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1. 서론  

결정화 조작은 대상물질이 용액 중에서 결정의 표면으로 이동하거나 과포화상태에서 

입자가 생성되는 것에 중점을 둔다. 이런 과포화를 유도하는 방법에 따라 증발, 냉각, 

진공, 염석 등으로 분류 할 수 있다. 이 중 염석 결정화는 제 3 의 물질을 주입시켜 

용액의 상호 용해도를 변화시켜 과포화를 생성하는 방법으로서, 수용액에서 

유기용질(물질)의 용해도는 KCl 또는 NaCl 과 같은 무기물에 의해 변할 수 있다. 염료 

산업에 있어서 다양한 결정화 방법들이 적용되는데 염료결정의 효율적인 생산을 위해 

염석 결정화의 방법을 사용하였다. 본 논문은 반응시간에 따른 결정 생성량의 변화와 

입도분포를 관찰하기 위해 RPM 과 염 투입 조건을 바꾸어 수행하였다.  

 

2. 실험 

제작한 1000ml double jacket 에 증류수 500g 과 powder 상태인 염료(C32H26N7O11S3Cl) 

125g 을 넣어 10wt% dye solution 을 만든다. 염료를 물속에 완전히 녹인 후 15wt% KCl 

93.75g 을 첨가한다. 항온조를 이용하여 용액 내의 온도를 35℃로 유지하고 150RPM 으로 

6 시간 동안 교반 시키면서 매 30 분 마다 10ml 씩 시료를 채취한 후 마이크로 

필터(0.45 ㎛)를 이용하여 모액과 결정을 분리한다. 모액의 염료농도는 UV/VIS 를 

이용하여 측정하였고, 결정은 건조기에서 60℃, 24 시간 동안 건조한 후 결정의 시료를 

채취하여 헥산에 분산시킨 후 PSA((Galai cis-50)를 이용하여 입도분포 측정을 하였고, 

현미경으로  결정의 모양을 관찰하였다. 
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1)염 투입조건의 변화 

10wt% Dye solution 을 만든 뒤 15wt% KCl 93.75g 을 투입하는 과정에서 한번에 다 

넣었을 경우와 시간 간격을 두고 첨가 하였을 때의 변화를 관찰한다. 시간 간격은 

반응초반에 염의 1/2 의 양인 46.875g 을 넣고, 나머지의 염을 투입하는 시간 사이의 

간격을 각각 3 시간 후, 2 시간 후, 1 시간 후로 변화 시킨다. 

 

2) 교반 속도에 따른 변화 

실험방법은 같으며 10wt% dye solution 에 15wt% KCl 93.75g 을 첨가한 뒤 교반 속도를 

바꾸어 실험한다. RPM 을 150~50RPM 으로 바꾸어 6 시간 동안 반응시키면서 매 30 분 마다 

10ml 씩 시료를 채취 한 뒤 결정화한다. 

 

3. 결과 및 고찰 

1) 염 투입조건의 변화 

염 투입 조건에 따른 결정 생성량의 변화는 아래와 같다. 결정 생성량은 24 시간 

건조기에서 건조시킨 뒤 결정의 무게를 잰 양이며, 용액 내 염료의 농도는 결정화 한 뒤 

생성된 모액을 희석하여 UV/VIS 측정하여 보정한 값이다. 

 

                        
 

Fig. 1     a) 결정 생성량 (g)                   b) 용액 내 염료의 농도(wt%) 

위의 그래프에서 알 수 있듯이 결정 생성량은 반응 시간에 따라 증가하였으며 투입 

조건을 다르게 변화시켰을 때 보다 반응 초기에 한번에 다 넣었을 경우에 회수율이 더 

높은 것으로 나타났다. 또한 결정의 입도분포는 다음과 같다. 

            

 

Fig. 2   a) 평균 입자 크기 (㎛)            b) 한번에 투입했을 때의 입도분포 (㎛) 
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2) 교반 속도에 따른 변화 

 

             
 

Fig. 3    a) 결정 생성량(g)                   b) 용액 내 염료의 농도(wt%)  

 

 
 

               Fig. 4     a) 평균 입자 크기 (㎛) 

 

 

       

Fig. 5  a) 150 RPM 일 때 입도 분포 (㎛)       b) 100 RPM 일 때 입도 분포 (㎛) 

 

교반 속도에 따른 결과는 위의 그래프에서 알 수 있듯이 50RPM 일 때 결정 생성량이 젤 

높게 나타났으나, 교반 속도가 낮을 때는 염이 완전히 다 섞이지 않은 채 용액 내에 

체류하는 현상이 일어나기 때문에 결정 생성이 제대로 이루어지지 않아 결정화한 뒤 

생성된 결정 속에 염이 존재하게 될 수 있다. 또한 각각 채취한 시료의 재현성도 

떨어졌다. 따라서 100RPM 이 더 적당하다고 보여진다. 염 투입 조건에 따른 평균 입도 

크기는 변화의 폭이 크게 나타났으며 RPM 속도를 조절해 본 결과 평균 입자 크기가 

반응시간이 2 시간~4 시간 사이에 비교적 고르게 나타난 것을 알 수 있었다.  
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