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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　分離膜モジュールをエタノール水溶液に浸漬した後、この分離膜モジュールを取り出し
て水中に浸漬し、分離膜の二次側より分離膜のバブルポイント以下の圧力で気体を圧入す
ることにより、分離膜のリークの有無を検査する方法であって、
　検査対象の分離膜は、その表面と水との接触角φが１３５°未満である分離膜であり、
前記エタノール水溶液におけるエタノールの濃度Ｘ（ｖｏｌ％）が、式（１）を満足する
ことを特徴とする分離膜のリーク検査方法。
　６０＞Ｘ≧９８／ｅｘｐ（１．２＋ｃｏｓφ）　　　・・・（１）
【請求項２】
　分離膜が親水化されたポリエチレン中空糸膜であることを特徴とする請求項１記載の分
離膜のリーク検査方法。
【請求項３】
　分離膜と、ＡＢＳ樹脂からなるハウジング部材と、ウレタン樹脂からなるポッティング
部材とから構成される分離膜モジュールに適用することを特徴とする請求項１又は２記載
の分離膜のリーク検査方法。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明の属する技術分野】
本発明は、固液分離を行う分離膜のリーク検査方法に関するものである。
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【０００２】
【従来の技術】
従来より、浄水処理、下排水処理、或いは産業排水の処理、発電、食品製造、薬品製造、
電子部品製造等、様々な産業分野において、中空糸膜、平膜等の分離膜を配設した分離膜
モジュールを用いて、固液分離を行う方法が広く行われている。
【０００３】
この様な分離膜モジュールにおいては、その製造時或いはモジュールを使用に供する前に
、配設された分離膜に欠陥が無いことを確認するため、リーク検査が行われる。
【０００４】
この際、分離膜モジュールを液体に浸漬して分離膜を濡らした後、浸漬した液体中で分離
膜のバブルポイント以下の圧力で、分離膜の二次側より空気が圧入される。
この時、分離膜が本来有する孔径よりも大きな孔があると、分離膜表面より気泡が漏洩す
るので、この気泡を検知することによりリークの有無を確認することができる。
なお、この様なリーク検査方法においては、前もって分離膜を液体により完全に濡らす必
要があるため、浸漬させる液体には通常水溶性の有機溶剤が用いられる。
【０００５】
【発明が解決しようとする課題】
通常、分離膜モジュールにおいては、分離膜がポッティング材により集水部に固定されて
おり、分離膜を透過した処理液を前記集水部を介して引き抜くことで、固液分離が行われ
る。また、前述した分離膜モジュールは、その形態にもよるが、通常樹脂製のハウジング
内に収納される。
前述したポッティング材としては、一般にウレタン樹脂、エポキシ樹脂等が、また前記ハ
ウジングや集水部には一般に、成形が容易で安価なことから、塩ビ樹脂、ＡＢＳ樹脂等の
合成樹脂が用いられている。
【０００６】
しかしながら、リーク検査を行う目的で分離膜モジュールを有機溶剤に浸漬させると、ポ
ッティング材として用いられているウレタン樹脂、エポキシ樹脂が膨潤を起こすため、耐
久性が低下するといった不都合を有する。また、ハウジング、集水部等に用いられる塩ビ
樹脂、ＡＢＳ樹脂等も、有機溶剤に浸漬した際に、いわゆるソルベントクラックが発生す
る場合がある。
【０００７】
一方で、分離膜を有機溶剤に浸漬することなく水中に浸漬し、分離膜の二次側より気体を
圧入すると、分離膜表面全体が完全に水に濡れないため、分離膜に欠陥がない場合でも、
バブルポイントよりも低い圧力で、分離膜中の濡れていない部分から気体が漏出するため
、リークの有無の判断ができない。
【０００８】
【課題を解決するための手段】
　本発明は、この様な不都合を解決するためになされたものであり、分離膜モジュールを
構成する部材に影響を与えることなく、分離膜のリーク検査を行う方法を提供することを
目的とする。
　すなわち、本発明の要旨は、
　分離膜モジュールをエタノール水溶液に浸漬した後、分離膜の二次側より分離膜のバブ
ルポイント以下の圧力で気体を圧入することにより、分離膜のリークの有無を検査する方
法であって、
　検査対象の分離膜は、その表面と水との接触角φが１３５°未満である分離膜であり、
　前記エタノール水溶液におけるエタノールの濃度Ｘ（ｖｏｌ％）が、式（１）を満足す
ることを特徴とする分離膜のリーク検査方法にある。
　６０＞Ｘ≧９８／ｅｘｐ（１．２＋ｃｏｓφ）　　　・・・（１）
【０００９】
　分離膜モジュールをエタノール水溶液に浸漬した後、浸漬したエタノール水溶液中で分
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離膜の二次側より気体を圧入する構成とすると、時間効率に優れたリーク検査を行うこと
ができる。
　また、分離膜モジュールをエタノール水溶液に浸漬した後、この分離膜モジュールを取
り出して水中に浸漬し、分離膜の二次側より気体を圧入する構成とすると、分離膜モジュ
ールのエタノール水溶液中への浸漬時間が短縮され、構成部材への影響が更に低減される
。
　エタノール水溶液を用いると、分離膜モジュールへの影響が小さく好ましい。
【００１０】
【発明の実施の形態】
以下本発明の実施の形態を説明するが、本発明はそれらに限定されるものではない。図１
は、本発明のリーク検査方法の実施態様の一例を示す概略図である。
【００１１】
　まず容器１にエタノールの水溶液２を入れる。次いで、分離膜が配設された分離膜モジ
ュール３が完全に水溶液２に浸漬するように、分離膜モジュールを容器１内に挿入する。
　エタノール水溶液への浸漬時間は、１分～１時間とすることが好ましい。浸漬時間が１
分未満であると、分離膜の濡れが不十分となることがあり、１時間を超えると、構成部材
への影響が発生する可能性が生じる。
　更に好ましくは、浸漬時間を５～３０分とすると、リーク検査効率の観点からも好適で
ある。
【００１２】
　ここで、エタノール水溶液におけるエタノール濃度Ｘ（ｖｏｌ％）は、下記式（１）を
満たす濃度とする。
　６０＞Ｘ≧９８／ｅｘｐ（１．２＋ｃｏｓφ）　　・・・（１）
　ここでφは、分離膜表面と水との接触角（°）をいう。
　なお、本発明の検査方法は、φが１３５°未満である分離膜に適用される。
【００１３】
ここで、分離膜表面と水との接触角は、図２に示すように、水中に、中空糸膜、平膜等分
離膜モジュールに配設する分離膜を概ね垂直に浸漬させた際に、膜表面と水との接触部分
を写真撮影行うことにより測定することができる。
なお、測定に使用する水の温度は２０℃±５℃とし、水に浸漬させてから５分後に膜表面
と水との接触部分を観察するものとする。観察の際は膜及び水面が揺らぐことのないよう
、静止状態にて観察を行うものとする。
【００１４】
　エタノールの濃度が、９８／ｅｘｐ（１．２＋ｃｏｓφ）の値未満となると、分離膜を
短時間の浸漬時間内で完全に濡らすことが困難となる。そして、分離膜が完全に濡れてい
ないと、分離膜の二次側より気体を圧入した際に、分離膜に欠陥がない場合でも、完全に
濡れていない部分より気体が漏出するためリークの有無を判断することができない。
【００１５】
　また、エタノールの濃度が６０ｖｏｌ％以上となると、前述したごとく、分離膜膜モジ
ュールを構成する部材のダメージが懸念される。
　なお、分離膜表面と水との接触角が１３５°以上である分離膜は、疎水性が高く、エタ
ノール濃度が６０ｖｏｌ％以上であるエタノール水溶液への浸漬が必要となるため、本発
明のリーク検査方法を適用できない。
【００１６】
　本発明で使用するエタノール水溶液は、安価であるとともに、分離膜モジュールの構成
部材への影響が少なく、安全性が高く好ましい。
【００１７】
　また、本発明においては、分離膜をエタノール水溶液に浸漬させた後、分離膜の二次側
より分離膜のバブルポイント以下の圧力で気体を圧入する。
　なお、分離膜のバブルポイントとは日本工業規格ＪＩＳ　Ｋ　３８３２にて定められた
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【００１８】
　この際、エタノール水溶液に浸漬させた後、そのままの状態で、分離膜の二次側より加
圧して、気泡の発生の有無を確認する構成とすると、時間効率に優れたリーク検査を行う
ことができる。但し、エタノール水溶液中に浸漬される時間が長くなるため、耐溶剤性の
低いポッティング材やハウジングを用いた分離膜モジュールに配設された分離膜のリーク
検査を行う場合にはこの方法は好ましくない。
【００１９】
　この様な場合、分離膜をエタノール水溶液に浸漬して分離膜を濡らした後、エタノール
水溶液より取り出してこれを水中に浸漬して、分離膜の二次側より気体を圧入する構成と
すると、エタノール水溶液中への浸漬時間を短くすることができる。
【００２０】
分離膜の二次側に圧入する気体は、空気、酸素、窒素、炭酸ガス等任意の気体を用いるこ
とができる。また、気体の圧入は、コンプレッサー、ブロワー、ガスボンベ等の加圧源を
用いて行うことができるが、加圧に際してはレギュレーター等の圧力調整可能な器具を用
いて行うことが好ましい。
【００２１】
気体の圧入は、分離膜のバブルポイント以下の圧力であれば、リークの有無を評価できる
が、分離膜モジュールに負荷がかかることから、バブルポイントの６０％以下の圧力で導
入するのが好ましい。
【００２２】
【実施例】
以下、本発明を実施例により具体的に説明する。
＜実施例１＞
エバール樹脂で親水化されたポリエチレン中空糸膜をスクリーン状に展開固定した中空糸
膜モジュール（商品名：ステラポアＬ、三菱レイヨン（株）製；平均孔径０．１μｍ、バ
ブルポイント１８０ｋＰａ、中空糸膜表面の水との接触角５０°、ハウジング部材はＡＢ
Ｓ樹脂、ポッテイング部材にはウレタン樹脂からなる）を用いて、以下の手順でリーク検
査を行った。
（１）２０ｖｏｌ％のエタノール水溶液中に中空糸膜モジュールを１０分間浸漬する。
（２）前記エタノール水溶液中にて、コンプレッサーを用いて加圧した空気を、５０ｋＰ
ａの圧力にて中空糸膜の二次側より圧入する。
その結果、中空糸膜の一次側より空気の漏洩は無く、リークが無いことが確認できた。
【００２３】
また、リーク検査後の膜モジュールについて、下記の手順にて圧力耐久性試験を実施した
。
（１）中空糸膜部分をポッテイング材にて封止した近傍より切り取り、さらに中空部分を
ウレタン樹脂にて封止した。
（２）ハウジングの濾過液取り出し口から、水を圧送して加圧した後、加圧を停止し、ハ
ウジング或いはポッテイング部材が破壊されるまで加圧／停止を繰り返した。この際、加
圧時の圧力は３００ｋＰａ、加圧保持時間は５秒間、停止時間は５秒間とした。
その結果、表１に示すように、リーク検査を実施していない新品の中空糸膜モジュールと
ほぼ同等の耐久性を示した。
なお、本実施例において使用される中空糸膜に関して、式（１）の右項により算出される
値は１５．５である。
【００２４】
【表１】
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【００２５】
＜実施例２＞
実施例１と同様の中空糸膜モジュールを用いて、以下の方法によりリーク検査を行った。
（１）２０ｖｏｌ％のエタノール水溶液に中空糸膜モジュールを１０分間浸漬する。
（２）エタノール水溶液より中空糸膜モジュールを取り出し、これを水中に浸漬させて、
コンプレッサーを用いて加圧した空気を、５０ｋＰａの圧力にて中空糸膜の二次側より圧
入した。
その結果、中空糸膜の一次側より空気の漏洩は無く、リークが無いことが確認できた。
また、リーク検査後の膜モジュールについて、実施例１と同様の方法にて圧力耐久性試験
を実施したところ、表１に示すように、リーク検査を実施していない新品の中空糸膜モジ
ュールとほぼ同等の耐久性を示した。
【００２６】
＜比較例１＞
実施例１と同様の中空糸膜モジュールを用いて以下の方法でリーク検査を行った。
（１）１０ｖｏｌ％エタノール水溶液中に中空糸膜モジュールを１０分間浸漬した。
（２）前記エタノール水溶液中にて、コンプレッサーを用いて加圧した空気を、５０ｋＰ
ａの圧力にて中空糸膜モジュールの二次側より圧入した。
その結果中空糸膜表面で気泡が漏洩したが、この中空糸モジュールについて実施例１記載
の方法でリーク検査を行うと、気泡の漏洩は起こらず、リークが無いことが確認できた。
【００２７】
＜比較例２＞
実施例１と同様の中空糸膜モジュールを用いて以下の方法でリーク検査を行った。
（１）１００％エタノールに中空糸膜モジュールを１０分間浸漬した。
（２）前記エタノール水溶液中にて、コンプレッサーを用いて加圧した空気を、５０ｋＰ
ａの圧力にて中空糸膜モジュールの二次側より圧入した。
その結果気泡の漏洩は起こらず、リークが無いことが確認できたものの、リーク検査後の
膜モジュールについて、実施例１と同様の方法にて圧力耐久性試験を実施したところ、表
１に示すように、リーク検査を実施していない新品の中空糸膜モジュールと比較して耐久
性が低下していた。
【００２８】
【発明の効果】
　本発明の分離膜のリーク検査方法によれば、分離膜モジュールが濃度の薄いエタノール
水溶液中に浸漬されるので、分離膜モジュールを構成する部材にダメージを与えることな
く、分離膜のリーク検査を行うことができる。
【図面の簡単な説明】
【図１】　本発明の分離膜のリーク検査方法の実施形態を示す概略図である。
【図２】　分離膜と水との接触角を測定する方法を示す概略図である。
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【符号の説明】
　１：容器
　２：エタノール水溶液
　３：分離膜モジュール

【図１】

【図２】



(7) JP 4338279 B2 2009.10.7

10

20

フロントページの続き

(72)発明者  竹田　哲
            愛知県名古屋市東区砂田橋四丁目１番６０号　三菱レイヨン株式会社商品開発研究所内
(72)発明者  本城　賢治
            愛知県名古屋市東区砂田橋四丁目１番６０号　三菱レイヨン株式会社商品開発研究所内

    審査官  目代　博茂

(56)参考文献  特開平０４－１４２４４５（ＪＰ，Ａ）
              特開平０２－１１０１３９（ＪＰ，Ａ）
              特開平０２－２８４０３５（ＪＰ，Ａ）
              特開平０５－０２３５５１（ＪＰ，Ａ）
              特開平０２－１９１５３３（ＪＰ，Ａ）

(58)調査した分野(Int.Cl.，ＤＢ名)
              B01D61/00-71/82
              C02F1/44
              B01D53/22
              G01N15/08


	biblio-graphic-data
	claims
	description
	drawings
	overflow

