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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　固体生成手段内で原料を含む液（Ａ）を処理して原料に由来する固体を含む液（Ｂ）を
得る工程と、
　固体生成手段内の固体を含む液（Ｂ）を抜出流路から抜き出す工程と
　を有する固体生成方法において、
　固体生成手段から固体を含む液（Ｂ）を抜き出す前、および／または、抜き出す間、抜
出流路に、抜出流路の途中に合流する流体供給流路から流体（Ｃ）を供給し、
　流体供給流路との合流点よりも下流側の抜出流路に設けられた抜出弁および流体供給流
路に設けられた流体供給弁の開閉を、抜出弁および流体供給弁に接続された制御手段によ
って下記（Ｉ）～（IV）のように制御することを特徴とする固体生成方法。
　（Ｉ）抜出弁については、下記条件（ａ）を満足する開放と、下記条件（ｂ）を満足す
る完全閉止ないし略閉止とを繰り返す。
　条件（ａ）：固体生成手段からの固体を含む液（Ｂ）の抜き出し速度Ｖｅ（ｋｇ／時間
）が固体生成手段への原料を含む液（Ａ）の平均供給速度ＶｓＡＶの２００％以上となる
。流体（Ｃ）として液体を用いる場合には、平均供給速度ＶｓＡＶは、流体（Ｃ）中の液
体を含んだ平均供給速度とする。
　条件（ｂ）：固体生成手段からの固体を含む液（Ｂ）の抜き出し速度Ｖｅ（ｋｇ／時間
）が固体生成手段への原料を含む液（Ａ）の平均供給速度ＶｓＡＶの０～１０％となる。
　（II）前記条件（ａ）を満足する抜出弁の開放の頻度を、１０分あたり１回以上とする
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。
　（III）前記条件（ａ）を満足する抜出弁の開放の合計時間を、原料を含む液（Ａ）の
処理開始から処理終了までの時間の０．１～２０％とする。
　（IV）流体供給弁については、抜出弁の開放の１～６０秒前から抜出弁の開放まで、ま
たは、抜出弁の開放の１～６０秒前から抜出弁の完全閉止ないし略閉止までの間は開放し
、それ以外は閉止する。
【請求項２】
　原料を含む液（Ａ）が、アクリル酸溶液、またはアクリル酸の結晶を含むスラリーであ
り、
　固体を含む液（Ｂ）が、アクリル酸の結晶を含むスラリーである、請求項１に記載の固
体生成方法。
【請求項３】
　原料を含む液（Ａ）が、メタクリル酸溶液、またはメタクリル酸の結晶を含むスラリー
であり、
　固体を含む液（Ｂ）が、メタクリル酸の結晶を含むスラリーである、請求項１に記載の
固体生成方法。
【請求項４】
　流体（Ｃ）が、アクリル酸溶液である、請求項２に記載の固体生成方法。
【請求項５】
　流体（Ｃ）が、メタクリル酸溶液である、請求項３に記載の固体生成方法。
【請求項６】
　流体（Ｃ）として、さらに不活性ガスを供給する、請求項４または５に記載の固体生成
方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、晶析方法、重合方法等の固体生成方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　固体生成手段内で原料を含む液を処理して原料に由来する固体を含む液を得た後、固体
生成手段内の固体を含む液を抜出流路から抜き出す際に、固体が抜出流路に詰まることが
ある。
【０００３】
　例えば、（メタ）アクリル酸の精製を目的に、晶析装置内で（メタ）アクリル酸溶液を
冷却して、（メタ）アクリル酸の結晶を含むスラリーを得ることが行われる（特許文献１
）。そして、晶析装置内の、（メタ）アクリル酸の結晶を含むスラリーを抜出流路から抜
き出す際に、（メタ）アクリル酸の結晶が抜出流路に詰まることがある。なお、本明細書
において（メタ）アクリル酸とは、アクリル酸またはメタクリル酸をいうものとする。
【０００４】
　また、重合装置内で、水にモノマーを懸濁させた懸濁液を加熱し、モノマーを重合させ
て、ポリマーを含むスラリーを得た後、重合装置内の、ポリマーを含むスラリーを抜出流
路から抜き出す際に、ポリマーが抜出流路に詰まることがある。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００５】
【特許文献１】特許第３５５９５２３号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　本発明は、固体生成手段内の固体を含む液を抜出流路から抜き出す際に、固体が抜出流
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路に詰まりにくい固体生成システムおよび固体生成方法を提供する。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　本発明の固体生成方法は、固体生成手段内で原料を含む液（Ａ）を処理して原料に由来
する固体を含む液（Ｂ）を得る工程と、固体生成手段から固体を含む液（Ｂ）を抜出流路
から抜き出す工程とを有する固体生成方法において、固体生成手段から固体を含む液（Ｂ
）を抜き出す前、および／または、抜き出す間、抜出流路に、抜出流路の途中に合流する
流体供給流路から流体（Ｃ）を供給し、流体供給流路との合流点よりも下流側の抜出流路
に設けられた抜出弁および流体供給流路に設けられた流体供給弁の開閉を、抜出弁および
流体供給弁に接続された制御手段によって下記（Ｉ）～（IV）のように制御することを特
徴とする。
　（Ｉ）抜出弁については、下記条件（ａ）を満足する開放と、下記条件（ｂ）を満足す
る完全閉止ないし略閉止とを繰り返す。
　条件（ａ）：固体生成手段からの固体を含む液（Ｂ）の抜き出し速度Ｖｅ（ｋｇ／時間
）が固体生成手段への原料を含む液（Ａ）の平均供給速度ＶｓＡＶの２００％以上となる
。流体（Ｃ）として液体を用いる場合には、平均供給速度ＶｓＡＶは、流体（Ｃ）中の液
体を含んだ平均供給速度とする。
　条件（ｂ）：固体生成手段からの固体を含む液（Ｂ）の抜き出し速度Ｖｅ（ｋｇ／時間
）が固体生成手段への原料を含む液（Ａ）の平均供給速度ＶｓＡＶの０～１０％となる。
　（II）前記条件（ａ）を満足する抜出弁の開放の頻度を、１０分あたり１回以上とする
。
　（III）前記条件（ａ）を満足する抜出弁の開放の合計時間を、原料を含む液（Ａ）の
処理開始から処理終了までの時間の０．１～２０％とする。
　（IV）流体供給弁については、抜出弁の開放の１～６０秒前から抜出弁の開放まで、ま
たは、抜出弁の開放の１～６０秒前から抜出弁の完全閉止ないし略閉止までの間は開放し
、それ以外は閉止する。
　なお、本明細書において平均供給速度（平均抜き出し速度）は、１時間あたりの供給量
（抜き出し量）をいい、単なる供給速度（抜き出し速度）は、ある時点における瞬間的な
流量（すなわち瞬間速度）をいうものとする。
【００１０】
　本発明の固体生成方法においては、原料を含む液（Ａ）が、アクリル酸溶液、またはア
クリル酸の結晶を含むスラリーであり、固体を含む液（Ｂ）が、アクリル酸の結晶を含む
スラリーであることが好ましい。この場合、流体（Ｃ）は、アクリル酸溶液であることが
好ましい。
　本発明の固体生成方法においては、原料を含む液（Ａ）が、メタクリル酸溶液、または
メタクリル酸の結晶を含むスラリーであり、固体を含む液（Ｂ）が、メタクリル酸の結晶
を含むスラリーであることが好ましい。この場合、流体（Ｃ）は、メタクリル酸溶液であ
ることが好ましい。
【００１２】
　流体（Ｃ）として、さらに不活性ガスを供給することが好ましい。
【発明の効果】
【００１３】
　本発明の固体生成システムによれば、固体生成手段内の固体を含む液を抜出流路から抜
き出す際に、固体が抜出流路に詰まりにくい。
　本発明の固体生成方法によれば、固体生成手段内の固体を含む液を抜出流路から抜き出
す際に、固体が抜出流路に詰まりにくい。
【図面の簡単な説明】
【００１４】
【図１】本発明の固体生成システムの基本構成を示す構成図である。
【図２】本発明の固体生成システムの一実施形態である、晶析システムの一例を示す構成
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図である。
【図３】本発明の固体生成システムの一実施形態である、重合システムの一例を示す構成
図である。
【図４】実施例における各弁の開閉のインターバルを示す図である。
【発明を実施するための形態】
【００１５】
（固体生成システム）
　図１は、本発明の固体生成システムの基本構成を示す構成図である。固体生成システム
１は、原料を含む液（Ａ）を処理して原料に由来する固体を含む液（Ｂ）を得る固体生成
手段２と；固体生成手段２から固体を含む液（Ｂ）を抜き出す抜出流路３と；抜出流路３
に設けられた抜出弁４と；固体生成手段２と抜出弁４との間の抜出流路３に合流して流体
（Ｃ）を供給する流体供給流路５と；流体供給流路５に設けられた流体供給弁６と；抜出
弁４および流体供給弁６の開閉を制御する制御手段７とを具備する。ただし、流体（Ｃ）
を供給する流体供給流路５は必要に応じて抜出弁４の下流側の閉塞を抑制するために、抜
出弁４の下流側にも併せて接続してもよい。
【００１６】
　固体生成システム１としては、晶析システム、重合システム等が挙げられる。
　固体生成システム１が晶析システムの場合の固体生成手段２としては、晶析装置等が挙
げられる。
　固体生成システム１が重合システムの場合の固体生成手段２としては、重合装置等が挙
げられる。
　抜出弁４および流体供給弁６としては、電磁弁、電動弁、エアー駆動弁等が挙げられる
。
【００１７】
　制御手段７は、処理部（図示略）とインターフェイス部（図示略）と記憶部（図示略）
とを具備する。
　インターフェイス部は、抜出弁４および流体供給弁６と、処理部との間を電気的に接続
するものである。
　処理部は、記憶部に記憶された所定のインターバル、供給速度、抜き出し速度等に基づ
いて抜出弁４および流体供給弁６のそれぞれの開閉を制御するものである。
【００１８】
　なお、該処理部は専用のハードウエアにより実現されるものであってもよく、また、該
処理部はメモリおよび中央演算装置（ＣＰＵ）によって構成され、処理部の機能を実現す
るためのプログラムをメモリにロードして実行することによりその機能を実現させるもの
であってもよい。
　また、制御手段７には、周辺機器として、入力装置、表示装置等が接続されるものとす
る。ここで、入力装置とは、ディスプレイタッチパネル、スイッチパネル、キーボード等
の入力デバイスのことをいい、表示装置とは、ＣＲＴ、液晶表示装置等のことをいう。
【００１９】
（固体生成方法）
　つぎに、固体生成システム１を用いた固体生成方法について説明する。
　まず、固体生成手段２内で原料を含む液（Ａ）を処理して原料に由来する固体を含む液
（Ｂ）を得る。
　ついで、固体生成手段２内の固体を含む液（Ｂ）を抜出流路３から抜き出す。
【００２０】
　本発明においては、固体生成手段２から固体を含む液（Ｂ）を抜き出す前、および／ま
たは、抜き出す間、抜出流路３に、流体供給流路５から流体（Ｃ）を供給することに特徴
がある。固体を含む液（Ｂ）を抜き出す前および抜き出す間、抜出流路３に流体（Ｃ）を
供給し、抜出流路３から固体生成手段２に向かって流体（Ｃ）を逆流させることによって
、抜出流路３の入口および内部における固体の詰まりを十分に抑制できる。



(5) JP 5495664 B2 2014.5.21

10

20

30

40

50

【００２１】
　固体生成方法が、晶析方法のように、原料を含む液（Ａ）を固体生成手段２に連続的に
（場合によっては断続的に）供給し、固体を含む液（Ｂ）を固体生成手段２から断続的に
抜き出す方法の場合、固体を含む液（Ｂ）の抜き出しの開始ならびに終了、および流体（
Ｃ）の供給の開始ならびに終了は、制御手段７の記憶部に記憶されたインターバル、供給
速度、抜き出し速度等に基づいて、制御手段７の制御部により抜出弁４および流体供給弁
６のそれぞれの開閉を下記（Ｉ）～（IV）のように制御することにより行うことが好まし
い。
【００２２】
　（Ｉ）抜出弁４については、下記条件（ａ）を満足する開放と、下記条件（ｂ）を満足
する完全閉止ないし略閉止とを繰り返す。
　条件（ａ）：固体生成手段２からの固体を含む液（Ｂ）の抜き出し速度Ｖｅ（ｋｇ／時
間）が固体生成手段２への原料を含む液（Ａ）の平均供給速度ＶｓＡＶの２００％以上と
なる。流体（Ｃ）として液体を用いる場合には、平均供給速度ＶｓＡＶは、流体（Ｃ）中
の液体を含んだ平均供給速度とする。
　条件（ｂ）：固体生成手段２からの固体を含む液（Ｂ）の抜き出し速度Ｖｅ（ｋｇ／時
間）が固体生成手段２への原料を含む液（Ａ）の平均供給速度ＶｓＡＶの０～１０％とな
る。
　（II）条件（ａ）を満足する抜出弁４の開放の頻度を、１０分あたり１回以上とする。
　（III）条件（ａ）を満足する抜出弁４の開放の合計時間を、原料を含む液（Ａ）の処
理開始から処理終了までの時間の０．１～２０％とする。
　（IV）流体供給弁６については、抜出弁４の開放の１～６０秒前から抜出弁４の開放ま
で開放し、それ以外は閉止してもよく、抜出弁４の開放の１～６０秒前から抜出弁４の開
放まで、および抜出弁４の開放から抜出弁４の完全閉止ないし略閉止までの間は開放し、
それ以外は閉止してもよい。
【００２３】
　条件（ａ）を満足する開放と、条件（ｂ）を満足する完全閉止ないし略閉止とを繰り返
すことによって、固体を含む液（Ｂ）を連続的に一定の抜き出し速度で抜き出す場合に比
べ、抜出流路３における固体を含む液（Ｂ）の流れにメリハリが付き、これにより抜出流
路３の入口および内部に付着あるいは滞留した固体が押し出され、抜出流路３の入口およ
び内部における固体の詰まりを十分に抑制できる。
【００２４】
　条件（ａ）を満足する開放の頻度を１０分あたり１回以上とすることによって、抜出流
路３の入口および内部に付着あるいは滞留する固体の量を抑えることができる。
【００２５】
　抜出弁４の開放の合計時間を、原料を含む液（Ａ）の処理開始から処理終了までの時間
の０．１％以上とすることにより、所定の量を安定的に抜き出せる。
　抜出弁４の開放の合計時間を、原料を含む液（Ａ）の処理開始から処理終了までの時間
の２０％以下とすることにより、抜出流路３の径を大きくできるため、抜出流路３の閉塞
の頻度を少なくできる。
【００２６】
　流体供給弁６の開放開始を、抜出弁４の開放の１秒前およびそれ以前に開始することに
より、固体を含む液（Ｂ）を抜き出す前および抜き出し開始直後の、抜出流路３における
固体の詰まりを取り除き、抜出流路３の閉塞を十分に抑制できる。
　流体供給弁６の開放開始を、抜出弁４の開放の６０秒前およびそれ以降に開始すること
により、流体（Ｃ）の流量が抑えられる。抜出流路３の閉塞を抑制できる範囲であれば、
流体（Ｃ）の流量は低く抑える方が好ましい。
　流体供給弁６を、抜出弁４の開放から抜出弁４の完全閉止ないし略閉止までの間、開放
することにより、固体を含む液（Ｂ）を抜き出している間の、抜出流路３における固体の
詰まりを十分に抑制できる。
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【００２７】
　なお、前記（Ｉ）～（III）の範囲内で、固体生成手段２からの固体を含む液（Ｂ）の
抜き出し速度Ｖｅ（ｋｇ／時間）が固体生成手段２への原料を含む液（Ａ）の平均供給速
度ＶｓＡＶの１０％超２００％未満となるような抜出弁４の開放を適宜行ってもよい。
【００２８】
（晶析システム）
　図２は、本発明の固体生成システムの一実施形態である、晶析システムの一例を示す構
成図である。晶析システム１０は、原料を含む液（Ａ）を冷却して原料の晶析物を含む液
（Ｂ）を得る第１の晶析装置１２と；原料を含む液（Ａ）を冷却して原料の晶析物を含む
液（Ｂ）を得る第２の晶析装置１４と；原料の晶析物を含む液（Ｂ）を原料の晶析物とろ
液とに分離する固液分離装置１６と；ろ液を貯留するろ液タンク１８と；原料を含む液（
Ａ）を第１の晶析装置１２に供給する原料供給流路２０と；原料の晶析物を含む液（Ｂ）
を第１の晶析装置１２から抜き出し、原料を含む液（Ａ）として第２の晶析装置１４に供
給する第１の抜出流路２２と；原料の晶析物を含む液（Ｂ）を第２の晶析装置１４から抜
き出し、固液分離装置１６に供給する第２の抜出流路２４と；固液分離装置１６から原料
の晶析物を晶析システム１０の後段へ移送する移送装置２６と；固液分離装置１６からろ
液をろ液タンク１８へ移送する移送流路２８と；ろ液タンク１８からろ液を、原料を含む
液（Ａ）として晶析システム１０よりも前段に返送する返送流路３０と；原料供給流路２
０から分岐し、第１の抜出流路２２の途中に原料を含む液（Ａ）を流体（Ｃ）として供給
する第１の流体供給流路３２と；ガスタンク３３から第１の抜出流路２２の途中にガスを
流体（Ｃ）として供給する第２の流体供給流路３４と；返送流路３０から分岐し、第１の
抜出流路２２の途中にろ液を流体（Ｃ）として供給する第３の流体供給流路３６と；第１
の流体供給流路３２から分岐し、第２の抜出流路２４の途中に原料を含む液（Ａ）を流体
（Ｃ）として供給する第４の流体供給流路３８と；第２の流体供給流路３４から分岐し、
第２の抜出流路２４の途中にガスを流体（Ｃ）として供給する第５の流体供給流路４０と
；第３の流体供給流路３６から分岐し、第２の抜出流路２４の途中にろ液を流体（Ｃ）と
して供給する第６の流体供給流路４２と；第１の流体供給流路３２が分岐する位置よりも
下流側の原料供給流路２０の途中に設けられた原料供給弁４４と；第１の流体供給流路３
２、第２の流体供給流路３４および第３の流体供給流路３６が合流する位置よりも下流側
の第１の抜出流路２２の途中に設けられた第１の抜出弁４６と；第４の流体供給流路３８
、第５の流体供給流路４０および第６の流体供給流路４２が合流する位置よりも下流側の
第２の抜出流路２４の途中に設けられた第２の抜出弁４８と；第３の流体供給流路３６が
分岐する位置よりも下流側の返送流路３０の途中に設けられた返送弁５０と；第４の流体
供給流路３８が分岐する位置よりも下流側の第１の流体供給流路３２の途中に設けられた
第１の流体供給弁５２と；第５の流体供給流路４０が分岐する位置よりも下流側の第２の
流体供給流路３４の途中に設けられた第２の流体供給弁５４と；第６の流体供給流路４２
が分岐する位置よりも下流側の第３の流体供給流路３６の途中に設けられた第３の流体供
給弁５６と；第４の流体供給流路３８の途中に設けられた第４の流体供給弁５８と；第５
の流体供給流路４０の途中に設けられた第５の流体供給弁６０と；第６の流体供給流路４
２の途中に設けられた第６の流体供給弁６２と；第１の流体供給流路３２が分岐する位置
よりも上流側の原料供給流路２０の途中に設けられた原料供給ポンプ６４と；第３の流体
供給流路３６が分岐する位置よりも上流側の返送流路３０の途中に設けられた返送ポンプ
６６と；前記各弁の開閉を制御する制御手段６８とを具備する。
　第１の抜出流路２２への流体（Ｃ）の供給箇所は、第１の抜出弁４６よりも上流側が好
ましく、第２の抜出流路２４への流体（Ｃ）の供給箇所は、第２の抜出弁４８よりも上流
側が好ましい。ただし、流体（Ｃ）を供給する各ライン（３２、３４、３６、３８、４０
、４２）は必要に応じて抜出弁（４６、４８）の下流側の閉塞を抑制するために、一部、
抜出弁（４６、４８）の下流側にも併せて接続してもよい。
【００２９】
　第１の晶析装置１２および第２の晶析装置１４は、それぞれ、晶析槽７０と；晶析槽７
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０の外側から晶析槽７０およびその内部を冷却するジャケット７２と、晶析槽７０の内部
を撹拌する撹拌翼７４を有する撹拌機７６と、晶析槽７０内の液面の高さを検出する液面
検出手段７８とを具備する。液面検出手段７８は、制御手段６８に電気的に接続される。
液面検出手段７８としては、超音波センサ、フロート式センサ、圧力式センサ、静電容量
式センサ等が挙げられる。
【００３０】
　固液分離装置１６としては、ベルト式脱水機、ドラム式脱水機、遠心脱水機等が挙げら
れる。
　移送装置２６としては、スクリューフィーダ、ベルトコンベア等が挙げられる。
　各弁としては、電磁弁、電動弁、エアー駆動弁等が挙げられる。
【００３１】
　制御手段６８は、処理部（図示略）とインターフェイス部（図示略）と記憶部（図示略
）とを具備する。
　インターフェイス部は、前記各弁ならびに液面検出手段７８と処理部との間を電気的に
接続するものである。
　処理部は、記憶部に記憶された所定のインターバル、供給速度、抜き出し速度等に基づ
いて前記各弁のそれぞれの開閉を制御するものである。
【００３２】
（晶析方法）
　つぎに、晶析システム１０を用いた晶析方法について説明する。
　まず、原料供給弁４４を開き、原料供給ポンプ６４を駆動させて、原料供給流路２０経
由で原料を含む液（Ａ）を第１の晶析装置１２に、１時間あたりの供給量が所定量となる
ように連続的に（場合によっては断続的に）供給する。流体（Ｃ）として液体を用いる場
合には、流体（Ｃ）中の液体量も考慮して所定流量となるようにする。
　第１の晶析装置１２内で、原料を含む液（Ａ）を冷却して原料の晶析物を含む液（Ｂ）
を得る。
　所定のインターバルで第１の抜出弁４６の開閉や抜出量の調整を行い、第１の抜出流路
２２経由で原料の晶析物を含む液（Ｂ）を第１の晶析装置１２から後述する条件（ａ１）
を満足するように断続的に抜き出し、原料を含む液（Ａ）として第２の晶析装置１４に断
続的に供給する。
【００３３】
　第２の晶析装置１４内で、原料を含む液（Ａ）を冷却して原料の晶析物を含む液（Ｂ）
を得る。
　所定のインターバルで第２の抜出弁４８の開閉や抜出量の調整を行い、第２の抜出流路
２４経由で原料の晶析物を含む液（Ｂ）を第２の晶析装置１４から後述する条件（ａ２）
を満足するように断続的に抜き出し、固液分離装置１６に断続的に供給する。
【００３４】
　固液分離装置１６内で、原料の晶析物を含む液（Ｂ）を原料の晶析物とろ液とに分離し
ながら、移送装置２６によって、固液分離装置１６から原料の晶析物を晶析システム１０
の後段へ移送し、かつ移送流路２８経由で、固液分離装置１６からろ液をろ液タンク１８
へ移送する。
　必要に応じて、返送弁５０を開き、返送ポンプ６６を駆動させて、返送流路３０経由で
ろ液タンク１８からろ液を、原料を含む液（Ａ）として晶析システム１０よりも前段に返
送する。
【００３５】
　本発明においては、第１の晶析装置１２の晶析槽７０から原料の晶析物を含む液（Ｂ）
を抜き出す前および抜き出す間、第１の抜出流路２２に、第１の流体供給流路３２、第２
の流体供給流路３４および第３の流体供給流路３６からなる群から選ばれる１つ以上の流
体供給流路から、流体（Ｃ）を供給することに特徴がある。
【００３６】
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　また、第２の晶析装置１４の晶析槽７０から原料の晶析物を含む液（Ｂ）を抜き出す前
および抜き出す間、第２の抜出流路２４に、第４の流体供給流路３８、第５の流体供給流
路４０および第６の流体供給流路４２からなる群から選ばれる１つ以上の流体供給流路か
ら、流体（Ｃ）を供給することに特徴がある。
【００３７】
　原料の晶析物を含む液（Ｂ）を抜き出す前および抜き出す間、第１の抜出流路２２およ
び第２の抜出流路２４に流体（Ｃ）を供給し、各抜出流路から各晶析装置の晶析槽７０に
向かって流体（Ｃ）を逆流させることによって、各抜出流路の入口および内部における晶
析物の詰まりを十分に抑制できる。
【００３８】
　第１の抜出流路２２への流体（Ｃ）の供給は、第１の流体供給流路３２、第２の流体供
給流路３４および第３の流体供給流路３６からなる群から選ばれる１つ以上の流体供給流
路から行えばよい。１つの流体供給流路から流体（Ｃ）を供給する場合は、第１の流体供
給流路３２から原料を含む液（Ａ）または第３の流体供給流路３６からろ液を、流体（Ｃ
）として供給することが好ましく、２つの流体供給流路から流体（Ｃ）を供給する場合は
、第１の流体供給流路３２から原料を含む液（Ａ）または第３の流体供給流路３６からろ
液を、流体（Ｃ）として供給し、同時に第２の流体供給流路３４からガスを流体（Ｃ）と
して供給することが好ましい。
【００３９】
　第２の抜出流路２４への流体（Ｃ）の供給は、第４の流体供給流路３８、第５の流体供
給流路４０および第６の流体供給流路４２からなる群から選ばれる１つ以上の流体供給流
路から行えばよい。１つの流体供給流路から流体（Ｃ）を供給する場合は、第４の流体供
給流路３８から原料を含む液（Ａ）または第６の流体供給流路４２からろ液を、流体（Ｃ
）として供給することが好ましく、２つの流体供給流路から流体（Ｃ）を供給する場合は
、第４の流体供給流路３８から原料を含む液（Ａ）または第６の流体供給流路４２からろ
液を、流体（Ｃ）として供給し、同時に第５の流体供給流路４０からガスを流体（Ｃ）と
して供給することが好ましい。
【００４０】
　第１の抜出流路２２からの原料の晶析物を含む液（Ｂ）の抜き出しの開始ならびに終了
、および第１の抜出流路２２への流体（Ｃ）の供給の開始ならびに終了は、制御手段６８
の記憶部に記憶されたインターバル、供給速度、抜き出し速度等に基づいて、制御手段６
８の制御部により第１の抜出弁４６の開閉と、第１の流体供給弁５２、第２の流体供給弁
５４および第３の流体供給弁５６からなる群から選ばれる１つ以上の流体供給弁の開閉を
下記（Ｉ）～（IV）のように制御することにより行うことが好ましい。
【００４１】
　（Ｉ）第１の抜出弁４６については、下記条件（ａ１）を満足する開放と、下記条件（
ｂ１）を満足する完全閉止ないし略閉止とを繰り返す。
　条件（ａ１）：第１の晶析装置１２の晶析槽７０からの原料の晶析物を含む液（Ｂ）の
抜き出し速度Ｖｅ１（ｋｇ／時間）が第１の晶析装置１２の晶析槽７０への原料を含む液
（Ａ）の平均供給速度Ｖｓ１ＡＶの２００％以上となる。流体（Ｃ）として液体を用いる
場合には、平均供給速度Ｖｓ１ＡＶは、流体（Ｃ）中の液体を含んだ平均供給速度とする
。
　条件（ｂ１）：第１の晶析装置１２の晶析槽７０からの原料の晶析物を含む液（Ｂ）の
抜き出し速度Ｖｅ１（ｋｇ／時間）が第１の晶析装置１２の晶析槽７０への原料を含む液
（Ａ）の平均供給速度Ｖｓ１ＡＶの０～１０％となる。
　（II）条件（ａ１）を満足する第１の抜出弁４６の開放の頻度を、１０分あたり１回以
上とする。
　（III）条件（ａ１）を満足する第１の抜出弁４６の開放の合計時間を、第１の晶析装
置１２の晶析槽７０における原料の晶析開始から晶析終了までの時間の０．１～２０％と
する。
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　（IV）流体供給弁については、第１の抜出弁４６の開放の１～６０秒前から第１の抜出
弁４６の開放までの間は開放し、それ以外は閉止してもよく、第１の抜出弁４６の開放の
１～６０秒前から第１の抜出弁４６の完全閉止ないし略閉止までの間は開放し、それ以外
は閉止してもよい。
【００４２】
　条件（ａ１）を満足する開放と、条件（ｂ１）を満足する完全閉止ないし略閉止とを繰
り返すことによって、原料の晶析物を含む液（Ｂ）を連続的に一定の抜き出し速度で抜き
出す場合に比べ、第１の抜出流路２２における原料の晶析物を含む液（Ｂ）の流れにメリ
ハリが付き、これにより第１の抜出流路２２の入口および内部に付着あるいは滞留した晶
析物が押し出され、第１の抜出流路２２の入口および内部における晶析物の詰まりを十分
に抑制できる。
【００４３】
　条件（ａ１）を満足する開放の頻度を１０分あたり１回以上とすることによって、第１
の抜出流路２２の入口および内部に付着あるいは滞留する晶析物の量を抑えることができ
る。
【００４４】
　条件（ａ１）を満足する第１の抜出弁４６の開放の合計時間を、原料の晶析開始から晶
析終了までの時間の０．１％以上とすることにより、所定の量を安定的に抜き出せる。
　条件（ａ１）を満足する第１の抜出弁４６の開放の合計時間を、原料の晶析開始から晶
析終了までの時間の２０％以下とすることにより、第１の抜出流路２２の径を大きくでき
るため、第１の抜出流路２２の閉塞の頻度を少なくできる。
【００４５】
　各流体供給弁の開放開始を、条件（ａ１）を満足する第１の抜出弁４６の開放の１秒前
およびそれ以前に開始することにより、原料の晶析物を含む液（Ｂ）を抜き出す前および
抜き出し開始直後の、第１の抜出流路２２における晶析物の詰まりを取り除き、第１の抜
出流路２２の閉塞を十分に抑制できる。
　各流体供給弁の開放開始を、条件（ａ１）を満足する第１の抜出弁４６の開放の６０秒
前およびそれ以降に開始することにより、流体（Ｃ）の流量が抑えられる。第１の抜出流
路２２の閉塞を抑制できる範囲であれば、流体（Ｃ）の流量は低く抑える方が好ましい。
　各流体供給弁を、第１の抜出弁４６の開放から第１の抜出弁４６の完全閉止ないし略閉
止までの間、開放することにより、原料の晶析物を含む液（Ｂ）を抜き出している間の、
第１の抜出流路２２における晶析物の詰まりを十分に抑制できる。
【００４６】
　また、第２の抜出流路２４からの原料の晶析物を含む液（Ｂ）の抜き出しの開始ならび
に終了、および第２の抜出流路２４への流体（Ｃ）の供給の開始ならびに終了は、制御手
段６８の記憶部に記憶されたインターバル、供給速度、抜き出し速度等に基づいて、制御
手段６８の制御部により第２の抜出弁４８の開閉と、第４の流体供給弁５８、第５の流体
供給弁６０および第６の流体供給弁６２からなる群から選ばれる１つ以上の流体供給弁の
開閉を下記（Ｉ）～（IV）のように制御することにより行うことが好ましい。
【００４７】
　（Ｉ）第２の抜出弁４８については、条件（ａ２）を満足する開放と、下記条件（ｂ２
）を満足する完全閉止ないし略閉止とを繰り返す。
　条件（ａ２）：第２の晶析装置１４の晶析槽７０からの原料の晶析物を含む液（Ｂ）の
抜き出し速度Ｖｅ２（ｋｇ／時間）が第２の晶析装置１４の晶析槽７０への原料を含む液
（Ａ）の平均供給速度Ｖｓ２ＡＶの２００％以上となる。流体（Ｃ）として液体を用いる
場合には、平均供給速度Ｖｓ２ＡＶは、流体（Ｃ）中の液体を含んだ平均供給速度とする
。
　条件（ｂ２）：第２の晶析装置１４の晶析槽７０からの原料の晶析物を含む液（Ｂ）の
抜き出し速度Ｖｅ２（ｋｇ／時間）が第２の晶析装置１４の晶析槽７０への原料を含む液
（Ａ）の平均供給速度Ｖｓ２ＡＶの０～１０％となる。
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　（II）条件（ａ２）を満足する第２の抜出弁４８の開放の頻度を、１０分あたり１回以
上とする。
　（III）条件（ａ２）を満足する第２の抜出弁４８の開放の合計時間を、第２の晶析装
置１４の晶析槽７０における原料の晶析開始から晶析終了までの時間の０．１～２０％と
する。
　（IV）流体供給弁については、第２の抜出弁４８の開放の１～６０秒前から第２の抜出
弁４８の開放まで、および第２の抜出弁４８の開放から第２の抜出弁４８の完全閉止ない
し略閉止までの間は開放し、それ以外は閉止する。
【００４８】
　条件（ａ２）を満足する開放と、条件（ｂ２）を満足する完全閉止ないし略閉止とを繰
り返すことによって、原料の晶析物を含む液（Ｂ）を連続的に一定の抜き出し速度で抜き
出す場合に比べ、第２の抜出流路２４における原料の晶析物を含む液（Ｂ）の流れにメリ
ハリが付き、これにより第２の抜出流路２４の入口および内部に付着あるいは滞留した晶
析物が押し出され、第２の抜出流路２４の入口および内部における晶析物の詰まりを十分
に抑制できる。
【００４９】
　条件（ａ２）を満足する開放の頻度を１０分あたり１回以上とすることによって、第２
の抜出流路２４の入口および内部に付着あるいは滞留する晶析物の量を抑えることができ
る。
【００５０】
　条件（ａ２）を満足する第２の抜出弁４８の開放の合計時間を、原料の晶析開始から晶
析終了までの時間の０．１％以上とすることにより、所定の量を安定的に抜き出せる。
　条件（ａ２）を満足する第２の抜出弁４８の開放の合計時間を、原料の晶析開始から晶
析終了までの時間の２０％以下とすることにより、第２の抜出流路２４の径を大きくでき
るため、第２の抜出流路２４の閉塞の頻度を少なくできる。
【００５１】
　各流体供給弁の開放開始を、条件（ａ２）を満足する第２の抜出弁４８の開放の１秒前
およびそれ以前に開始することにより、原料の晶析物を含む液（Ｂ）を抜き出す前および
抜き出し開始直後の、第２の抜出流路２４における晶析物の詰まりを取り除き、第２の抜
出流路２４の閉塞を十分に抑制できる。
　各流体供給弁の開放開始を、条件（ａ２）を満足する第２の抜出弁４８の開放の６０秒
前およびそれ以降に開始することにより、流体（Ｃ）の流量が抑えられる。第２の抜出流
路２４の閉塞を抑制できる範囲であれば、流体（Ｃ）の流量は低く抑える方が好ましい。
　各流体供給弁を、第２の抜出弁４８の開放から第２の抜出弁４８の完全閉止ないし略閉
止までの間、開放することにより、原料の晶析物を含む液（Ｂ）を抜き出している間の、
第２の抜出流路２４における晶析物の詰まりを十分に抑制できる。
【００５２】
　なお、各抜出弁の開閉や流量調整、および各流体供給弁の開閉や流量調整のインターバ
ルは、各晶析装置の晶析槽７０に設けられた液面検出手段７８からの液面の高さの情報に
基づいて、前記（Ｉ）～（IV）の範囲内で適宜調整してもよい。
　また、前記（Ｉ）～（III）の範囲内で、晶析装置からの原料の晶析物を含む液（Ｂ）
の抜き出し速度Ｖｅ（ｋｇ／時間）が原料を含む液（Ａ）の平均供給速度ＶｓＡＶの１０
％超２００％未満となるような各抜出弁の開放を適宜行ってもよい。
【００５３】
　原料を含む液（Ａ）の原料は、冷却によって晶析するものであれば特に限定はされない
。該原料としては、アクリル系モノマー（アクリル酸、メタクリル酸、アクリル酸エステ
ル、メタクリル酸エステル等）が好ましく、メタクリル酸がより好ましい。
【００５４】
　原料を含む液（Ａ）としては、アクリル系モノマー溶液、またはアクリル系モノマーの
結晶を含むスラリーが好ましく、（メタ）アクリル酸溶液、または（メタ）アクリル酸の
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結晶を含むスラリーがより好ましい。必要に応じて被処理流体に結晶析出温度を調整する
ための成分を添加してもよい。例えば被処理流体として粗製（メタ）アクリル酸を用いる
場合、第二成分として（メタ）アクリル酸と固溶体を形成しない極性有機物質を添加する
ことにより、結晶析出温度を低下させることができる。極性有機物質の具体例としては、
メタノール、エタノール、プロパノール、ブタノール等が挙げられる。該第二成分の添加
量は１～３５質量％の範囲内が好ましい。
【００５５】
　原料の晶析物を含む液（Ｂ）としては、原料を含む液（Ａ）と同種のアクリル系モノマ
ーの結晶を含むスラリーが好ましく、（メタ）アクリル酸の結晶を含むスラリーがより好
ましい。原料の晶析物を含む液（Ｂ）が原料をも含む場合は、該原料の晶析物を含む液（
Ｂ）は、原料を含む液（Ａ）として取り扱ってもよい。
【００５６】
　流体（Ｃ）としては、原料を含む液（Ａ）、ガス、原料の晶析物を含む液（Ｂ）から分
離されたろ液（すなわち、再利用される原料を含む液（Ａ））等が挙げられる。ガスとし
ては、窒素ガス、窒素と空気の混合ガス、ヘリウムガス等が挙げられ、窒素ガスが好まし
い。１つの流体供給流路から流体（Ｃ）を供給する場合は、流体供給流路から原料を含む
液（Ａ）またはろ液を供給することが好ましい。２つの流体供給流路から流体（Ｃ）を供
給する場合は、それぞれの流体供給流路から、原料を含む液（Ａ）またはろ液、およびガ
スを供給することが好ましく、原料を含む液（Ａ）と同種の（メタ）アクリル酸溶液およ
び不活性ガス（窒素ガス、ヘリウムガス等）を供給することがより好ましい。
【００５７】
（重合システム）
　図３は、本発明の固体生成システムの一実施形態である、重合システムの一例を示す構
成図である。重合システム８０は、水にモノマー（原料）を懸濁させた懸濁液（Ａ）を加
熱してモノマーを重合させ、ポリマー（固体）を含むスラリー（Ｂ）を得る重合装置８２
と；スラリー（Ｂ）をポリマーとろ液とに分離する固液分離装置８４と；ろ液を貯留する
ろ液タンク８６と；懸濁液（Ａ）を重合装置８２に供給する原料供給流路８８と；スラリ
ー（Ｂ）を重合装置８２から抜き出し固液分離装置８４に供給する抜出流路９０と；固液
分離装置８４からポリマーを重合システム８０の後段へ移送する移送装置９２と；固液分
離装置８４からろ液をろ液タンク８６へ移送する移送流路９４と；ろ液タンク８６からろ
液を、廃液として重合システム８０から排出する排出流路９６と；抜出流路９０の途中に
水を流体（Ｃ）として供給する第１の流体供給流路９８と；ガスタンク１００から抜出流
路９０の途中にガスを流体（Ｃ）として供給する第２の流体供給流路１０２と；排出流路
９６から分岐し、抜出流路９０の途中にろ液を流体（Ｃ）として供給する第３の流体供給
流路１０４と；原料供給流路８８の途中に設けられた原料供給弁１０６と；第１の流体供
給流路９８、第２の流体供給流路１０２および第３の流体供給流路１０４が合流する位置
よりも下流側の抜出流路９０の途中に設けられた抜出弁１０８と；第３の流体供給流路１
０４が分岐する位置よりも下流側の排出流路９６の途中に設けられた排出弁１１０と；第
１の流体供給流路９８の途中に設けられた第１の流体供給弁１１２と；第２の流体供給流
路１０２の途中に設けられた第２の流体供給弁１１４と；第３の流体供給流路１０４の途
中に設けられた第３の流体供給弁１１６と；原料供給弁１０６よりも上流側の原料供給流
路８８の途中に設けられた原料供給ポンプ１１８と；第３の流体供給流路１０４が分岐す
る位置よりも上流側の排出流路９６の途中に設けられた排出ポンプ１２０と；第１の流体
供給流路９８の途中に設けられた流体供給ポンプ１２１と；前記各弁の開閉を制御する制
御手段１２２とを具備する。ただし、流体（Ｃ）を供給する各ライン（１１２、１１４、
１１６）は、必要に応じて抜出弁１０８の下流側の閉塞を抑制するために、一部、抜出弁
１０８の下流側にも併せて接続してもよい。
【００５８】
　重合装置８２は、重合釜１２４と；重合釜１２４の外側から重合釜１２４およびその内
部を冷却するジャケット１２６と、重合釜１２４の内部を撹拌する撹拌翼１２８を有する
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撹拌機１３０とを具備する。
【００５９】
　固液分離装置８４としては、ベルト式脱水機、ドラム式脱水機、遠心脱水機等が挙げら
れる。
　移送装置９２としては、スクリューフィーダ、ベルトコンベア等が挙げられる。
　各弁としては、電磁弁、電動弁、エアー駆動弁等が挙げられる。
【００６０】
　制御手段１２２は、処理部（図示略）とインターフェイス部（図示略）と記憶部（図示
略）とを具備する。
　インターフェイス部は、前記各弁と処理部との間を電気的に接続するものである。
　処理部は、記憶部に記憶された所定のインターバル、供給速度、抜き出し速度等に基づ
いて前記各弁のそれぞれの開閉を制御するものである。
【００６１】
（重合方法）
　つぎに、重合システム８０を用いた重合方法について説明する。
　まず、原料供給弁１０６を開き、原料供給ポンプ１１８を駆動させて、原料供給流路８
８経由で、水にモノマーを懸濁させた懸濁液（Ａ）を重合装置８２に供給する。
　重合装置８２内で、懸濁液（Ａ）を加熱してモノマーの重合を行い、ポリマーを含むス
ラリー（Ｂ）を得る。
　モノマーの重合が完了した後、抜出弁１０８を開き、抜出流路９０経由でスラリー（Ｂ
）を重合装置８２から抜き出し、固液分離装置８４に供給する。
【００６２】
　固液分離装置８４内で、スラリー（Ｂ）をポリマーとろ液とに分離しながら、移送装置
９２によって、固液分離装置８４からポリマーを重合システム８０の後段へ移送し、かつ
移送流路９４経由で、固液分離装置８４からろ液をろ液タンク８６へ移送する。
　必要に応じて、排出弁１１０を開き、排出ポンプ１２０を駆動させて、排出流路９６経
由でろ液タンク８６からろ液を重合システム８０の外に排出する。
【００６３】
　本発明においては、重合装置８２の重合釜１２４からスラリー（Ｂ）を抜き出す前およ
び抜き出す間、抜出流路９０に、第１の流体供給流路９８、第２の流体供給流路１０２お
よび第３の流体供給流路１０４からなる群から選ばれる１つ以上の流体供給流路から、流
体（Ｃ）を供給することに特徴がある。
【００６４】
　スラリー（Ｂ）を抜き出す前および抜き出す間、抜出流路９０に流体（Ｃ）を供給し、
抜出流路９０から重合装置８２の重合釜１２４に向かって流体（Ｃ）を逆流させることに
よって、抜出流路９０の入口および内部におけるポリマーの詰まりを十分に抑制できる。
【００６５】
　抜出流路９０への流体（Ｃ）の供給は、第１の流体供給流路９８、第２の流体供給流路
１０２および第３の流体供給流路１０４からなる群から選ばれる１つ以上の流体供給流路
から行えばよい。１つの流体供給流路から流体（Ｃ）を供給する場合は、第１の流体供給
流路９８から水を流体（Ｃ）として供給することが好ましく、２つの流体供給流路から流
体（Ｃ）を供給する場合は、第１の流体供給流路９８から水を流体（Ｃ）として供給し、
同時に第２の流体供給流路１０２からガスを流体（Ｃ）として供給することが好ましい。
【００６６】
　抜出流路９０からのスラリー（Ｂ）の抜き出しの開始ならびに終了、および抜出流路９
０への流体（Ｃ）の供給の開始ならびに終了は、制御手段１２２の記憶部に記憶されたイ
ンターバルに基づいて、制御手段１２２の制御部により抜出弁１０８の開閉と、第１の流
体供給弁１１２、第２の流体供給弁１１４および第３の流体供給弁１１６からなる群から
選ばれる１つ以上の流体供給弁の開閉を制御することにより行うことが好ましい。
【００６７】
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　懸濁液（Ａ）のモノマーは、加熱によって重合するものであれば特に限定はされない。
該モノマーとしては、アクリル系モノマー（アクリル酸、メタクリル酸、アクリル酸エス
テル、メタクリル酸エステル等）、ビニル系モノマー（スチレン等）が挙げられる。
【００６８】
　流体（Ｃ）としては、水、ガス、スラリー（Ｂ）から分離されたろ液等が挙げられる。
ガスとしては、窒素ガス、空気、窒素と空気の混合ガス、ヘリウムガス等が挙げられる。
１つの流体供給流路から流体（Ｃ）を供給する場合は、流体供給流路から水を供給するこ
とが好ましい。２つの流体供給流路から流体（Ｃ）を供給する場合は、それぞれの流体供
給流路から水およびガスを供給することが好ましい。
【実施例】
【００６９】
　以下、本発明を実施例により具体的に説明するが、本発明はこれらに限定されるもので
はない。
【００７０】
〔実施例１〕
　図２に示す晶析システム１０を用いて、粗メタクリル酸の精製を行った。
　晶析槽７０の内部の温度は４～７℃に調整した。
【００７１】
　粗メタクリル酸としては、メタクロレインを分子状酸素で接触気相酸化して得られた液
体を蒸留して得られたものを用いた。
　粗メタクリル酸にメタノールを加え、メタノール濃度が５質量％のメタクリル酸溶液を
調製した。
【００７２】
　メタクリル酸溶液を第１の晶析装置１２に平均供給速度Ｖｓ１ＡＶ＝１９００ｋｇ／時
間で連続的（一部断続的）に供給し、メタクリル酸溶液を冷却してメタクリル酸を晶析さ
せ、メタクリル酸の結晶を含むスラリーを得た。
　第１の晶析装置１２には、原料供給流路２０経由で供給されるメタクリル酸溶液（平均
供給速度Ｖｓ１－１ＡＶ＝１８００ｋｇ／時間）と第１の流体供給流路３２経由で供給さ
れるメタクリル酸溶液（平均供給速度Ｖｓ１－２ＡＶ＝１００ｋｇ／時間）の合計として
、平均供給速度Ｖｓ１ＡＶ＝１９００ｋｇ／時間で供給した。
【００７３】
　メタクリル酸の晶析を行っている間、制御手段６８により第１の抜出弁４６を、図４に
示す（ｉ）のインターバルで開閉させ、これを繰り返し、第１の抜出流路２２経由でメタ
クリル酸の結晶を含むスラリーを第１の晶析装置１２から平均抜き出し速度Ｖｅ１ＡＶ＝
１９００ｋｇ／時間で断続的に抜き出し、第２の晶析装置１４に平均供給速度Ｖｓ２－１

ＡＶ＝１９００ｋｇ／時間で断続的に供給した。
【００７４】
　この際、第１の抜出弁４６の開放時における、第１の晶析装置１２からのメタクリル酸
の結晶を含むスラリーの抜き出し速度Ｖｅ１（瞬間速度）は３９９００ｋｇ／時間であり
、メタクリル酸溶液の平均供給速度Ｖｓ１ＡＶの２１００％であった。
　また、開放時以外は、第１の抜出弁４６は完全閉止（すなわち、抜き出し速度Ｖｅ１（
瞬間速度）は０ｋｇ／時間であり、メタクリル酸溶液の平均供給速度Ｖｓ１ＡＶの０％）
であった。
　また、第１の抜出弁４６の開放の頻度は、１０分あたり９～１０回であった。
　また、第１の抜出弁４６の開放の合計時間は、原料の晶析開始から晶析終了までの時間
の４．８％であった。
【００７５】
　また同時に、制御手段６８により第１の流体供給弁５２および第２の流体供給弁５４を
、図４に示す（ii）のインターバルで開閉させ、これを繰り返し、第１の晶析装置１２の
晶析槽７０からメタクリル酸の結晶を含むスラリーを抜き出す前および抜き出す間、第１
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の抜出流路２２に、第１の流体供給流路３２および第２の流体供給流路３４から、それぞ
れメタクリル酸溶液（平均供給速度Ｖｓ１－２ＡＶ＝１００ｋｇ／時間（第１の流体供給
弁５２が開の間の供給速度Ｖｓ１－２（瞬間速度）＝２２５ｋｇ／時間））および窒素ガ
ス（第２の流体供給弁５４が開の間の平均供給速度＝１ｍ３／時間）を供給した。
【００７６】
　第２の晶析装置１４内で、メタクリル酸の結晶を含むスラリーを冷却してメタクリル酸
をさらに晶析させ、メタクリル酸の結晶を含むスラリーを得た。
【００７７】
　第２の晶析装置１４には、第１の抜出流路２２経由で供給されるメタクリル酸の結晶を
含むスラリー（平均供給速度Ｖｓ２－１ＡＶ＝１９００ｋｇ／時間）と第４の流体供給流
路３８経由で供給されるメタクリル酸溶液（平均供給速度Ｖｓ２－２ＡＶ＝１００ｋｇ／
時間）の合計として、平均供給速度Ｖｓ２ＡＶ＝２０００ｋｇ／時間で断続的に供給した
。
　メタクリル酸の晶析を行っている間、制御手段６８により第２の抜出弁４８を、図４に
示す（ｉ）のインターバルで開閉させ、これを繰り返し、第２の抜出流路２４経由でメタ
クリル酸の結晶を含むスラリーを第２の晶析装置１４から平均抜き出し速度Ｖｅ２ＡＶ＝
２０００ｋｇ／時間で断続的に抜き出し、固液分離装置１６に断続的に供給した。
【００７８】
　この際、第２の抜出弁４８の開放時における、第２の晶析装置１４からのメタクリル酸
の結晶を含むスラリーの抜き出し速度Ｖｅ２（瞬間速度）は４２０００ｋｇ／時間であり
、メタクリル酸溶液の平均供給速度Ｖｓ２ＡＶの２１００％であった。
　また、開放時以外は、第２の抜出弁４８は完全閉止（すなわち、抜き出し速度Ｖｅ２（
瞬間速度）は０ｋｇ／時間であり、メタクリル酸溶液の平均供給速度Ｖｓ２ＡＶの０％）
であった。
　また、第２の抜出弁４８の開放の頻度は、１０分あたり９～１０回であった。
　また、第２の抜出弁４８の開放の合計時間は、原料の晶析開始から晶析終了までの時間
の４．８％であった。
【００７９】
　また同時に、制御手段６８により第４の流体供給弁５８および第５の流体供給弁６０を
、図４に示す（ii）のインターバルで開閉させ、これを繰り返し、第２の晶析装置１４の
晶析槽７０からメタクリル酸の結晶を含むスラリーを抜き出す前および抜き出す間、第２
の抜出流路２４に、第４の流体供給流路３８および第５の流体供給流路４０から、それぞ
れメタクリル酸溶液（平均供給速度Ｖｓ２－２ＡＶ＝１００ｋｇ／時間（第４の流体供給
弁５８が開の間の供給速度Ｖｓ２－２（瞬間速度）＝２２５ｋｇ／時間））および窒素ガ
ス（第５の流体供給弁６０が開の間の平均供給速度＝１ｍ３／時間）を供給した。
【００８０】
　固液分離装置１６内で、メタクリル酸の結晶を含むスラリーを、メタクリル酸の結晶と
ろ液とに分離しながら、移送装置２６によって、固液分離装置１６からメタクリル酸の結
晶を晶析システム１０の後段へ移送し、かつ移送流路２８経由で、固液分離装置１６から
ろ液をろ液タンク１８へ移送した。
【００８１】
　２００時間連続して粗メタクリル酸の精製を行ったが、各抜出流路の入口および内部に
おいてメタクリル酸の結晶が詰まることはなかった。
【００８２】
〔比較例１〕
　各流体供給流路から各抜出流路へメタクリル酸溶液および窒素ガスを供給しなかった以
外は、実施例１と同様にして粗メタクリル酸の精製を行った。精製開始から２０時間後、
抜出流路におけるメタクリル酸の結晶の詰まりが確認された。
【００８３】
〔実施例２～３〕
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　各条件を表１のように変更した以外は、実施例１と同様にして粗メタクリル酸の精製を
行った。２００時間連続して粗メタクリル酸の精製を行ったが、各抜出流路の入口および
内部においてメタクリル酸の結晶が詰まることはなかった。
【００８４】
【表１】

【産業上の利用可能性】
【００８５】
　固体生成システムおよび固体生成方法は、メタクリル酸の晶析に特に有用である。
【符号の説明】
【００８６】
　１　固体生成システム、２　固体生成手段、３　抜出流路、４　抜出弁、５　流体供給
流路、６　流体供給弁、７　制御手段、１０　晶析システム、１２　第１の晶析装置、１
４　第２の晶析装置、２２　第１の抜出流路、２４　第２の抜出流路、３２　第１の流体
供給流路、３４　第２の流体供給流路、３６　第３の流体供給流路、３８　第４の流体供
給流路、４０　第５の流体供給流路、４２　第６の流体供給流路、４６　第１の抜出弁、
４８　第２の抜出弁、５２　第１の流体供給弁、５４　第２の流体供給弁、５６　第３の
流体供給弁、５８　第４の流体供給弁、６０　第５の流体供給弁、６２　第６の流体供給
弁、６８　制御手段、８０　重合システム、８２　重合装置、９０　抜出流路、９８　第
１の流体供給流路、１０２　第２の流体供給流路、１０４　第３の流体供給流路、１０８
　抜出弁、１１２　第１の流体供給弁、１１４　第２の流体供給弁、１１６　第３の流体
供給弁、１２２　制御手段
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