geometriji posuda/miješalo, tada je potrebno provesti 

eksperimentalna mjerenja i "konstruirati" krivulju za tu geometriju.  

Primjeri krivulja snage za razliĉite geometrije turbinskih miješala prikazane su 

na slici 4. 
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    Slika 4. Krivulje snage za razliĉite geometrije turbinskih miješala. 
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1.2. Miješanje u sustavima ĉvrsto/kapljevito (suspendiranje) 

 

Suspendiranje ĉvrstih ĉestica u kapljevitoj fazi je važan segment brojnih 

procesa u kemijskom inženjerstvu. Primjeri takvih procesa su kristalizacija, 

polimerizacija, bio-fermentacija, procesi otapanja, suspendiranja ionsko 

izmjenjivaĉkih smola, heterogeni katalitiĉki procesi itd. Iz navedenih primjera 

može se zakljuĉiti da ĉvrste ĉestice mogu biti direktno podvrgnute odreĊenim 

fizikalnim i kemijskim promjenama, ali ĉvrsta faza može biti prisutna u sustavu 

kao element koji ne sudjeluje direktno u kemijskoj reakciji (npr. katalizator).  

Miješanje u sustavima ĉvrsto/kapljevito se općenito primjenjuje kada se želi 

postići što ravnomjernija raspodjela ĉvrstih ĉestica u sustavu, ubrzati kemijska 

reakcija izmeĊu faza, te kada se želi pospješiti proces otapanja i nastajanja 

odreĊenog produkta. 

S obzirom na razliku gustoća ĉvrste i kapljevite faze poĉetna pozicija ĉvrstih 

ĉestica, prije poĉetka miješanja, može biti dno posude za miješanje ili površina 

kapljevite faze. Općenito, razlikujemo sedimentirajuće  𝜌𝐿 < 𝜌Č  i plutajuće 

 𝜌𝐿 > 𝜌Č  ĉestice. Ukoliko je rijeĉ o plutajućim ĉesticama, tada se pri procesu 

miješanja zahtijeva "ugradnja" tih ĉestica s površine u osnovnu masu kapljevine 

s ciljem homogenizacije sustava. No, većina industrijskih procesa sa 

suspendirajućim ĉesticama se odnosi na sedimentirajuće ĉestice i u tom sluĉaju 

osnovni zadatak miješanja je podizanje ĉestica s dna posude i njihovo 

dovoĊenje u stanje neprestanog gibanja(7). 

Pri postupku suspendiranja primjenjuju se miješalice raznih geometrija, 

meĊutim, najuĉinkovitijom se ipak pokazala konfiguracija poznata kao 

standardna Rushtonova konfiguracija u kojoj je visina stupca kapljevine jednaka 

promjeru posude za miješanje 𝐻 = 𝑇. Posuda ravnog ili zdjelastog dna sadrži 

ĉetiri razbijala virova 𝑅𝑉 =  0.1 − 0.12 𝑇 koja su prilagoĊena obliku dna posude 

s ciljem da se sprijeĉi stvaranje nakupina ĉestica. Promjer miješala koji se 

preporuĉuje pri procesu suspendiranja jednak je 1/3 promjera posude za 

miješanje.  
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Kao miješala koriste se ona koja uzrokuju aksijalni tok kapljevine, usmjeren 

prema dnu posude, ostvarujući pri tome dobru cirkulaciju suspenzije u 

posudi(8,9). 

Razliĉiti industrijski procesi zahtijevaju i razliĉite stupnjeve homogenosti 

suspenzije. U većini sluĉajeva zadovoljavajuće je da su sve ĉestice 

suspendirane u kapljevini, odnosno da je cijela njihova površina u kontaktu s 

kapljevinom. U tom sluĉaju vrijednost Reynoldsove znaĉajke obiĉno je veća od 

2·104  te takve sustave smatramo turbulentnim. 

Ovisno o stanju suspendiranih ĉestica razlikuju se(10-12): 

 stanje nepotpune suspenzije, 

 stanje potpune suspenzije, 

 stanje intermedijalne suspenzije, 

 stanje homogene suspenzije. 

 

 

Brzina vrtnje miješala / N

Nepotpuna

 suspenzija

Potpuna

 suspenzija
Homogena

 suspenzija

 

 

 

Slika 5. Stanja suspenzije. 
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 Stanje nepotpune suspenzije 

Stanje nepotpune suspenzije karakterizira prisutnost mirujućih nakupina ĉestica 

ili pak nakupina koje se periodiĉki ponavljaju na dnu posude za miješanje. Bitno 

je da sadržaj tih nakupina ne raste s vremenom. Ovo stanje može biti znaĉajno 

s praktiĉnog aspekta kada prijenos tvari u sustavu ĉvrsto/kapljevito nije 

primarno kontrolirajući proces, te ukoliko reakcija nije egzotermna. U takvim se 

sluĉajevima mogu znaĉajno umanjiti utrošci energije pri miješanju. 

 

 Stanje potpune suspenzije 

Stanje potpune suspenzije postiže se u trenutku kada su sve sedimentirajuće 

ĉestice podignute s dna posude, a plutajuće uklonjene s površine kontinuirane 

faze. Pri tome se ĉestice ne zadržavaju na dnu posude, odnosno na površini 

kapljevine, duže od nekoliko sekundi. To stanje odgovara brzini vrtnje miješala, 

𝑁𝐽𝑆 , pri kojoj je cjelokupna površina ĉestica u kontaktu s kapljevinom. Stoga je 

ovo stanje iznimno važno kod operacija u kojima je prisutan prijenos tvari i 

energije. Eksperimentalno je dokazano da brzina prijenosa tvari u sustavu 

ĉvrsto/kapljevito raste relativno brzo s porastom brzine miješanja, ali samo do 

toĉke koja odgovara stanju potpune suspenzije. Daljnjim povećanjem brzine 

miješanja, brzina prijenosa tvari neznatno se povećava, dok vrijednost utrošene 

snage povećava se proporcionalno s 𝑁3. Takav proces nije ekonomiĉan i zato 

je bitno prepoznati stanje potpune suspenzije.  

Postoje razliĉiti kriteriji, odnosno metode za definiranje stanja potpune 

suspenzije. Najĉešće su tzv. vizualne metode. Prema Zwieteringu stanje 

potpune suspenzije sedimentirajućih ĉestica postiže se kod brzine vrtnje 

miješala pri kojoj ni jedna ĉestica ne ostaje na dnu posude duže od 1 do 2 

sekunde. To je tzv. kriterij "1s" ili "2s". 
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Kao rezultat eksperimentalnih ispitivanja i dimenzijske analize Zwietering daje 

analitiĉki izraz ovisnosti te brzine i radnih parametara(10):  

 

 𝑁𝐽𝑆 =
𝑆 ∙ 𝑑𝑝

0.2 ∙ 𝜇𝐿
0.1 ∙ (𝑔 ∙ ∆𝜌)0.45 ∙ 𝜔𝑝

0.13

𝜌𝐿
0.55 ∙ 𝐷0.85

 

 

(8) 

gdje je: 

𝑆 - funkcija geometrijskih karakteristika sustav, (/), 

𝑑𝑝  - promjer ĉestice (m), 

𝜇𝐿  - viskoznost kapljevine (Pas), 

𝑔 - gravitacijsko ubrzanje (m2 s-1 ) 

∆𝑝 - razlika gustoća ĉestice i kapljevine (kg m-3 ), 

𝜔𝑃  -  maseni postotak ĉestica (%), 

𝜌𝐿  - gustoća kapljevine (kg m-3), 

𝐷 - promjer miješala (m). 

 

Nedostatak ovog kriterija je ograniĉenje na promatranje samo dna posude, bez 

utvrĊivanja stanja u njenim ostalim dijelovima. Zbog tog nedostatka, Einenkel i 

Mersmann(13) predlažu metodu mjerenja visine suspendiranog sloja, tj. 

meĊupovršine kapljevina/suspenzija. Stanje potpune suspenzije u tom sluĉaju 

je postignuto ako visina meĊupovršine jednaka 0.9 H.     
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Slika 6. Kriteriji za odreĊivanje stanja potpune suspenzije a. Zwieteringov 

kriterij b. kriterij  0.9H. 

 

Za odreĊivanje 𝑁𝐽𝑆 , osim vizualnih metoda, koriste se i razne instrumentalne 

metode  kao što su konduktometrijske, razne optiĉke i uzorkovanje. OdreĊivanje 

brzine ukljuĉuje mjerenje lokalne koncentracije u masi ili uzimanje uzorka 

ĉvrstim ĉestica kroz stjenku reaktorskog sustava.  

 

 Stanje intermedijalne suspenzije         

Stanje intermedijalne suspenzije postignuto je ukoliko se sedimentirajuće 

ĉestice ne zadržavaju na dnu posude, a plutajuće na površini kontinuirane faze, 

ĉak ni u kratkom periodu stanja potpune suspenzije.  Prema svom karakteru 

ovo stanje se nalazi izmeĊu stanja potpune i homogene suspenzije.  
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 Stanje homogene suspenzije 

Suspenzija se smatra homogenom ukoliko su koncentracija i raspodjela veliĉina 

ĉvrstih ĉestica konstantne u cijelom prostoru posude za miješanje. Da bi se 

postiglo stanje homogene suspenzije potrebna je znatno veća brzina miješanja 

od 𝑁𝐽𝑆 , pa je i utrošena snaga veća. Radi se o graniĉnom stanju koje je vrlo 

teško realizirati. 

U poĉetnom trenutku suspendiranja sedimentirajuće ĉestice se nalaze 

istaložene na dnu posude, te ih je, kao prvo, potrebno podignuti s dna. Kada se 

ĉestice jednom podignu s dna, one moraju dalje biti dispergirane u osnovnoj 

masi kapljevine. Za podizanje ĉestica s dna odgovoran je tok kapljevine pri 

samom dnu posude, dok je za disperziju ĉestica odgovoran je glavni tok 

kapljevine (slika 8). 

UtvrĊeno je da je za postupak suspendiranja odgovorno makromjerilo 

turbulencije, odnosno primarni turbulentni vrtlozi kapljevine u kojoj se nalaze 

ĉestice. Prema teoriji turbulencije, miješalo uzrokuje nastajanje primarnih makro 

vrtloga, koji odgovaraju dimenziji miješala. Što je miješalo veće, promjer 

primarnog vrtloga je veći, a time i koliĉina energije raspoložive za proces 

ugradnje ĉestice u osnovnu masu kapljevine. Primarni se vrtlozi vremenom 

pretvaraju u sve manje, i to iskljuĉivo zbog sila trenja u kapljevini. Ti najmanji 

vrtlozi nazivaju se mikro vrtlozima turbulencije. Kod miješanja suspenzija oni 

nisu sposobni da ĉestice podignu s dna posude, a pogotovo da održavaju 

odreĊeni stupanj homogenosti suspenzije.  
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       Slika 7. Mikro i makro mjerilo turbulencije. 

 

Kao što je već i navedeno turbulentni tok kapljevine sadrži energijom bogate 

makrovrtloge reda veliĉine miješala koji su izrazito aniziotropni. Prenoseći svoju 

energiju nastaju mikro vrtlozi koji se smatraju izotropnima. Izotropni mikrovrtlozi 

u inercijskom podruĉju ovise o energiji disipacije i kinematiĉkoj viskoznosti. 

Kada bi ti vrtlozi bili kontrolirajući parametar za suspendiranje ĉvrstih ĉestice, 

tada bi se moglo oĉekivati da su svi tipovi miješala podjednako uĉinkoviti pri 

suspendiranju. No, utvrĊeno je da su pri suspendiranju potrebne razliĉite 

energije disipacije tj. razliĉiti utrošci snage miješanja po jedinici mase 

suspenzije za razliĉite tipove miješala. Što znaĉi da su veliki aniziotropni vrtlozi, 

inaĉe ovisni o geometriji miješajućeg sustava, primarni faktor pri suspendiranju 

ĉvrstih ĉestica. Dakle, može se zakljuĉiti da je pri provoĊenju postupka 

suspendiranja potrebno posebnu pozornost posvetiti odgovarajućoj geometriji 

reaktorskog sustava(14). 
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Baldi sa svojim suradnicima(15) smatra da ĉestice moraju biti zahvaćene 

turbulentnim vrtlozima kritiĉne veliĉine 𝜆𝐾 , da bi bile suspendirane. Ta veliĉina 

mora biti veliĉine reda ĉestica jer inaĉe manji vrtlozi nemaju dovoljno energije 

da bi se postiglo suspendiranje. Niža frekvencija pristizanja odgovarajućih 

vrtloga takoĊer smanjuje vjerojatnost zahvaćanja i podizanja ĉestica s dna. 

 

 

 

Slika 8. Shematski prikaz djelovanja turbulentnog vrtloga pri dnu   
posude. 
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1.3. Kristalizacija  

 

Kristalizacija je separacijski proces koji se primjenjuje u svrhu izdvajanja ĉvrste 

faze u kristalnoj formi iz kapljevite, plinovite ili ĉvrste faze. Primjenjuje se u 

kemijskoj i srodnim industrijama s ciljem dobivanja produkta toĉno željenih 

karakteristika tj. odreĊene raspodjele veliĉina kristala, željene ĉistoće i oblika 

samih kristala. Osnovne prednosti procesa su mogućnost njegove provedbe pri 

nižim temperaturama, mala potrošnja energije i mogućnost dobivanja konaĉnog 

produkta visoke ĉistoće. 

Pokretaĉka sila procesa kristalizacije je prezasićenost otopine. Ona predstavlja 

koliĉinu otopljene soli koja je veća od ravnotežne (maksimalne) koliĉine soli koja 

se može otopiti u odreĊenom volumenu otapala pri nekoj temperaturi.  

 

S obzirom na naĉin na koji se postiže prezasićenost razlikujemo nekoliko vrsta 

kristalizacija(16): 

 kristalizacija hlaĊenjem matiĉne otopine, 

 kristalizacija isparavanjem otapala, 

 kristalizacija uslijed miješanja otopine s drugim otapalom u kojem je 

kristalizirajuća tvar manje topljiva, 

 kristalizacija uz kemijsku reakciju tzv. precipitacija itd. 

 

Svaki proces kristalizacije odvija se kroz nekoliko faza. Danas je prihvaćena 

Nielsenova shema kristalizacijskih procesa ĉiji je osnovni princip prikazan na 

slici 10(17). Prema njoj proces kristalizacije zapoĉinje nukleacijom u prezasićenoj 

otopini.  

 

S obzirom na mehanizam, nukleacija, se dijeli na primarnu i sekundarnu(18). 

Primarna nukleacija može biti homogena (stvaranje embrija u zasićenoj otopini) 

ili heterogena (ako ĉestica neĉistoća koje se nalaze u otopini stvaranje 

nukleusa).  
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Sekundarna nukleacija se dijeli na površinsku nukleaciju (inducirana prisustvom 

kristala) i nukleaciju uslijed odreĊenih lomova ili habanja kristala.  

 

 

 

 

Slika 9. Osnovni mehanizmi nukleacije. 

 

 

Kako se novonastali nukleusi i kristali nalaze u još uvijek prezasićenoj otopini 

dolazi do procesa rasta, a potom i starenja kristala. Rast kristala je rezultat niza 

procesa koji se zbivaju u otopini, tj. na odreĊenoj udaljenosti od površine 

kristala. Procesi u otopini (prijenos tvari difuzijom ili konvekcijom do površine) 

prethode procesima na površini kristala (adsorpcija iona ili molekula na 

površinu, njihova migracija, dehidratacija, stvaranje površinskih nukleusa i 

ugradnja konstituirajući jedinica u kristalnu rešetku). Najsporiji od navedenih 

procesa odreĊuju ukupnu brzinu rasta kristala(19,20).  

Dok se nastali kristal nalazi u matiĉnoj otopini javlja se niz procesa koji uzrokuju 

dodatne promjene fiziĉkih i kemijskih svojstava dobivenih kristala koje rezultiraju 

smanjenjem slobodne energije sustava. Ovdje se ubrajaju rekristalizacija, 

dozrijevanje, agregiranje, aglomeriranje, koagulacija i inkludiranje kod kojeg  

 

Nukleacija

Primarna nukleacija

Homogena nukleacija

(spontana)

Heterogena 
nukleacija (inducirana 

prisustvom stranih 
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mali volumen otapala, zbog velike brzine kristalizacije, ostaje zarobljen u 

kristalnog rešetki. Navedene promjene obuhvaćene su zajedniĉkim nazivom 

"starenje taloga". Starenje kristala se odvija dok se u sustavu ne postigne 

ravnotežno stanje, odnosno dok otopina ne prijeĊe iz prezasićene u zasićenu 

otopinu, odnosno iz nestabilnog u stabilno stanje.  

 

 

 

 

Slika 10. Nielsenova shema mehanizma kristalizacije. 

 

Jedan od najbitnijih procesnih parametara kod procesa kristalizacije koji utjeĉe 

na kinetiku nukleacije, a potom i kinetiku rasta kristala te na raspodjelu veliĉina 

finalnog kristalnog produkta je širina metastabilne zone(21-23). 
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U tom metastabilnom podruĉju (podruĉje B-C na slici 11), za odreĊenu 

temperaturu, koncentracija otopine je viša od ravnotežne koncentracije, 

meĊutim još uvijek ne dolazi do pojave nukleacije. Nukleacija nastupa tek kada 

se daljnjim hlaĊenjem doĊe u toĉku C, odnosno na granicu taloženja. U biti, 

širina metastabilne zone predstavlja razliku temperatura na granici topljivosti i 

granici taloženja. Obiĉno se izražava maksimalno postignutim pothlaĊivanjem, 

∆𝑇𝑚𝑎𝑥  : 

 

 
∆𝑇𝑚𝑎𝑥 = 𝑇𝑧 − 𝑇𝑚𝑒𝑡  

 

(8) 

gdje je 𝑇𝑧  temperatura zasićenja, a 𝑇𝑚𝑒𝑡  temperatura na kojoj se pojavljuju prvi 

vidljivi nukleusi. 

 

Širina metastabilne zone može se izraziti i maksimalno postignutom 

prezasićenošću, ∆𝑐𝑚𝑎𝑥 : 

 
∆𝑐𝑚𝑎𝑥 = 𝑐𝑧 − 𝑐𝑚𝑒𝑡  

 

(9) 

U izrazu (9) 𝑐𝑧 predstavlja topljivost soli pri temperaturi zasićenja, dok je 𝑐𝑚𝑒𝑡  

topljivost soli pri temperaturi na kojoj se javljaju prvi vidljivi nukleusi. 

 

Širina metastabilne zone, izražena kao ∆𝑐𝑚𝑎𝑥  i ∆𝑇𝑚𝑎𝑥 , smatra se 

karakteristiĉnim svojstvom svakog sustava. Ona je važan parametar koji utjeĉe 

na svojstva finalnog produkta tj. na veliĉinu dobivenih kristala, raspodjelu 

veliĉina ĉestica te oblik kristala. Na zonu metastabilnosti utjeĉu brojni ĉimbenici 

od kojih su najvažniji temperatura, prisutnost neĉistoća u otopini, brzina 

hlaĊenja otopine, prisutnost topljivih dodataka te mehaniĉki utjecaji kao što su 

miješanje, trešnja ili ultrazvuĉno djelovanje.  
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Slika 11. Shematski prikaz faznog dijagrama ĉvrsto/kapljevito. 
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1.3.1. Kristalizacija uz primjenu ultrazvuka (sonokristalizacija) 

 

Ultrazvukom nazivamo podruĉje longitudinalnih titraja frekvencije iznad 20 000 

Hz. Iako nema suštinske razlike izmeĊu zvuka i ultrazvuka, ĉinjenica da 

ultrazvuĉni valovi imaju višu frekvenciju titranja daju ultrazvuku posebna 

svojstva. Temeljno svojstvo po kojem se ultrazvuk razlikuje od zvuka je njegovo 

gotovo pravocrtno prostiranje. Zvuk se širi u svim smjerovima u obliku kuglastih 

valova, dok se ultrazvuk može usmjeriti u odreĊenom pravcu.  

U prirodi se ultrazvuk pojavljuje uz zvuĉne valove, a umjetno se može proizvesti 

ultrazvuĉnim generatorima, odnosno pretvaraĉima drugih oblika energije 

(elektriĉne i mehaniĉke) u energiju ultrazvuĉnih valova i to pomoću 

piezoelektriĉnih, elektrostrikcijskih, mehaniĉkih ili elektrostatiĉkih, odnosno 

elektrodinamiĉkih pretvaraĉa.  

Ultrazvuĉni valovi se mogu rasprostirati na ĉetiri razliĉita naĉina u ovisnosti o 

naĉinu titranja ĉestica i to kao longitudinalni val, transverzalni val, površinski val 

i kod vrlo tankih metala kao tzv. ploĉasti val (eng. plate vawe). Kod 

longitudinalnih valova ĉestice titraju u smjeru širenja vala, dok se kod 

transverzalnih valova ĉestice gibaju okomito na smjer širenja vala. Brzine 

širenja zvuĉnih valova se bitno razlikuju u razliĉitim materijalima i znaĉajno ovisi 

o svojstvima materijala i temperaturi(24–26). 

Najĉešće frekvencijsko podruĉje uporabe ultrazvuka je izmeĊu 20 kHz i 10 

MHz, a kod testiranja materijala najĉešće se koriste frekvencije izmeĊu 50 kHz i 

10 MHz. U zraku, duljine ultrazvuĉnih valova iznose do 0,5 μm dok u 

kapljevinama i ĉvrstim tijelima iznose od 2 do 6 μm zbog bržeg širenja valova.  
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Slika 12. Frekvencijska podruĉja zvuka. 

 

Ĉinjenica da ultrazvuk iste jakosti ima znatno veću energiju i snagu od zvuka 

predstavlja osnovu korištenja ultrazvuka u industriji, medicini i drugim 

podruĉjima. Razvitkom tehnologije ultrazvuĉni sustavi su pronašli svoju 

primjenu u izrazito razliĉitim industrijskim granama. Neke od njegovih primjena 

su: ispitivanje homogenosti materijala, medicinska dijagnostika, mjerenje dubine 

mora, navigacija, mikro-masaža, uništavanje bakterija, stvaranje finih emulzija, 

bušenje itd. 

U koliko se ultrazvuk koristi kod kristalizacijskog procesa, u tom sluĉaju 

upotrebljava se termin - sonokristalizacija. Iako je već davne 1927. godine 

Alfred L. Loomis otkrio neobiĉne utjecaje djelovanja ultrazvuka na kristalizaciju, 

to je relativno nova tehnika koja bilježi znaĉajan rast tek u posljednjih 

dvadesetak godina. Razlog sve veće njene primjene leži u tome da je 

primjenom ultrazvuka moguće kontrolirati stupanj nukleacije i rasta kristala(27-29). 

Mehanizam djelovanja ultrazvuka na kristalizaciju nije moguće precizno 

objasniti, no iz većine radova može se zakljuĉiti da utjecaj ultrazvuka nije zbog 

longitudinalnog širenja ultrazvuĉnih valova, već zbog pojave kavitacijskih 

struktura. Ultrazvuĉni valovi visokog intenziteta uzrokuju razdvajanje molekula 

unutar medija te za vrijeme smanjene gustoće vala (eng. rarefaction phase) 

nastaju vrlo male šupljine u kapljevini. Ove šupljine postaju mjehurići ispunjeni 

vodenom parom ili plinom te dolazi do njihovog rasta (eng. extension phase), a  
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potom i sakupljaju u tzv. fazi kompresije (eng. compression phase) sve dok se 

ne rasprsnu. Ta pojava se naziva kavitacijom (slika 13). 

Mehanizam sonokristalizacije danas se vrlo ĉesto objašnjava pomoću tzv. 

teorije žarišne toĉke (eng. hot spot). Te toĉke nastaju uslijed akumulacije 

kinetiĉke energije prilikom pucanja tj. urušavanje kavitacijskih struktura ili pak 

uslijed brzog hlaĊenja koje nakon toga slijede. Naime, lokalne temperature 

prilikom pucanja kavitacijskih struktura dosežu vrijednosti i do 5000 K u plinskoj, 

odnosno 2000 K u kapljevitoj fazi. Brzina hlaĊenja u tim žarišnim toĉkama može 

biti reda veliĉine 109 K s-1 što ima znaĉajnu ulogu u lokaliziranom porastu 

prezasićenosti matiĉne otopine, a time i na pojavu nukleacije. 

Sljedeći mehanizam kojim se vrlo ĉesto objašnjava princip sonokristalizacije 

temelji se na ĉinjenici da tlaĉni valovi, uzrokovani pucanjem kavitacijskih 

struktura, kreiraju podruĉja visokih tlakova. Za tvari ĉija topljivost se smanjuje s 

tlakom ova pojava može prouzrokovati podruĉja lokalne prezasićenosti koja će 

dovesti do nukleacije. 

U svakom sluĉaju, sonokristalizacija je danas predmet znanstvenog interesa 

brojnih istraživaĉa procesa kristalizacije. 

 

 

Slika 13. Prikaz ultrazvuĉne kavitacije(30).



 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2. EKSPERIMENTALNI DIO 
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2.1. METODOLOGIJA 

2.1.1. Aparatura za provedbu eksperimenta 

 

OdreĊivanje minimalne brzine miješanja kojom se osigurava u reaktorskom 

sustavu stanje potpune suspenzije, 𝑁𝐽𝑆 , uz i bez primjene ultrazvuka provedeno 

je na aparaturi za šaržnu kristalizaciju postupkom kontroliranog hlaĊenja 

prikazanoj na slici 14.  

 

 

 

Slika 14. Aparatura za provedbu eksperimenta. 

 

(1. kristalizator, 2. miješalo, 3. sustav za mjerenje koncentracije ili turbimetar, 4. 

ureĊaj za termostatiranje, 5. osjetilo zakretnog momenta, 6. mjerilo zakretnog 

momenta, 7. elektromotor, 8. sustav za reguliranje brzine vrtnje miješala, 9. 

raĉunalo) 
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OdreĊivanje vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  provodilo se u staklenom kristalizatoru, promjera 

𝑇 = 0.15 𝑚, što je omogućavalo vizualno praćenje stanja ispitivane suspenzije 

boraksa. Visina stupca zasićene otopine boraksa na sobnoj temperaturi 

 𝑇 = 21°𝐶  bila je istovjetna promjeru kristalizatora  𝐻 = 𝑇 , tako da je ukupni 

volumen suspenzije iznosio 2,6 dm3. Kristalizator je sadržavao ĉetiri razbijala 

virova standardnih dimenzija  𝑅𝑉 = 𝑇 10   postavljenih pod kutom od 90° u 

odnosu na stjenke reaktorske posude. Dno razbijala virova bilo je izvedeno pod 

kutom od 45° ĉime je pospješeno cirkuliranje suspenzije u blizini dna 

kristalizatora i izbjegnuto stvaranje nakupina kristala, tzv. "mrtvih zona", u tom 

podruĉju. Udaljenost korištenih SBT miješala od dna posude iznosilo je uvijek 

1/3 visine stupca suspenzije  𝑐 = 1 3 𝐻 . Osnovne geometrijske karakteristike 

korištenog kristalizatora prikazane su na slici 15. 

 

 

 

Slika 15. Osnove geometrijske karakteristike kristalizatora. 

     

Miješanje suspenzije provodilo se uz uporabu radijalnog turbinskog miješala sa 

ĉetiri ravne lopatice (tzv. SBT miješalo; eng. Straight blade turbine) ĉije su 

geometrijske karakteristike prikazane na slici 16. Tijekom rada korištena su tri 

razliĉita promjera tog miješala, pri ĉemu su simpleksi (𝐷 𝑇 ) imali sljedeće 

vrijednosti: 0.43, 0.53 i 0.63. 
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Slika 16. Geometrijske karakteristike primijenjenog radijalnog turbinskog 
miješala. 

 

Brzina vrtnje miješala podešavana je pomoću miješalice tipa Lightnin 

LabMaster. Taj tip miješalice posjeduje osjetilo i mjerilo zakretnog momenta što 

omogućava kontinuirano praćenje i utroška snage SBT miješala. 

Utjecaj ultrazvuka na vrijednost 𝑁𝐽𝑆  analiziran je primjenom ultrazvuĉnog 

homogenizatora tipa Hielscher UP 4OOSt maksimalne snage 400 W i 

frekvencije 24 Hz. Udaljenost ultrazvuĉne sonde od površine suspenzije iznosila 

je 0.33 𝐻. Dužina korištene titanske sonde tipa Sonotrode S24d22D, iznosila je 

0.1 𝑚, dok joj je promjer bio 0.022 𝑚.   
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2.1.2. Provedba eksperimenta 

 

S ciljem sagledavanja utjecaja ultrazvuĉnog djelovanja na postizanje stanja 

potpune suspenzije kristala boraksa u šaržnom kristalizatoru sa SBT miješalom 

sva ispitivanja provedena su na prethodnoj prikazanoj aparaturi (slika 14). 

Detaljan postupak provedbe eksperimenata opisan je u daljnjem dijelu rada. 

 

 Priprema zasićene otopine boraksa 

Zasićena otopina boraksa pripremljena je otapanjem kristala dinatrijevog 

tetraborat dekahidrata tehniĉke ĉistoće (99.9%) u ultraĉistoj vodi (ĸ = 0.054 µS 

cm-1) pri sobnoj temperaturi od 21℃. Masa dodane soli bila je nešto veća od 

one koja odgovara njenoj topljivosti pri zadanoj temperaturi kako bi se osiguralo 

zasićenje otopine boraksom. Pripremljena otopine se miješala pri konstantnoj 

temperaturi i brzini vrtnje miješala od 300 min-1 do ustaljena vodljivosti otopine.  

Tako pripremljena zasićena otopina je filtrirana kroz sloj dijatomejske zemlje. 

Kako bi se izbjeglo pothlaĊivanje otopine, odnosno moguća pojava nukleacije, 

tijekom filtracije filtrat se zagrijao nekoliko stupnjeva iznad temperature 

zasićenja. 

 

 UtvrĊivanje mjerodavne mase i veliĉine kristala boraksa neophodne 

pri odreĊivanju vrijednosti 𝑵𝑱𝑺 

Masa kristala koji su unijeti u prethodno u prethodno pripremljenu zasićenu 

otopinu boraksa predstavlja masu soli koja bi teorijski iskristalizirala prilikom 

hlaĊenja zasićene otopine boraksa od 30℃ do 10℃ (ms). Ova masa odreĊena 

je iz podataka topljivosti soli prema izrazu: 

 𝑚𝑠 = 𝑉 ∙  𝑐0 − 𝑐𝑓 ∙ 𝑀𝑠 

 

(10) 

gdje je: 
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𝑉 - volumen matiĉne otopine (dm3), 

𝑐0 - koncentracija zasićene otopine pri poĉetnoj temperaturi procesa (mol dm-3), 

𝑐𝑓  – koncentracija zasićene otopine pri završnoj temperaturi procesa (mol dm-3), 

𝑀𝑆 - molarna masa kristalizirajuće soli (g mol-1). 

 

Kako bi odreĊivanje vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  bilo što pouzdanije, za eksperimente je 

korištena srednja veliĉina najzastupljenije frakcije kristala dobivena u prethodno 

izvršenim šaržnim kristalizacijama boraksa. Te kristalizacije su bile provedene 

takoĊer postupkom hlaĊenja zasićene otopine i to od 30℃ do 10℃. 

Kristali boraksa, prethodno sušeni na sobnoj temperaturi, su podvrgnuti 

granulometrijskoj analizi prosijavanjem kako bi se sagledala raspodjela njihovih 

veliĉina. 

Prosijavanje je provedeno na seriji standardiziranih sita otvora oĉica od 45 do 

300 µm uz uporabu tresilice tipa Retsch AS 200 (slika 17). Prosijavanje se vršilo 

u trajanju od 20 minuta, pri amplitudi trešnje od 3 mm.  
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Slika 17. Aparatura za odreĊivanje granulometrijske analize prosijavanjem. 

 

Rezultati granulometrijske analize prikazani su funkcijom gustoće raspodjele   

definirane izrazom: 

 

𝑞3 =

𝑚(𝑥𝑖)
𝑚𝑢𝑘

Δxi
 

 

(11) 

  

gdje je: 

𝑚 𝑥𝑖  - masa kristala finoće 𝑥𝑖 (kg), 

𝑚𝑢𝑘  - ukupna masa uzorka (kg), 

Δxi – interval veliĉina dvaju susjednih sita (µm). 

 

Za prikaz raspodjele veliĉina kristala boraksa korištena je i kumulativna funkcija 

raspodjele 𝑄3(𝑥𝑖) koje ukazuju na udio ĉestica u uzorku manjih od oznake 

finoće 𝑥𝑖: 
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𝑄3 𝑥𝑖 =  

𝑚 𝑥𝑖 

𝑚𝑢𝑘

𝑛

𝑖=1

 

 

(12) 

Opći oblici navedenih funkcija prikazani su na slici 18.  

 

 

 

Slika 18. Funkcija gustoće raspodjele qr(xi) i kumulativna funkcija 

raspodjele Qr(xi). 

 

 

 OdreĊivanje vrijednosti 𝑵𝑱𝑺 bez i uz nazoĉnost ultrazvuka 

Brzina vrtnje miješala pri kojoj se postiže stanje potpune suspenzije, tj. pri kojoj 

se suspendiraju i najveći kristali oĉekivanog produkta odreĊivana je vizualnom 

metodom koju je definirao Zwietering. Po toj metodi stanje potpune suspenzije 

postiže se pri brzini miješanja, 𝑁𝐽𝑆 , pri kojoj ni jedna od nazoĉnih ĉvrstih ĉestica 

ne ostaje na dnu posude duže od 1 sekunde. S obzirom na subjektivnost ove 

vizualne metode sva mjerenja su izvršena deset puta, da bi se potom 

izraĉunala srednja vrijednost mjerene veliĉine. Isti kriteriji korišten je pri 

odreĊivanju 𝑁𝐽𝑆  uz i bez nazoĉnosti ultrazvuka. 
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Pri korištenju ultrazvuĉne sonde, kritiĉna brzina miješanja 𝑁𝐽𝑆  odreĊivana je pri 

ĉetiri razliĉite amplitude jakosti ultrazvuka  𝐴 = 20, 25, 30 𝑖 40%  i to za svaki 

korišteni promjer SBT miješala. 

 

 OdreĊivanje utroška snage miješanja i snage ultrazvuka pri stanju 

potpune suspenzije kristala boraksa 

U sustavu s mehaniĉkim miješanjem, bez primjene ultrazvuka, utrošak snage 

miješanja odreĊen je iz vrijednosti zakretnog momenta, 𝐹𝑧𝑚 , i kritiĉne brzine 

miješanja 𝑁𝐽𝑆  : 

 𝑃𝐽𝑆 = 𝐹𝑧𝑚 ∙ 𝑁𝐽𝑆 ∙ 2𝜋              𝐽 𝑠−1 = 𝑊    (13) 

   

Privedena snaga uslijed ultrazvuĉnog djelovanja odreĊena je iz tzv. osjetne 

topline koja je izraĉunata uz primjenu izraza: 

 𝑃𝐽𝑆 =
𝑄

𝑡
= 𝑚 ∙ 𝑐𝑝 ∙  𝑇𝑝 − 𝑇𝑘           𝑊    (14) 

 

gdje je: 

𝑐𝑝  – specifiĉni toplinski kapacitet otopine ( J kg-1 ℃-1), 

𝑇𝑝  𝑖 𝑇𝑘  – poĉetna i konaĉna temperatura otopine (℃). 

 

Sveukupni utrošak snage kod istovremene primjene ultrazvuka i mehaniĉkog 

miješanja predstavlja sumu izraza (13) i (14). 
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2.2. REZULTATI RADA 

2.2.1. Definiranje mase i mjerodavne veliĉine kristala boraksa 

pri utvrĊivanju brzine vrtnje miješala za provedbu 

kristalizacije 

 

S obzirom na to da brzina vrtnje miješala kod procesa kristalizacije utjeĉe na 

sve stupnjeve procesa neophodno je odrediti minimalnu brzinu vrtnje, 𝑁𝐽𝑆 , koja 

će u reaktorskom sustavu osigurati stanje potpune suspenzije. Ta veliĉina ovisi, 

izmeĊu ostalog, i o koncentraciji ĉvrstih ĉestica koje je potrebno suspendirati, 

kao i o njihovoj veliĉini. 

Masa kristala koja je podvrgnuta granulometrijskoj analizi s ciljem odreĊivanja 

mjerodavne veliĉine kristala pri utvrĊivanju 𝑁𝐽𝑆  predstavlja masu soli koja bi 

teorijski iskristalizirala postupkom hlaĊenja zasićene otopine boraksa od 30℃ 

do 10℃ u korištenom sustavu. Ta masa odreĊena je izrazom (10).  

Granulometrijsko odreĊivanje provedeno je postupkom detaljno opisanim u 

poglavlju 2.1.2., dok su rezultati analize prikazani na slikama 19 i 20 kao 

funkcija gustoće raspodjele, odnosno kumulativna funkcija raspodjele. 
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Slika 19. Funkcija gustoće raspodjele kristala boraksa korištenih pri odreĊivanju 

𝑁𝐽𝑆 . 

 

 

 

Slika 20. Kumulativna funkcija raspodjele kristala boraksa korištenih pri 

odreĊivanju 𝑵𝑱𝑺. 

 

 Veliĉina kristala boraksa koja će se koristiti u daljnjim ispitivanjima je 225 µm. 

 Masa kristala boraksa koja će se koristiti u daljnjim ispitivanjima je 97,91 g. 
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2.2.2. OdreĊivanje minimalne brzine vrtnje SBT miješala 

potrebne za postizanje stanja potpune suspenzije 

kristala boraksa, 𝑵𝑱𝑺, bez uporabe ultrazvuka  

 

Nakon utvrĊivanja mjerodavne mase (97,91 g) i veliĉine (225 µm) kristala 

boraksa u ispitivanom kristalizatoru sa SBT miješalom, izvršeno je odreĊivanje 

vrijednosti 𝑁𝐽𝑆 . Stanje potpune suspenzije kristala odreĊivano je primjenom 

kriterija "1s" tj. Zwieteringovom vizualnom metodom detaljno opisanom u 

poglavlju 1.2. 

U prvom dijelu rada sagledao se utjecaj veliĉine SBT miješala na vrijednost 𝑁𝐽𝑆 , 

bez uporabe ultrazvuka. Pri istraživanjima korišteni su sljedeći promjeri SBT 

miješala: 

𝐷1 = 0.065 𝑚;  𝐷1 𝑇 = 0.43, 

𝐷2 = 0.080 𝑚; 𝐷2 𝑇 = 0.53, 

𝐷3 = 0.095 𝑚; 𝐷3 𝑇 = 0.63. 

Dobiveni rezultati prikazani su kao odnos simpleksa  𝐷 𝑇   i vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  

(slika 21). 
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Slika 21. Minimalne brzine vrtnje SBT miješala razliĉitih promjera  potrebne za 

postizanje stanja potpune suspenzije boraksa bez uporabe ultrazvuka. 
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2.2.3. OdreĊivanje vrijednosti 𝑵𝑱𝑺 za kristale boraksa u 

ispitivanom kristalizatoru sa SBT miješalom uz uporabu 

ultrazvuka razliĉitog intenziteta 

 

Ako se ultrazvuk primjenjuje uz mehaniĉko miješanje u kristalizatoru, to se 

definitivno mora odraziti na vrijednost minimalne brzine vrtnje korištenog SBT 

miješala potrebne za postizanje stanja potpune suspenzije kristala boraksa. 

Ĉetiri razliĉite amplitude jakosti ultrazvuka (𝐴 = 20, 25, 30 𝑖 40%) korištene su 

uz svaki ispitivani promjer SBT miješala. Promjeri SBT miješala bili su identiĉni 

onima korištenim u prethodnim mjerenjima: 

𝐷1 = 0.065 𝑚;  𝐷1 𝑇 = 0.43, 

𝐷2 = 0.080 𝑚; 𝐷2 𝑇 = 0.53, 

𝐷3 = 0.095 𝑚; 𝐷3 𝑇 = 0.63. 

I u ovom sluĉaju vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  odreĊivani su Zwieteringovim kriterijem "1s", 

dok su rezultati mjerenja prikazani na slikama 22 – 25. 
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Slika 22. Minimalne brzine vrtnje SBT miješala razliĉitih promjera potrebne za 

postizanje stanja potpune suspenzije boraksa uz odreĊeni intenzitet 

ultrazvuka (A=20%). 

 

 

 

Slika 23. Minimalne brzine vrtnje SBT miješala razliĉitih promjera potrebne za 

postizanje stanja potpune suspenzije boraksa uz odreĊeni intenzitet 

ultrazvuka (A=25%). 
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Slika 24. Minimalne brzine vrtnje SBT miješala razliĉitih promjera potrebne za 

postizanje stanja potpune suspenzije boraksa uz odreĊeni intenzitet 

ultrazvuka (A=30%). 

 

 

 

Slika 25. Minimalne brzine vrtnje SBT miješala razliĉitih promjera potrebne za 

postizanje stanja potpune suspenzije boraksa uz odreĊeni intenzitet 

ultrazvuka (A=40%). 
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2.2.4. Usporedba vrijednosti 𝑵𝑱𝑺 bez i uz uporabu ultrazvuka za 

kristale boraksa u ispitivanom kristalizatoru sa SBT 

miješalom 

 

 

 

 

 

 

 

Slika 26. Kritiĉne brzine vrtnje SBT miješala u ovisnosti o promjeru miješala i 

primijenjenoj amplitudi jakosti ultrazvuka. 
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2.2.5. OdreĊivanje korelacijske jednadţbe izmeĊu 𝑵𝑱𝑺, 

amplitude jakosti ultrazvuka i promjera SBT miješala  

 

Na temelju eksperimentalnih podataka prikazanih na slikama 21 – 25, odreĊena 

je korelacijska jednadžba izmeĊu analiziranih veliĉina. Rezultati su ukazali da 

vrijednost minimalne brzine vrtnje SBT miješala za postizanje stanja potpune 

suspenzije znaĉajno ovisi o primijenjenom simpleksu  𝐷 𝑇  , kao i intenzitetu 

ultrazvuka izraženom amplitudom: 

 𝑁𝐽𝑆 = 𝑓 𝐴, (𝐷 𝑇)   

 

(15) 

Eksponenti i koeficijent u korelacijskoj jednadžbi: 

 𝑁𝐽𝑆 = 𝑎 ∙ 𝐴𝑏 ∙  𝐷 𝑇  𝑐 

 

 

(16) 

odreĊeni su uz uporabu eksperimentalno dobivenih vrijednosti. 

 

Održavanjem konstantne vrijednosti  𝐷 𝑇   odreĊene su vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  pri 

razliĉitim intenzitetima ultrazvuka  𝐴  što je prikazano na slici 27.  
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Slika 27. Odnos vrijednosti 𝑵𝑱𝑺 i amplituda jakosti ultrazvuka pri konstantnim 

simpleksima  𝑫 𝑻  . 

 

Korelacijske jednadžbe za ovaj sluĉaj, kada je (𝐷 𝑇)  održavan konstantnim, 

glase: 

1. 𝐷 𝑇 = 0.43 :   log 𝑁𝐽𝑆 = −0.22 log 𝐴 + 2.78 , 

2. 𝐷 𝑇 = 0.53 :   log 𝑁𝐽𝑆 = −0.23 log 𝐴 + 2.59, 

3. 𝐷 𝑇 = 0.63 :   log 𝑁𝐽𝑆 = −0.27 log 𝐴 +  2.44. 

 

Opći izraz navedenih jednadžbi može se napisati kao: 

 
log 𝑁𝐽𝑆 = 𝑏 ∙ log 𝐴 + 𝑎1 

 

(17) 

odnosno, 

 𝑁𝐽𝑆 = 𝑎1 ∙ 𝐴𝑏  (18) 

 

Uzimajući srednju vrijednost dobivenih eksponenata, jednadžba (18) poprima 

oblik: 

 
𝑁𝐽𝑆 = 𝑎1 ∙ 𝐴−0.24  

(19) 
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Potom se pri konstantnim vrijednostima amplituda jakosti ultrazvuka, a 

promjenjivim veliĉinama SBT miješala odredila ovisnost log 𝑁𝐽𝑆 − log 𝐷 𝑇   što 

je prikazano na slici 28. 

 

 

Slika 28. Odnos vrijednosti 𝑵𝑱𝑺 i simpleksa  𝑫 𝑻   pri konstantnim vrijednostima 

intenziteta ultrazvuka (𝑨). 

 

Dobivene korelacijske jednadžbe izmeĊu 𝑁𝐽𝑆  i simpleksa (𝐷 𝑇 ) su sljedeće: 

1.  𝐴 = 20%  :   log 𝑁𝐽𝑆 = −2.54 log 𝐷 𝑇   + 1.58, 

2. (𝐴 = 25%) :   log 𝑁𝐽𝑆 = −2.33 log 𝐷 𝑇  + 1.61, 

3. (𝐴 = 30%) :   log 𝑁𝐽𝑆 = −2.48 log 𝐷 𝑇  + 1.54, 

4. (𝐴 = 40%) :   log 𝑁𝐽𝑆 = −2.59 log 𝐷 𝑇  + 1.50. 

Uzimajući i ovdje srednju vrijednost dobivenih koeficijenata smjerova prikazanih 

pravaca, jednadžba ovisnosti 𝑁𝐽𝑆  o  𝐷 𝑇   pri konstantnom 𝐴 poprima oblik: 

 
𝑁𝐽𝑆 = 𝑎2 ∙  𝐷 𝑇  −2.49 

 

(20) 

Tražena korelacijska jednadžba sada glasi: 

 
𝑁𝐽𝑆 = 𝑎 ∙ 𝐴−0.24 ∙  𝐷 𝑇  −2.49 

 

(21) 
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Koeficijent 𝑎 iz navedene jednadžbe (21) se dobije korištenjem 

eksperimentalnih podataka za odgovarajuće vrijednosti 𝐴 i  𝐷 𝑇  . 

 

Konaĉan oblik tražene korelacijske jednadžbe glasi: 

 
𝑁𝐽𝑆 = 80.72 ∙ 𝐴−0.24 ∙  𝐷 𝑇  −2.49            𝑚𝑖𝑛−1   

 

 

(22) 

odnosno, 

 
𝑁𝐽𝑆 = 1.35 ∙ 𝐴−0.24 ∙  𝐷 𝑇  −2.49            𝑠−1  

 

 

(23) 

Potrebno je naglasiti da su navedene korelacijske jednadžbe primjenjive 

iskljuĉivo za ispitivanu geometriju kristalizatora, te ispitivanu koncentraciju i 

navedenu veliĉinu kristala boraksa. 
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2.2.6. Privedena snaga miješanja i ultrazvuka pri stanju potpune 

suspenzije kristala boraksa 

 

U radu se ispitao i utjecaj promjera SBT miješala, odnosno intenziteta 

ultrazvuka na privedenu snagu tj. na koliĉinu energije koja se u jedinici vremena 

putem mehaniĉkog miješanja i ultrazvukom dovodi sustavu. 

Privedena snaga se odreĊivala u trenutku postizanja stanja potpune suspenzije 

kristala boraksa na naĉin kako je to opisano u poglavlju 2.1.2. Vrijednosti snage 

odreĊene su za sve ispitivane omjere  𝐷 𝑇   SBT miješala i sve korištene 

amplitude jakosti ultrazvuka (𝐴 = 20 − 40%). 

Rezultati odreĊivanja su prikazani na slikama 29 – 31 kao privedena snaga po 

jedinici mase suspenzije boraksa  𝑃𝐽𝑆 𝑚   u ovisnosti od  𝐷 𝑇   i 𝐴. Masa 

suspenzije izraĉunata je kao umnožak volumena i gustoće suspenzije  𝜌𝑠 =

1024 kg m−3 . 
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Slika 29. Utrošak snage miješanja po jediniĉnoj masi suspenzije za razliĉite 

promjere SBT miješala u sustavu bez ultrazvuka. 
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Slika 30. Utrošak snage miješanja po jediniĉnoj masi suspenzije za razliĉite 

promjere SBT miješala pri amplitudama ultrazvuĉnog djelovanja od 

20 i 25%. 
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Slika 31. Utrošak snage miješanja po jediniĉnoj masi suspenzije za razliĉite 

promjere SBT miješala pri amplitudama ultrazvuĉnog djelovanja od 

30 i 40%. 
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3. RASPRAVA 



K. Mateljak: Završni rad      Rasprava 

56 
 

 

Kristalizacija predstavlja jedan od najstarijih separacijskih procesa kemijske 

industrije koji se provodi s ciljem izdvajanja ĉvrste faze u kristalnoj formi iz 

kapljevite, plinovite ili ĉvrste smjese. Formiranje ĉvrste faze tvari postiže se 

nadilaženjem ravnotežnih uvjeta topljivosti, odnosno prevoĊenjem sustava u 

prezasićeno stanje. Uslijed nastojanja sustava da ponovno postigne ravnotežno 

stanje dolazi do izdvajanja ĉvrste faze. Prednost procesa kristalizacije je 

mogućnost dobivanja produkta visoke ĉistoće i željenih granulometrijskih 

svojstava, uz male utroške energije. Iako se temelji na zakonitostima prijenosa 

tvari i energije, kristalizacija ovisi o fizikalno-kemijskim karakteristikama tvari 

koja kristalizira te uvjetima provedbe procesa. Ukoliko se kristalizacija provodi u 

šaržnom kristalizatoru s mehaniĉkim miješanjem, kao što je ovdje sluĉaj, 

njezina uĉinkovitost znatno ovisi o naĉinu provedbe operacije miješanja. 

Uloga miješanja u procesu kristalizacije je višestruka. Na poĉetku procesa, 

kada je u kristalizatoru prisutna iskljuĉivo kapljevita faza, miješanjem se 

ostvaruju hidrodinamiĉki uvjeti koji utjeĉu na ujednaĉavanje stupnja 

prezasićenosti matiĉne otopine, kao i na poĉetak nukleacije. Nakon nukleacije, 

uloga miješanja dobiva i novu dimenziju koja se odnosi na ostvarivanje što veće 

homogenosti suspenzije nastalih kristala kako bi se intenzivirao prijenos tvari i 

energije tijekom procesa. 

Neodgovarajuće miješanje u kristalizatoru nepovoljno se odražava na konaĉan 

rezultat procesa i to najĉešće kroz izraženu aglomeraciju i široku raspodjelu 

veliĉina finalnog produkta. Nedovoljna upućenost u ovu operaciju se obiĉno 

"prikriva" prekomjernim izmiješavanjem sustava (tzv. "overmixing"), što se ne 

mora uvijek negativno odraziti na kvalitetu produkta, ali zato znaĉajno povećava 

ukupne troškove proizvodnje. 

Kristalizacija je tipiĉan sustav ĉvrsto/kapljevito koji ukljuĉuje proces 

suspendiranja ĉvrstih sedimentirajućih ĉestica u kapljevitoj fazi. Proces 

suspendiranja ĉvrstih ĉestica u kapljevini primjenjuje se u sluĉajevima kada se 

želi pospješiti nastajanje odreĊenog produkta, ubrzati otapanje ili pak kada se 

želi postići što ravnomjernija raspodjela ĉvrstih ĉestica u odreĊenom sustavu.  
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Razliĉite industrijske operacije zahtijevaju i razliĉite stupnjeve homogenosti 

suspenzije. U većini sluĉajeva zadovoljavajuće je da su sve ĉestice 

suspendirane u kapljevini, odnosno da je cijela njihova površina u kontaktu s 

kapljevinom. Takvo stanje potpune suspendiranosti ĉvrstih ĉestica postiže se u 

trenutku kada su sve ĉestice podignute s dna posude i nalaze se u stanju 

gibanja, pri ĉemu ni jedna ne ostaje duže od nekoliko sekundi na dnu posude. 

Takvo stanje sustava koje odgovara brzini miješanja 𝑁𝐽𝑆  ili snazi narinutoj po 

jedinici mase suspenzije,  𝑃 𝑚  𝐽𝑆 , osigurava bolji prijenos tvari i energije. 

Eksperimentalno je dokazano da brzina prijenosa tvari u sustavima 

ĉvrsto/kapljevito raste relativno brzo porastom brzine miješanja, ali samo do 

toĉke kada se postiže stanje potpune suspenzije. Daljnjim povećanjem 

intenziteta miješanja prijenos tvari se povećava neznatno, za razliku od utroška 

snage ĉija se vrijednost osjetno povećava budući da je ona proporcionalna s 

𝑁3. 

Ovaj rad predstavlja preliminarna istraživanja u podruĉju sonokristalizacije 

kojima će biti cilj sagledati utjecaj ultrazvuka na kristalizaciju boraksa. Novija 

istraživanja su pokazala da se emitiranje ultrazvuĉnih valova u kristalizatoru 

može znaĉajno odraziti na svojstva produkta kristalizacije. Ono može 

potencijalno utjecati na mehanizam i brzinu nukleacije tako što djeluje na 

vrijeme indukcije i širinu metastabilne zone, veliĉinu koja odreĊuje kinetiku 

nukleacije i rasta kristala. 

U ovom radu sagledat će se utjecaj ultrazvuĉnog djelovanja na minimalnu 

brzinu vrtnje miješala potrebnu za postizanje stanja potpune suspenzije kristala 

boraksa u kristalizatoru sa SBT miješalom. Boraks ili dinatrijev tetraborat 

dekahidrat (Na2B4O7 ∙ 10H2O) je sol borne kiseline koja ima veoma široku 

primjenu u mnogim granama industrije: keramiĉkoj, staklarskoj, drvnoj, 

prehrambenoj i kozmetiĉkoj industriji. TakoĊer je neophodan sastojak 

deterdženata, dezinfekcijskih sredstava, herbicida, insekticida, ali isto tako se 

koristi kao disperzno sredstvo za kontrolu viskoznosti te kao pufer. Za 

komercijalnu uporabu dinatrijev tetraborat dekaheksat se dobiva 

prekristalizacijom iz rude tinkala(30–33). 



K. Mateljak: Završni rad      Rasprava 

58 
 

 

Sva ispitivanja u ovom radu su provedena u šaržnom kristalizatoru 

laboratorijskog mjerila prikazanom na slici 14. Osnovni dio aparature predstavlja 

stakleni kristalizator promjera 𝑇 = 0.15 𝑚. Visina stupca zasićene otopine 

boraksa pri sobnoj temperaturi  𝑇 = 21°𝐶  bila je istovjetna promjeru 

kristalizatora  𝐻 = 𝑇 , tako da je ukupni volumen suspenzije iznosio 2.6 dm3. 

Kristalizator je sadržavao ĉetiri razbijala virova standardnih dimenzija  𝑅𝑉 =

𝑇 10   postavljenih pod kutom od 90° u odnosu na stjenke reaktorske posude. 

Dno razbijala virova bilo je izvedeno pod kutom od 45° ĉime je pospješeno 

cirkuliranje suspenzije u blizini dna kristalizatora i izbjegnuto stvaranje nakupina 

kristala, tzv. "mrtvih zona", u tom podruĉju. Eksperiment se provodio primjenom 

miješalice Lightnin LabMaster i radijalnog turbinskog SBT miješala ĉije su 

geometrijske karakteristike prikazane na slici 16, dok je utjecaj ultrazvuĉnog 

djelovanja sagledavan uporabom ultrazvuĉnog homogenizatora Hielscher 

UP400St. Tijekom rada korištena su tri razliĉita promjera SBT miješala, a 

udaljenost korištenih SBT miješala od površine suspenzije bila je konstantna i 

iznosila je 1/3 visine stupca suspenzije  𝑐 = 1 3 𝐻 .  

U prvom dijelu rada izvršeno je definiranje mase i mjerodavne veliĉine kristala 

boraksa neophodne pri odreĊivanju vrijednosti  𝑁𝐽𝑆 . Kako bi odreĊivanje 

vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  bilo što pouzdanije, za eksperimente je korištena srednja veliĉina 

najzastupljenije frakcije kristala dobivena prethodno izvršenim šaržnim 

kristalizacijama boraksa. Korištena koliĉina boraksa predstavlja masu soli koja 

bi teorijski iskristalizirala postupkom hlaĊenja zasićene otopine boraksa od 30℃ 

do 10℃ u korištenom sustavu, a veliĉina kristala odreĊena je granulometrijskom 

analizom pomoću standardiziranih sita otvora oĉica od 45 do 300 µm, uz 

uporabu tresilice tipa Retsch AS 200 (slika 17). Rezultati granulometrijske 

analize prikazani su na slikama 19 i 20 kao funkcija raspodjele gustoće kristala 

boraksa i kumulativna funkcija raspodjele kristala boraksa dobivenih šaržnom 

kristalizacijom. Iz funkcije raspodjele uoĉava se da je najzastupljenija frakcija 

ĉvrstih ĉestica ona ĉija srednja veliĉina iznosi 225 µm, dok iz kumulativne 

funkcije raspodjele se uoĉava da je 98% ĉestica kristala boraksa u analiziranom 

uzorku manjih od veliĉine 225 µm. 
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Karakteristike odabrane funkcije su uzete kako bi se sa sigurnošću moglo tvrditi 

u daljnjim mjerenjima da je pri odreĊenoj 𝑁𝐽𝑆  odista postignuto stanje potpune 

suspenzije. 

Stanje potpune suspenzije kristala boraksa u ispitivanom kristalizatoru 

odreĊivano je uz uporabu tri razliĉita promjera SBT miješala, koja inaĉe u 

kristalizatoru razvijaju radijalan tok kapljevine (𝐷1 𝑇 = 0.43, 𝐷2 𝑇 = 0.53 i 

𝐷3 𝑇 = 0.63). Svi eksperimenti u ovom dijelu rada provedeni su bez uporabe 

ultrazvuka. Za odreĊivanje stanja potpune suspenzije korišten je Zwieteringov 

kriteriji prema kojem stanje potpune suspenzije sedimentirajućih ĉestica postiže 

se kod brzine miješanja pri kojoj ni jedna ĉestica ne ostaje na dnu posude duže 

od 1 do 2 sekunde, tzv. kriteriji "1s" ili "2s". Dobiveni rezultati prikazani su na 

slici 20 i oni ukazuju da što je veća vrijednost simpleksa (D/T), vrijednost brzine 

vrtnje miješala za stanje potpune suspenzije, 𝑁𝐽𝑆 , poprima nižu vrijednost. Ovi 

rezultati su bili oĉekivani s obzirom na to da su za suspendiranje ĉvrstih ĉestica 

općenito odgovorni makro vrtlozi koji su reda veliĉine miješala. Veći vrtlozi imaju 

veću raspoloživu koliĉinu energije za podizanje ĉestica s dna posude i njihovu 

ugradnju u masu kapljevine.  

Kao što je prethodno navedeno, u posljednje vrijeme, kristalizacija se vrlo ĉesto 

odvija uz uporabu ultrazvuka, tako da je u sljedećem dijelu rada sagledan 

utjecaj intenziteta ultrazvuka na vrijednost kritiĉne brzine miješanja potrebne za 

postizanje stanja potpune suspenzije boraksa. Ĉetiri razliĉite amplitude jakosti 

ultrazvuka (𝐴 = 20, 25, 30 𝑖 40%) korištene su uz svaki ispitivani promjer SBT 

miješala. Promjeri SBT miješala bili su identiĉni onima korištenim u prethodnim 

mjerenjima: 𝐷1 𝑇 = 0.43, 𝐷2 𝑇 = 0.53 i 𝐷3 𝑇 = 0.63. I u ovom sluĉaju 

vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  odreĊivani su Zwieteringovim kriterijem "1s", dok su rezultati 

mjerenja prikazani na slikama 22 – 25. Evidentno je da kod svih ispitivanih 

intenziteta ultrazvuka dolazi do smanjena vrijednosti  𝑁𝐽𝑆 . Ako se rezultati 

sagledavaju za odreĊeni promjer miješala uoĉava se da sa povećanjem 

amplitude jakosti ultrazvuka, vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  se neznatno mijenjaju. Usporedba 

vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  bez i uz prisustvo ultrazvuka ukazuju na ĉinjenicu da već samo 
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uvoĊenje ultrazvuka znaĉajno smanjuje vrijednost 𝑁𝐽𝑆 , meĊutim daljnje 

povećanje intenziteta ultrazvuka uzrokuje neznatne promjene ispitivane 

vrijednosti brzine vrtnje miješala. Isti trend uoĉen je kod sva tri ispitivana 

promjera miješala. Obrazloženje ovakvom ponašanju se može pronaći u naĉinu 

djelovanja samog ultrazvuka. Ultrazvuk oĉito djeluje na mikro razinu 

turbulencije, koja je odgovorna za prijenosne pojave tj. prijenos tvari i energije u 

sustavu. Stoga je za oĉekivati da ultrazvuĉno djelovanje neće znaĉajno umanjiti 

vrijednost 𝑁𝐽𝑆  jer su za 𝑁𝐽𝑆  ipak odgovorni makro vrtlozi. Definitivno će se 

njegovo djelovanje znaĉajno odraziti kod procesa kristalizacije na proces 

nukleacije, širinu metastabilne zone te sam rast kristala.  

Na temelju eksperimentalnih podataka prikazanih na slikama 21 – 25, odreĊena 

je i korelacijska jednadžba izmeĊu analiziranih veliĉina. Rezultati su ukazali da 

vrijednost minimalne brzine vrtnje SBT miješala za postizanje stanja potpune 

suspenzije znaĉajno ovisi o primijenjenom simpleksu  𝐷 𝑇  , kao i intenzitetu 

ultrazvuka izraženog amplitudama njegove jakosti: 

𝑁𝐽𝑆 = 𝑓 𝐴, (𝐷 𝑇)   

Konaĉan oblik tražene korelacijske jednadžbe je sljedeći: 

𝑁𝐽𝑆 = 1.35 ∙ 𝐴−0.24 ∙  𝐷 𝑇  −2.49    𝑠−1  

Eksponenti i koeficijent u izvedenoj jednadžbi odreĊeni su uz uporabu 

eksperimentalno dobivenih vrijednosti. 

Potrebno je naglasiti da je navedena korelacijska jednadžba primjenjiva 

iskljuĉivo za ispitivanu geometriju kristalizatora, te ispitivanu koncentraciju i 

navedenu veliĉinu kristala boraksa. 

U završnom dijelu rada se odreĊivao i utrošak snage za pogon miješala, kao 

jedan od osnovnih ĉimbenika pri dimenzioniranju ureĊaja za miješanje, odnosno 

pri odabiru vrste miješala. Utrošak snage miješanja predstavlja koliĉinu energije 

koja se u jedinici vremena preko miješala dovodi sustavu. U kristalizatoru s 

mehaniĉkim miješanjem, a bez primjene ultrazvuka, utrošak snage miješanja  
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odreĊen je iz vrijednosti zakretnog momenta, 𝐹𝑧𝑚 , i kritiĉne brzine miješanja 𝑁𝐽𝑆  

pomoću izraza (13). Privedena snaga uslijed ultrazvuĉnog djelovanja odreĊena 

je odreĊivanjem osjetne topline uz primjenu izraza (14). Sveukupni utrošak 

snage kod istovremene primjene ultrazvuka i mehaniĉkog miješanja predstavlja 

sumu izraza (13) i (14). Rezultati mjerenja su prikazani na slikama 29 – 31. Na 

slici 29 prikazan je utrošak snage miješanja za tri razliĉita promjera SBT 

miješala u sluĉaju kad ultrazvuk nije nazoĉan u sustavu. Snaga je prikazana 

kao odnos utrošene snage miješanja potrebne za postizanje stanja potpune 

suspenzije po jedinici mase suspenzije koja se miješa, (𝑃𝐽𝑆 𝑚 ). Iz rezultata je 

vidljivo da povećanjem vrijednosti simpleksa  𝐷 𝑇   utrošak snage se smanjuje. 

S obzirom na to da se snaga miješanja može izraziti kao 𝑃𝐽𝑆 = 𝑁𝑃 ∙ 𝜌 ∙ 𝑁𝐽𝑆
3 ∙ 𝐷5 

za oĉekivati je da će povećanjem promjera miješala utrošak snage rasti. 

MeĊutim, mora se imati na umu da se ovdje radi o snazi odreĊenoj pri stanju 

potpune suspenzije, odnosno pri 𝑁𝐽𝑆 . Vrijednost 𝑁𝐽𝑆  za simpleks (𝐷 𝑇 ) = 0.63 

je znaĉajno manja u odnosu na ostale promjere miješala (slika 21), što se 

odražava i na vrijednost (𝑃𝐽𝑆 𝑚 ). U ovom sluĉaju utjecaj brzine vrtnje miješala 

definitivno nadvladava utjecaj veliĉine promjera ispitivanog miješala. 

Na slikama 30 i 31 prikazan je odnos izmeĊu utroška snage i simpleksa  𝐷 𝑇   

pri razliĉitim amplitudama ultrazvuka. Na grafovima je prikazan ukupan utrošak 

snage miješanja koji predstavlja zbroj utroška snage mehaniĉkog miješanja i 

snage ultrazvuka. Evidentno je da ukupan utrošak snage raste sa povećanjem 

intenziteta ultrazvuka. Udio snage uslijed mehaniĉkog miješanja u odnosu na 

onu koju je utrošio ultrazvuk je doslovno zanemariva. 

Na temelju dobivenih eksperimentalnih podataka može se zakljuĉiti da primjena 

ultrazvuka smanjuje vrijednost 𝑁𝐽𝑆  u ispitivanom reaktorskom sustavu. MeĊutim, 

s energetskog aspekta preporuĉuje se korištenje manjih amplituda ultrazvuka s 

obzirom na to da povećanjem amplituda ultrazvuka vrijednost 𝑁𝐽𝑆  se dodatno ne 

smanjuje, dok se ukupni utrošak snage znaĉajno povećava. S obzirom na 

dobivene vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  pri većim amplitudama ultrazvuka moguće je zakljuĉiti 

da ultrazvuk intenzivira mikro vrtloge turbulentnog fluida koji su općenito  
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odgovorni za prijenos tvari i energije u sustavu, a ne djeluje znaĉajno na makro 

vrtloge koji su bitni za suspendiranje kristala. Za oĉekivati je da će nazoĉnost 

ultrazvuka u kristalizatoru, zbog svog principa djelovanja, znaĉajno utjecati na 

kinetiku nukleacije i rasta kristala, što će biti predmetom daljnjih istraživanja iz 

ovog podruĉja. 



 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

4. ZAKLJUĈCI 
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Na temelju eksperimentalnih istraživanja koja se odnose na ispitivanje utjecaja 

ultrazvuĉnog djelovanja na postizanje stanja potpune suspenzije kristala 

boraksa u kristalizatoru sa SBT miješalom mogu se donijeti sljedeći zakljuĉci: 

 

 Da bi se odredila brzina vrtnje primijenjenog miješala pri provedbi šaržne 

kristalizacije boraksa neophodno je izvršiti odreĊivanje vrijednosti kritiĉne 

brzine miješanja koja u sustavu osigurava stanje potpune suspenzije, 

𝑁𝐽𝑆 . Pri tome se sugerira korištenje Zwieteringovog kriterija uz uporabu 

teorijskog prinosa kristala za zadane uvjete provedbe kristalizacije, kao i 

srednjeg promjera najzastupljenije frakcije.  

 

 Minimalna brzina vrtnje SBT miješala potrebna za postizanje stanja 

potpune suspenzije u sustavu bez ultrazvuka znaĉajno se smanjuje s 

povećanjem vrijednosti simpleksa  𝐷 𝑇  . 

 

 U sustavu s ultrazvukom vrijednost kritiĉne brzine, 𝑁𝐽𝑆 , se smanjuju u 

odnosu na one bez ultrazvuka. To smanjenje je najizraženije pri 

intenzitetu ultrazvuka 𝐴 = 20%, meĊutim daljnjim povećavanjem 

intenziteta ultrazvuĉnog djelovanja vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  za ispitivani omjer 

 𝐷 𝑇   se ne mijenja znaĉajno. 

 

 Na temelju eksperimentalnih podataka odreĊena je korelacijska 

jednadžba izmeĊu 𝑁𝐽𝑆 , amplitude jakosti ultrazvuka i promjera SBT 

miješala koja glasi: 

𝑁𝐽𝑆 = 1.35 ∙ 𝐴−0.24 ∙  𝐷 𝑇  −2.49     𝑠−1  

Navedena korelacijska jednadžba primjenjiva je iskljuĉivo za ispitivanu 

geometriju kristalizatora, te ispitivanu koncentraciju i navedenu veliĉinu 

kristala boraksa. 
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 OdreĊivanje ukupnog utroška snage miješanja za postizanje stanja 

potpune suspenzije u sustavu sa i bez ultrazvuĉnog djelovanja ukazuje 

da ukupan utrošak snage raste sa povećanjem intenziteta ultrazvuka. 

Udio snage uslijed mehaniĉkog miješanja u odnosu na onu koju je 

utrošio ultrazvuk je zanemariva. 

 

 Primjena ultrazvuka smanjuje vrijednosti 𝑁𝐽𝑆  u ispitivanom reaktorskom 

sustavu, meĊutim preporuĉuje se korištenje manjih amplituda miješanja s 

obzirom na to da povećanjem amplituda miješanja vrijednost 𝑁𝐽𝑆  se 

dodatno ne smanjuje, dok se ukupni utrošak snage znaĉajno povećava. 
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𝐴 – amplituda jakosti ultrazvuka, (%)  

𝑐 - udaljenost miješala od dna kristalizatora, (m) 

𝑐0 - koncentracija zasićene otopine pri poĉetnoj temperaturi procesa, (mol dm-3) 

𝑐𝑓  - koncentracija zasićene otopine pri završnoj temperaturi procesa, (mol dm-3) 

𝑐𝑝  - specifiĉni toplinski kapacitet otopine (J kg-1 ℃-1), 

𝐷 - promjer miješala, (m) 

𝑑𝑝  - promjer ĉestice, (m) 

𝐸𝑢𝑚  - modificirana Eulerova znaĉajka, (/) 

𝐹𝑟𝑚  - modificirana Froudova znaĉajka, (/) 

𝐹𝑧𝑚  - sila zakretnog momenta, (N) 

𝑔 - gravitacijsko ubrzanje (m2 s-1 ) 

𝐻 - visina stupca kapljevine u posudi za miješanje, (m) 

𝑚(𝑥) - masa kristala na situ finoće x, (kg) 

𝑚𝑢𝑘  - ukupna masa kristalnog produkta, (kg) 

𝑚𝑠 - masa suspenzije, (kg)  

𝑀𝑆 - molarna masa kristalizirajuće soli, (g mol-1) 

𝑁 - brzina vrtnje miješala, (o. min-1) 

𝑁𝐽𝑆  - brzine vrtnje miješala pri stanju potpune suspenzije  (o. min-1) 

𝑁𝑃 – znaĉajka snage, (/) 

𝑄𝑟(𝑥) - kumulativna funkcija raspodjele, (%) 

𝑞𝑟(𝑥) - funkcija gustoće raspodjele, (%) 

𝑃  - utrošak snage miješanja, (W)  

(𝑃 𝑚) 
𝐽𝑆

 - utrošak snage miješanja po jedinici mase suspenzije pri stanju 

potpune suspenzije, (W kg-1) 

𝑅𝑉 - širina razbijala vira, (m) 

𝑅𝑒𝑚  - modificirana Reynoldsova znaĉajka, (/) 
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𝑆 – Zwieteringova konstanta ovisna o geometrijskim karakteristikama sustava, 

(/) 

𝑡 - vrijeme miješanja, (min) 

𝑇  - promjer posude za miješanje, (m) 

𝑇𝑧  - temperatura zasićenja, (℃) 

𝑇𝑚𝑒𝑡  - temperatura na kojoj se pojavljuju prvi vidljivi nukleusi, (℃) 

V - volumen kapljevine u posudi za miješanje, (m3) 

w - širina lopatica miješala (m)  

x - veliĉina kristala, (μm) 

 

Grĉka slova 

 

∆𝑐𝑚𝑎𝑥  - maksimalno postignuta prezasićenost matiĉne otopine, (mol dm-3) 

∆𝑇𝑚𝑎𝑥  - širina metastabilne zone, (oC) 

ϰ - elektriĉna vodljivost otopine, (μS cm-1) 

𝜇 - viskoznost kapljevine, (Pas)  

𝜌č - gustoća ĉvrstih ĉestica, (kg m-3)  

𝜌𝐿  - gustoća kapljevine,  (kg m-3) 

𝜔𝑃  - maseni postotak ĉestica, (%) 

Δ𝑥𝑖 - interval veliĉina ĉestica izmeĊu dvaju susjednih sita, (µm) 

 

 

  



   

 
  

 

 

 


