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 (FOX-12)سنتز، شناسایی و دانه بندی گوانیل اوره دی نیترآمید
*کاظم براتی

 و بنیامین حسین دوست ، کیوان نصرت زادگان، محمد فردوسی، محسن مصدق1
 صنایع دفاع سازمان، کارشنا  ارشد

 (25/02/23، تاریخ پذیرش:23/06/23)تاریخ وصول: 
 چکیده

ه ای دی نیترآمی د مانن د     باش د. نم ک   م ی  های مهم دی نیترآمید با حساسیت کم و کارایی مناسب ( یکی از نمکFOX-12گوانیل اوره دی نیترآمید )
های راکتی، تفنگی و مواد مول د گ از را    عنوان اکسید کننده در فرمولاسیون پیشرانهو گوانیل اوره دی نیترآمید قابلیت استفاده به  آمونیوم دی نیترآمید

ش ود. در ای ن تحقی ق،  گوانی ل اوره دی      ها به عل ت اف زایش س طح  م ی     استفاده از این مواد با اندازه  رات ریزتر موجب کارایی بالاتر کامسوزیت .دارند
از روش  های تفنگ ی  میکرون جهت استفاده در پیشرانه 20شد و برای تهیه  رات زیر  %( و شناسایی40نیترآمید از نمک پتاسیم سولفامات سنتز )بازده 

و نوع خش ک   انجمادضد حلال استفاده گردید و عوامل موثر بر اندازه و شکل  رات آن از جمله غلظت، خلوص ضد حلال، اثر  –کریستالیزاسیون حلال 
 نانومتر تولید شد. 300تا   میکرون 20های  ی قرار گرفت و  راتی با اندازهبررس لکترونی روبشی موردکردن با استفاده از تصاویر میکروسکو  ا

 

 گوانیل اوره دی نیترآمید، روش حلال ضد حلال، دانه بندیهای کلیدی:  واژه
 

 

Synthesis, Characterization and Grading of Guanylurea Dinitramide (FOX-12) 
K. Barati*, K. Nosratzadegan, M. Ferdosi, M. Mosadegh, B. Hossiendoust 

Defence Industries Organization 
(Received:03/16/2013, Accepted:09/14/2014) 

Abstract 

Guanylureadinitramide is regarded as one of the most important dinitramide salts with low sensitivity and proper 

efficiency. Dinitramide salts such as ammoniumdinitramide and guanylureadinitramide can be used as oxidizing agents in 
rocket, guns and gas-producing propellant formulations. Usage of these materials with smaller particle size causes higher 

efficiency of the composites due to the increase of their surface area. In this study, guanylureadinitramide was obtained 

from potassium sulfamate salt (40% yield), and was characterized. For the preparation of the guanylureadinitramide with 

particles under 20 microns, the solvent/anti-solvent crystallization method was taken into account. Furthermore, influential 

factors on the size and shape of the particles (e.g., concentration, purity of anti-solvent, freezing and drying method) were 

investigated, and guanylureadinitramide crystals having particle size in the range of 20 microns to 300 nm were produced. 

 

Keywords: Guanylureadinitramide, Solvent/Anti-Solvent Crystallization Method, Grading 
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 مقدمه   -1

ه  ای مه  م دی ( یک  ی از نم  کFOX-12گوانی  ل اوره دی نیترآمی  د )

باشد ک ه س اختار آن در   می نیترآمید با حساسیت کم و کارایی مناسب

های دی نیترآمید مانند آمونی وم   ( نشان داده شده است. نمک1شکل )

دی نیترآمید و گوانی ل اوره دی نیترآمی د قابلی ت اس تفاده ب ه عن وان       

ی و تفنگی و مواد مول د  راکت یها شرانهیپمولاسیون اکسید کننده در فر

ه ای کامسوزی ت،    در پیشرانه (ADN)گاز را دارند. آمونیوم دی نیترآمید

در  (FOX-12)جایگزین آمونیوم پرکل رات و گوانی ل اوره دی نیترآمی د   

های منفجره و همچنین ترکیبات مولد  های تفنگی، فرمولاسیون پیشرانه

. عدم حضور کل ر در ای ن م واد از نقط ه نظ ر      ]1[گردد گاز استفاده می

زیست محیطی )ع دم آل ودگی آن( و نظ امی )ک اهش دود خروج ی از      

موتور( از جمل ه نق اط ق وت آن اس ت. ن رخ س وزش گوانی ل اوره دی        

  و  RDXب  الاتر از ترکیب  ات نیترآمین  ی همچ  ون  (FOX-12)نیترآمی  د 

HMX کیب  ات در . بن  ابراین در ص  ورت اس  تفاده از ای  ن تر  ]2[اس  ت

فرمولاسیون پیشرانه های نیترآمینی نرخ سوزش افزایش یافته و اشتعال 

یابد. از طرف دیگ ر ب ا توج ه ب ه      پذیری اولیه این پیشرانه ها بهبود می

ت  وان از آن جه  ت تولی  د   حساس  یت بس  یار پ  ایین ای  ن م  اده، م  ی  

هایی با آسیب پذیری کم همراه با باین در نیتروس لولز اس تفاده     پیشرانه

نمود. گوانیل اوره دی نیترآمید ترکیبی غنی از نیتروژن است، بن ابراین  

جام دی   گونه چیه نکهیبر امحصولات گازی حاصل از احتراق آن علاوه 

کند، دارای متوس  جرم مولکولی پ ایین ب وده ک ه ای ن ام ر       تولید نمی

یی پیشرانه و نهایت ا  اف زایش س رعت پرتاب ه در دهان ه      بهبود کاراباعث 

. مجموعه عوامل  کر شده و عدم سمیت آن موج ب  ]3[گردد می سلاح

در  اس تفاده  یب را  شده است ک ه ای ن م اده کاندی دای بس یار مهم ی      

ک اربرد  ]. 4[ترکیبات مولد گاز که در سیستم ایمنی خودروها  نیز باشد

ه ای زم انی    اس ت ک ه در دوره   اض طراری  یها راکتدیگر این ماده در 

ش وند و ب ا راک ت جدی د ج ایگزین ش وند.       مشخص باید از رده خ ارج  

ای از آمونیوم پرکلرات و باین در   های اضطراری آمیزه سوخت اغلب راکت

پلیمری استکه در طی گ ذر زم ان رطوب ت ج ذب ک رده و در فرآین د       

تعویض راکت قدیمی، به سازنده پس داده شده و س وخت آن س وزانده   

ر آب سرد دارد جا ب رطوبت نبوده و حلالیت کمی د FOX-12شود. می

بنابر این، در فرآیند تع ویض راک ت    شود. داغ حل می ولی در آب نسبتا 

را پ  س از  FOX-12ت  وان س  وخت آن را در آب داغ وارد ک  رده و   م  ی

 انحلال  به صورت کریستال جدا ک رده )پ س از س رد ک ردن محل ول(     

و  توس   لانگل ت   FOX-12روش س نتز   مجدد مورد استفاده ق رار داد. 

% 80با ران دمان   (ADN)ش از ماده اولیه آمونیوم دی نیترآمید همکاران

ولی با توجه به قیمت بالای ماده اولیه، اس تفاده از ای ن    ]3[منتشر شده

ب ا   ]5[و همک ارانش  ورد روش در مقیا  بالا مقرون به ص رفه نیس ت.  

استفاده از نمک آمونیوم سولفامات، گوانیل اوره دی نیترآمی د را ب دون   

ان سنتز نمودند، این در حالی اس ت ک ه ای ن م اده اولی ه از       کر راندم

خن ی سازی اسید سولفامیک با محلول آمونیاکی بدست م ی آی د ک ه    

مخاطرات ایمنی خاص خود را به هم راه خواه د داش ت. ب ا توج ه ب ه       

اندازه، دانه بندی و مورفول وژی آن بس یار    FOX-12کاربردهای مختلف 

و همک ارانش ، گوانی ل اوره دی    ارکم   باش د. اس تین   حائز اهمیت می

میک رون جه ت    400ت ا   10کلا  و در اندازه ه ای   4نیترآمید را در 

 25ها در دو ک لا  زی ر    اند. شکل کریستال مصارف مختلف تولید کرده

میکرون جهت استفاده در پیش رانه ه ای تفنگ ی،     50تا  20میکرون و 

ه ر چ ه ش کل    . این در حالی است ک ه  ]6[(2چند وجهی است )شکل 

ه ا   باشد چگالی و سهولت عمل آوری فرمولاس یون  تر یکروها  کریستال

شود. پس در آمیزه سازی مواد، اندازه  رات، شکل و یکنواختی  بهتر می

هستند. در تحقیق،  ها و سطح موثر  رات پارامترهای اساسی ظاهری آن

و تغیی ر   ک ردن  زی  رجه ت  س نتز ش ده     FOX-12 آزمایشاتی بر روی

ولوژی  رات صورت گرفت و نتایج مربوطه با میکروسکو  الکترونی مورف

باش د   ضدحلال می-ها روش حلال شد. یکی از این روش روبشی بررسی

اس ت. در ای ن    های تهیه نانومواد از طریق رس وبی  که زیرمجموعه روش

ها مباحث هسته زای ی و رش د بس یار ب ا اهمی ت و در رقاب ت ب ا         روش

ه ا بح ث ش ده     تفصیل در منابع علمی در ب اره آن یکدیگر هستند و به 

 .]8و 7[است

 

 (FOX-12).ساختار گوانیل اوره دی نیترآمید  -1شکل    

 
ــکل  ان  دازه و ش  کل  رات گوانی  ل اوره دی نیترآمی  د    -2ش

(FOX-12)      تولی  د ش  ده توس    ش  رکتURENCO 

]Bofors6[. 
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 بخش تجربی -2

 مواد و تجهیزات -2-1

پتاس  یم س  ولفامات، دی س  یان دی آمی  د، دی کلرومت  ان، دی متی  ل 

تهی ه ش دند.    1، کلسیم هیدرید همگی از شرکت مرک(DMF)فرمامید 

%، میکروس کو   28%، اس ید س ولفوریک   28اسید نیتری ک   ازت مایع،

س  انتریفیوژ، هم زن، پم  پ خ  لأ، آون، لول  ه   (،SEM)الکترون ی روبش  ی 

 میلی لیتر. 10آزمایشگاهی و سرنگ 

 (FOX-12)سنتز گوانیل اوره دی نیترآمید  -2-2

% ب ا ه م   28گ رم اس ید س ولفوریک     26% و 28گرم اسید نیتریک  55

مخلوط گردیده و اسید مخلوط حاصل به وسیله خنک کننده سرد شد. 

م سولفامات اضافه گردید. اف زایش  گرم پتاسی 12سسس به این مخلوط 

درج ه   -40ال ی   -25به ص ورتی انج ام گرف ت ک ه دم ا در مح دوده       

دقیق ه در هم ین مح دوده     16کنترل شود. مخلوط واکنش  و یسلس

گرم دی سیان  7دمایی باقی ماند تا واکنش کامل گردد. در مرحله بعد 

ش میلی لیت ر آب ح ل نم وده و ب ه مخل وط واک ن       70دی آمید را در 

درج ه   70نیتراسیون اضافه گردید. دمای واکنش بعد از این افزایش به 

دمای مخلوط ب ه دم ای مح ی      هم زدنرسید. پس از کمی  و یسلس

نماین د. رس وب    تشکیل شده و رس وب   FOX-12های  رسید تاکریستال

حاصل فیلتر شده و با مقدار زی ادی آب س رد شستش و داده ش د. وزن     

 (.3% بود)شکل 40واکنش  گرم و راندمان 5/7رسوب 

 
 .از پتاسیم سولفامات FOX-12شمای کلی سنتز .-3شکل      

 میکرون گوانیل اوره دی نیترآمید 21تهیه ذرات زیر  -2-3

 –، ب ا روش ح لال    FOX-12در این مرحله دانه بن دی و ان دازه  رات   

 ضدحلال طی آزمایشات مختلف بررسی شد.

حجم ی   -ه ا از غلظ ت وزن ی    به علت رقت ب الای محل ول   :1آزمایش 

(100( ×ml) (/حجمgr   در آزمایشات اس تفاده گردی د.محلولی از )وزن )

میل ی   50را با سرنگ به  DMFمیلی لیتر 5در  FOX-12میلی گرم  25

 و یسلس  درجه  ی کلرومتان )آزمایشگاهی مرک( در دمای صفرد تریل

زم ان ب ا    ش د. ه م   اضافه شد. در این حالت محلول سریعا  شیری رن گ  

( استفاده ش د. س سس    = 1000rpmاضافه کردن محلول از هموژنایزر )

                                                                                      
1- Merck 
 

دقیقه تحت فرآیند جداسازی ب ا دس تگاه س انتریفیوژ     2نمونه به مدت 

(1800rpm =     قرار گرفت. محلول بالایی ک ه ش امل دی کلرومت ان و )

مانده با اس تفاده   است جدا شده و سسس رسوب باقی DMFر کمی مقدا

 ، خشک گردید.2از دستگاه خشک کن
 DMFمیل ی لیت ر   5در  FOX-12میلی گرم  25محلولی از  :2آزمایش 

 ه م زدن ی کلرومتان )صنعتی( در حال د تریلمیلی  75را با سرنگ به 

اضافه گردید. برخلاف آزمایش قبل ی در دق ایق ابت دایی اض افه ک ردن      

، هیچ گونه رسوب کلوئیدی و تغییر رنگی دیده نشد. بعد  DMFمحلول 

دقیق ه از ش روع اخ تلاط  رات کلوئی دی      60الی  30از گذشت حدود 

(  = 2000rpmآشکار شدند. سسس با اس تفاده از دس تگاه س انتریفیوژ )   

 خشک شدند. و یسلسدرجه  70ه نشین و در رسوبات کلوئیدی ت

 DMFمیلی لیت ر  5در  FOX-12میلی گرم  25محلولی از  :3آزمایش 

ی کلرومتان )ص نعتی( تقطی ر ش ده در    د تریلمیلی  50را با سرنگ به 

دقیقه از ایجاد حالت ش یری   5اضافه گردید. بعد از مدت  هم زدنحال 

و تح ت س انتریفیوژ    رنگ، مخلوط مذکور در لوله آزمایش ریخت ه ش د  

(2500rpm =    به مدت دو دقیقه قرار گرفت. بعد از این مرحل ه نمون ه )

ساعت ق رار   3به مدت  و یسلسدرجه  60جهت خشک شدن در آون 

 گرفت.

را  DMFمیلی لیتر 5در  FOX-12میلی گرم  75محلولی از  :4آزمایش 

 زدنه م  ی کلرومتان تقطیر شده در ح ال  د تریلمیلی  50با سرنگ به 

دقیقه از ایجاد حالت شیری رنگ، در لول ه   5اضافه گردید. بعد از مدت 

( ب ه م دت دو    = 2500rpmآزمایش ریخته ش د و تح ت س انتریفیوژ )   

دقیقه قرار گرفت. محصول به دو قسمت تقسیم ش د و قس مت اول ب ه    

 انجم اد البته مرحله  .الف( -4متصل شد) 3کن سرمایشی دستگاه خشک

ا از پمپ خلأ دستگاه جه ت خش ک ک ردن نمون ه و     اعمال نشده و تنه

تبخیر دی کلرومتان استفاده شد. قسمت دیگری از محصول در آون در 

 ب(. -4) ساعت خشک گردید 3به مدت  و یسلسدرجه  60دمای 

 DMFمیلی لیتر 5در  FOX-12میلی گرم  250محلولی از  :5آزمایش 

 هم زدنمیلی لیتر دی کلرومتان تقطیر شده در حال  50را با سرنگ به 

اضافه گردید. بعد از ایجاد حالت شیری رنگ، مخلوط در لول ه آزم ایش   

( به مدت دو دقیق ه ق رار    = 2500rpmریخته شد و تحت سانتریفیوژ )

ه ا در ازت   گرفت. محصول در دو لوله آزمایش تقسیم شد. یکی از لول ه 

 سرمایش ی خشک ک ن  دقیقه قرار داده شد و سسس به  1مدت مایع به 

الف(. قسمت دیگر  -5ساعت( متصل شد ) 6جهت خشک شدن )مدت 

متصل شد و  کن سرمایشی محصول بدون فریز کردن مستقیم به خشک

 ب(. -5) گرفته شد SEMبعد از خشک کردن از آن 

 

                                                                                      
2- Drier 

3- Frieze Drier 
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 نتایج و بحث -3

درصد وزن ی از اس ید    28به  72نمک پتاسیم سولفامات توس  مخلوط 

عامل تولید کنن ده   به عنوان% 28نیتریک دود کننده با غلظت بالاتر از 

NO2)یون نیترونیوم 
ب ه  % 25و اسید سولفوریک ب ا غلظ ت ب الاتر از     (+

کاتالیزور اسیدی، نیتره شده و دی نیترآمیدیک اسید در مح ی    عنوان

 (.4گردد )شکل  تولید می

 
 از پتاسیم سولفامات. (HDN)سنتز دی نیترآمیدیک اسید -4شکل  

های مع دنی در مح ی     از طرفی از واکنش دی سیان دی آمید با اسید

 (.5آید )شکل  آبی نمک گوانیل اوره سولفات بدست می

 

 

 از دی سیان دی آمید. (GUS)سولفاتسنتز گوانیل اوره  -5شکل 

بن  ابراین ب  ا اض  افه ش  دن محل  ول دی س  یان دی آمی  د ب  ه مخل  وط  

واک نش داده   HDNنیتراسیون، گوانیل اوره سولفات تولید و بلافاصله با 

(. 6کند )ش کل   و گوانیل اوره دی نیترآمید نامحلول در آب را تولید می

ز جمله مزایایی است ک ه  حلالیت کم گوانیل اوره دی نیترآمید در آب ا

 نماید. تهیه آن را در محی  آبی تسهیل می

 
 .HDNاز  (FOX-12)سنتز گوانیل اوره دی نیترآمید  -6شکل 

 

سنتزی و مقایس ه آن   FOX-12تهیه شده از نمونه  DSCترموگرامبنا بر

-FOXتوان نتیجه گیری نمود که  می (7مرجع )شکل  DSCبا ترموگرام

نمون ه   DSCسنتز شده از خلوص بالایی برخ وردار اس ت. ترم وگرام    12

نمونه استاندارد پیک ی در   DSC و ترموگرام C°214.9سنتزی پیکی در 

214.8°C 2[دهد از خود نشان می[ . 

سنتزی  FOX-12نمونه  FTIRکه طیف  دهد یم( نشان 8شکل )

همان گونه که قبلا  اشاره  .است ]2[ نمونه مرجع FTIRمنطبق بر طیف 

در یک واکنش جایگزینی یونی با  (ADN)شد آمونیوم دی نیترآمید 

-FOX)گوانیل اوره سولفات شرکت کرده و گوانیل اوره دی نیترآمید 

بسیار  ADNشود. این در حالی است که فرآیند تولید  تولید می (12

مختلف قیمت تولید آزمایشگاهی  پیچیده و هزینه بر است و در مراجع

ADN  بنابراین ]10[دلار برای هر کیلوگرم برآورد شده است  4000تا .

با توجه به میزان سهولت انجام واکنش، دسترسی به مواد اولیه، میزان 

و مواد مورد استفاده، زمان  ها حد واس عملی بودن روش کار، سمیت 

ی سنتز گوانیل اوره دی روش برا نیتر مناسبواکنش و تعداد مراحل، 

روش نیتراسیون پتاسیم سولفامات و تولید دی (FOX-12)نیترآمید 

و سسس خن ی سازی آن با گوانیل اوره  (HDN)نیترآمیدیک اسید 

سنتز شده  FOX-12نمونه  SEM( مربوط به 2سولفات است.شکل )

مربوط به این نمونه نشان دهنده عدم تفکیک  رات،  SEM. تصویر است

 .شود یمکه ساختارهای لایه ای نیز دیده  استگی و بزرگی  رات پیوست

 
سنتز  (b)و  ]2[گوانیل اوره دی نیترآمید مرجع DSC ترموگرام a)) -7شکل 

 .شده 

گوانیل اوره دی نیترآمید کریستاله شده بر اسا  آزمایش  SEMتصویر 

نشان داده شده اس ت. ای ن تص ویر ح اکی از تفکی ک       10، در شکل 1

 باشد.  میکرون می 10مناسب  رات و رسیدن اندازه  رات تا محدوده 
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  (b)و ]2[گوانیل اوره دی نیترآمید مرج ع   FTIRطیف (a)  -6شکل 

 ه.سنتز شد

 
س نتز ش ده قب ل از     FOX-12 تصویر میکروسکو  ن وری  -6شکل

 کریستالیزاسیون.

دی کلرومتان صنعتی به علت داشتن مق ادیری آب، باع ث ح ل ش دن     

FOX-12  شده و عملا  این مقدارFOX-12  گ ردد و   از چرخه خارج م ی

موجب کم شدن مقدار محصول کلوئیدی و تأخیر زیاد در پدیدار ش دن  

گوانیل اوره دی نیترآمید کریس تاله ش ده ب ر     SEM شود. تصویر آن می

ی شکل حاص ل  ا لهی رات م (، نشان دهنده11)شکل  2اسا  آزمایش 

 میکرون است. 4 رات زیر  با اندازهاز به هم چسبیدن  رات کروی 

 

 
کریستاله شده بر اسا  FOX-12  تصویر میکروسکو  نوری -11شکل

 .1آزمایش

 
کریستاله شده بر اسا   FOX-12 تصویر میکروسکو  نوری-11شکل

 .2آزمایش 

گوانیل اوره دی نیترآمید کریستاله شده بر اسا  آزمایش  SEMتصویر 

، حاکی از ایجاد  رات با مورفولوژی غیر کروی و غیر صاف با ابعاد بین 3

 (.12باشد )شکل  میکرون می 20تا  10

 
اسا  کریستاله شده بر FOX-12  تصویر میکروسکو  نوری -12شکل

 .3آزمایش 
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گوانیل اوره دی نیترآمی د کریس تاله ش ده ب ر اس ا        SEMدر تصویر 

میکرون ی ب ه    1چس بندگی و تجم ع  رات    (13الف)شکل  -4آزمایش 

ی ایج اد ش ده در ش کل ب ا     ه ا  ترکشود. همچنین  وضوح مشاهده می

نشان دهنده به دام افتادن حلال و سسس خ روج آن   5000بزرگنمایی 

نمونه ه ای کریس تاله ش ده ب ر اس ا       SEM ر تصویر از سطح است. د

  ن انومتر و ب ه   400-300ابعاد  رات  با یبهتر بندی ب دانه -4آزمایش 

ش ود   هم چسبندگی  رات و عدم یکنواختی در اشکال کروی دیده م ی 

 (.14)شکل 

 
کریس تاله ش ده ب ر اس ا       FOX-12 تص ویر میکروس کو  ن وری    -13شکل

 الف. -4آزمایش 

 
کریس تاله ش ده ب ر اس ا       FOX-12تص ویر میکروس کو  ن وری    -14شکل

 .ب -4آزمایش 

ی الف دارا -5گوانیل اوره دی نیترآمید کریستاله شده با اسا  آزمایش 

ن انومتر و مورفول وژی ک روی بس یار      500ال ی   300ابعادی در ح دود  

کریستالیزاس یون   ک ه  یحال(. در 15باشد )شکل  مناسب و یکدست می

ب و عدم استفاده از ازت مایع منجر به  رات ی ب ه    -5بر اسا  آزمایش 

 (.16شود )شکل  نانومتری می 600تا  300ابعاد 

 

 
کریس تاله ش ده ب ر اس ا       FOX-12 تص ویر میکروس کو  ن وری   -15شکل

 .الف -5آزمایش 

 
کریس تاله ش ده ب ر اس ا       FOX-12 تص ویر میکروس کو  ن وری   -16شکل

 ب. -5آزمایش 

 نتیجه گیری -4

از طریق نیتراسیون پتاسیم س ولفامات و   FOX-12در این تحقیق ابتدا 

و سسس خن ی سازی آن با گوانیل  (HDN)تولید دی نیترآمیدیک اسید 

% سنتز شد که نس بت ب ه روش س نتز ای ن     40اوره سولفات با راندمان 

، روشی ساده، ایم ن و  (ADN)ی نیترآمید نمک از ماده اولیه آمونیوم د

روش کریستالیزاسیون بر اندازه و مورفول وژی   ریتأثاست. در ادامه  ارزان

  یابی به دانه بندی ضد حلال جهت دست -روش حلال  رات بررسی شد.

FOX-12  ن انومتر ب ا مورفول وژی ک روی جه ت       300تا  میکرون 20از

بسیار مناسب، ارزان و تا حدودی استفاده در پیشرانه های تفنگی روشی 

در ح لال   FOX-12از  5ت ا   5/0باشد. درصد وزنی/حجم ی از   ساده می

DMF  کردن آن در دی کلرومتان خشک باع ث تش کیل  رات    پخشو

نسبت به دی  FOX-12نسبت حجمی محلول  شود. میکرون می 20زیر 

زم ان ش یری ش دن دی     مناسب تشخیص داده شد. 10به  1کلرومتان 
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رومتان بسیار اهمیت دارد و هرچه این زم ان بیش تر باش د احتم ال     کل

وج ود آب در دی کلرومت ان م انع از     شود. بزرگ شدن  رات بیشتر می

بالا رفتن راندمان محصول، ط ولانی ش دن فرآین د ش یری ش دن و در      

نمونه در ازت مایع باع ث   انجماد گردد. ای شدن محصول می نتیجه میله

ان و س سس تص عید ش دن آن تح ت خ لأ در      منجمد شدن دی کلرومت

کن سرمایشی، موجب عدم چسبیدن  رات به یکدیگر در  سیستم خشک

ک ن   باش د. زم ان ق رار دادن نمون ه در خش ک      حالت حلال یخ زده می

خش ک   ساعت باشد تا نمونه بهتر خشک ش ود.  6باید بالای  سرمایشی

دس ت رف تن   بدون از  جزئی  رات، کردن با آون باعث ایجاد چسبندگی

های به دست آم ده ب ه خ وبی در س طوح      شکل کروی  رات شد. نمونه

خش ک   و یسلسدرجه  40الی  30تمیز و وسیع گسترانده و در دمای 

% 22ت ا   20شدند. بازده عملی فرآیند کریستالیزاسیون در این مقی ا   

 بود.
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