
(57)【要約】

【課題】液材料を竪方向のチューブの内壁面に、中空の

パイプ状に凍結させ、これを真空下で凍結乾燥させる凍

結乾燥手段において、チューブ内に供給した液材料を、

チューブの内壁面に中空のパイプ状に凍結させるのが、

凍結行程の終了時に未凍のまま残す未凍液の量を、極く

少なくして行えるようにする。

【解決手段】液材料をスプレーノズルｄにより竪型チュ

ーブ１の内壁面１０に対し散布してチューブ状の凍結層

に凍結させ、未凍のまま流下する液材料を、竪型チュー

ブ１の下端に接続する管路ｋの液溜部Ｌに集めて回収ラ

インｅにより他方のタンクに回収させ、一方のタンク内

の液材料が空になったところで、第１・第２のタンクａ

・ｂの給液ラインｃおよび回収ラインｅに対する接続を

入れ換えて、スプレーノズルｄからの液材料のスプレー

と未凍液の回収を行い、これの繰り返しにより、竪型チ

ューブ１の内壁面に液材料を中空パイプ状に凍結させる

。

【選択図】　　　　図３
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
液 状 の 被 乾 燥 材 料 を 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ に 供 給 し て そ れ の 内 壁 面 １ ０ に 中 空 パ イ プ 状 に 凍 結
さ せ 、 こ れ を 真 空 下 に お い て 凍 結 乾 燥 さ せ る 凍 結 乾 燥 手 段 に お い て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ に 対
し て 供 給 す る 液 材 料 を 一 時 貯 溜 し て お く タ ン ク に 、 少 な く と も 第 １ タ ン ク ａ と 第 ２ タ ン ク
ｂ と の ２ つ 以 上 の 複 数 を 用 意 し 、 そ れ ら タ ン ク ａ ・ ｂ を 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 方 乃 至 内 腔
に 配 設 す る ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に 接 続 す る 給 液 ラ イ ン ｃ に 対 し 交 互 に 切 り 替 わ っ て 連 通 す る
よ う 接 続 し 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 側 に 接 続 す る 管 路 ｋ に は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 過 す
る 液 材 料 を 回 収 す る 回 収 ラ イ ン ｅ の 上 流 側 を 接 続 連 通 し 、 そ の 回 収 ラ イ ン ｅ の 下 流 側 を 、
前 記 第 １ ・ 第 ２ の タ ン ク ａ ・ ｂ に 対 し 交 互 に 切 り 替 わ っ て 連 通 す る よ う 接 続 し て お き 、 前
記 第 １ ・ 第 ２ の タ ン ク ａ ・ ｂ の 一 方 に 液 材 料 の 所 定 量 を 注 入 し て 、 そ の 液 材 料 を 給 液 ラ イ
ン ｃ を 介 し ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に 送 給 し 、 そ の ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に よ り 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内
壁 面 １ ０ に 対 し 散 布 し て チ ュ ー ブ 状 の 凍 結 層 に 凍 結 さ せ 、 未 凍 の ま ま 流 下 す る 液 材 料 を 、
竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 に 接 続 す る 管 路 ｋ の 液 溜 部 Ｌ に 集 め て 回 収 ラ イ ン ｅ に よ り 他 方 の タ
ン ク に 回 収 さ せ 、 一 方 の タ ン ク 内 の 液 材 料 が 空 に な っ た と こ ろ で 、 第 １ ・ 第 ２ の タ ン ク ａ
・ ｂ の 給 液 ラ イ ン ｃ お よ び 回 収 ラ イ ン ｅ に 対 す る 接 続 を 入 れ 換 え て 、 ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ か
ら の 液 材 料 の ス プ レ ー と 未 凍 液 の 回 収 を 行 い 、 こ れ の 繰 り 返 し に よ り 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の
内 壁 面 に 液 材 料 を 中 空 パ イ プ 状 に 凍 結 さ せ る こ と を 特 徴 と す る 凍 結 乾 燥 装 置 の 竪 型 チ ュ ー
ブ の 内 壁 面 に 対 す る 液 材 料 の 凍 結 方 法 。
【 請 求 項 ２ 】
外 周 を 不 凍 熱 媒 流 体 が 循 環 す る ジ ャ ケ ッ ト 囲 い 内 壁 面 １ ０ を 液 状 の 被 乾 燥 材 料 の 凍 結 面 と
す る と と も に 凍 結 し た 被 乾 燥 材 料 に 対 し 昇 華 熱 を 供 給 す る 加 熱 面 と す る 竪 型 チ ュ ー ブ １ と
、 そ の 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 方 に 接 続 す る 気 密 室 １ ａ と 、 ト ラ ッ プ ｉ を 収 蔵 し て 前 記 気 密 室
１ ａ に 設 け た 真 空 引 口 ｆ に バ ル ブ ｈ を 介 し て 接 続 す る ト ラ ッ プ 室 ｇ と 、 調 整 し た 液 材 料 を
貯 溜 さ せ る 少 な く と も ２ つ 以 上 の タ ン ク ａ ・ ｂ と 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 方 乃 至 内 腔 に 配 設
す る 液 材 料 ス プ レ ー 用 の ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ と 、 タ ン ク ａ ・ ｂ 内 の 液 材 料 を ス プ レ ー ノ ズ ル
ｄ に 導 く 給 液 ラ イ ン ｃ と 、 ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ か ら 散 布 さ れ て 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 下 す る
液 材 料 の 未 凍 部 を 回 収 し て 前 記 タ ン ク ａ ・ ｂ に 送 給 す る 回 収 ラ イ ン ｅ と 、 給 液 ラ イ ン ｃ を
タ ン ク ａ ・ ｂ に 対 し 交 互 に 接 続 す る 状 態 に 切 り 替 え る 切 替 バ ル ブ ｖ １ と 、 回 収 ラ イ ン ｅ を
タ ン ク ａ ・ ｂ に 対 し 交 互 に 接 続 す 状 態 と に 切 り 替 え る 切 替 バ ル ブ ｖ ２ と 、 か ら な り 、 切 替
バ ル ブ ｖ １ ・ ｖ ２ は 、 給 液 ラ イ ン ｃ を 一 方 の タ ン ク ａ に 接 続 さ せ た と き に 、 回 収 ラ イ ン ｅ
が 他 方 の タ ン ク ｂ と 接 続 す る 状 態 と な る よ う に 制 御 せ し め て あ る こ と を 特 徴 と す る 凍 結 乾
燥 装 置 。
【 請 求 項 ３ 】
竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 方 の 気 密 室 １ ａ ま た は 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 側 の 管 路 ｋ に 加 圧 空 気 を
吐 出 す る チ ュ ー ブ 加 圧 弁 ｖ １ ３ を 設 け て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 腔 お よ び そ の 下 方 に 接 続 す
る 管 路 ｋ 内 を 加 圧 し 、 タ ン ク ａ ・ ｂ に は ベ ン ト 弁 ｖ １ ４ を 設 け て 、 回 収 ラ イ ン ｅ に 接 続 さ
せ た 側 の タ ン ク 内 を 大 気 に 開 放 さ せ 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 過 し て 管 路 ｋ に 流 下 し て く る
未 凍 の 液 材 料 を 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ お よ び 管 路 ｋ 内 に 与 え る エ ア ー の 圧 力 に よ り 、 回 収 ラ イ
ン ｅ で タ ン ク ａ ・ ｂ の う ち の 一 方 の タ ン ク に 向 け 圧 送 す る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 ２ 記 載
の 凍 結 乾 燥 装 置 。
【 請 求 項 ４ 】
竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 側 に 接 続 す る 管 路 ｋ に 、 略 水 平 な 液 溜 部 Ｌ の 上 流 側 を 接 続 し て 設 け
、 そ の 液 溜 部 Ｌ の 下 流 側 に 回 収 ラ イ ン ｅ を 接 続 し た こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 ２ ま た は 請 求
項 ３ 記 載 の 凍 結 乾 燥 装 置 。
【 請 求 項 ５ 】
竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 側 に 接 続 す る 管 路 ｋ に 流 下 し て く る 未 凍 の 液 材 料 を 竪 型 チ ュ ー ブ １
内 の エ ア ー の 圧 力 に よ り タ ン ク ａ ・ ｂ の う ち の 一 方 の タ ン ク に 向 け 圧 送 す る 回 収 ラ イ ン ｅ
を 、 大 径 の 回 収 ラ イ ン ｅ １ と 小 径 の 回 収 ラ イ ン ｅ ２ と に 分 け 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 の エ ア ー
の 圧 力 の 低 下 に よ り 大 径 の 回 収 ラ イ ン ｅ １ に 設 け た バ ル ブ ｖ ９ を 閉 じ て 小 径 の 回 収 ラ イ ン
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ｅ ２ に よ り 未 凍 液 を 圧 送 さ せ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 ２ ま た は 請 求 項 ３ 記 載 の 凍 結 乾 燥
装 置 。
【 請 求 項 ６ 】
タ ン ク ａ ・ ｂ 内 に 、 側 枝 状 の エ ア ー 吐 出 管 ９ １ を 設 け た 泡 立 ち 防 止 管 ９ を 配 設 し 、 そ れ の
タ ン ク ａ ・ ｂ か ら 上 方 に 突 出 す る 上 端 側 に 回 収 ラ イ ン ｅ の 下 流 側 を 接 続 せ し め る こ と を 特
徴 と す る 請 求 項 ２ ま た は 請 求 項 ３ 記 載 の 凍 結 乾 燥 装 置 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 ０ ０ ０ １ 】
【 発 明 が 属 す る 技 術 分 野 】
本 発 明 は 、 原 材 料 か ら 調 整 し た 薬 液 等 の 液 状 の 被 乾 燥 材 料 を 、 外 周 面 が 不 凍 熱 媒 流 体 に よ
り 加 熱 と 冷 却 が 可 能 と な っ て い る 竪 方 向 の チ ュ ー ブ の 内 壁 面 に 、 所 定 厚 さ の 凍 結 層 に 凍 結
さ せ 、 そ の 凍 結 層 を 真 空 下 に お い て 、 昇 華 熱 の 供 給 に よ り 凍 結 乾 燥 さ せ る 凍 結 乾 燥 手 段 に
お い て 、 液 状 の 被 乾 燥 材 料 を 、 チ ュ ー ブ の 内 壁 面 に 凍 結 層 と し て 凍 結 さ せ る 凍 結 手 段 に 関
す る 。
【 ０ ０ ０ ２ 】
【 従 来 の 技 術 】
液 状 の 被 乾 燥 材 料 を 、 竪 方 向 の チ ュ ー ブ の 内 壁 面 に 凍 結 層 と し て 凍 結 さ せ 、 そ れ を 真 空 下
に お い て 凍 結 乾 燥 さ せ る 凍 結 乾 燥 手 段 に お い て 、 液 状 の 被 乾 燥 材 料 の チ ュ ー ブ の 内 壁 面 に
対 す る 凍 結 は 、 従 前 に あ っ て は 、 例 え ば 、 特 公 平 ６ － ３ ５ ９ １ １ 号 公 報 に あ る 手 段 よ り 行
わ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
こ の 手 段 は 、 図 １ ・ お よ び 図 ２ に あ る よ う に 、 被 凍 結 乾 燥 材 料 に 熱 を 供 給 す る 加 熱 面 を 兼
ね る 冷 却 面 を 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に よ り 構 成 し 、 こ れ を 収 容 す る 乾 燥 室 の 隔 壁
を 竪 型 筒 状 体 ２ の 筒 壁 ２ ０ に よ り 形 成 し 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 凍 結 さ せ た 被 乾
燥 材 料 か ら 昇 華 さ せ る 水 蒸 気 を 捕 集 し て 真 空 に 保 つ ト ラ ッ プ （ 蒸 気 凝 結 器 ） ３ ０ を 、 前 記
乾 燥 室 を 形 成 す る 竪 型 筒 状 体 ２ の 筒 壁 ２ ０ の 外 周 に 配 設 し 、 そ の ト ラ ッ プ ３ ０ の 外 周 を 、
外 筒 状 の 機 壁 ４ で 囲 い 、 そ の 機 壁 ４ と 前 記 乾 燥 室 の 隔 壁 を 形 成 す る 竪 型 筒 状 体 ２ の 筒 壁 ２
０ と の 間 を ト ラ ッ プ 室 ３ に 形 成 し 、 そ れ の 竪 型 筒 状 体 ２ の 筒 壁 ２ ０ の 内 周 面 と 竪 型 チ ュ ー
ブ １ の 外 周 面 と の 間 の 空 間 に 、 不 凍 熱 媒 流 体 を 循 環 さ せ て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０
の 冷 却 面 の 加 熱 と 冷 却 と を 可 能 と し て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 凍 結 さ せ る 被 乾 燥
材 料 を 真 空 下 に お い て 凍 結 乾 燥 さ せ る 形 態 の 真 空 凍 結 乾 燥 装 置 Ａ に 構 成 す る 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
そ し て 、 こ れ の 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 周 面 １ ０ に 対 し 被 乾 燥 材 料 を 凍 結 層 と し て 凍 結 さ せ る
の は 、 図 １ に あ る よ う に 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 底 面 側 の 開 口 を 、 ヒ ン ジ ５ ０ 中 心 に 開 閉 回 動
す る 扉 ５ の 上 面 側 と の 間 に 、 液 状 に 調 整 し た 被 乾 燥 材 料 の 流 路 ５ １ を 形 成 し て 、 こ の 流 路
５ １ に 連 通 さ せ て お き 、 こ の 流 路 ５ １ に 供 給 管 １ １ か ら 液 状 の 被 乾 燥 材 料 を 供 給 し て 、 竪
型 チ ュ ー ブ １ の 内 腔 に 押 し 上 げ 、 そ れ の レ ベ ル が 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 端 側 の 開 口 近 く に な
っ た と こ ろ で 、 被 乾 燥 材 料 の 供 給 を 停 め る 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
こ の 状 態 で 、 竪 型 筒 状 体 ２ の 内 周 面 ２ ０ と 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 外 周 面 と の 間 に 、 ブ ラ イ ン ノ
ズ ル ２ １ か ら 送 給 し て 排 出 管 ２ ２ か ら 排 出 さ せ る 不 凍 熱 媒 流 体 の 循 環 に よ る 冷 却 で 、 こ の
液 状 の 被 乾 燥 材 料 を 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 凍 結 さ せ る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
こ れ に よ る 被 乾 燥 材 料 の 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 に 凍 結 す る 凍 結 層 の 厚 さ が 所 定 の 厚 さ に
達 し た と こ ろ で 、 凍 結 の 行 程 を 止 め 、 未 凍 の 被 乾 燥 材 料 を 供 給 管 １ １ か ら 抜 き 出 し 、 竪 型
チ ュ ー ブ １ 内 に 所 定 の 厚 さ の 凍 結 層 が 中 空 の パ イ プ 状 に 残 る 状 態 と し て 、 凍 結 行 程 を 終 了
さ せ る 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
次 い で 、 乾 燥 行 程 に 移 行 さ せ 、 中 空 パ イ プ 状 の 凍 結 層 に 凍 結 し た 被 乾 燥 材 料 の 内 面 か ら 水
蒸 気 を 昇 華 さ せ て 乾 燥 さ せ る よ う に し て い る 。
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【 ０ ０ ０ ８ 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
上 述 の 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 に 液 状 の 被 乾 燥 材 料 を 押 し 上 げ る よ う に 、 所 定 の レ ベ ル ま で 張
り 込 ん で 、 そ れ を 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 凍 結 さ せ 、 そ の 凍 結 層 が 所 定 の 厚 さ に な
っ た と こ ろ で 、 未 凍 液 を 落 と し て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 、 中 空 パ イ プ 状 に 液 材
料 を 凍 結 さ せ る 手 段 に は 、 液 材 料 を 凍 結 さ せ た と き に 抜 き 出 す 未 凍 液 が か な り の 量 と な る
こ と で 、 こ の 抜 き 出 し て 廃 棄 す る こ と に な る 未 凍 液 に よ る 損 失 が 大 き い 問 題 が あ る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
こ の 液 材 料 を 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 面 に 凍 結 さ せ た 後 に 抜 き 出 す 未 凍 液 の 量 の 、 竪 型 チ ュ ー ブ
１ 内 に 供 給 す る 液 材 料 の 量 に 対 す る 割 合 は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ を 直 径 ８ ５ ミ リ と し 、 こ れ に
１ ０ 数 ミ リ の 厚 さ に 液 材 料 を 凍 結 さ せ る 場 合 で い え ば 、 殆 ど ３ 分 の ２ に 近 い 量 と な る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
こ の 抜 き 出 す 未 凍 液 の 量 は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 周 面 に 凍 結 さ せ る 液 材 料 の 凍 結 層 の 厚 さ
を 厚 く す る こ と で 少 な く し 得 る が 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 面 に 凍 結 さ せ る 液 材 料 を 、 中 空 の パ
イ プ 状 に 形 成 す る の は 、 乾 燥 行 程 時 に そ れ の 内 周 面 を 水 蒸 気 の 昇 華 面 と す る た め で あ り 、
凍 結 層 か ら の 昇 華 が 、 効 率 よ く 、 か つ 、 凍 結 層 の 各 部 位 か ら 均 一 に 行 わ れ る よ う に す る に
は 、 中 空 の パ イ プ 状 に 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 凍 結 さ せ る 液 材 料 の 凍 結 層 の 中 心 穴
の 径 を 、 凍 結 層 の 厚 さ に 対 し 充 分 に 広 く し な け れ ば な ら な い の で 、 液 材 料 を 凍 結 さ せ た 後
に 抜 き 出 す 未 凍 液 の 量 は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 に 供 給 す る 液 材 料 の 全 量 に 対 し て か な り の 量
と な る 。
【 ０ ０ １ １ 】
真 空 乾 燥 装 置 が 多 連 に 並 設 し て あ っ て 、 第 １ 位 の 装 置 で 抜 き 出 し た 未 凍 液 を 、 第 ２ 位 の 装
置 に 供 給 す る こ と で 、 損 失 に な ら な い よ う に は な る が 、 最 後 位 の 装 置 に お い て 抜 き 出 し た
未 凍 液 は 、 凍 結 さ せ る べ き 竪 型 チ ュ ー ブ １ が な い こ と で 、 使 用 で き な い 。 そ し て 、 液 材 料
が 薬 液 の よ う に 、 液 材 料 に 調 整 し た 後 の 品 質 変 化 な ど で 保 存 期 間 に 制 約 が あ る 場 合 に は 、
廃 棄 す る よ り 他 は な く 、 凍 結 乾 燥 に よ り 製 造 す る 製 品 に は 、 例 え ば 耳 か き 一 杯 で 数 十 万 円
も す る も の が あ る の で 、 こ の 凍 結 さ せ 得 な い で 廃 棄 す る こ と に な る 未 凍 液 の 量 を 少 な く す
る こ と は 、 大 き な 問 題 と な る 。
【 ０ ０ １ ２ 】
本 発 明 は 、 こ の 問 題 を 解 消 す る た め に な さ れ た も の で あ っ て 、 液 材 料 を 竪 方 向 の チ ュ ー ブ
の 内 壁 面 に 、 中 空 の パ イ プ 状 に 凍 結 さ せ 、 こ れ を 真 空 下 に お い て 昇 華 熱 の 供 給 に よ り 、 凍
結 乾 燥 さ せ る 凍 結 乾 燥 手 段 に お い て 、 チ ュ ー ブ 内 に 供 給 し た 液 材 料 を 、 チ ュ ー ブ の 内 壁 面
に 中 空 の パ イ プ 状 に 凍 結 さ せ る の が 、 凍 結 行 程 の 終 了 時 に 未 凍 の ま ま 残 す 未 凍 液 の 量 を 、
極 く 少 な く し て 行 え る よ う に す る 手 段 を 提 供 す る こ と を 目 的 と す る 。
【 ０ ０ １ ３ 】
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
そ し て 、 本 発 明 は 、 こ の 目 的 を 達 成 す る た め の 手 段 と し て 、 請 求 項 １ に 記 載 し た 、 液 状 の
被 乾 燥 材 料 を 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ に 供 給 し て そ れ の 内 壁 面 １ ０ に 中 空 パ イ プ 状 に 凍 結 さ せ 、
こ れ を 真 空 下 に お い て 凍 結 乾 燥 さ せ る 凍 結 乾 燥 手 段 に お い て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ に 対 し て 供
給 す る 液 材 料 を 一 時 貯 溜 し て お く タ ン ク に 、 少 な く と も 第 １ タ ン ク ａ と 第 ２ タ ン ク ｂ と の
２ つ 以 上 の 複 数 を 用 意 し 、 そ れ ら タ ン ク ａ ・ ｂ を 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 方 乃 至 内 腔 に 配 設
す る ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に 接 続 す る 給 液 ラ イ ン ｃ に 対 し 交 互 に 切 り 替 わ っ て 連 通 す る よ う 接
続 し 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 側 に 接 続 す る 管 路 ｋ に は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 過 す る 液 材
料 を 回 収 す る 回 収 ラ イ ン ｅ の 上 流 側 を 接 続 連 通 し 、 そ の 回 収 ラ イ ン ｅ の 下 流 側 を 、 前 記 第
１ ・ 第 ２ の タ ン ク ａ ・ ｂ に 対 し 交 互 に 切 り 替 わ っ て 連 通 す る よ う 接 続 し て お き 、 前 記 第 １
・ 第 ２ の タ ン ク ａ ・ ｂ の 一 方 に 液 材 料 の 所 定 量 を 注 入 し て 、 そ の 液 材 料 を 給 液 ラ イ ン ｃ を
介 し ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に 送 給 し 、 そ の ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に よ り 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １
０ に 対 し 散 布 し て チ ュ ー ブ 状 の 凍 結 層 に 凍 結 さ せ 、 未 凍 の ま ま 流 下 す る 液 材 料 を 、 竪 型 チ
ュ ー ブ １ の 下 端 に 接 続 す る 管 路 ｋ の 液 溜 部 Ｌ に 集 め て 回 収 ラ イ ン ｅ に よ り 他 方 の タ ン ク に
回 収 さ せ 、 一 方 の タ ン ク 内 の 液 材 料 が 空 に な っ た と こ ろ で 、 第 １ ・ 第 ２ の タ ン ク ａ ・ ｂ の
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給 液 ラ イ ン ｃ お よ び 回 収 ラ イ ン ｅ に 対 す る 接 続 を 入 れ 換 え て 、 ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ か ら の 液
材 料 の ス プ レ ー と 未 凍 液 の 回 収 を 行 い 、 こ れ の 繰 り 返 し に よ り 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面
に 液 材 料 を 中 空 パ イ プ 状 に 凍 結 さ せ る こ と を 特 徴 と す る 凍 結 乾 燥 装 置 の 竪 型 チ ュ ー ブ の 内
壁 面 に 対 す る 液 材 料 の 凍 結 方 法 を 提 起 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
ま た 、 こ れ に 併 せ て 、 請 求 項 ２ に 記 載 し た 、 外 周 を 不 凍 熱 媒 流 体 が 循 環 す る ジ ャ ケ ッ ト 囲
い 内 壁 面 １ ０ を 液 状 の 被 乾 燥 材 料 の 凍 結 面 と す る と と も に 凍 結 し た 被 乾 燥 材 料 に 対 し 昇 華
熱 を 供 給 す る 加 熱 面 と す る 竪 型 チ ュ ー ブ １ と 、 そ の 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 方 に 接 続 す る 気 密
室 １ ａ と 、 ト ラ ッ プ ｉ を 収 蔵 し て 前 記 気 密 室 １ ａ に 設 け た 真 空 引 口 ｆ に バ ル ブ ｈ を 介 し て
接 続 す る ト ラ ッ プ 室 ｇ と 、 調 整 し た 液 材 料 を 貯 溜 さ せ る 少 な く と も ２ つ 以 上 の タ ン ク ａ ・
ｂ と 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 方 乃 至 内 腔 に 配 設 す る 液 材 料 ス プ レ ー 用 の ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ と
、 タ ン ク ａ ・ ｂ 内 の 液 材 料 を ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に 導 く 給 液 ラ イ ン ｃ と 、 ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ
か ら 散 布 さ れ て 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 下 す る 液 材 料 の 未 凍 部 を 回 収 し て 前 記 タ ン ク ａ ・ ｂ
に 送 給 す る 回 収 ラ イ ン ｅ と 、 給 液 ラ イ ン ｃ を タ ン ク ａ ・ ｂ に 対 し 交 互 に 接 続 す る 状 態 に 切
り 替 え る 切 替 バ ル ブ ｖ １ と 、 回 収 ラ イ ン ｅ を タ ン ク ａ ・ ｂ に 対 し 交 互 に 接 続 す 状 態 と に 切
り 替 え る 切 替 バ ル ブ ｖ ２ と 、 か ら な り 、 切 替 バ ル ブ ｖ １ ・ ｖ ２ は 、 給 液 ラ イ ン ｃ を 一 方 の
タ ン ク ａ に 接 続 さ せ た と き に 、 回 収 ラ イ ン ｅ が 他 方 の タ ン ク ｂ と 接 続 す る 状 態 と な る よ う
に 制 御 せ し め て あ る こ と を 特 徴 と す る 凍 結 乾 燥 装 置 を 提 起 し 、
【 ０ ０ １ ５ 】
さ ら に 、 請 求 項 ３ に 記 載 の 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 方 の 気 密 室 １ ａ ま た は 竪 型 チ ュ ー ブ １ の
下 端 側 の 管 路 ｋ に 加 圧 空 気 を 吐 出 す る チ ュ ー ブ 加 圧 弁 ｖ １ ３ を 設 け て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の
内 腔 お よ び そ の 下 方 に 接 続 す る 管 路 ｋ 内 を 加 圧 し 、 タ ン ク ａ ・ ｂ に は ベ ン ト 弁 ｖ １ ４ を 設
け て 、 回 収 ラ イ ン ｅ に 接 続 さ せ た 側 の タ ン ク 内 を 大 気 に 開 放 さ せ 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流
過 し て 管 路 ｋ に 流 下 し て く る 未 凍 の 液 材 料 を 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ お よ び 管 路 ｋ 内 に 与 え る エ
ア ー の 圧 力 に よ り 、 回 収 ラ イ ン ｅ で タ ン ク ａ ・ ｂ の う ち の 一 方 の タ ン ク に 向 け 圧 送 す る こ
と を 特 徴 と す る 請 求 項 ２ 記 載 の 凍 結 乾 燥 装 置 、
【 ０ ０ １ ６ 】
お よ び 請 求 項 ４ に 記 載 の 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 側 に 接 続 す る 管 路 ｋ に 、 略 水 平 な 液 溜 部
Ｌ の 上 流 側 を 接 続 し て 設 け 、 そ の 液 溜 部 Ｌ の 下 流 側 に 回 収 ラ イ ン ｅ を 接 続 し た こ と を 特 徴
と す る 請 求 項 ２ ま た は 請 求 項 ３ 記 載 の 凍 結 乾 燥 装 置 、
【 ０ ０ １ ７ 】
お よ び 請 求 項 ５ に 記 載 の 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 側 に 接 続 す る 管 路 ｋ に 流 下 し て く る 未 凍
の 液 材 料 を 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 の エ ア ー の 圧 力 に よ り タ ン ク ａ ・ ｂ の う ち の 一 方 の タ ン ク に
向 け 圧 送 す る 回 収 ラ イ ン ｅ を 、 大 径 の 回 収 ラ イ ン ｅ １ と 小 径 の 回 収 ラ イ ン ｅ ２ と に 分 け 、
竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 の エ ア ー の 圧 力 の 低 下 に よ り 大 径 の 回 収 ラ イ ン ｅ １ に 設 け た バ ル ブ ｖ ９
を 閉 じ て 小 径 の 回 収 ラ イ ン ｅ ２ に よ り 未 凍 液 を 圧 送 さ せ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 ２ ま た
は 請 求 項 ３ 記 載 の 凍 結 乾 燥 装 置 、
【 ０ ０ １ ８ 】
な ら び に 請 求 項 ６ 記 載 の 、 タ ン ク ａ ・ ｂ 内 に 、 側 枝 状 の エ ア ー 吐 出 管 ９ １ を 設 け た 泡 立 ち
防 止 管 ９ を 配 設 し 、 そ れ の タ ン ク ａ ・ ｂ か ら 上 方 に 突 出 す る 上 端 側 に 回 収 ラ イ ン ｅ の 下 流
側 を 接 続 せ し め る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 ２ ま た は 請 求 項 ３ 記 載 の 凍 結 乾 燥 装 置 を 提 起 す
る も の で あ る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
【 発 明 の 実 施 の 形 態 】
次 に 本 発 明 手 段 の 実 施 の 態 様 を 、 図 面 に 随 い 実 施 例 に つ い て 説 明 す る 。
図 ３ は 本 発 明 手 段 を 実 施 せ る 凍 結 乾 燥 装 置 の 全 体 の 展 開 図 で 、 同 図 に お い て 、 １ は 、 内 壁
面 １ ０ に 液 材 料 を 中 空 の パ イ プ 状 に 凍 結 さ せ る 竪 型 チ ュ ー ブ 、 １ ａ は 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上
方 に 接 続 す る 気 密 室 、 ａ は そ の 竪 型 チ ュ ー ブ １ に 対 し て 供 給 す る 液 材 料 を 一 時 貯 溜 さ せ て
お く 第 １ タ ン ク 、 ｂ は こ れ に 並 設 し て お く 第 ２ タ ン ク 、 ｃ は 、 第 １ タ ン ク ａ お よ び 第 ２ タ
ン ク ｂ か ら 液 材 料 を 竪 型 チ ュ ー ブ １ に 導 く 給 液 ラ イ ン 、 ｄ は そ の 給 液 ラ イ ン ｃ で 導 か れ れ
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る 液 材 料 を 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 壁 面 に 対 し ス プ レ ー に よ り 供 給 す る よ う 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 に
配 設 し た ス プ レ ー ノ ズ ル 、 ｅ は そ の ノ ズ ル ｄ か ら 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 に 供 給 さ れ て 、
凍 結 し き れ ず に 流 下 す る 未 凍 液 を 回 収 す る 回 収 ラ イ ン 、 ｆ は 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０
へ の 液 材 料 の 凍 結 行 程 が 終 え て 、 中 空 パ イ プ 状 に 凍 結 し た 液 材 料 の 凍 結 層 を 、 真 空 下 に お
い て 、 昇 華 熱 の 供 給 に よ り 真 空 乾 燥 さ せ る と き に 、 昇 華 し て く る 水 蒸 気 を 引 き 出 す よ う 気
密 室 １ ａ に 設 け た 真 空 引 口 、 ｇ は こ の 真 空 引 口 ｆ に バ ル ブ ｈ を 介 し て 接 続 す る ト ラ ッ プ 室
、 ｉ は ト ラ ッ プ 室 ｇ 内 に 設 け た 水 蒸 気 を 捕 集 す る ト ラ ッ プ 、 ｊ は 凍 結 層 の 乾 燥 行 程 を 終 え
て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 方 に 接 続 す る 管 路 ｋ に 落 下 さ せ る 乾 燥 し た 凍 結 層 を 粉 砕 す る 粉 砕
装 置 で 、 微 粉 砕 器 ６ ０ と サ イ ク ロ ン ６ １ と バ ッ グ フ ィ ル タ ６ ２ と を 具 備 す る 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
ｖ １ は 、 給 液 ラ イ ン ｃ の 、 第 １ タ ン ク ａ お よ び 第 ２ タ ン ク ｂ に 対 す る 接 続 状 態 を 交 互 に 切
り 替 え る よ う 給 液 ラ イ ン ｃ に 設 け た 切 替 バ ル ブ 、 ｖ ２ は 回 収 ラ イ ン ｅ の 第 １ タ ン ク ａ お よ
び 第 ２ タ ン ク ｂ に 対 す る 接 続 を 交 互 に 切 り 替 え る た め の 切 替 バ ル ブ 、 ｖ ３ は 常 時 は 閉 弁 状
態 に 保 持 せ し め て お い て 、 乾 燥 行 程 を 終 え て 乾 燥 し た 凍 結 層 を 粉 砕 処 理 す る と き に 、 竪 型
チ ュ ー ブ １ の 下 方 の 管 路 ｋ が 粉 砕 装 置 ｊ に 連 通 す る よ う 開 弁 状 態 に 切 り 替 わ る バ ル ブ 、 ｖ
４ は 、 常 態 に お い て 開 弁 状 態 に 保 持 せ し め て お い て 、 乾 燥 し 終 え た 液 材 料 を 竪 型 チ ュ ー ブ
１ 内 か ら 落 下 さ せ て 粉 砕 処 理 す る と き に 閉 弁 状 態 と す る よ う に 回 収 ラ イ ン ｅ に 設 け て お く
バ ル ブ で あ る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
竪 型 チ ュ ー ブ １ は 、 ス テ ン レ ス の 金 属 材 に よ り 軸 線 方 向 を 鉛 直 方 向 と し た シ リ ン ダ 状 に 成
形 し 、 周 囲 を 図 ４ に あ る よ う に 、 熱 媒 流 体 を 循 環 さ せ る ジ ャ ケ ッ ト １ ２ で 囲 い 、 そ の ジ ャ
ケ ッ ト １ ２ 内 に 循 環 さ せ る 熱 媒 流 体 の 温 度 制 御 に よ り 、 内 壁 面 １ ０ の 温 度 が 所 望 に 制 御 さ
れ る よ う に し て お く 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
こ の 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 凍 結 さ せ る 液 材 料 の 供 給 は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 部 乃
至 内 腔 に 配 設 し て お く ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に よ る 散 布 に よ り 行 う 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
こ の ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ は 、 液 材 料 を 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 凍 結 さ せ る 際 、 そ れ に
先 立 ち 、 内 壁 面 １ ０ に 精 製 水 を 散 布 し て 薄 い 氷 膜 を 形 成 し 、 そ の 氷 膜 上 に 液 材 料 を 凍 結 さ
せ る よ う に す る 場 合 に は 、 ｋ の 氷 膜 形 成 用 に 設 け る ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ を 用 い 、 さ ら に 、 精
製 水 の 収 容 し て お く タ ン ク お よ び 給 水 ラ イ ン も 、 液 材 料 を 貯 溜 せ し め て お く タ ン ク お よ び
給 水 ラ イ ン ｃ を 共 用 す る よ う に し て よ い 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
し か し て 、 ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ は 、 図 ４ に 示 す 実 施 例 に お い て は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 端 側
に 拡 径 す る 拡 径 筒 部 状 の 気 密 室 １ ａ を 接 続 し て 、 そ れ の 内 腔 の 中 心 部 位 に ス プ レ ー ノ ズ ル
ｄ を 配 設 し 、 か つ 、 こ の 気 密 室 １ ａ の 筒 壁 の 下 端 側 を 下 降 側 に 向 け 次 第 に 縮 径 す る 傾 斜 壁
１ ３ に 形 成 し て 、 こ の 傾 斜 壁 １ ３ の 下 端 縁 を 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 周 壁 の 上 端 縁 に 連 続 さ せ て
お き 、 ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ か ら 散 布 さ れ る 液 材 料 が 、 こ の 傾 斜 壁 １ ３ を つ た っ て 竪 型 チ ュ ー
ブ １ の 内 壁 面 １ ０ お よ び そ の 内 壁 面 １ ０ に 凍 結 し た 液 材 料 の 凍 結 層 の 表 面 に 流 れ 込 む よ う
に し て い る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
こ の ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に よ り 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 供 給 す る 液 材 料 は 、 原 材 料 か
ら 調 整 装 置 に よ り 調 整 し て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 に 中 空 パ イ プ 状 に 凍 結 さ せ る の に 対 応 す る
所 定 量 に 計 量 し 、 こ れ を 、 タ ン ク に 一 時 貯 溜 し 、 そ の タ ン ク か ら エ ア ー の 加 圧 に よ る 圧 送
で 給 液 ラ イ ン ｃ を 経 て ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に 導 き 、 そ の ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ で 散 布 す る よ う に
す る が 、 そ の 散 布 は 、 ジ ャ ケ ッ ト １ ２ 内 の 熱 媒 流 体 に よ り 凍 結 温 度 に 保 持 さ れ て い る 竪 型
チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ 乃 至 そ れ の 凍 結 し た 液 材 料 の 凍 結 層 に 接 触 し た と き に 、 凍 結 し き
れ な い で 流 下 し て い く 未 凍 部 分 が 生 ず る 程 度 の 量 と し て 散 布 す る よ う に す る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
そ し て 、 こ の 未 凍 の ま ま 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 部 を 下 方 に 流 過 す る 散 布 し た 液 材 料 の 未 凍 部
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分 は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 方 に 接 続 す る 管 路 ｋ に 形 成 す る 液 溜 ま り に 集 め 、 そ こ か ら 回 収
ラ イ ン ｅ を 介 し て タ ン ク に 戻 し 、 再 び 竪 型 チ ュ ー ブ １ に 対 し 供 給 す る よ う に す る こ と か ら
、 タ ン ク に は 、 給 液 ラ イ ン ｃ を 介 し て ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に 液 材 料 を 供 給 す る た め の 供 給 用
タ ン ク と な る 第 １ タ ン ク ａ と 、 回 収 ラ イ ン ｅ を 介 し て 回 収 す る 液 材 料 の 未 凍 部 を 一 時 貯 溜
さ せ る た め の 回 収 タ ン ク と な る 第 ２ タ ン ク ｂ と の 少 な く と も ２ つ の タ ン ク を 用 意 す る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
そ し て 、 こ れ ら 第 １ ・ 第 ２ の タ ン ク ａ ・ ｂ は 、 そ れ ら を 、 給 液 ラ イ ン ｃ お よ び 回 収 ラ イ ン
ｅ に 対 し て 、 交 互 に 切 り 替 わ っ て 接 続 す る よ う 切 替 バ ル ブ ｖ １ ・ ｖ ２ を 介 し て 接 続 し て お
き 、 第 １ タ ン ク ａ に 投 入 し た 液 材 料 を 、 そ の 第 １ タ ン ク ａ か ら 給 液 ラ イ ン ｃ を 経 て ス プ レ
ー ノ ズ ル ｄ に 送 給 し て 竪 型 チ ュ ー ブ １ に 対 し 散 布 し 、 そ れ に よ り 未 凍 の ま ま 竪 型 チ ュ ー ブ
１ 内 を 流 過 す る 液 材 料 の 未 凍 部 を 、 回 収 ラ イ ン ｅ を 介 し て 第 ２ タ ン ク ｂ に 回 収 し て い る 状
態 に お い て 、 第 １ タ ン ク ａ 内 に 投 入 し た 液 材 料 の 液 量 が 空 に な っ た と き に 、 切 替 バ ル ブ ｖ
１ ・ ｖ ２ を 切 り 替 え て 、 第 １ タ ン ク ａ が 回 収 ラ イ ン ｅ に 接 続 し 、 第 ２ タ ン ク ｂ が 給 液 ラ イ
ン ｃ に 接 続 す る 状 態 と し 、 こ れ に よ り 、 第 ２ タ ン ク ｂ が そ れ に 回 収 し た 未 凍 の 液 材 料 を 給
液 ラ イ ン ｃ を 経 て ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に 送 り 出 す 供 給 タ ン ク と な り 、 第 １ タ ン ク ａ が 未 凍 の
ま ま 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 過 す る 液 材 料 を 回 収 ラ イ ン ｅ を 介 し 回 収 す る 回 収 タ ン ク の 役 割
を 果 た す よ う に し 、 さ ら に 、 こ の 第 ２ タ ン ク ｂ 内 の 液 材 料 の 液 量 が 空 に な っ た と き 、 再 び
切 替 バ ル ブ ｖ １ ・ ｖ ２ の 切 り 替 え 作 動 で 、 第 １ タ ン ク ａ と 第 ２ タ ン ク ｂ の 役 割 の 入 れ 換 え
が 行 え る よ う に す る 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
こ の と き の 、 第 １ タ ン ク ａ お よ び 第 ２ タ ン ク ｂ 内 の 液 材 料 の 液 量 が 空 に な っ た と き の 検 出
は 、 図 ５ 示 し て い る 例 の 如 く 、 第 １ ・ 第 ２ の 各 タ ン ク ａ ・ ｂ の 底 部 に 接 続 す る 排 出 管 ７ ０
・ ７ ０ に 、 液 量 の 有 無 を 確 認 す る 液 量 セ ン サ ｓ １ ・ ｓ ２ を 、 そ れ ら 排 出 管 ７ ０ ・ ７ ０ の 給
液 ラ イ ン ｃ に 対 す る 接 続 を オ ン ・ オ フ す る ド レ ン 弁 ｖ ５ ・ ｖ ６ の 上 流 側 に 設 け て お い て 、
こ の 液 量 セ ン サ ｓ １ ・ ｓ ２ の 検 出 作 動 で 行 う よ う に し て よ い 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
こ の 図 ５ に 示 す 実 施 例 に お い て は 、 第 １ タ ン ク ａ の 排 出 管 ７ ０ に 設 け た 液 量 セ ン サ ｓ １ が
液 量 無 し を 検 出 し た と き に 、 そ の 排 出 管 ７ ０ に 設 け た ド レ ン 弁 ｖ ５ が 閉 じ て 第 ２ タ ン ク ｂ
の 排 出 管 ７ ０ に 設 け た ド レ ン 弁 ｖ ６ を 開 と し て 、 給 液 ラ イ ン ｃ に 第 ２ タ ン ク ｂ が 接 続 し 、
同 時 に 、 第 １ タ ン ク ａ の 上 部 の 給 液 管 ７ １ に 設 け た 給 液 弁 ｖ ７ お よ び ベ ン ト 弁 ｖ １ ４ が 開
き 、 第 ２ タ ン ク ｂ の 上 部 の 給 液 管 ７ １ に 設 け た 給 液 弁 ｖ ８ お よ び ベ ン ト 弁 ｖ １ ４ が 閉 と な
っ て 、 回 収 ラ イ ン ｅ が 第 １ タ ン ク ａ に 接 続 す る 状 態 に 切 り 替 わ り 、 ま た 、 第 ２ タ ン ク ｂ の
排 出 管 ７ ０ に 設 け た 液 量 セ ン サ ｓ ２ が 液 量 無 し を 検 出 し た と き に 、 そ の 排 出 管 ７ ０ に 設 け
た ド レ ン 弁 ｖ ６ を 閉 じ 、 第 １ タ ン ク ａ の 排 出 管 ７ ０ に 設 け た ド レ ン 弁 ｖ ５ を 開 い て 、 給 液
ラ イ ン ｃ に 第 １ タ ン ク ａ が 接 続 し 、 同 時 に 、 第 ２ タ ン ク ｂ の 給 液 弁 ｖ ８ お よ び ベ ン ト 弁 ｖ
１ ４ が 開 き 、 第 １ タ ン ク ａ の 給 液 弁 ｖ ７ お よ び ベ ン ト 弁 ｖ １ ４ が 閉 じ て 回 収 ラ イ ン ｅ が 第
２ タ ン ク ｂ に 接 続 す る 状 態 に 切 り 替 わ る よ う に 制 御 せ し め て い る 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
給 液 ラ イ ン ｃ を 介 し て ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ か ら の 散 布 に よ り 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０
に 対 し 液 材 料 を 供 給 し た と き に 、 未 凍 の ま ま 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 過 す る 液 材 料 の 、 回 収
ラ イ ン ｅ に よ り 回 収 タ ン ク と す る 第 １ ・ 第 ２ タ ン ク ａ ・ ｂ の 何 れ か へ の 回 収 は 、 こ の 流 過
す る 未 凍 液 を 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 側 に 接 続 す る 管 路 ｋ に 適 宜 形 成 し て お く 液 溜 ま り に
集 め 、 そ れ を 、 エ ア ー に よ る 圧 送 ま た は ポ ン プ 装 置 に よ る ポ ン プ ア ッ プ に よ り 、 回 収 ラ イ
ン ｅ を 介 し 回 収 タ ン ク と す る 第 １ ・ 第 ２ タ ン ク ａ ・ ｂ に 送 り 上 げ る よ う に し て よ い が 、 液
材 料 が 、 ポ ン プ 類 の 回 転 部 分 と の 接 触 を 嫌 う 薬 品 で あ る 場 合 に は 、 エ ア ー の 圧 送 に よ り 行
う よ う に す る 。
【 ０ ０ ３ １ 】
こ の 回 収 ラ イ ン ｅ に よ り 第 １ ・ 第 ２ タ ン ク ａ ・ ｂ に 回 収 さ れ る 未 凍 液 は 、 前 述 し た 如 く 、
竪 型 チ ュ ー ブ 　 の 内 壁 面 １ ０ に ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ か ら 液 材 料 を ス プ レ ー し て 凍 結 さ せ て い
く 凍 結 行 程 の 進 行 に 伴 い 行 う 第 １ タ ン ク ａ お よ び 第 ２ タ ン ク ｂ の 、 給 液 ラ イ ン ｃ お よ び 回
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収 ラ イ ン ｅ へ の 接 続 を 交 互 に 切 り 替 え る 度 ご と に 、 次 第 に そ の 量 が 減 少 し て く る 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
そ し て 、 そ の 量 が 、 エ ア ー に よ る 圧 送 、 ま た は ポ ン プ ア ッ プ に よ る 揚 送 が で き な く な る ま
で 低 下 し て き た と き に 、 管 路 ｋ お よ び 回 収 ラ イ ン ｅ に 残 る 液 材 料 は 、 第 １ ・ 第 ２ タ ン ク ａ
・ ｂ の 何 れ に も 回 収 で き な い こ と で 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 に 凍 結 さ せ 得 な い こ と か ら 、 廃 棄 す
る 他 は な く 、 こ れ が 損 失 と な る 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
こ の 最 後 に 管 路 ｋ よ び 回 収 ラ イ ン ｅ に 残 る 液 材 料 の 量 を 少 な く す る た め に 、 図 ６ に 示 し て
い る 実 施 例 に お い て は 、 管 路 ｋ に 接 続 さ せ る 回 収 ラ イ ン ｅ を 、 そ れ ぞ れ が 、 バ ル ブ ｖ ９ ・
ｖ １ ０ を 介 し て 管 路 ｋ に 接 続 す る 大 径 の ラ イ ン ｅ １ と 小 径 の ラ イ ン ｅ ２ と に 分 け 、 か つ 、
こ れ ら ラ イ ン ｅ １ ・ ｅ ２ に よ る 液 材 料 の 揚 送 を エ ア ー に よ る 圧 送 で 行 う よ う に し て お い て
、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 過 し て く る 未 凍 液 の 量 が 多 い と き に は 、 大 径 の ラ イ ン ｅ １ と 小 径
の ラ イ ン ｅ ２ の バ ル ブ ｖ ９ ・ ｖ １ ０ を 開 い て 、 両 方 の ラ イ ン ｅ １ ・ ｅ ２ で 未 凍 液 を 圧 送 し
、 未 凍 液 の 量 が 少 な く な っ て き た と き に は 、 大 径 の ラ イ ン ｅ １ の バ ル ブ ｖ ９ を 閉 じ て 、 小
径 の ラ イ ン ｅ ２ だ け で 未 凍 液 の 圧 送 を 行 う よ う に し て お く こ と で 、 こ の 小 径 の ラ イ ン ｅ ２
に よ る 液 材 料 の 圧 送 が 不 能 と な っ て き た と き に 残 る 未 凍 液 の 量 を 極 く 少 な く し 得 る よ う に
し て い る 。
【 ０ ０ ３ ４ 】
即 ち 、 こ の 実 施 例 で は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 下 端 部 に 、 接 続 鍔 ８ ０ を 組 み 付 け て 、 そ れ の 下
面 側 に 、 凍 結 し た 液 材 料 の 凍 結 層 を 粗 粉 砕 す る た め の ジ ェ ッ ト ノ ズ ル ８ １ を 組 み 込 ん だ ノ
ズ ル 付 き フ ラ ン ジ ８ ２ を 接 合 し て 組 み 付 け 、 こ れ の 下 面 側 に 、 ロ ー ト 状 の 受 け ８ ３ を 具 備
す る 管 路 ｋ を 接 続 し て 設 け 、 そ の 管 路 ｋ の 、 チ ュ ー ブ ボ ト ム 弁 ｖ １ １ を 介 し て 粉 砕 装 置 ｊ
に 接 続 す る エ ル ボ 状 の 屈 曲 部 の 終 端 で 、 前 記 チ ュ ー ブ ボ ト ム 弁 ｖ １ １ の 手 前 の 位 置 に 、 竪
型 チ ュ ー ブ １ の 内 腔 を 流 過 し て 管 路 ｋ に 流 下 し て く る 未 凍 液 を 排 出 す る 排 出 管 ８ ４ を 設 け
て 、 こ れ に 、 略 水 平 な 液 溜 部 Ｌ を 、 常 時 は 開 放 し て お き 凍 結 し 終 え た 液 材 料 を 凍 結 乾 燥 す
る 乾 燥 工 程 時 に 閉 め て お く 底 弁 ｖ １ ２ を 介 し て 接 続 し 、 こ の 液 溜 部 Ｌ の 下 流 側 に 、 回 収 ラ
イ ン ｅ の 大 径 の ラ イ ン ｅ １ と 小 径 の ラ イ ン ｅ ２ と を 、 そ れ ぞ れ バ ル ブ ｖ ９ ・ ｖ １ ０ を 介 し
て 接 続 し て お き 、 流 下 し て く る 未 凍 液 を 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 上 部 側 に 接 続 し て お く チ ュ ー
ブ 加 圧 弁 ｖ １ ３ に よ り 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 に 与 え て お く エ ア ー の 圧 力 で 、 こ の 大 径 の ラ イ ン
ｅ １ お よ び 小 径 の ラ イ ン ｅ ２ に 押 し 上 げ 、 そ れ ら が 接 続 す る タ ン ク に 流 入 さ せ る よ う に し
て い る 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
こ の と き 、 第 １ ・ 第 ２ の 各 タ ン ク ａ ・ ｂ に は 、 ベ ン ト 弁 ｖ １ ４ を 設 け て お き 、 回 収 ラ イ ン
ｅ に 接 続 さ せ た 側 の タ ン ク の ベ ン ト 弁 ｖ １ ４ を 開 放 し て 、 タ ン ク 内 を 大 気 に 開 放 し て お く
こ と で 、 未 凍 液 は 、 加 圧 弁 ｖ １ ３ か ら 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 に 与 え ら れ て い る 圧 力 と 大 気 開 放
の タ ン ク 内 の 圧 力 と の 圧 力 差 に よ り タ ン ク 内 に 押 し 上 げ ら れ る 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
こ の エ ア ー に よ る 未 凍 液 の 押 し 上 げ は 、 液 溜 管 で あ る 液 溜 部 Ｌ 内 に 未 凍 液 が 満 た さ れ て い
る と き は 、 未 凍 液 だ け が 、 大 径 の ラ イ ン ｅ １ お よ び 小 径 の ラ イ ン ｅ ２ を 圧 送 さ れ る よ う に
な る が 、 液 量 が 少 な く な っ て く る と 、 エ ア ー の 一 部 が 、 未 凍 液 を 巻 き 込 む よ う に 吹 き 上 げ
ら れ 、 液 を 泡 状 に し て 押 し 上 げ て い く よ う に な り 、 同 時 に 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 の エ ア ー の
圧 力 は 低 下 し て く る 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
竪 型 チ ュ ー ブ １ ま た は こ れ に 接 続 す る 管 路 ｋ の 適 宜 位 置 に 、 こ の 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 ま た は
管 路 ｋ 内 の 圧 力 を 検 出 す る 圧 力 セ ン サ （ 図 示 省 略 ） を 設 け て 、 こ の 圧 力 セ ン サ が 、 設 定 し
た 一 定 の 圧 力 以 上 の 圧 力 を 検 出 し た と き に 、 大 径 の ラ イ ン ｅ １ の バ ル ブ ｖ ９ を 閉 弁 さ せ る
よ う に こ の 圧 力 セ ン サ に よ り バ ル ブ ｖ ９ を 制 御 さ せ て お き 、 こ れ に よ り 、 液 溜 部 の 未 凍 液
の 量 が 少 な く な っ て き た と き は 、 小 径 の ラ イ ン ｅ ２ だ け で 液 の 押 し 上 げ を 行 わ す よ う に し
、 こ れ に よ り 、 液 溜 部 に 溜 ま る 未 凍 液 の 量 が 増 え 、 再 び 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 の 圧 力 が 上 昇 し
て く れ ば 、 大 径 の ラ イ ン ｅ １ の バ ル ブ ｖ ９ が 開 弁 し 、 大 径 の ラ イ ン ｅ １ と 小 径 の ラ イ ン ｅ
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２ の 両 方 で 未 凍 液 を タ ン ク に 押 し 上 げ て い く よ う に し 、 こ の 繰 り 返 し で 未 凍 液 の タ ン ク へ
の 回 収 を 行 わ せ る 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
こ れ に よ っ て 、 こ の エ ア ー の 圧 送 に よ る 未 凍 液 の タ ン ク へ の 回 収 は 、 最 終 的 に は 、 小 径 の
ラ イ ン ｅ ２ の 上 流 側 の 部 位 に 数 ｃ ｃ の 未 凍 液 を 残 す ま で 行 わ れ 、 凍 結 さ せ 得 な い こ と で 廃
棄 す る よ う に な る 未 凍 液 の 量 を 極 く 少 な く し 得 る よ う に な る 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
次 に 、 図 ７ は 、 上 述 の 如 く 、 未 凍 液 を 回 収 ラ イ ン ｅ で タ ン ク ａ ・ ｂ に 回 収 す る の に 、 エ ア
ー の 圧 送 に よ り 未 凍 液 を 回 収 ラ イ ン ｅ に 押 し 上 げ て い く よ う に し た と き 、 タ ン ク ａ ・ ｂ に
戻 さ れ た 未 凍 液 に 、 エ ア ー に よ る 圧 送 の 際 に 未 凍 液 中 に 包 含 さ れ る よ う に な る 気 泡 に よ っ
て 、 泡 立 ち が 生 ず る よ う に な る の を 防 止 す る た め の 手 段 を 示 し て い る 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
同 図 に お い て 、 ９ は 、 第 １ ・ 第 ２ の 各 タ ン ク ａ ・ ｂ 内 に 挿 し 込 ん で 、 そ の タ ン ク ａ ・ ｂ 内
の 一 隅 に 寄 せ た 部 位 に 配 設 し た 泡 立 ち 防 止 管 で 、 タ ン ク の 上 部 か ら 上 方 に 突 出 す る 上 端 側
は 、 未 凍 液 の 回 収 ラ イ ン ｅ の 下 流 側 に 接 続 連 通 し 、 下 端 側 は 、 そ れ の 開 口 ９ ０ を 、 タ ン ク
ａ ・ ｂ の ロ ー ト 状 を な す 底 部 の 傾 斜 壁 ７ ２ の 内 壁 面 と 平 行 し て 対 向 す る よ う に し 、 か つ 、
管 壁 に は 、 タ ン ク ａ ・ ｂ の 内 壁 面 に 向 け て 、 側 枝 管 状 に 突 出 す る エ ア ー の 吐 出 管 ９ １ … を
上 下 に 多 段 に 並 列 さ せ て 設 け 、 そ れ ら 各 吐 出 管 ９ １ の 開 口 ９ １ ０ … を 、 タ ン ク ａ ・ ｂ の 機
壁 ７ ３ の 内 壁 面 に 接 近 す る 位 置 に 開 放 さ せ て あ る 。
【 ０ ０ ４ １ 】
こ れ に よ り 、 回 収 ラ イ ン ｅ を エ ア ー の 圧 送 に よ っ て 揚 送 さ れ て く る 未 凍 液 は 、 タ ン ク ａ ・
ｂ 内 に 放 流 さ れ る と き に 、 こ の 泡 立 ち 防 止 管 ９ を 経 て 、 そ れ の 下 端 の 開 口 ９ ０ か ら タ ン ク
ａ ・ ｂ の 底 部 の 傾 斜 壁 ７ ２ に 当 た る よ う に 放 出 さ れ る こ と で 、 タ ン ク ａ ・ ｂ 内 の 未 凍 液 に
衝 激 を 与 え る こ と な く 放 流 さ れ 、 ま た 、 未 凍 液 中 に 含 ま れ る 気 泡 が 、 泡 立 ち 防 止 管 ９ 内 を
流 下 す る 未 凍 液 か ら 分 離 し て 、 側 枝 状 に 設 け た エ ア ー の 吐 出 管 ９ １ … か ら 吐 出 す る よ う に
な り 、 未 凍 液 中 の エ ア ー を 逃 す よ う に な る の で 、 タ ン ク ａ ・ ｂ 内 に 回 収 し た 未 凍 液 に 泡 立
ち が 生 ず る よ う に な る の を 防 止 し 得 る よ う に な る 。
【 ０ ０ ４ ２ 】
こ の よ う に 本 発 明 手 段 は 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 液 状 の 被 乾 燥 材 料 を 中 空 パ イ プ
状 に 凍 結 さ せ て 、 そ れ を 真 空 下 に お い て 凍 結 乾 燥 さ せ る 凍 結 乾 燥 手 段 に お い て 、 竪 型 チ ュ
ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 液 材 料 を 中 空 パ イ プ 状 に 凍 結 さ せ る の に 、 液 材 料 の 竪 型 チ ュ ー ブ １
に 対 す る 供 給 は 、 調 整 そ し て タ ン ク に 収 蔵 せ し め た 液 材 料 を 、 給 液 ラ イ ン ｃ に よ り 竪 型 チ
ュ ー ブ １ の 上 方 乃 至 内 腔 に 配 設 し た ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ に 導 い て 、 そ の ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ よ
り の 散 布 に よ り 行 っ て 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 凍 結 し き れ な い 未 凍 液 が 流 下 し て
い く よ う に す る 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
そ し て 、 液 材 料 を 貯 溜 せ し め る タ ン ク は 少 な く と も ２ つ 以 上 を 用 意 し て お い て 、 未 凍 の ま
ま 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 過 す る 液 材 料 を 回 収 ラ イ ン ｅ に よ り 別 の タ ン ク に 回 収 し て い き 、
液 材 料 を 収 蔵 せ し め た タ ン ク が 空 に な っ た と き に 、 給 液 ラ イ ン ｃ と 回 収 ラ イ ン ｅ の タ ン ク
に 対 す る 接 続 を 入 れ 換 え て 、 未 凍 液 を 回 収 し た タ ン ク か ら そ の 未 凍 液 を ス プ レ ー ノ ズ ル ｄ
に 供 給 し 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ 内 を 流 下 す る 未 凍 液 を 空 に な っ た タ ン ク に 回 収 し 、 こ れ を 繰 り
返 す こ と で 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 に 液 材 料 を 中 パ イ プ 状 に 凍 結 さ せ る よ う に す る こ と
か ら 、 タ ン ク に 収 蔵 せ し め る 液 材 料 の 量 を 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 中 空 パ イ プ 状 に
凍 結 さ せ る 量 と 対 応 さ せ て お く こ と で 、 凍 結 を 終 え た と き に 抜 き 出 す 未 凍 液 の 量 を 著 し く
少 な く し 得 る よ う に な る 。
【 ０ ０ ４ ４ 】
【 発 明 の 効 果 】
以 上 説 明 し た よ う に 本 発 明 手 段 に よ れ ば 、 竪 型 チ ュ ー ブ １ の 内 壁 面 １ ０ に 液 材 料 を 中 空 パ
イ プ 状 に 凍 結 さ せ る の が 、 所 定 の 厚 さ の 凍 結 層 に 凍 結 さ せ た と き に 抜 き 出 し て 廃 棄 す る よ
う に な る 未 凍 液 の 量 を 少 な く し 得 る 。
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【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 図 １ 】 従 前 の 凍 結 乾 燥 装 置 の 縦 断 面 図 で あ る 。
【 図 ２ 】 同 上 の 部 分 の 横 断 面 図 で あ る 。
【 図 ３ 】 本 発 明 手 段 を 実 施 せ る 凍 結 乾 燥 装 置 の 全 体 の 概 要 展 開 図 で あ る 。
【 図 ４ 】 同 上 の 竪 型 チ ュ ー ブ 部 分 の 一 部 破 断 し た 正 面 図 で あ る 。
【 図 ５ 】 同 上 の タ ン ク 部 分 の 一 部 破 断 し た 正 面 図 で あ る 。
【 図 ６ 】 同 上 の 別 の 実 施 例 の 要 部 の 一 部 破 断 し た 正 面 図 で あ る 。
【 図 ７ 】 同 上 の さ ら に 別 の 実 施 例 の タ ン ク の 一 部 破 断 し た 正 面 図 で あ る 。
【 符 号 の 説 明 】
Ａ … 真 空 凍 結 乾 燥 装 置 、 ａ … 第 １ タ ン ク 、 ｂ … 第 ２ タ ン ク 、 ｃ … 給 液 ラ イ ン 、 ｄ … ス プ レ
ー ノ ズ ル 、 ｅ … 回 収 ラ イ ン 、 ｅ １ … 大 径 の 回 収 ラ イ ン 、 ｅ ２ … 小 径 の 回 収 ラ イ ン 、 ｆ … 真
空 引 口 、 ｇ … ト ラ ッ プ 室 、 ｈ … バ ル ブ 、 ｉ … ト ラ ッ プ 、 ｊ … 粉 砕 装 置 、 ｋ … 管 路 、 Ｌ … 貯
溜 部 、 ｓ １ ・ ｓ ２ … 液 量 セ ン サ 、 ｖ １ ・ ｖ ２ … 切 替 バ ル ブ 、 ｖ ３ ・ ｖ ４ … バ ル ブ 、 ｖ ５ ・
ｖ ６ … ド レ ン 弁 、 ｖ ７ ・ ｖ ８ … 給 液 弁 、 ｖ ９ ｖ ・ ｖ １ ０ … バ ル ブ 、 ｖ １ １ … チ ュ ー ブ ボ ト
ム 弁 、 ｖ １ ２ … 底 弁 、 ｖ １ ３ … チ ュ ー ブ 加 圧 弁 、 ｖ １ ４ … ベ ン ト 弁 、 １ … 竪 型 チ ュ ー ブ 、
１ ａ … 気 密 室 、 １ ０ … 内 壁 面 、 １ １ … 供 給 管 、 １ ２ … ジ ャ ケ ッ ト 、 １ ３ … 傾 斜 壁 、 ２ … 竪
型 筒 状 体 、 ２ ０ … 筒 壁 、 ２ １ … ブ ラ イ ン ノ ズ ル 、 ２ ２ … 排 出 管 、 ３ … ト ラ ッ プ 室 、 ３ ０ …
ト ラ ッ プ （ 蒸 気 凝 結 器 ） 、 ４ … 機 壁 、 ５ … 扉 、 ５ ０ … ヒ ン ジ 、 ５ １ … 流 路 、 ６ ０ … 微 粉 砕
器 、 ６ １ … サ イ ク ロ ン 、 ６ ２ … バ ッ グ フ ィ ル タ 、 ７ … 排 出 管 、 ７ １ … 給 液 管 、 ７ ２ … 傾 斜
壁 、 ７ ３ … 機 壁 、 ８ ０ … 接 続 鍔 、 ８ １ … ジ ェ ッ ト ノ ズ ル 、 ８ ２ … フ ラ ン ジ 、 ８ ３ … ロ ー ト
状 の 受 け 、 ８ ４ … 排 出 管 、 ９ … 泡 立 ち 防 止 管 、 ９ ０ … 開 口 、 ９ １ … エ ア ー 吐 出 管 、 ９ １ ０
… 開 口 。
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