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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　粒子形成／収集装置アセンブリであって、以下の：
　粒子含有超臨界流体（ＳＣＦ）液体懸濁流体を形成する、少なくとも１つの高圧ＳＣＦ
粒子形成システム；
ならびに
　少なくとも１つの直列濾過システムであって、以下の：
　粒子含有ＳＣＦ液体懸濁流体を濾過するために構成され、そして次に低圧不活性ガスを
逆流で採取フィルタを通して充填することにより粒子含有ガス状懸濁流体を形成するため
に構成された、少なくとも１つの多孔性要素を備えている、少なくとも１つの採取フィル
タシステム；
　粒子含有ガス状懸濁流体を濾過する少なくとも１つの収集フィルタシステムであって、
該少なくとも１つの収集フィルタシステムは少なくとも１つの採取フィルタシステムの下
方に位置し、そして、長さ方向のプロセス空洞を画成するハウジング、少なくとも１つの
入口ポート、少なくとも２つの出口ポート、および、プロセス空洞中にあって少なくとも
１つの入口ポートと少なくとも１つの出口ポートに導通可能に係合された長さ方向の内方
導管を画成する多孔性壁部を含む少なくとも１つの多孔性要素を含む、上記収集フィルタ
システム；
および
　少なくとも１つの収集フィルタシステムから粒子を受けそして収集する、少なくとも１
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つの粒子収集システム；
を含む、上記少なくとも１つの直列濾過システム
を含む、上記粒子形成／収集装置アセンブリ。
【請求項２】
　ａ）１つまたはそれ以上の温度コントローラ；ｂ）１つまたはそれ以上の弁；ｃ）１つ
またはそれ以上のアクチュエータ；ｄ）１つまたはそれ以上の背圧調整器；ｅ）１つまた
はそれ以上の流量コントローラ；ｆ）少なくとも採取フィルタ内にガスを律動的に送るよ
うに構成されたガスパルスシステム；ｇ）システムの１つまたはそれ以上の構成要素の動
作を制御するように適用されたソフトウェアまたは論理回路を含む記憶媒体を有する１つ
またはそれ以上のコンピュータ；ｈ）１つまたはそれ以上の圧力センサ；ｉ）採取フィル
タに液体粒子懸濁流体の流れを送りそして採取フィルタから収集フィルタにガス状粒子懸
濁流体の流れを送る１つまたはそれ以上の弁；ｊ）１つまたはそれ以上のポンプ；ｋ）１
つまたはそれ以上の温度センサ；ｌ）１つまたはそれ以上のＳＣＦ供給システム；ｍ）１
つまたはそれ以上のプロセス流体供給システム；ｎ）プロセス流体、超臨界二酸化炭素（
ｓｃＣＯ2）またはプロセス流体とｓｃＣＯ2の組合せをポンプ送給するための１つまたは
それ以上のポンプ；ｏ）１つまたはそれ以上の溶媒分離容器；ｐ）１つまたはそれ以上の
溶媒収集容器；ｑ）１つまたはそれ以上のインラインセンサ；ｒ）またはそれらの組合せ
をさらに含む、請求項１に記載の装置アセンブリ。
【請求項３】
　インラインセンサは、分光光度センサ、粒径センサ、圧力センサ、温度センサ、赤外線
センサ、近赤外線センサ、および紫外線センサからなる群より個別に選択される、請求項
２に記載の装置アセンブリ。
【請求項４】
　少なくとも１つの温度コントローラ、少なくとも１つの温度センサ、少なくとも１つの
圧力センサ、少なくとも１つの背圧調整器、少なくとも１つの流量コントローラ、少なく
とも１つの弁、少なくとも１つのＳＣＦ供給システム、および少なくとも１つのプロセス
流体供給システムをさらに含む、請求項１に記載の装置アセンブリ。
【請求項５】
　少なくとも１つの粒子形成システムは、ａ）振動可能部材；ｂ）少なくとも１つの圧電
構成要素を含むバイブレータ；ｃ）動作時に定常超音波を発生する集束ノズルもしくは発
散ノズル；ｄ）プロセス流体用の導管およびＳＣＦ用の導管；ｅ）毛管ノズル；ｆ）バイ
ブレータおよび振動可能部材；またはｇ）それらの組合せを含む分散器を含む、請求項１
に記載の装置アセンブリ。
【請求項６】
　振動可能部材は、ノズル、プレート、またはメッシュである、請求項５に記載の装置ア
センブリ。
【請求項７】
　少なくとも１つの採取フィルタシステムは、プロセス空洞を画成するハウジング、プロ
セス空洞内の少なくとも１つの多孔性要素、少なくとも１つの入口ポート、少なくとも１
つの出口ポート、ハウジングの温度を制御するための温度コントローラ、少なくとも１つ
のガス供給ライン、およびＳＣＦ供給ラインを含む、請求項１に記載の装置アセンブリ。
【請求項８】
　採取フィルタシステムに関して、ａ）プロセス空洞は、その長さ方向軸に沿って垂直方
向に配向され；ｂ）少なくとも１つの入口ポートは、ガス状粒子懸濁流体用の出口ポート
としての役割を果たすように構成され；ｃ）多孔性要素およびハウジングは円筒状であり
；ｄ）温度コントローラは、ハウジングを囲む加熱および／または冷却ジャケットを含み
；ｅ）プロセス空洞は円錐状部分を含み；ｆ）プロセス空洞は、多孔性要素が配設される
直線状円筒状部分をさらに含み；ｇ）多孔性要素の外方表面とプロセス空洞の内方表面と
の間の間隔は、約５～約１００ｍｍの範囲内であり；ｈ）内方導管の直径は、約５～約６
０ｍｍの範囲内であり；ｉ）多孔性要素の外径は、約１０～約６０ｍｍの範囲内であり；
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ｊ）採取フィルタシステムは、ＳＣＦ液体懸濁流体の流れを送りそしてガス状粒子懸濁流
体の流れを送る１つまたはそれ以上の弁をさらに含み；ｋ）高圧フィルタおよび析出チャ
ンバは、約８００～約３０００ｐｓｉで動作するように適用され；またはｌ）それらの組
合せである、
請求項７に記載の装置アセンブリ。
【請求項９】
　プロセス空洞は、地面に対して垂直に垂直配向されているか、または重錘ラインの線形
軸に対して平行である、請求項８に記載の装置アセンブリ。
【請求項１０】
　多孔性要素は、プロセス空洞内に延び、そして多孔性要素は、少なくとも１つの出口ポ
ートまたは少なくとも１つの入口ポートに導通可能に係合される、請求項７に記載の装置
アセンブリ。
【請求項１１】
　少なくとも１つの収集フィルタシステムは、長さ方向のプロセス空洞を画成するハウジ
ング、少なくとも１つの入口ポート、少なくとも１つのガス出口ポート、少なくとも１つ
の粒子出口ポート、少なくとも１つのガス状粒子懸濁流体供給ライン、およびプロセス空
洞中の少なくとも１つの多孔性要素を含む、請求項１に記載の装置アセンブリ。
【請求項１２】
　収集フィルタシステムに関して、ａ）プロセス空洞は、その長さ方向軸に沿って垂直方
向に配向され；ｂ）少なくとも１つの入口ポートは、ガス状粒子懸濁流体を受けるように
構成され；ｃ）多孔性要素は円筒状であり；ｄ）多孔性要素の内方導管は、約５～約６０
ｍｍの範囲内の内径を有し；ｅ）システムは、ガスパルスシステムをさらに含み；ｆ）収
集容器は、多孔性要素の下方かまたは多孔性要素未満の高さに配設され；またはｇ）それ
らの組合せである、請求項１１に記載の装置アセンブリ。
【請求項１３】
　垂直配向は、地面に対して垂直であるか、または重錘ラインの線形軸に対して平行であ
る、請求項１２に記載の装置アセンブリ。
【請求項１４】
　装置アセンブリは、ａ）２つの採取フィルタシステム、２つの収集フィルタシステム、
および２つの収集システム；ｂ）２つの採取フィルタシステム、１つの収集フィルタシス
テム、および１つまたはそれ以上の収集システム；ｃ）２つの採取フィルタシステム、２
つの収集フィルタシステム、および１つまたはそれ以上の収集システム；ｄ）２つの採取
フィルタシステム、１つの収集フィルタシステム、および１つまたはそれ以上の収集シス
テム；ｅ）並列に配置された２つの直列粒子採取システムおよび収集システム；ｆ）並列
に配置された２つまたはそれ以上の粒子採取フィルタシステム、１つの収集フィルタシス
テム、および並列に配置された２つまたはそれ以上の収集システム；ｇ）少なくとも１つ
の粒子形成システムのための２つまたはそれ以上の析出チャンバ；ｈ）交互にまたは同時
に動作するように構成された少なくとも２つの直列フィルタシステム；および／または、
ｉ）交互にまたは同時に動作するように構成された少なくとも２つの粒子収集システムを
含む、請求項１に記載の装置アセンブリ。
【請求項１５】
　粒子収集システムは、ベントを有する、請求項１に記載の装置アセンブリ。
【請求項１６】
　ベントは濾過媒体を含む、請求項１５に記載の装置アセンブリ。
【請求項１７】
　ａ）少なくとも１つのＳＣＦ供給システム；ｂ）少なくとも１つのプロセス流体供給シ
ステム；ｃ）少なくとも１つの粒子収集容器；またはｄ）それらの組合せをさらに含む、
請求項１に記載の装置アセンブリ。
【請求項１８】
　少なくとも１つの入口ポートは、多孔性要素未満の高さに配設され、逆方向プロセス方
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向への出口ポートとしての役割を果たす、請求項１７に記載の装置アセンブリ。
【請求項１９】
　少なくとも１つの収集フィルタシステムは、少なくとも１つの多孔性要素、およびプロ
セス空洞を画成するハウジングを含む、請求項１に記載の装置アセンブリ。
【請求項２０】
　少なくとも１つの収集フィルタシステムのハウジングは、多孔性要素未満の高さに配設
された少なくとも１つの出口ポートをさらに含む、請求項１９に記載の装置アセンブリ。
【請求項２１】
　少なくとも１つの収集フィルタシステムの多孔性要素は、プロセス空洞内に延び、長さ
方向の内方導管を画成する多孔性壁部を含む、請求項２０に記載の装置アセンブリ。
【請求項２２】
　粒子形成／収集アセンブリであって、以下の：
　粒子含有超臨界流体（ＳＣＦ）液体懸濁流体を形成する、少なくとも１つのＳＣＦ粒子
形成システム；
ならびに
　少なくとも１つの直列濾過システムであって、以下の：
　粒子含有ＳＣＦ液体懸濁流体を濾過しそして次に粒子含有ガス状懸濁流体を形成する、
少なくとも１つの採取フィルタシステムであって、該少なくとも１つの採取フィルタシス
テムは、プロセス空洞を画成するハウジング、プロセス空洞中の少なくとも１つの多孔性
要素、少なくとも１つの入口ポート、少なくとも１つの出口ポート、ハウジングの温度を
制御するための少なくとも１つの温度コントローラ、少なくとも１つのガス供給ライン、
および少なくとも１つのＳＣＦ供給ラインを含む、上記採取フィルタシステム；
　ガス状懸濁流体を濾過して粒子からガスを分離する、少なくとも１つの収集フィルタシ
ステムであって、該少なくとも１つの収集フィルタシステムは、長さ方向のプロセス空洞
を画成するハウジング、少なくとも１つの入口ポート、少なくとも１つのガス出口ポート
、少なくとも１つの粒子出口ポート、少なくとも１つのガス状粒子懸濁流体供給ライン、
および、プロセス空洞中にあって少なくとも１つの入口ポートと少なくとも１つの粒子出
口ポートに導通可能に係合された長さ方向の内方導管を画成する多孔性壁部を含む少なく
とも１つの多孔性要素を含み、そして少なくとも１つの収集フィルタシステムは、少なく
とも１つの採取フィルタシステムの下流にある、上記収集フィルタシステム；および
　少なくとも１つの収集フィルタシステムから粒子を受けそして収集し、そして少なくと
も１つの収集容器を含む、少なくとも１つの粒子収集システム；
を含む、上記の少なくとも１つの直列濾過システム
を含む、上記粒子形成／収集装置アセンブリ。
【請求項２３】
　ａ）採取フィルタシステムの多孔性要素が、プロセス空洞内に伸長し、少なくとも１つ
の出口ポートまたは少なくとも１つの入口ポートと係合し；ｂ）少なくとも１つの出口ポ
ートが、多孔性要素未満の高さに配設され；ｃ）入口ポートが、多孔性要素未満の高さに
配設され、逆方向プロセス方向への出口ポートとしての役割を果たし；またはｄ）それら
の組合せである、請求項２２に記載の装置アセンブリ。
【請求項２４】
　アセンブリが、少なくとも１つのＳＣＦ粒子形成システム、少なくとも２つの採取フィ
ルタシステム、少なくとも２つの収集フィルタシステム、および少なくとも２つの粒子採
取システムを含むか；または少なくとも１つのＳＣＦ粒子形成システム、少なくとも２つ
の採取フィルタシステム、少なくとも１つの収集フィルタシステム、および少なくとも２
つの粒子採取システムを含む、請求項２２に記載の装置アセンブリ。
【請求項２５】
　少なくとも１つの採取フィルタシステムが、プロセス空洞を画成するハウジング、少な
くとも１つの出口ポート、少なくとも１つの入口ポート、および、プロセス空洞内に伸長
しそして少なくとも１つの出口ポートまたは少なくとも１つの入口ポートと導通可能なよ
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うに係合されている、少なくとも１つの多孔性要素を含む、請求項１に記載の装置アセン
ブリ。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、粒子を処理するための装置に関する。より詳細には、本発明は、超臨界流体
中に懸濁する粒子を処理するための直列濾過システムに関する。また、汚染物質を除去す
るためにまたは汚染物質を分類するために粒子を処理する方法も提供される。
【背景技術】
【０００２】
　粒子は、可溶性化合物すなわち１つまたはそれ以上の溶媒中に溶解した化合物を逆溶媒
に添加することによって調製される。かかるプロセスは、多数の異なるサイズ分布で粒子
を調製するために利用される。しかし、かかるプロセスの主な欠点は、粒子の表面内およ
び／または表面上に溶媒および／または逆溶媒が捕捉される点である。
【０００３】
　典型的には、粒子からの溶媒の除去は、追加的な量の逆溶媒で粒子を洗浄することを必
要とするが、残念ながらこれは、逆溶媒が非常に揮発性の高いものでない限り、粒子が逆
溶媒で飽和する。そのため、超臨界流体（ＳＣＦ：ｓｕｐｅｒｃｒｉｔｉｃａｌ　ｆｌｕ
ｉｄ）が、逆溶媒としてしばしば使用される。ＳＣＦ、特に超臨界二酸化炭素は、非常に
揮発性が高く、粒子から容易に除去される。しかし、溶媒は、ＳＣＦよりも揮発性が低く
、したがって除去がより困難である。
【０００４】
　超臨界二酸化炭素の極めて高い揮発性により、超臨界二酸化炭素から粒子を効果的に採
取することは、粒子が初めに超臨界二酸化炭素から物理的に分離されない限りは困難とな
る。濾過は、反復される洗浄サイクルを依然として可能にしつつ、ＳＣＦからの粒子の分
離を実現するために利用される最も一般的なアプローチである。しかし、ミクロ粒子また
はナノ粒子が処理される場合には、ＳＣＦから粒子を分離させることは、フィルタの詰ま
りによってより困難となり、フィルタの詰まりを解消することは、処理の実行中には困難
である。さらに、粒子を分離するために使用される典型的なフィルタは、平坦状デッドエ
ンドフィルタであり、これは、粒子を採取するために開かれなければならない。これらの
難点により、粒子の連続的な処理および採取は実現が極めて困難となる。
【０００５】
　超臨界流体中の薬物粒子、鉱物粒子、金属粒子、またはトナー粒子を処理するための多
数のかかるプロセスおよび装置が開示されている（特許文献１～３３を参照）。典型的に
は、これらのシステムは、デッドエンドフィルタ、サイクロン、バッグフィルタ、デプス
フィルタ、または他のかかるフィルタを使用する。これらのシステムの多くは、粒子を除
去するために動作を停止しプロセス流中の構成要素を開く必要があるため、連続的には動
作させることができない。超臨界流体ベース処理の重要な側面は、ＳＣＦからの溶媒の相
分離を回避し、溶媒中に溶質が再溶解して戻るのを回避するために、超臨界圧力および温
度が濾過工程の全てにわたり維持されなければならない点である。これは、粒子形成が連
続的に実行される場合には、実現が特に困難である。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００６】
【特許文献１】米国特許第６，２７０，７３２号
【特許文献２】米国特許第５，５８４，９１３号
【特許文献３】米国特許第５，５７１，２９９号
【特許文献４】米国特許第５，４６０，７０１号
【特許文献５】米国特許第４，８８１，７２２号
【特許文献６】米国特許第５，８７４，０２９号
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【特許文献７】米国特許第５，８７４，６８４号
【特許文献８】米国特許第６，１１３，７９５号
【特許文献９】米国特許第５，９６１，８３５号
【特許文献１０】米国特許第５，５２７，４６６号
【特許文献１１】米国特許第７，７４０，７７５号
【特許文献１２】米国特許第７，６３５，４４２号
【特許文献１３】米国特許第７，１７５，８８６号
【特許文献１４】米国特許第７，２５０，１５２号
【特許文献１５】米国特許第７，２７９，１８１号
【特許文献１６】米国特許第７，４４９，１３６号
【特許文献１７】米国特許第６，９１６，３８９号
【特許文献１８】米国特許第７，２９１，２９６号
【特許文献１９】米国特許第７，３３２，１１１号
【特許文献２０】米国特許第７，１５０，７６６号
【特許文献２１】米国特許第６，８６０，９０７号
【特許文献２２】米国特許第６，４４０，３３７号
【特許文献２３】米国特許第６，８３０，７１４号
【特許文献２４】米国特許第６，６２０，３５１号
【特許文献２５】米国特許第５，９８１，４７４号
【特許文献２６】米国特許第８，３２３，６８５号
【特許文献２７】米国特許第８，３２３，６１５号
【特許文献２８】米国特許第８，２１５，４８９号
【特許文献２９】米国特許第６，９９８，０５１号
【特許文献３０】米国特許第５，８６４，９２３号
【特許文献３１】米国特許第７，４５５，７９７号
【特許文献３２】米国特許出願公開第２００２００１０９８２号
【特許文献３３】米国特許出願公開第２００１００５１１１８号
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
　小粒子、特にＳＣＦ中で調製された小粒子を調製、採取、および収集するための改良さ
れた装置および方法に対する必要性が依然として存在する。特に、連続的または半連続的
に動作させることが可能であり、粒子形成工程の中断を最小限に抑えるかまたは全く伴わ
ない粒子収集を可能にする、スループットのより高いシステムに対する必要性が依然とし
て存在する。
【課題を解決するための手段】
【０００８】
　本発明は、当技術に内在する欠点の一部または全てを解消することを目的とする。本発
明は、粒子の調製、採取、および収集に適した装置アセンブリを提供する。本発明は、粒
子の、特にミクロ粒子およびナノ粒子の溶媒／逆溶媒形成を利用したプロセスに特に適す
る。本発明は、少なくとも１つの高圧フィルタ、少なくとも１つの低圧フィルタ、および
少なくとも１つの収集容器を含む直列濾過システムを使用する。直列濾過システムは、粒
子が中で形成される析出チャンバの下流に配置される。
【０００９】
　動作時に、析出流体（少なくとも１つの溶質用の逆溶媒を含む）が、析出チャンバ内に
充填される。プロセス流体（少なくとも１つの溶媒中に溶解した少なくとも１つの溶質を
含む）は、溶媒がプロセス流体の液滴から離れるようにおよび析出流体中に拡散するよう
に、析出流体中に液滴として分散され、それにより溶質が逆溶媒中で析出する。粒子含有
析出ミリュー（ｍｉｌｉｅｕ）は、析出チャンバから高圧採取フィルタに案内され、それ
により溶媒／逆溶媒混合物は、採取フィルタ内の多孔性要素の表面に蓄積した粒子から分
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離される。次いで、清浄な逆溶媒の充填が、粒子から残留溶媒を除去するために析出ミリ
ューと同一の方向に採取フィルタを通して流される。その後、採取フィルタの内圧が下げ
られ、低圧ガスが析出ミリューの逆方向にフィルタを通過し、それにより多孔性要素の表
面から粒子が取り除かれる。ガスは、低圧収集フィルタに粒子を案内し、それによりガス
は、収集フィルタ内の多孔性要素の表面で粒子から分離される。次いで、粒子は、重力に
より（重力により支援または付勢されて）収集容器内に落下する。
【００１０】
　本発明の直列フィルタシステムは、粒子を収集するために、およびさらには所望に応じ
て粒子から望ましくない成分を除去するために粒子を洗浄する／すすぐために使用され得
る。採取フィルタは、抽出により粒子から成分を抽出する、反復洗浄により粒子から汚染
物質を除去する、または粒子から溶媒を除去するために使用され得る。とりわけ、フィル
タは、逆溶媒特に超臨界逆溶媒で粒子を洗浄し、それらの逆溶媒から粒子を採取するため
に使用され得る。したがって、粒子中の望ましくない成分は、逆溶媒中で可溶性を有する
こととなる。
【００１１】
　本発明の一態様は、高圧粒子採取フィルタシステムであって：
　下方向円錐状（テーパ状）部分、少なくとも１つの入口ポート、および少なくとも１つ
の出口ポートを含む長さ方向のプロセス空洞を画成する高圧ハウジングと；
　入口ポートに係合され、粒子および逆溶媒を含む高圧液体粒子懸濁流体（ｓｕｓｐｅｎ
ｓｉｏｎ）を供給するように構成された液体粒子懸濁流体供給ラインと；
　出口ポートに係合され、低圧不活性ガスを供給するように構成されたガス供給ラインと
；
　ハウジングの温度を制御するための温度コントローラと；
　空洞内に延び、少なくとも１つの出口ポートに導通可能に係合された長さ方向の内方導
管を画成する多孔性壁部を含む少なくとも１つの長さ方向の多孔性要素と
を含み、ここで、
　多孔性要素は、出口ポートに直接的にまたは間接的に導通可能に係合され；
　フィルタシステムは、第１の順方向プロセス方向に高圧粒子懸濁流体を受けるように、
および第２の逆方向プロセス方向に低圧不活性ガスを受けるように構成され、プロセス方
向は、多孔性要素を通る流れに対するものである、高圧粒子採取フィルタシステムを提供
する。
【００１２】
　本発明のいくつかの実施形態は、１）採取フィルタシステムが収集容器をさらに含む；
２）収集容器がベントを有する；３）プロセス空洞がその長さ方向軸に沿って垂直方向に
配向される；４）垂直配向が地面に対して垂直であるか、または重錘ラインの線形軸に対
して平行である；５）少なくとも１つの入口ポートがガス状粒子懸濁流体用の出口ポート
としての役割を果たすように構成される；６）多孔性要素およびハウジングが円筒状であ
る；７）温度コントローラがハウジングを囲む加熱および／または冷却ジャケットを含む
；８）円錐状部分のジオメトリは、上方幅広端部が約２５～約１２５ｍｍの直径を有し、
下方幅狭端部が約５～約５０ｍｍの直径を有し、円錐状部分が約５０～約２５０ｍｍの長
さを有するようなものである；９）プロセス空洞が、多孔性要素が中に配設される線形円
筒状部分をさらに含む；１０）多孔性要素の外方表面とプロセス空洞の内方表面との間の
間隔が、約５～約１００ｍｍ、約２０～約１００ｍｍ、約４０～約１００ｍｍ、約６０～
８０ｍｍの範囲であるか、または約７０ｍｍである；１１）出口ポートが、例えば液体用
の出口およびガス用の入口として機能するために可逆流ポートとして構成される；１２）
内方導管の直径が、約５～約６０ｍｍ、約１０～約５０ｍｍ、約１５～約３５ｍｍ、約２
０～約３０ｍｍの範囲内か、または約２５ｍｍである；１３）多孔性要素の外径が、約１
０～約６０ｍｍ、約１５～約３５ｍｍ、約２０～約３０ｍｍ、の範囲内か、または約２５
ｍｍである；１４）液体粒子懸濁流体が、粒子、逆溶媒、および溶媒を含む；１５）シス
テムが、採取フィルタに液体粒子懸濁流体の流れを送り、採取フィルタからガス状粒子懸
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濁流体の流れを送る１つまたはそれ以上の弁をさらに含む；および／または１６）フィル
タハウジングのプロセス空洞の一部分が、円筒形、矩形、楕円形、または球形である、実
施形態を含む。多孔性要素は、その表面が、空洞の直線軸に対してまたは多孔性要素の表
面を横断もしくは通過する全体的な流体流に対して接線方向である、垂直である、または
非垂直角度（１～８９°、２０～８０°、３０～６０°、約３０°、約４５°、または約
６０°）であるように、プロセス空洞内に配設され得る。
【００１３】
　本発明の別の態様は、低圧粒子収集フィルタシステムであって：
　長さ方向のプロセス空洞を画成し、少なくとも１つの入口ポート、少なくとも１つのガ
ス出口ポート、および少なくとも１つの粒子出口ポートを含む低圧ハウジングと；
　少なくとも１つの入口に係合され、粒子およびガスを含む低圧ガス状粒子懸濁流体を供
給するように構成されたガス状粒子懸濁流体供給ラインと；
　空洞内に延び、少なくとも１つの入口ポートおよび少なくとも１つの粒子出口ポートに
導通可能に係合された長さ方向の内方導管を画成する多孔性壁部を含む少なくとも１つの
長さ方向の多孔性要素と
を含み、ここで、
　フィルタシステムが、順方向プロセス方向に低圧ガス状粒子懸濁流体を受けるように構
成され；
　多孔性要素が、粒子を保持し、少なくとも１つのガス出口へのガス通路を与えるように
構成され；
　多孔性要素の導管が、粒子が重力により少なくとも１つの粒子出口ポートを通り落下す
るように配向される、低圧粒子収集フィルタシステムを提供する。
【００１４】
　本発明のいくつかの実施形態は、１）システムが粒子収集容器をさらに含む；２）収集
容器がベントを有する；３）内方導管がその長さ方向軸に沿って垂直方向に配向される；
４）垂直配向が地面に対して垂直であるか、または重錘ラインの線形軸に対して平行であ
る；５）少なくとも１つの入口ポートがガス状粒子懸濁流体を受けるように構成される；
６）多孔性要素が円筒状である；７）多孔性要素の内方導管が、約５～約６０ｍｍ、約１
０～約５０ｍｍ、約１５～約３５ｍｍ、約２０～約３０ｍｍの範囲内であるか、または約
２５ｍｍである内径を有する；８）システムが、ハウジングのガス出口から多孔性要素に
ガスを律動的に送る（逆動作方向に）ように構成されたガスパルスシステムをさらに含む
；９）収集容器が、多孔性要素の下方にまたは多孔性要素未満の高さに配設される；１０
）収集容器のベントが濾過媒体を含む；１１）システムが、収集フィルタ内にガス状粒子
懸濁流体の流れを送るために入口ポートの上流に１つまたはそれ以上の弁をさらに含む；
および／または１２）システムが出口ポートの下流に１つまたはそれ以上の弁をさらに含
む、実施形態を含む。
【００１５】
　いくつかの実施形態では、多孔性要素は、ａ）全体にわたり実質的に同一の多孔率を含
む；ｂ）第１の多孔性部分および第２の多孔性部分を含み、第１の部分の孔の平均径が第
２の部分の孔の平均径よりも大きい；および／またはｃ）それぞれの孔の平均径が異なる
２つの実質的に同一の広がりを持つ多孔性部分を含む。いくつかの実施形態では、第１の
多孔性部分が、約０．３～０．６ミクロンの平均孔径を有し、第２の多孔性部分が、約０
．０２～０．１０ミクロンの平均孔径を有する。多孔性要素は、チューブまたはプレート
であることが可能である。いくつかの実施形態では、一部分が薄層であり、多孔性要素が
２つまたはそれ以上の薄層を含む。
【００１６】
　いくつかの実施形態では、高圧フィルタは、１つまたはそれ以上、例えば２つ、３つ、
４つまたはそれ以上の多孔性要素を含む。いくつかの実施形態では、多孔性要素は、フィ
ルタアセンブリの上方部分に導通可能に係合される。他の実施形態では、多孔性要素は、
フィルタアセンブリの下方部分に導通可能に係合される。１つまたはそれ以上の多孔性要
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素は、フィルタアセンブリのプロセス空洞の容積の最大で約９０％、約５０％、約２５％
、または約１０％までを共に占めることが可能である。
【００１７】
　本発明の別の態様は、粒子形成／収集装置アセンブリであって：
　ａ）ＳＣＦ入口、プロセス流体入口、流体出口、およびチャンバ内にプロセス流体を分
散するように構成されたプロセス流体分散器を含む加圧可能析出チャンバを含み、粒子含
有高圧液体懸濁流体を形成するように構成された高圧粒子形成システムと；
　ｂ）直列濾過粒子収集システムであって：
　１）粒子形成システムから粒子含有高圧液体懸濁流体を受け、粒子含有低圧ガス状懸濁
流体を形成するように構成された少なくとも１つの高圧採取フィルタ；
　２）採取フィルタに直列であり、採取フィルタから粒子含有低圧ガス状懸濁流体を受け
、粒子からガスを分離させ、収集容器に粒子を案内するように構成された少なくとも１つ
の低圧収集フィルタ；および
　３）粒子を受け収集するように構成された少なくとも１つの収集容器
を含む、直列濾過粒子収集システムと
を含む、粒子形成／収集装置アセンブリを含む。
【００１８】
　本発明の別の態様は、粒子形成／収集装置アセンブリであって：
　ａ）ＳＣＦ供給システムと；
　ｂ）プロセス流体供給システムと；
　ｃ）ＳＣＦ入口、プロセス流体入口、流体出口、およびチャンバ内にプロセス流体を分
散するように構成されたプロセス流体分散器を含む加圧可能析出チャンバを含む少なくと
も１つの粒子形成システムと；
　ｄ）粒子形成システムに連結され、少なくとも１つの高圧採取フィルタおよび少なくと
も１つの低圧収集フィルタを含む少なくとも１つの直列フィルタ粒子濾過システムであっ
て、収集フィルタが、採取フィルタの下流に位置する、少なくとも１つの直列フィルタ粒
子濾過システムと；
　ｅ）粒子濾過システムに連結され、少なくとも１つの収集容器を含む少なくとも１つの
収集システムと
を含む、粒子形成／収集装置アセンブリを含む。
【００１９】
　本発明のいくつかの実施形態は、１）分散器が振動可能部材を含む；２）振動可能部材
が、ノズル、プレート、またはメッシュである；３）分散器が少なくとも１つの圧電構成
要素を含むバイブレータを含む；４）分散器がプロセス流体用の導管およびＳＣＦ用の導
管を含む；５）分散器がバイブレータおよび振動可能部材を含む；６）分散器が、バイブ
レータおよびノズル、プレート、またはメッシュを含む；７）装置アセンブリが少なくと
も２つの直列フィルタ粒子濾過システムを含む；８）少なくとも２つの直列フィルタ粒子
濾過システムが、並列に配置され、交互に動作するように構成される；９）少なくとも２
つの直列フィルタ粒子濾過システムが、並列に配置され、同時に動作するように構成され
る；１０）装置アセンブリが少なくとも２つの収集システムを含む；１１）分散器が、動
作時に定常超音波を発生させる集束ノズルまたは発散ノズルを含む；１２）システムが、
１つまたはそれ以上の弁、１つまたはそれ以上のアクチュエータ、１つまたはそれ以上の
背圧調整器、および／または１つまたはそれ以上の流量コントローラをさらに含む；１３
）システムが、１つまたはそれ以上の弁、１つまたはそれ以上のアクチュエータ、１つま
たはそれ以上の背圧調整器、および／または１つまたはそれ以上の流量コントローラの動
作を制御するためのソフトウェアまたは論理回路をさらに含む；１４）分散器が毛管ノズ
ルを含む；および／または１５）システムが、システムの１つまたはそれ以上の構成要素
の動作を制御するように適用されたソフトウェアまたは論理回路を含む記憶媒体を有する
１つまたはそれ以上のコンピュータをさらに含む、実施形態を含む。
【００２０】
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　本発明の別の態様は、粒子懸濁流体を処理する方法を提供し、この方法は、
　ａ）１）少なくとも１つの高圧採取フィルタと；２）少なくとも１つの低圧収集フィル
タと；３）少なくとも１つの収集容器とを含む直列フィルタ装置アセンブリを提供する工
程と；
　ｂ）粒子のＳＣＦ液体懸濁流体を提供する工程と；
　ｃ）順方向に採取フィルタを通してＳＣＦ液体懸濁流体を流してフィルタ内に粒子を保
持することによりＳＣＦ液体懸濁流体を濾過する工程と；
　ｄ）逆方向に採取フィルタに通して低圧ガスを流し、低圧収集フィルタにガス状懸濁流
体として粒子を案内することによって、採取フィルタから粒子を除去する工程と；
　ｅ）順方向に収集フィルタに通してガス状懸濁流体を流すことによってガスから粒子を
分離させる工程と；
　ｆ）収取容器に粒子を案内し、収集容器内に粒子を収集する工程と
を含む。
【００２１】
　いくつかの態様では、本発明は、本発明の方法にしたがって作製される粉末、または本
発明のシステムで作製される粉末を提供する。
【００２２】
　本発明のいくつかの実施形態は、１）採取フィルタが高圧フィルタである；２）本方法
が、順方向に採取フィルタ内に清浄な（溶媒または粒子を含有しない）ＳＣＦ液体を充填
する工程をさらに含む；３）本方法が、採取フィルタの内圧を低下させる工程をさらに含
む；４）本方法が、重力により収集容器に粒子を追いやる工程を含む；５）高圧フィルタ
および析出チャンバが、約８００～約３０００ｐｓｉ、約１０００～約２０００ｐｓｉ、
または約１，１１０～約１，４００ｐｓｉで動作するように適用される；および／または
６）それらの組合せである、実施形態を含む。
【００２３】
　装置アセンブリは、ａ）１つまたはそれ以上の粒子採取フィルタ；ｂ）１つまたはそれ
以上の粒子収集フィルタ；ｃ）１つまたはそれ以上のベント付き収集容器；ｄ）１つまた
はそれ以上の圧力センサ；ｅ）１つまたはそれ以上の温度センサ；ｆ）析出チャンバ、収
集フィルタ、排出フィルタ（ｅｍｐｔｙｉｎｇ　ｆｉｌｔｅｒ）、および収集容器の中の
１つまたはそれ以上を少なくとも部分的に囲む１つまたはそれ以上の温度コントローラ；
ｇ）ＳＣＣＯ２用の１つまたはそれ以上のヒータ；ｈ）プロセス流体および／またはＳＣ

ＣＯ２をポンプ送給するための１つまたはそれ以上のポンプ；ｉ）１つまたはそれ以上の
溶媒分離容器；ｊ）１つまたはそれ以上の溶媒収集容器；ｋ）システムが、１つまたはそ
れ以上のインラインセンサを含む；ｌ）インラインセンサが、分光光度センサ、粒径セン
サ、圧力センサ、温度センサ、赤外線センサ、近赤外線センサ、および紫外線センサから
なる群より選択され得る；またはｋ）これらの任意の組合せをさらに含むことが可能であ
る。
【００２４】
　本発明のいくつかの実施形態は、ａ）装置アセンブリが、２つの粒子採取フィルタ、２
つの粒子収集フィルタ、および２つの収集容器を含む；ｂ）装置アセンブリが、２つの粒
子採取フィルタ、１つの粒子収集フィルタ、および１つまたはそれ以上の収集容器を含む
；ｃ）装置アセンブリが、２つの粒子採取フィルタ、２つの粒子収集フィルタ、および１
つまたはそれ以上の収集容器を含む；ｄ）装置アセンブリが、２つの粒子採取フィルタ、
１つの粒子収集フィルタ、および１つまたはそれ以上の収集容器を含む；ｅ）装置アセン
ブリが、並列に配置された２つの直列フィルタ粒子採取／収集システムを含む；ｆ）装置
アセンブリが、並列に配置された２つまたはそれ以上の粒子採取フィルタ、１つの粒子収
集フィルタ、および並列に配置された２つまたはそれ以上の収集容器を含む；ｇ）装置ア
センブリが、２つまたはそれ以上の析出チャンバを含む；またはｈ）これらの任意の組合
せである、実施形態を含む。
【００２５】
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　本発明は、本明細書に開示される態様および実施形態の全ての組合せを含む。
【００２６】
　以下の図面は、本説明の一部を構成し、特許請求する本発明の例示の実施形態を説明す
る。当業者は、本明細書におけるこれらの図面および説明に鑑みることで必要以上の実験
を伴わずに本発明を実施することが可能となろう。
【図面の簡単な説明】
【００２７】
【図１】例示の直列フィルタ粒子濾過システムまたは単一フィルタ粒子濾過システムを含
む、本発明の例示の粒子形成／分離／収集システム（１）を示す図である。
【図２】並列に配置され交互動作または同時動作向けに構成された２つの例示の直列フィ
ルタ粒子濾過システムを含む、例示の粒子形成／分離／収集システム（２５）の代替的な
実施形態を示す図である。
【図３】例示の直列フィルタ粒子濾過システムと並列に配置された追加の採取フィルタと
を含む、例示の粒子形成／分離／収集システム（３５）の代替的な実施形態を示す図であ
る。これらの２つの採取フィルタは、並列に配置され、同時動作または交互動作向けに構
成される。
【図４】並列に配置され交互動作向けに構成された２つの例示の直列フィルタ粒子濾過シ
ステムを含む、例示の粒子形成／分離／収集システム（４５）の代替的な実施形態を示す
図である。
【図５】並列に配置され交互動作向けに構成された２つの例示の粒子採取フィルタと、１
つの粒子収集フィルタと、並列に配置され交互動作向けに構成された２つの収集容器とを
含む、例示の粒子形成／分離／収集システム（４６）の代替的な実施形態を示す図である
。
【図６】例示の高圧採取フィルタ（５０）の部分断面側方立面図である。
【図７】別の例示の高圧採取フィルタ（６５）の部分断面側方立面図である。
【図８】動作状態にあり収集容器に連結された例示の低圧収集フィルタ（７７）の断面側
方立面図である。
【図９】多孔性要素の例示の実施形態の側方断面図である。
【図１０】多孔性要素の別の例示の実施形態の側方断面図である。
【図１１Ａ】図９の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である。
【図１１Ｂ】図９の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である。
【図１１Ｃ】図９の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である。
【図１１Ｄ】図９の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である。
【図１１Ｅ】図９の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である。
【図１２Ａ】図１０の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１２Ｂ】図１０の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１２Ｃ】図１０の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１２Ｄ】図１０の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１２Ｅ】図１０の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１３】平坦状プレートの形状の例示の多孔性要素の側方断面図である。
【図１４Ａ】図１３の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１４Ｂ】図１３の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１５Ａ】図１３の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
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。
【図１５Ｂ】図１３の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１６Ａ】図１３の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１６Ｂ】図１３の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１７Ａ】図１３の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【図１７Ｂ】図１３の多孔性要素を使用した例示の高圧フィルタの側方部分断面図である
。
【発明を実施するための形態】
【００２８】
　本発明の態様および実施形態は、粒子形成／分離／収集システム、直列フィルタ粒子分
離／収集システム、高圧採取フィルタ、低圧収集フィルタ、粒子を形成、分離、および収
集する方法、ならびに粒子を処理する方法を含む。
【００２９】
　装置アセンブリ（１、図１に概略図）は、逆溶媒中に分散した溶質含有プロセス流体か
らの溶質の析出により粒子を調製するために使用される。プロセス流体供給システム（３
）からのプロセス流体は、析出チャンバ（２）の入口（２５）を経由してノズル（４）に
進入する。同時に、逆溶媒供給システム（５）からの逆溶媒が、このノズルを通り流され
、これによりプロセス流体および逆溶媒は、混和されて逆溶媒中へのプロセス流体の分散
を引き起こす。代替的には、逆溶媒は、別個の入口を経由して析出チャンバ内に充填され
、プロセス流体は、ノズルによりこの逆溶媒中に分散される。逆溶媒にプロセス流体の液
滴が接触すると、プロセス流体中の溶媒が、逆溶媒中に拡散し、溶質を粒子へと析出させ
る。次いで、これらの粒子は、少なくとも１つのフィルタにより逆溶媒／溶媒混合物から
分離される。
【００３０】
　析出チャンバ内での粒子の形成後に、析出流体ミリュー（ＳＣＣＯ２、溶媒、および粒
子を含む液体粒子懸濁流体）が、出口（２４）を通りハウジング、入口、出口、および出
口に係合した内部多孔性要素を含む少なくとも１つの粒子採取フィルタ（６ａ）に案内さ
れ、そこで流体ＳＣＣＯ２および溶媒は、多孔性要素の表面で粒子から分離される。流体

ＳＣＣＯ２および溶媒は、多孔性要素を通過し、溶媒分離容器（７ａ）に案内される。そ
こから、分離された溶媒は、溶媒収集容器（８ａ）に案内される。出口（２４）の配置は
、プロセスがフロースループロセスとして実施されている場合に、チャンバ内の１つまた
はそれ以上の領域での析出流体ミリューの蓄積を最小限に抑えるような配置である。例え
ば、ノズルがハウジングの一方の端部に位置する場合に、逆溶媒入口は、ハウジングの同
一端部にまたはその付近に配設され、出口は、ハウジングの対向側端部にまたはその付近
に配設される。
【００３１】
　次いで、粒子は、採取フィルタから放出される。これは、採取フィルタへのＳＣＣＯ２

の流入を停止することと、採取フィルタの内圧を低下させることと、例えば供給部（９ａ
）からの不活性ガスなどのガスの逆流を多孔性要素に横断させるように通過させて多孔性
要素から粒子を取り除くことと実施することによって実現される。取り除かれた粒子は、
ハウジング、入口、出口、および出口に係合する内部多孔性要素を含む少なくとも１つの
粒子収集フィルタ（１２ａ）まで案内され、そこでガスは、多孔性要素の内部表面または
外部表面で粒子から分離される。粒子は、分離すると、重力により収集容器（１０ａ）内
に放出される。代替的にはまたは追加的には、粒子は、供給部（９ｂ）からなどのガスの
逆流を多孔性要素に横断させて多孔性要素から粒子を取り除くことによって、収集フィル
タから除去され得る。取り除かれた粒子は、ベントを備えた収集容器（１０ａ）内に収集
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され得る。収集容器は、採取フィルタおよび／または収集フィルタの下方に配置され得る
。収集フィルタおよび関連する装置は、任意である。この場合には、図１の代替的な実施
形態（破線で図示）が使用される。
【００３２】
　多孔性要素から粒子を取り除くために使用されるガスは、任意のガス状物質であること
が可能である。好ましくは、このガスは、不活性無毒性ガスである。適切なガスには、窒
素、ヘリウム、アルゴン、または二酸化炭素が含まれる。
【００３３】
　逆溶媒は、超臨界流体として提供され得るため、装置アセンブリは、ポンプ（１４）お
よびヒータ（１５）をさらに備えることが可能である。ポンプおよびヒータの配置順序は
、必要に応じて逆にすることが可能である。逆溶媒の近臨界圧または超臨界圧まで装置ア
センブリの内圧を上昇させることが可能な任意のポンプを使用することが可能である。い
くつかの実施形態では、ポンプは、約８００～約３０００ｐｓｉの圧力まで析出チャンバ
を加圧することが可能である。いくつかの実施形態では、逆溶媒またはプロセス流体を加
圧するために使用されるポンプは、定量ポンプである。同様に、近臨界温度または超臨界
温度まで逆溶媒の温度を上昇させることが可能な任意のヒータを使用することが可能であ
る。ヒータは、導管内に配置されたフロースルーヒータまたは溶媒もしくはプロセス流体
のそれぞれの供給システムに連結された加熱要素から、各実施時に個別に選択される。い
くつかの実施形態では、ヒータは、約３０℃～約７０℃の温度までプロセス流体または逆
溶媒を加熱することが可能である。
【００３４】
　図面の中のいくつかでは示されないが、装置アセンブリは、プロセス流体、逆溶媒、ガ
ス、および析出流体ミリューの流れを制御する複数の弁をさらに備える。また、アセンブ
リは、アセンブリの様々な構成要素を通過する流体および／またはガスの流れを調整し、
ならびにしたがってこれらの構成要素内の圧力を調整するために使用される、１つまたは
それ以上の流量制限器（背圧調整器）を備える。これらの構成要素は、温度、懸濁流体（
液体またはガス）の流量、およびアセンブリの各構成要素の内圧を調整するために使用さ
れる。いくつかの実施形態では、コントローラが、事前設定値の約±１０％、約±５％、
または約±１％内に構成要素の内圧を維持するように適用される。いくつかの実施形態で
は、コントローラは、事前設定値の約±１０℃、約±５℃、または約±２℃内に構成要素
の内部温度を維持するように適用される。いくつかの実施形態では、コントローラは、事
前設定値の約±１０～３３％内に構成要素の超臨界流体、液体粒子懸濁流体、ガス、また
はガス状粒子懸濁流体の流量を維持するように適用される。いくつかの実施形態では、コ
ントローラは、事前設定値の約±５％、約±２．５％、約±１％、または約±０．５％内
に構成要素へのプロセス流体の流量を維持するように適用される。
【００３５】
　プロセス流体は、任意にヒータ（１８）により加熱される、および／またはプロセス流
体は、ポンプ（１９）でもしくは圧縮ガスすなわち供給部（２２）からのガスで加圧され
得る。析出チャンバに進入するプロセス流体の圧力は、振動メッシュを通過するプロセス
流体の正方向（順方向）流を確保するために、析出チャンバの圧力よりも高くあるべきで
ある。圧力差（プロセス流体に有利な圧力差）は、一般的に圧力差がより大きいほど振動
メッシュを通過するプロセス流体流はより速くなる点に留意しつつ、所望に応じて調節す
ることが可能である。一般的には、圧力差は、少なくとも５ｐｓｉであるか、または約１
～約２００ｐｓｉ、約１～約５０ｐｓｉ、もしくは約１～約１０ｐｓｉの範囲内になる。
チャンバ内の圧力は、圧力センサ（１６）でモニタリングすることが可能である。この圧
力差は、本明細書で説明される他の分散器および装置アセンブリと共に使用され得る。
【００３６】
　溶媒の圧力、温度、流量の制御、ならびに溶媒差の選択は、粒子特性を操作するために
使用され得る。溶液中の溶質の脱溶媒和速度（ｒａｔｅ　ｏｆ　ｄｅｓｏｌｖａｔｉｏｎ
）は、平均粒径、粒径分布、結晶形状、および結晶度などの粒子特性を変更し得る。逆溶
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媒圧縮ガスの圧力を慎重に制御することにより、脱溶媒和速度は、粒径に影響を及ぼすよ
うに上昇または低下され得る。同様に、温度、溶媒、および溶液対逆溶媒の比率の各変化
は、結晶形成率を変更し、およびしたがって結果的に得られる結晶または粒子の特性を変
更することが可能である。粒子は、結晶状、アモルファス状、またはそれらの組合せであ
ることが可能である。
【００３７】
　析出チャンバは、逆溶媒の臨界温度にまたはそれを上回る温度にチャンバ内の温度を維
持するために、必要に応じてチャンバを加熱または冷却することが可能な温度コントロー
ラ（２３）を備えることが可能である。チャンバ内の温度は、温度センサ（１７）でモニ
タリングすることが可能である。温度コントローラは、チャンバを画成するハウジングの
少なくとも一部分を囲む加熱および／または冷却ジャケットとして図示される。場合によ
り、加熱および／または冷却要素は、チャンバ内に配設されるか、またはハウジングの壁
部に組み込むことが可能である。
【００３８】
　温度コントローラは、ハウジングの外部に位置する、内部に位置する、またはハウジン
グと一体であることが可能である。いくつかの実施形態では、温度コントローラは、ハウ
ジングを被覆する。温度コントローラは、少なくとも１つの加熱要素、少なくとも１つの
冷却要素、またはそれらの組合せを含むことが可能である。ジャケットは、ガス、蒸気、
スチーム、または流体を充填された空洞を含むことが可能である。いくつかの実施形態で
は、ハウジングは、プロセス空洞を画成する内壁と、内壁から離間された外壁とを含み、
これらの壁およびそれらの間の空間が、温度制御ジャケットを共に画成する。
【００３９】
　収集容器（１０）は、装置アセンブリ内に所望に応じて配置され得る。収集容器（１０
）は、それぞれのフィルタの下またはフィルタ未満の高さに配置され得る。それぞれのフ
ィルタ中の粒子は、本明細書で説明されるように重力および／またはガスによって、また
は機械装置によって収集容器内に案内され得る。収集容器は、粒子の収集を最大限にする
ためにベント（１１）を有するべきであることが判明している。ベント（１１）は、ガス
の通過を可能にしつつ粒子を保持するために、フリット、布、バッグ、または他の多孔性
要素を含むことが可能である。
【００４０】
　図２は、粒子を調製、採取、および収集するために使用され得る代替的な装置アセンブ
リ（２５）の概略図を示す。逆溶媒供給システムおよびプロセス流体供給システムは、図
１のものと同様であるが、析出チャンバは、プロセス流体用の第１の入口（２５）および
逆溶媒用の別個の第２の入口（２１ａ）を備える。第２の入口は、析出チャンバ内へと液
滴としてプロセス流体を分散するアトマイザ（２７）に隣接して配置される。清浄な逆溶
媒が、アトマイザ付近の位置で入口（２１ａ）を経由して析出チャンバに進入して、アト
マイザの近傍に形成された溶媒／逆溶媒／析出混合物の除去を補助する。代替的には、清
浄な逆溶媒用の入口（２１ｂ）が、アトマイザとして例えばチャンバの同一の２分の１、
３分の１、４分の１、５分の１、またはそれよりも小さい部分など、同一セクション内に
配置され得る。唯一重要な点は、清浄な逆溶媒は、溶媒／逆溶媒／析出物（析出ミリュー
）を含む流体混合物をアトマイザの近傍から離れるように迅速に除去することを容易にす
るのに十分にアトマイザに近い位置にてチャンバに進入する点である。
【００４１】
　チャンバ内への逆溶媒の流量は、アトマイザを経由しチャンバ内へのプロセス流体の流
量を超過する。そうすることにより、析出流体ミリュー内、特に霧化領域での溶媒の過剰
に高い濃度での蓄積が最小限に抑えられる。一般的には、逆溶媒の流量（ｌ／ｍｉｎ）に
対する溶媒の流量（ｌ／ｍｉｎ）の比率は、少なくとも５０：１か、または約１０：１～
約２０００：１、約５０：１～約５００：１、もしくは約１４００：１～１５００：１の
範囲内となる。
【００４２】
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　アトマイザは、チャンバ内の流体表面に配設されるものとして図示されるが、アセンブ
リは、アトマイザが流体表面の上方または下方に配設されるように動作され得る。
【００４３】
　図２の実施形態は、一次直列フィルタ粒子採取／収集システム（図面の左）および二次
直列フィルタ粒子採取／収集システム（図面の右）を含む。この装置アセンブリは、粒子
採取／収集システムが逐次的にまたは同時に動作され得るように構成される。したがって
、粒子形成工程は、連続的にまたは半連続的に実施され得る。
【００４４】
　図示するように、析出流体ミリューは、出口（２４）を経由してチャンバから退出し、
弁（２６）により左側のシステムに送られる。弁（２８ａ）は、採取フィルタ（６ａ）に
このミリューを送り、それにより溶媒／逆溶媒混合物は、粒子（フィルタに保持された）
から分離され、溶媒分離容器（７ａ）に送られる。分離された溶媒は、溶媒収集容器（８
ａ）に案内される。採取フィルタへの析出ミリューを装填が完了すると、その内圧は、超
臨界条件以下まで低下する。弁（２９ａ）が作動され、低圧不活性ガス（供給部９ａから
の）が逆流で採取フィルタを通して充填されることにより、フィルタにより保持された粒
子が取り除かれてガス状粒子懸濁流体が形成される。また、弁（２８ａ）は、収集フィル
タ（１２ａ）にガス状粒子懸濁流体を送るように作動され、この収集フィルタ（１２ａ）
が、上述のように不活性ガスから粒子を分離させる。分離された粒子は、収集容器（１０
ａ）内に収集される。
【００４５】
　二次採取／収集システムは、一次採取／収集システムとほぼ同様に構成され動作される
。連続粒子形成プロセスのために、弁（２６）は、粒子採取が一方のシステムで実施され
る一方で、粒子収集が他方のシステムで実施され得るように、必要に応じて一次システム
から二次システムにおよびその逆に切り換えられる。
【００４６】
　図３は、粒子を調製、採取、および収集するために使用され得る代替的な装備アセンブ
リ（３５）の概略図を示す。粒子形成システムは、図２のものと非常に類似しているが、
異なる点としてアトマイザの面が、表面の下方にまたは析出チャンバ内の逆溶媒内に配置
される。また、アセンブリ（３５）は、図２のものと同様の一次採取システムおよび二次
採取システムを含む。アセンブリ（２５）と（３５）との間の主な相違は、収集システム
の冗長性が排除されている点である。このアセンブリ（３５）は、連続粒子形成または半
連続粒子形成向けにおよび同時粒子採取または逐次粒子採取向けに構成されるが、このア
センブリ（３５）は、単一収集フィルタのみを使用する。図示するように、および弁（２
６、２９ａ、および３０ａ）の配設により、一次採取システム（左側）は、析出ミリュー
を受け、溶媒／逆溶媒混合物から粒子を分離することになる。二次採取システム（右側）
は、弁（２９ｂ、３０ｂ、および３１）の配設により粒子を放出および収集することにな
る。もう１つの主な相違は、収集システムが、２つの収集容器（１０ａおよび１０ｂ）と
、容器の一方または他方に収集粒子を交互に送る弁（４１）とを含む点である。
【００４７】
　図４は、粒子を調製、採取、および収集するために使用され得る代替的な装置アセンブ
リ（４５）の概略図を示す。この粒子形成システムは、図３のものと同様であるが、異な
る点として装置冗長性の幾分かが除外されている。アセンブリ（４５）は、並列に配置さ
れ逐次的に動作するように構成された２つの直列フィルタ粒子採取／収集システムを含む
。アセンブリ（３５）と（４５）との間の主な相違は、溶媒分離システムおよび溶媒収集
システムの冗長性が排除されている点である。このアセンブリ（４５）は、連続粒子形成
または半連続粒子形成向けに、および逐次粒子採取および逐次粒子収集向けに構成されて
いる。図示されるように、および弁（３０ａ、３０ｂ、３９、４０ａ、および４４）の配
設により、一次採取／収集システム（左側の６ａ、１２ａ）が、析出ミリューを受け、溶
媒／逆溶媒混合物から粒子を分離させることになる。二次採取システム（右側の６ｂ、１
２ｂ）は、弁（３０ｂ、４０ｂ、３９、４４、３２、および３３）の配設により粒子を放
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出および収集することになる。析出ミリューは、採取フィルタ（６ａ）にこのミリューを
送る弁（４４）へと案内される（４１）。溶媒／逆溶媒混合物は、弁（４０ａ）および（
３９）により溶媒分離／収集システムに送られる。そのプロセスが実施される一方で、採
取フィルタ（６ａ）により既に採取された粒子が放出される。ガスが、供給部（９）から
分配され、弁（４０ｂ）を経由して逆流でフィルタ（６ｂ）を通して送られる。ガス状粒
子懸濁流体は、弁（３０ｂ、３２、および３３）により収集フィルタ（１２ｂ）に送られ
、それにより分離された粒子は、重力によりベント（１１ｂ）を有する収集容器（１０ｂ
）内に追いやられる。一次採取／収集システムと二次採取／収集システムとの間の動作は
、必要に応じてプロセス流の流れを送るように適切な弁を単純に切り換えることによって
作用を受ける。
【００４８】
　アセンブリ（３５および４５）間のもう１つの相違は、析出チャンバのプロセス空洞の
形状が、形成後の粒子のチャンバ内における蓄積を最小限に抑え、チャンバの洗浄を容易
にするようにテーパ状端部を有する点である。
【００４９】
　図５の装置アセンブリ（４６）は、図４のものと同様であるが、異なる点として２つの
収集容器に係合した単一の収集フィルタ（４８）が存在する。弁（４７）は、シュート（
４９ａ、４９ｂ）の下へとそれぞれの収集容器に粒子を送る。この装置アセンブリは、連
続粒子形成と、交互に動作する並列採取フィルタによる連続粒子採取と、連続粒子収集フ
ィルタ動作および収集容器の交互充填による連続粒子収集と実施することによる連続動作
に適する。
【００５０】
　図６は、延びたジャケット付きハウジング（５１）、延びた多孔性要素（５３）、およ
びフランジ（６０ａ～６０ｃ）付きヘッドを備える、例示の採取フィルタ（５０）を示す
。ハウジングの内部表面は、多孔性要素が中に配設されるプロセス空洞の延びた円筒状上
方セクション（６４）と下方向（下方に向いた）テーパ状下方セクション（６３）とを画
成する。ジャケット付きハウジングの壁部は、温度制御材料がポート（５５）および（５
４）を経由して流れる空洞（５２）を含む。このプロセス空洞は、フィルタが本明細書で
説明されるように逆方向に動作される場合には出口としての役割も果たす入口（５６）を
含む。ヘッドのフランジ（６０ｂ）は、本明細書で説明されるようにフィルタが逆方向に
動作される場合には入口としての役割も果たす出口（５７）を含む。フランジ（６０ａ）
は、空洞（５８）ならびに入口（６１）および出口（６２）を含む。多孔性要素の大部分
または実質的に全てが、上方円筒状部分内に延び得る。多孔性要素の小部分または大部分
が、反転円錐部分内に延び得る。
【００５１】
　順方向動作時に、粒子は、フィルタの多孔性要素により保持される。析出ミリューは、
入口（５６）を経由してプロセス空洞に進入し、それにより溶媒および逆溶媒は、多孔性
要素（断面では図示されない）を通過し内部導管に進み、出口（５７）、空洞（５８）、
出口（６２）に、および最終的には溶媒分離システム（図示せず）へと案内される。粒子
は、多孔性要素の外部表面上に蓄積する。析出ミリューの温度を適切な動作範囲内に維持
するために、温度制御流体がジャケットを通して案内される。
【００５２】
　逆方向動作では、粒子はフィルタから放出される。ガスが、入口（６１）、出口（５７
、ここでは入口としての役割を果たす）、多孔性要素の内部導管を通り、および多孔性要
素を通り流され、それにより粒子を取り除き、入口（５６、ここでは出口としての役割を
果たす）を経由してハウジングから退出するガス状粒子懸濁流体（移動中のガス内に混入
する粒子）を形成する。
【００５３】
　図７は、採取フィルタ（６５）の代替的な実施形態を示す。採取フィルタ（６５）は、
図６のフィルタ（５０）と同様であるが、このフィルタは、ハウジング（６０）の延びた
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プロセス空洞内に配置された２つの（６７、６８；複数）延びた多孔性要素を含む。また
、上方フランジは、単一の出口（７０）および２つの入口（６９）を含むが、それぞれの
１つまたはそれぞれの複数を使用することも可能である。このフィルタの動作は、他の採
取フィルタの動作と同一である。
【００５４】
　図８は、継手（８４）により収集容器（８６）に係合された収集フィルタ（７５）を示
す。このフィルタは、ハウジング（７６）と、入口（７９）と、出口（７８）と、入口お
よび出口に係合された内部導管を画成する延びた多孔性要素（８０）と、ハウジングの内
部表面および多孔性要素の外部表面により画成された空洞（７７）と、空洞（７７）と連
通状態にある空洞（７７）からガスを放出するように構成された出口（８１）とを含む。
また、収集容器は、フリット、メッシュ、布、または他のかかる材料（８２）１などのフ
ィルタを場合により含むベント（８３）を含む。動作時に、ガス状粒子懸濁流体（ガス中
に混入した粒子）は、入口（７９）に進入し、多孔性要素の内部導管を通り案内され、そ
れによりガスは、多孔性要素をとり空洞（７７）に進み、出口（８１）から出るが、粒子
は、内部導管内に保持され、出口（７８）、入口（８５）を通り落下し、収集容器（８６
）内に蓄積する。ベント（８３）は、ガスの小部分のみの退出を可能にする。なぜならば
、懸濁流体中のガスの大部分は、出口（８１）により除去されるからである。
【００５５】
　図８には示さないが、出口（８１）を通り逆プロセス方向にガスを律動的に送る不活性
ガス源が、多孔性要素の表面に蓄積し得る任意の粒子（かかる蓄積は最小限であるはずだ
が）を取り除くために含まれ得る。
【００５６】
　図９は、内部ルーメンの開口端部（９３）と、閉鎖端部（９４）と、粗多孔性を有する
外方多孔性部分（薄層）と、微多孔性を有する内方多孔性部分（薄層）とを含む、閉鎖チ
ューブ形状多孔性要素（９０）の側方断面図を示す。図１０の多孔性要素（１００）は、
図９と実質的に同一であるが、異なる点として微多孔性部分が多孔性要素の外部に位置し
、粗多孔性部分が多孔性要素の内部に位置する。
【００５７】
　図１１Ａは、テーパ状下方部分、傾斜状下方部分、または円錐状下方部分を有するハウ
ジング（１０６）と、粗多孔性外方表面を有する図９に示すような単一チューブ形状多孔
性要素（１０５）とを含む、フィルタアセンブリ（１０７）の側方部分断面図を示す。採
取動作の第１の部分で、プロセス流体は、下方の黒矢印の方向にハウジング内へと充填さ
れ、濾過物が、上方の黒矢印の方向にハウジングから退出し、それにより粒子が、多孔性
要素の外方表面上におよびフィルタのプロセス空洞内に保持される。採取動作の第２の部
分では、ガスが、上方の白矢印の方向にハウジング内へと充填され、粒子のガス状懸濁流
体が、下方の白矢印の方向にハウジングから退出し、それによりハウジングから粒子を放
出する。
【００５８】
　図１１Ｂのフィルタアセンブリ（１０１）は、図１１Ａのものと同様であるが、異なる
点として多孔性要素（１０８）が、多孔性要素（１０５）よりも大きな外径をおよび場合
により大きな長さを有し、それによりハウジングの内部空洞のより大きな割合を占める。
図１１Ｃのフィルタアセンブリ（１０２）は、図１１Ａのものと同様であるが、異なる点
として２つの多孔性要素を含む。図１１Ｄのフィルタアセンブリ（１０３）は、図１１Ａ
のものと同様であるが、異なる点として３つの多孔性要素を含む。図１１Ｅのフィルタア
センブリ（１０４）は、図１１Ｄのものと同様であるが、異なる点として多孔性要素は、
上下逆であり、プロセス流体が多孔性要素の内部に接触し、粒子が多孔性要素の外部では
なく内部に保持されるように、ハウジングの下方端部にてプレートに係合される。
【００５９】
　図１２Ａ～図１２Ｅは、図１１Ａ～図１１Ｅのそれぞれと同様であるが、図１０の多孔
性要素は、より小さな多孔性層が外部に位置し、より粗い多孔性層が内部に位置するよう
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に使用される。
【００６０】
　図１３は、平坦状プレートの形状で多孔性要素（１２０）を示す。この多孔性要素（１
２０）は、粗多孔性層（１２１）および微多孔性層（１２２）を含む。多孔性要素は、プ
ロセス流体が粗層または微層に接触するようにフィルタアセンブリ内に取り付けられ得る
。プレートは、平坦状または曲線状であることが可能である。
【００６１】
　図１４Ａは、ハウジング（１２７）と、プロセス流体に接触する微多孔性層および濾過
物が通過する粗多孔性層を有する多孔性要素（１２６）とを含む、フィルタアセンブリ（
１２５）の部分断面図を示す。採取動作の第１の部分で、プロセス流体は、下方の黒矢印
の方向にハウジング内に充填され、濾過物は、上方の黒矢印の方向にハウジングから退出
し、それにより粒子が、多孔性要素の外方表面上およびフィルタのプロセス空洞内に保持
される。採取動作の第２の部分では、ガスが、上方の白矢印の方向にハウジング内に充填
され、粒子のガス状懸濁流体が、下方の白矢印の方向にハウジングから退出し、それによ
りハウジングから粒子を放出する。
【００６２】
　図１４Ｂは、図１４Ａと同様のフィルタアセンブリを示すが、異なる点として図１４Ｂ
の多孔性要素は、粗多孔性層がプロセス流体に接触し、濾過物が微多孔性層を通過するよ
うに反転される。
【００６３】
　図１５Ａおよび図１５Ｂは、図１４Ａおよび図１４Ｂのそれぞれと同様であるが、異な
る点としてハウジングがはるかにより短い長さを有する。
【００６４】
　図１６Ａは、円形ハウジング（長円形、楕円形、円筒形）内の図１３のプレート形状多
孔性要素（１３６）を含むフィルタ（１３５）の側方部分断面図を示す。ハウジングの上
方部分および下方部分は、実質的に同一形状、同一サイズ、および／または同一容積を有
することが可能である。採取動作の第１の部分で、プロセス流体は、下方の黒矢印の方向
にハウジング内に充填され、多孔性要素の微多孔性部分に接触し、それにより濾過物が、
粗多孔性部分を通過し、上方の黒矢印の方向にハウジングから退出し、それにより粒子が
、多孔性要素の外方表面上におよびフィルタのプロセス空洞内に保持される。採取動作の
第２の部分では、ガスが、上方の白矢印の方向にハウジング内に充填され、粒子のガス状
懸濁流体が、下方の白矢印の方向にハウジングから退出し、それによりハウジングから粒
子を放出する。フィルタは、プロセス流体が初めに粗多孔性部分に接触するように反転さ
れ得る。
【００６５】
　図１６Ｂは、図１６Ａのフィルタと同様のフィルタ（１３７）の側方部分断面図を示す
が、異なる点として本体が正方形、矩形、または円筒形である。また、このフィルタは、
動作時に反転され得る。
【００６６】
　図１７Ａは、ハウジング（１４１）および多孔性要素（１４２）を含むフィルタ（１４
０）の側方部分断面図を示す。多孔性要素（１２６）がハウジングの長さ方向軸に対して
およびハウジングを通るプロセス流体の流れに対して垂直に取り付けられた図１４Ａのフ
ィルタとは異なり、多孔性要素（１４２）は、ハウジングの長さ方向軸に対してまたはハ
ウジングを通るプロセス流体の流れに対して非垂直角度で取り付けられる。この実施形態
では、プロセス流体は微多孔性層に接触する。図１７Ｂの代替的な実施形態では、プロセ
ス流体は粗多孔性層に接触する。
【００６７】
　本明細書において説明されるように直列フィルタシステムを使用するこの本装置アセン
ブリと他のフィルタアセンブリとの間の相違の重要さを確証するために、このアセンブリ
の動作を、採取フィルタを省き、析出容器、収集フィルタ、およびベント付き収集容器を
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使用する別のシステムと比較した。以下のことが観察された：ａ）採取フィルタが低圧窒
素でバックフラッシュされた場合の、収集容器のベントからの粒子の吹出し；ｂ）収集容
器の蓋および上方部分の内部表面への粒子の蓄積および固着。しかし、収集フィルタが採
取フィルタの下流で使用された場合には、粒子は収集容器の底部で清浄におよび容易に収
集され、粒子は収集容器の内部表面に固着しなかった。
【００６８】
　低圧ガスでの採取フィルタのバックフラッシュの重要性を確証するために、バックフラ
ッシュを伴っておよび伴わずに採取フィルタを動作させた。バックフラッシュを伴わない
場合には、かなりの量の粒子が、多孔性要素の表面上におよびプロセス空洞の底部に蓄積
した。粒子は、多孔性要素から取り除き、物理的／機械的手段により底部から除去しなけ
ればならなかった。バックフラッシュを伴う場合には、空洞の底部に粒子の蓄積は観察さ
れず、多孔性要素の表面上の最低限の粒子の蓄積が観察されるにすぎなかった。
【００６９】
　プロセス流体は、少なくとも１つの溶媒と、その中に溶解した少なくとも１つの溶質と
を含む。プロセス流体は、２つまたは複数の溶媒を含むことが可能である。プロセス流体
中の溶質の濃度は、必要に応じて変更することが可能である。いくつかの実施形態では、
この濃度は、少なくとも約０．１重量％であり、０．１～約２０重量％の範囲であること
が可能である。
【００７０】
　析出チャンバを画成するハウジングの寸法は、所望に応じて変更することが可能である
。ハウジングは、垂直方向に配設されるものとして図示されるが、傾斜状であってもまた
は水平方向に配設されることも可能である。ハウジング（およびしたがってチャンバ）は
、その幅よりも長いことが可能であり、同一の幅および長さを有することが可能であり、
またはその幅よりも短いことが可能である。幅狭チャンバを画成する幅狭ハウジングを使
用することが可能である。いくつかの実施形態では、チャンバの長さ方向軸が垂直であり
、チャンバの直径がその長さよりも短い。
【００７１】
　このシステムは、超臨界流体用途に特に適するが、プロセス流体（溶質含有溶媒）が逆
溶媒中または逆溶媒上に噴霧される、非臨界および近臨界の逆溶媒／溶媒粒子形成システ
ムから粒子を調製するためにも使用され得る。
【００７２】
　溶質は、逆溶媒中での可溶性が低いまたは不溶性の任意の化合物または化合物もしくは
物質の組合せであることが可能である。適切な化合物には、医薬活性成分、医薬賦形剤（
不活性成分）、化学物質、天然製品、生物学的化合物、病虫害防除剤、除草剤、または他
の化学物質が含まれる。例えば、活性医薬成分は、ＰＬＧＡなどのポリマーと混合され、
活性医薬成分単体とは異なる固有の特性を有する複合体として共沈されてもよい。同様に
、２つの医薬的活性成分が、単体溶媒中に共に混合され、共沈されて組合せ薬物製品を生
成することも可能である。
【００７３】
　プロセス流体および／または逆溶媒は、最終的に粒子中におよび／または粒子の表面上
に組み込まれる１つまたはそれ以上の追加の成分を含むことが可能である。
【００７４】
　本明細書で使用される場合に、溶媒という用語は、溶質を溶解して溶質含有流体（プロ
セス流体）を形成する流体を指す。また、溶媒は、逆溶媒中への溶質含有溶媒の配置の結
果として溶質の析出をもたらして粒子を形成するように、逆溶媒中での可溶性を有するか
逆溶媒との混和性を有さなければならない。典型的には、溶媒は有機溶媒である。適切な
有機溶媒には、エタノール、メタノール、１－プロパノール、イソプロパノール、１－ブ
タノール、２－ブタノール、ｔｅｒｔ－ブタノール、アセトン、メチルエチルケトン、ジ
クロロメタン、クロロホルム、ヘキサフルオロイソプロパノール、ジエチルエーテル、ジ
メチルアミド、ジメチルホルムアミド、ＤＭＳＯ、およびそれらの混合物が含まれる。
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【００７５】
　本明細書で使用される場合に、逆溶媒という用語は、粒子を形成する溶質が低い可溶性
または不溶性を示す液体（または圧縮ガスまたはプラズマまたは超臨界流体）を指す。逆
溶媒は、粒子中の不要な成分のための溶媒としての役割を果たすことが可能であり、この
不要な成分を除去するために使用され得る。逆溶媒は、超臨界流体を形成することが可能
であり得る。適切な超臨界流体形成逆溶媒には、二酸化炭素、プロパン、ブタン、イソブ
タン、亜酸化窒素、六フッ化硫黄、およびトリフルオロメタンが含まれ得る。
【００７６】
　様々な異なる溶媒／逆溶媒の組合せを使用することが可能である。特定の組合せの選択
は、溶媒および逆溶媒内における溶媒の可溶性の度合いに依存する。
【００７７】
　多孔性要素は、１つまたはそれ以上のフリット、１つまたはそれ以上のリング、１つま
たはそれ以上の多孔性プレート、１つまたはそれ以上の多孔性チューブ、またはそれらの
組合せを含むことが可能である。多孔性要素は、焼結金属、セラミック、ＴＥＦＬＯＮ（
登録商標）、プラスチック、鋼、および他のかかる材料を含むことが可能である。いくつ
かの実施形態では、多孔性要素は少なくとも１つの焼結金属チューブを含む。多孔性要素
の平均（または公称）孔径は、フィルタにより処理されることとなる粒子の平均直径より
も少なくとも１０％、少なくとも１５％、少なくとも２０％、少なくとも４０％、少なく
とも５０％、少なくとも７５％、少なくとも８０％、少なくとも９０％、少なくとも９５
％、または少なくとも９９％小さい。多孔性要素の横（長さ方向軸に対して垂直な）断面
は、任意の幾何学形状であることが可能である。いくつかの実施形態では、横断面は、円
形形状、長円形形状、八角形形状、五角形形状、六角形形状、または他の幾何学形状を含
む。いくつかの実施形態では、多孔性要素の横断面は、ハウジングにより画成されるプロ
セス空洞の上方円筒状部分の横断面と実質的に同一の形状を含む。
【００７８】
　フィルタのハウジングは、装置アセンブリ内への垂直設置に適用され得る。いくつかの
実施形態では、ハウジングの下方ポートは、空洞の下方端部にまたはそれに隣接して配設
され、上方ポートは、プロセス空洞の上方端部にまたはそれに隣接して配設される。フィ
ルタでは、多孔性要素が、ハウジングの入口ポートの上方および出口ポートの下方に配設
されるように、ハウジング内に垂直方向に設置され得る。
【００７９】
　温度コントローラは、ハウジングの外部に位置する、内部に位置する、またはハウジン
グと一体であることが可能である。いくつかの実施形態では、温度コントローラは、ハウ
ジングを被覆する。温度コントローラは、少なくとも１つの加熱要素、少なくとも１つの
冷却要素、またはそれらの組合せを含むことが可能である。ジャケットは、流体充填空洞
を含むことが可能である。いくつかの実施形態では、ハウジングは、プロセス空洞を画成
する内壁と、内壁から離間された外壁とを含み、これらの壁およびそれらの間の空間が、
温度制御ジャケットを共に画成する。
【００８０】
　「下方を向く」円錐状部分は、円錐のより幅狭の直径部分がその円錐のより幅広の直径
部分の下方に位置する、空洞の円錐状セクションを意味する。換言すれば、空洞の円錐状
部分は、ハウジングのテーパ状（少なくとも内径に対して）セクションにより画成され、
それにより漏斗形状を有する円錐状部分が提供される。円錐状セクションを画成する表面
の断面ジオメトリは、所望に応じたものであることが可能である。いくつかの実施形態で
は、円錐状部分は、円錐状部分の長さ方向軸に対して垂直に見た場合に円形断面または長
円形断面を有する。
【００８１】
　上記の説明および下記の実施例を鑑みて、当業者は必要以上の実験を伴わずに特許請求
されるような本発明を実施することが可能となろう。前述は、本発明による特定のアセン
ブリおよび方法を詳述する以下の実施例を参照することによってより良好に理解されよう
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。これらの実施例に対してなされる全ての言及は、例示を目的としたものである。以下の
実施例は、包括的なものと見なされるべきではなく、本発明により予期される多数の実施
形態のごくいくつかの単なる例示と見なされるべきである。
【実施例１】
【００８２】
　以下のプロセスは、アセトアミノフェンを含む粒子を作製するために利用可能であった
。示した量の以下の成分を使用した。
【００８３】
【表１】

【００８４】
　図５に示すような装置アセンブリを使用した。上記の表による量でアセトンにアセトア
ミノフェンを溶解することによってプロセス流体を調製した。溶解は、加熱および／また
は混合しつつ行うことが可能であった。逆溶媒は、超臨界二酸化炭素（ＳＣＣＯ２）であ
った。
【００８５】
　析出チャンバにＳＣＣＯ２を充填し、その温度および圧力を平衡化した。圧力は約１，
２００ｐｓｉであり、温度は約３８℃であった。析出チャンバを通るＳＣＣＯ２の流れを
開始させた。清浄な溶媒を、析出チャンバの入口を経由して、振動多孔性メッシュおよび
メッシュの上流の毛管ノズルを含むアトマイザを通して案内し、それによりＳＣＣＯ２中
に直接的に噴霧した。チャンバ内へのＳＣＣＯ２の流量（約７３０ｍｌ／分）は、チャン
バ内への溶媒およびプロセス流体の流量（約１０ｍｌ／分）を超過するものであった。送
給流は、清浄な溶媒からプロセス流体へと徐々に変化された。プロセス流体を、振動多孔
性メッシュの裏側に接触するように毛管を通して案内し、それによりＳＣＣＯ２中に直接
的に噴霧した。このプロセスは、振動メッシュを伴わずに実施することが可能であり、プ
ロセス流体は、毛管からＳＣＣＯ２中に直接的に流れることになる。粒子の形成は、プロ
セス流体の液滴がＳＣＣＯ２に接触し、プロセス流体中の溶媒がＳＣＣＯ２中に拡散し、
溶質の粒子への析出が引き起こされることによって行われた。
【００８６】
　高圧粒子採取フィルタは、析出ミリューの装填を見据えてフィルタを通されるＳＣＣＯ

２で平衡化した。析出チャンバ内での粒子の形成後に、析出流体ミリュー（ＳＣＣＯ２、
溶媒、および粒子を含む）を、チャンバの対向側端部（入口に対して）に向かう出口を通
り粒子収集フィルタへ案内し、流体ＳＣＣＯ２および溶媒を、フィルタ内の多孔性要素の
表面で粒子から分離した。流体ＳＣＣＯ２および溶媒を、圧力が約２００ｐｓｉである溶
媒分離容器に案内し、この圧力により超臨界相からガス相へと逆溶媒を変化させることに
よって逆溶媒から溶媒を分離させた。そこから、分離された溶媒を溶媒収集容器に案内し
た。粒子が採取フィルタ中に存在する間に、追加の清浄なＳＣＣＯ２をフィルタに通し流
すことによって粒子から溶媒を除去した。フィルタ内の圧力を下げた。
【００８７】
　次いで、多孔性要素を横断する例えば窒素などのガスの低圧（約１０～約１００ｐｓｉ
、約２０～約５０ｐｓｉ、または約３０～約４０ｐｓｉ）逆流を供給して多孔性要素から
粒子を取り除くことによって、粒子を採取フィルタから放出させた。ガスは、多孔性要素
を通り律動的に送ることが可能であった。取り除かれた粒子をガス状粒子懸濁流体として
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粒子収集フィルタに案内し、それによりガスを多孔性要素に通過させ、粒子をベント付き
収集容器内に落下させた。
【実施例２】
【００８８】
　以下のプロセスは、パクリタキセルおよびＰＬＧＡ（ポリ－（乳酸）－ｃｏ－（グリコ
ール酸）ポリマー）を含む粒子を作製するために利用可能であった。示した量の以下の成
分を使用した。
【００８９】
【表２】

【００９０】
　以下の例外を伴いつつ、実施例１のプロセスにしたがった。
【００９１】
　プロセス流体を、上記の表による量でアセトンにパクリタキセルおよびＰＬＧＡを溶解
することによって調製した。
【実施例３】
【００９２】
　以下のプロセスは、メロキシカムを含む粒子を作製するために利用可能であった。示し
た量の以下の成分を使用した。
【００９３】

【表３】

【００９４】
　図５に示すような装置アセンブリを使用した。上記の表による量でアセトン／ジメチル
ホルムアミド（２０：８０）にメロキシカムを溶解することによってプロセス流体を調製
した。逆溶媒は、超臨界二酸化炭素（ＳＣＣＯ２）であった。
【００９５】
　析出チャンバをＳＣＣＯ２で充填し、その温度および圧力を平衡化した。圧力は約１，
２００ｐｓｉであり、温度は約３８℃であった。析出チャンバを通るＳＣＣＯ２の流れを
開始した。清浄な溶媒を、析出チャンバの入口を経由して、振動多孔性メッシュおよびメ
ッシュの上流の毛管ノズルを含むアトマイザに通して案内し、それによりＳＣＣＯ２中に
直接的に噴霧した。チャンバ内へのＳＣＣＯ２の流量（約７３０ｍｌ／分）は、チャンバ
内への溶媒およびプロセス流体の流量（約１０ｍｌ／分）を超過するものであった。送給
流は、清浄な溶媒からプロセス流体へと徐々に変化された。プロセス流体を、振動多孔性
メッシュの裏側に接触するように毛管に通して案内し、それによりＳＣＣＯ２中に直接的
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に噴霧した。このプロセスは、振動メッシュを伴わずに実施することが可能であり、プロ
セス流体は、毛管からＳＣＣＯ２中に直接的に流れることになる。粒子の形成は、プロセ
ス流体の液滴がＳＣＣＯ２に接触し、プロセス流体中の溶媒がＳＣＣＯ２中に拡散し、溶
質の粒子への析出が引き起こされることによって行われた。
【００９６】
　高圧粒子採取フィルタは、析出ミリューの装填を見据えてフィルタを通されるＳＣＣＯ

２で平衡化した。析出チャンバ内での粒子の形成後に、析出流体ミリュー（ＳＣＣＯ２、
溶媒、および粒子を含む）を、チャンバの対向側端部（入口に対して）に向かう出口を通
り粒子採取フィルタへ案内し、流体ＳＣＣＯ２および溶媒を、フィルタ内の多孔性要素の
表面で粒子から分離した。ＳＣＣＯ２および溶媒を、圧力が約２００ｐｓｉである溶媒分
離容器に案内し、この圧力により超臨界相からガス相へと逆溶媒を変化させることによっ
て逆溶媒から溶媒を分離させた。そこから、分離された溶媒を溶媒収集容器に案内した。
粒子が採取フィルタ中に存在する間に、追加の清浄なＳＣＣＯ２をフィルタに通し流すこ
とによって粒子から溶媒を除去した。フィルタ内の圧力を下げ、結果として流体からガス
状への二酸化炭素の相変化を得た。
【００９７】
　次いで、多孔性要素を横断する例えば窒素などのガスの低圧（約１０～約１００ｐｓｉ
、約２０～約５０ｐｓｉ、または約３０～約４０ｐｓｉ）逆流を供給して多孔性要素から
粒子を取り除くことによって、粒子を採取フィルタから放出させた。ガスは、多孔性要素
を通り律動的に送ることが可能であった。取り除かれた粒子をガス状粒子懸濁流体として
粒子収集フィルタに案内し、それによりガスを多孔性要素に通過させ、粒子をベント付き
収集容器内に落下させた。
【実施例４】
【００９８】
　以下のプロセスは、バイオ合成ヒトインシュリンを含む粒子を作製するために利用可能
であった。示した量の以下の成分を使用した。
【００９９】
【表４】

【０１００】
　図５に示すような装置アセンブリを使用した。１，１，１，３，３，３－ヘキサフルオ
ロ－２－プロパノールにバイオ合成ヒトインシュリンを溶解することによってプロセス流
体を調製した。
【０１０１】
　上記の表による量での（ＨＦＩＰ）。溶解は、加熱および／または混合しつつ行うこと
が可能であった。逆溶媒は、超臨界二酸化炭素（ＳＣＣＯ２）であった。
【０１０２】
　析出チャンバをＳＣＣＯ２で充填し、その温度および圧力を平衡化した。圧力は約１，
２００ｐｓｉであり、温度は約３８℃であった。析出チャンバを通るＳＣＣＯ２の流れを
開始した。清浄な溶媒を、析出チャンバの入口を経由して、振動多孔性メッシュおよびメ
ッシュの上流の毛管ノズルを含むアトマイザを通して案内し、それによりＳＣＣＯ２中に
直接的に噴霧した。チャンバ内へのＳＣＣＯ２の流量（約７３０ｍｌ／分）は、チャンバ
内への溶媒およびプロセス流体の流量（約１０ｍｌ／分）を超過するものであった。送給
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流は、清浄な溶媒からプロセス流体へと徐々に変化された。プロセス流体を、振動多孔性
メッシュの裏側に接触するように毛管を通して案内し、それによりＳＣＣＯ２中に直接的
に噴霧した。このプロセスは、振動メッシュを伴わずに実施することが可能であり、プロ
セス流体は、毛管からＳＣＣＯ２中に直接的に流れることになる。粒子の形成は、プロセ
ス流体の液滴がＳＣＣＯ２に接触し、プロセス流体中の溶媒がＳＣＣＯ２中に拡散し、溶
質の粒子への析出が引き起こされることによって行われた。
【０１０３】
　高圧粒子採取フィルタは、析出ミリューの装填を見据えてフィルタを通されるＳＣＣＯ

２で平衡化した。析出チャンバ内での粒子の形成後に、析出流体ミリュー（ＳＣＣＯ２、
溶媒、および粒子を含む）を、チャンバの対向側端部（入口に対して）に向かう出口を通
り粒子採取フィルタへ案内し、流体ＳＣＣＯ２および溶媒を、フィルタ内の多孔性要素の
表面で粒子から分離した。ＳＣＣＯ２および溶媒を、圧力が約２００ｐｓｉである溶媒分
離容器に案内し、この圧力により超臨界相からガス相へと逆溶媒を変化させることによっ
て逆溶媒から溶媒を分離させた。そこから、分離された溶媒を溶媒収集容器に案内した。
粒子が採取フィルタ中に存在する間に、追加の清浄なＳＣＣＯ２をフィルタに通し流すこ
とによって粒子から溶媒を除去した。フィルタ内の圧力を下げ、結果として流体からガス
状への二酸化炭素の相変化を得た。
【０１０４】
　次いで、多孔性要素を横断する例えば窒素などのガスの低圧（約１０～約１００ｐｓｉ
、約２０～約５０ｐｓｉ、または約３０～約４０ｐｓｉ）逆流を供給して多孔性要素から
粒子を取り除くことによって、粒子を採取フィルタから放出させた。ガスは、多孔性要素
を通り律動的に送ることが可能であった。取り除かれた粒子をガス状粒子懸濁流体として
粒子収集フィルタに案内し、それによりガスを多孔性要素に通過させ、粒子をベント付き
収集容器内に落下させた。
【実施例５】
【０１０５】
　以下のプロセスは、ウシ血清アルブミン（ＢＳＡ）含む粒子を作製するために利用可能
であった。示した量の以下の成分を使用した。
【０１０６】
【表５】

【０１０７】
　図５に示すような装置アセンブリ使用され、実施例４と同様のプロセスを利用した。上
記の表による量で１，１，１，３，３，３－ヘキサフルオロ－２－プロパノール（ＨＦＩ
Ｐ）にヒトＢＳＡを溶解することによってプロセス流体を調製した。溶解は、加熱および
／または混合しつつ行うことが可能であった。逆溶媒は、超臨界二酸化炭素（ＳＣＣＯ２

）であった。
【実施例６】
【０１０８】
　以下のプロセスは、ドセタキセルを含む粒子を作製するために利用可能であった。示し
た量の以下の成分を使用した。
【０１０９】
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【表６】

【０１１０】
　図５に示すような装置アセンブリを使用し、実施例３と同様のプロセスを利用した。上
記の表による量でアセトンにドセタキセルを溶解することによってプロセス流体を調製し
た。溶解は、加熱および／または混合しつつ行うことが可能であった。逆溶媒は、超臨界
二酸化炭素（ＳＣＣＯ２）であった。
【実施例７】
【０１１１】
　以下のプロセスは、デキサメタゾンを含む粒子を作製するために利用可能であった。示
した量の以下の成分を使用した。
【０１１２】
【表７】

【０１１３】
　図５に示すような装置アセンブリを使用し、実施例３と同様のプロセスを利用した。上
記の表による量でエタノールにドキサメタゾンを溶解することによってプロセス流体を調
製した。溶解は、加熱および／または混合しつつ行うことが可能であった。逆溶媒は、超
臨界二酸化炭素（ＳＣＣＯ２）であった。
【実施例８】
【０１１４】
　以下のプロセスは、パリペリドンを含む粒子を作製するために利用可能であった。示し
た量の以下の成分を使用した。
【０１１５】

【表８】

【０１１６】
　図５に示すような装置アセンブリを使用し、実施例３と同様のプロセスを利用した。上
記の表による量でＤＣＭ：ＭｅＯＨにパリペリドンを溶解することによってプロセス流体
を調製した。溶解は、加熱および／または混合しつつ行うことが可能であった。逆溶媒は
、超臨界二酸化炭素（ＳＣＣＯ２）であった。
【０１１７】
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　本明細書において使用される場合に、約という用語は、それぞれの値の±１０％、±５
％、±２．５％、または±１％を意味するものと解釈される。
【０１１８】
　上記は、本発明の特定の実施形態の詳細な説明である。本明細書では例示を目的として
本発明の特定の実施形態を説明したが、本発明の主旨および範囲から逸脱することなく様
々な修正を成し得る点が理解されよう。したがって、本発明は、添付の特許請求の範囲に
よるものを除いては限定されない。本明細書で開示および特許請求される実施形態はいず
れも、本開示を鑑みることにより必要以上の実験を伴わずに作製および実効することが可
能である。

【図１】 【図２】
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【図５】 【図６】
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【図７】 【図８】

【図９】

【図１０】

【図１１Ａ】
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【図１１Ｂ】 【図１１Ｃ】

【図１１Ｄ】 【図１１Ｅ】
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【図１２Ａ】 【図１２Ｂ】

【図１２Ｃ】 【図１２Ｄ】
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【図１２Ｅ】

【図１３】

【図１４Ａ】

【図１４Ｂ】 【図１５Ａ】
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【図１５Ｂ】 【図１６Ａ】

【図１６Ｂ】

【図１７Ａ】 【図１７Ｂ】
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