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真 空 析 装 置 に つ い て

高 木 収*

The Vacuum Crystal1izer

By OsamuTakagi

HitachiWorks,Hitachi,Ltd･

ThecrystallizationequlpmentSOfrefrigeratingsystemareaVailableinseveral

differenttypesbutnoneofthemdiffersinitsprlnCipleofprocess,thatis,tO

producecrystalsbyremovingheatuslngSOmerefrigerantfromthesurfacesof

metalwal1sactingasheattransmitter,andinthisprocessareinvoIvedseveral

problemssuchastreatmentmethodofcorrosiveliquids,SCaledepositoncooling

surfaces,typeOfrefrigeratorandcondepser,temperatureriseofrefrigerant,etC･

Thedi伍cultyinreachingaproperSOlutionfortheseproblemsandlargepower

requlrementShaveresultedinahighinstallationcostandoperatingexpenditures･
comparedwiththeabove,thevacuumcryStallizerisfarsimpleryetglVeSnO

lesssatisfactoryresultsincrystallization,andtoaddtothis,itisquitefreefrom

troublesomeproblemsattendantontherefrigeration･InprlnCiple,itdeprivesthe

liquidtobeprocessedofheatbycauslngadiabaticevaporationinvacuum･The

deviceessentiallyconsistsofanevaporatingvessellinedwithrubber,boosterand

Thewriter,intheintroductionofthisnewcrystallizer,quOteSaHitachi's

productinthistyperecentlysuppliedtoarayonmanufacturingfactoryforthe

recoveryofGlauber,ssaltfromthewasteliquidfromthesplnningbath,aSthe

Brstexampleofapplicationofthiskind･

〔Ⅰ〕緒 ■ぎ

化学工業において種々な溶液から結晶を析出させる工

程を晶析と称している｡従来用いられていた晶析装置に

ほいろいろあるが,その原理はいずれも金属壁面の熱伝

により冷媒を利用して熱を除去し結晶を析出させるも

のである｡

ところがこの方法には腐蝕性液体の取扱い,冷却面の

汚れ,凝縮器の形式,凝縮器の端末湿度,冷媒の許容温

度上昇,冷凍機の問題などのいろいろな制限因子がある

外,所要動力も大きいので設備費,運転費がかさみあま

り有利な方法とはいいえなかったっ
*

日立製作所日立工場

本文で述べる真空晶析装置i･まこれらの制限因子に関係

なくきわめて簡単な装置で,所期の目的が達せられるも

のである｡その原理ほ真空による断熱蒸発により熱を除

去して結晶を析出させる方法で簡単なゴム内張りの晶析

音別こ効 の艮いブ←スタ,蒸気エヂェクタ,水エヂェク

タなどの真峯装置を組合わせ,運動部分としては小さな

捏拝機を睨付けた装置で,きわめて低 な設備費,運転

費で高能率で結晶を析出せしめうるものである｡

人柄工場の紡糸廃液より芭硝(Na2SO4,10H20)を

回収するのに太法を応用してきわめて好成績をえたので

こゝにその概要を ベ御参考に供したい｡

本法の応用は外にも数多くあると思われるが紡糸廃液

問Lたのほ本邦で最初の試みである｡工場試験も順
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卸こ終了し,納入後も好成績で運転され,従来法に比し

きわめて有利に苦硝が回収せられている現状である｡操

作法の僅かな改変によりバッチ式にも連続式にもなしう

ることも真空晶析装置の特長の一つである｡

〔ⅠⅠ〕晶析装置の概要

ある溶液を飽和濃度以上に濃縮 てし 安定または過飽

和状態にもって来てその温度を下げればその程度により

目的とする結晶がいろいろな粒度で析出される｡この工

程が晶析であって,従来は結晶析出にほいろいろな形式

が用いられたが大きく分ければ真峯式と冷却式の二つと

なる｡

(り 冷 却 式

ニーゝで冷却式と称するのは金属壁面よりの伝熱を用い

冷媒で冷却する機械的冷却方式のもの一般を元しH｡W_

ard式･Swenson-Walker式,Oslo式,Issachsen式,

Jeremiassen式,Gri11式などがあるが,結晶の析出原

理は同一でいずれも冷却式の中に含まれるものである｡

このいずれもが冷却面への結晶附着および冷媒側のスケ

トル附着などによる伝熱の低下のため,その効 が低下

するのでスクレーパを取付けたものや,その容積当りの

伝熱面積を大きくするなどいろいろと工夫せられてい

る｡

こゝでほそれらの詳細についてほ本論の目的と異るの

で省略することとする｡

(2)真 空 式

こゝで述べんとする真葬式ほ真峯ポンプなどを用いて

蒸発濃縮結晶を析出するものや,真空蒸発によって結晶

を析出する方法のすべてを含むわけであるが後者の方法

すなわち真基晶析に限定して真宗式と称することにす

る｡

真宗晶析装置

断熱蒸発による温度降下を利用して結晶を析出させる

もので,真杢にする方法にほ真峯ポンプを用いて良いわ

けであるが,蒸発量の大なることすなわち抽気量の大き

いことや,今回の場合のように酸性蒸気の同伴する蒸気

を吸引する場合には真峯ポンプほあまり有利ではない｡

そこでェヂェクタを用いることがまず考えられるわけで

こゝに紹介するのはブ←スタ,蒸気エヂェクタ,水エ

ヂェクタの組合わせよりなる真峯晶析装置である｡

本装置の主要部は晶析器木体,ブースタ,蒸気エヂェ

クタ,水エヂェクタ,ノベロメトリックコンデンサ,圧力

水ポンプなどより成る｡全体の系統は第l図に示す通り

である｡それぞれの機器の大体の仕様ほ下記に示すよう

なものである｡

評 論 第36巻 第7号
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第1図 真空 晶析装置 系統図

Fig･1･FlowSheetof Equipment
of

Vacuum crystallizer

装置の容量は結晶空硝量20t′day(バッチ式),30t/

day(連続式),原液処理量は90kl/day(バッチ式),130

kJ/day(連続式)のものである｡

晶 析 器軟銅製ゴム内張り円筒竪型底部

円錐タンク容量‥.…‥ 30mさ

特殊軸封部付撹拝楼,真重度

755mmHg

ブ ー ス タ………………ステンレス製

蒸気エヂェクタ………･…………‥鋳鉄製

バロメトリックコンデンサ‥.‥‥‥.

容量6m3,7k量150～200t/h

水エヂェクタ‥‥‥‥…‥…マルチゼット型

水 ポ ン′

3kg/cm2,150t/b

プ……ST-CH型,口径160mm

揚程40mm水柱

これらの各々をそれぞれ第2図,第3図,第4図,第

5図に示す｡

全設備の所要

不 鋳

13 ク ロ【,一

鋳

普 通

の程度である｡

材ほ

銅. 約2.2t

ム･‥･‥‥‥‥‥･.‥‥‥約0.2t

鉄‥..

銅‥

約1.Ot

…‥.約
35t

､
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第2図 真 空 析 芹 Fig.2.Vacuum Crystallizer

第3図 ブ ← ス Fjg.3.Booster

真峯晶析装置の特長としては

(i)建設費ならびに運転費が安い

(ii)人件費,保修費,維拍費がきわ

めて低廉である

構造簡単で取扱い容易である

作動確実で故障が絶無である

運動部分がないので給油不要,

監視無用である

(vi)動力の大部分が蒸気と水である

ので蒸気発生設備のあるところ

では容易に設置可能である

(vij)腐蝕性の液体の取扱いも容易で

ある

(viii)冷凍機などを使用せぬので特殊

な作業者を必要としない

第4図 バロメトリックコンデンサおよび水エヂェクタ

Fig･4･Barometric Condenser and Water Ejector

のごときものであり,その利点は従来の冷却式に比L.て

高く評価さるべきである｡

〔ⅠⅠⅠ〕頁空晶析装置の設計および実施例

人柄工場において芭硝を回収する工程ほ第`図(次頁

参照)に示すように紡糸廃液中よりだ硝を回収するわけ

第5図 ◆脛 拝 礫(頁空晶析器用)

Fig･5･Agitator(for Vacuum Crystallizer)
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(の眞空晶析叢屋を利用せる場合

(か堤末の冷凍法利用の場合

第6国 人絹工場の実施例の 比較

Fig.6.Comparison ofTwoProcessfor

Viscose Rayon Works

であるが,この回収の効率いかんによって製品の人網コ

ス†に大きな影響をおよぼすので,熱経済と物質収支,

濃度調整を巧みに組合わせて効果的な装置とする必要が

ある｡

まず晶析装置設計上の因子としてはつぎのような項目

が考えられる｡

(i)冷却すべき1日当りの液量

(ii)最初および最後の液温

(iii)取扱い溶液の熱化学的資料

たとえば溶液および結晶の比熱,蒸発潜熱,結

晶熱,濃縮熱濃度エソタルピー関係

(iv)溶液のB.P.R.(Boiling Point Rising)

(Ⅴ)バッチ操作か連続式か

(Vi)結晶のi･容鮮度曲線

(vii)溶液の性質,腐蝕性か 触性でないか

(Vijj)保証できうる蒸気圧力および蒸気量

(ix)使用7k温,7k量

(Ⅹ)飛沫同伴におよぼす蒸気速度の影響

(Ⅹi)慣拝に対する資料

(Ⅹii)熱収支物質収支の算定

バッチの場合の紡糸廃液の冷却曲線ほ第7図に示したが

これは液温の降下の時間的割合を示すものでこれにより

熱量関係の算定ができる｡

プライン冷却の場合の析出量の 算は奥野式の図表か

らできるが下記の式によっても算定できる｡

第36巻 第7号

第7図

Fig.7.

C=斤

｣.ゝl｣

バッチ式真空品析器の冷却曲線

Cooling Curves of TypicalBatch

Vacuum Crystallizer

100耶-5(銑一旦)

100-5(尺-1)

C:最後の母液中の結晶の重量(kg)

J＼-: 7良和物甲発子葺_
無7k物の分子量

初めの溶質量(無水)(kg)

最糸
温度における溶解度(蕊警鵠)

ガ0:初めの溶剤量(kg)

且:溶剤蒸発量(kg)

溶剤蒸発量の算定は下記の式による

E= 鱒拉革処世鱒二ざ(β二!)〕±ダぎ_(109Ⅳ｢ざ旦)
エⅣ〔100-5(斤-1)二て-ヴC尺S

….(2)

こゝにエ町:排出温度における平均蒸発潜熱(kcal/kg)

qc:排出温度における結晶熱(kcal/kg)

d∠:仕込温度と排拍温度の差

C:溶液比熱(kcal/kg)

そのほかの符号は(1)式の場合と同じ

以上の方法により品析器の設計および抽気量の算定が

できる∴

〔ⅠⅤ〕

冷却式と 真

冷却式と真空式とのコスト比較

墨式との利害得失は既 Lたようにあきら

かに真峯式がすぐれているが,さらにコストについて比

較検討してみることにする.=.今1tの芝硝を回収するた

めの大体の 転責を比較してみる:=真峯晶析

力の大部分が三軍克と71くにあるので

置では動

転費のほとんどはこ

れらの消費量のいかんにかゝつているわけである｡7Jく温

は真空度に影響するが大抵の工場でほ7kの値段は蒸気の

値段に比して低廉であるのでエデュクタ佗用の場合ほ7k

エデュクタを組介せ蒸気の消費量をできるだけ少くする

ように工夫してコスト低下をねらうのが妥当である｡
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こゝでは200C,150Cの水の場合について比較してみ

るとつぎのような数値になる｡この際の蒸気圧力は7kg/

Cm2(G)以上使用の場合を示す｡

蒸.と:二 ~ヌし‥

冷 却 水‥･‥‥･

電
'上t~
カ宣

力……..

20■つC

O.68t

125t

21.5kWh

発水量…… 0.343t

15りC

O.497t

l12t

21.5kWb

O.343t

今蒸気屯当り1,000円,水を50銭,電力をkWb当

り2円とすると芭硝1t当りの値段はそれぞれ442門50

銭,253円となる｡これに対して冷却式の場合には芭硝

屯当り必要熱量を実績値の310,000kalとして1冷 屯

当り安い場合の例をとり120円とみれば己硝屯当りの値

段は465円となり,運転費に関しては真峯式の場合が冷

却式の場合に比し54%から95% くらい安くなる｡も

つとも水温が上ればその差は小さくなるが200C以下く

らいの水を使用する限りにおいては有利であることがわ

かる｡

設備費,人件費,保修費,維持蛋等に到っては各工場

の立地条件や操作方式によりまちまちであるが大体つぎ

に示すような範囲に入っている.｡

設 備 費..

人 件 費‖

維 持 費‥

冷却式

1

1

1

真峯式

0,46･～0.6

0.3
′､0.5

0.2
′)0.5

結局全体のコスト比載をすれば兵宗式ほ冷却式の半分

またほそれ以下に切下げられることがわかる｡

参考までに米 で行われている実施例をあげてみると

下記のような数値になっていて大体同じような傾向を示

している.｡

原 液 量‥
.566,000//day

析出結晶量…………….102,000kg/day

条件は下記に示す

液組成. Na2SO.1

HヱSOl

グルコース

ZnSO_土

H20

14(リt′‰

8(dし%

5(〃t%

1山t%

72(dt%

原 液 比 重‥‥
…･1.22

原液最初の温度……………………40･6コC

B.P.R………………………….4,44〇C

最終母液のB.P.R…………………‥ 5ウC

冷却7kの温度…………‥29.3`JC(夏季最高)

プラインの温度………‥ -12.20C

蒸 気 圧 力…………‥ 8.75kg/cm2(G)

溶液および母液の比熱‥,
‥･0.85

この場合冷却式のものと真峯晶析装置(バッチ式)と

のコス†の比較をしておりその数値を嘉すとつぎの通り

である｡

冷却式 真峯式

設備費(
建設費および
基礎工事含み

冷 却 水 量

プ ラ イ ン

プライン冷凍

冷凍馬力および
ブラインポンプ

撹拝および
馬

蒸気消費

蒸 発 7lく

転
力

量

量

概略床面積
(長さ×幅×高)

(J/mn)

(J/mn)

(t/day)

(HP)

(HP)

50,400k¥ 23,400k¥

630

50

(kg/h) なし

(kg/day) なし

なし

80**

3,630

42,700

(m)30･5×15･2513･7×6･1
×3.05 ×16.8

*

ァムモニヤ凝縮器用は含まれていない｡
**

凝縮器用水ポンプの動力は含をれていない｡

〔Ⅴ〕頁空晶析装置の性能

(り モデルによる性能試験

(A)概 要

木装置の真主装置は容量大なるため設備の関係から

物試験ほできなかったが,幸いブースタ,蒸気エヂェク

タおよび水ユデュクタなどのエヂェクタには相似法則が

成立し,幾何学的に相似の場合ほ抽完量は寸法の自乗に

比例するので性取上重要なる部分であるブースタは1/20

のモデルを相似に製作して 験した｡蒸気エヂェクタに

ついてほモデルブ←スタのノズル口径を変更すれば実物

と同じになるのでそのまゝ用いた｡水エヂェクタについ

ては1ノ/20のモデルブースタでは吸入量′｣＼なるため実物

の1/5のものを他J~l]した｡

(B)試験装置

モデルプラントは第8図に云Lたように配陀した｡そ

⑯揚)

庁±諒オリブイス

噛碩)

ブースタ

卜ごLノン受蓋へ

ぜ｣fブ1討

1〆)パルプ▲

rかi完ノ支

庭)フK工チェアタ蜃空俣

〔軌｢しスタ頃雪枝

①貢汽工チエクタ眞空皮

第8図 モ デ ル 試 験 装 置

Fig.8.Equipmentof ModelTes-t

ピンポンフ:川
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の試験状況を第9図に元す｡あまり良い方法ではなかつ

たが吸入量は駆動蒸気よりバイパスをとり4声のノズル

より噴射せしめて為圧力と 7Ⅵ2温度から吸入量の算

定を行った｡

第9図

Fig.9.

モ ヂ ル テ スト 中 の 状況

View of ModelTest Plant

(
皐
琶
〓
塑
柳

川

､ヽ､

し紗 .〝

破 入 室(勒)

第10図

Fig.10.

性 能 曲 線(ブースタ)

Characteristic Curve(forBooster)

∠汐 .j汐
凄汐 〟

礪 入 墨(帥)

第11図

Fig.11.

性 能 曲 線(ブ←スタ)

Characteristic Curve(for Booster)

評 論 第36巻 第7号

使用したモデルの仕様ほつぎの通りである｡

ブ←スタ

咽 喉 比…………‥380

膨 脹 比…………‥115

ノズル口径

1木ノズル3.7声

7本ノズル1.4声

所要真峯度…………….……‥755mmHg

所要吸入量‥‥.‥..

エヂュクタ

.11.6kg/b

咽 喉 比…………………………‥96

膨 脹 比‥‥.‥‥…‥‥.‥…32またほ40

所要真基度………………….737mmHg

所要吸入量‥‥.‥.

7kェヂェクタ

水 _l‡.

旦･･･-･･･

.81kg/b

30t/h

水 圧….‖…‥.……….3kg/cm2(G)

吸入真峯度.. 680～690mmHg

ノ ズ ル……‥ 7.2声×7本,マルチノズル

(C)試験結果

ブースタの場合駆動蒸気圧力8,9,10kg/cm2(G)で

行った結果を第】0図,第Il図および第12図に示す｡

蒸気エヂェクタの場合は基気を入れない場合と入れた

場合の結果を第13図および第14図に元す｡

(D)結果の検討

本実験では吸入茎気量を測定する筈であったが,ノズ

ルが間に合わず定量的な茎気の影響を試験できなかった

確ほ項事のぎ

㌧
､カ しえた｡

ブースタの場合には

(i)1木ノズル,7本ノズルとも所要真生皮におい

て7lく温120C～130C の場合吸入量は約2倍吸入

可能である｡

(ij)1凍ノズルのものはマルチノズルに比しやゝ真

宗度ほ低くなるが吸入量の変化に対して真峯度の

低下が少い蒸気エヂェクタの場合には

/ク J汐

第12図

Fig.12.

し好 一戎グ
〝 此7 〝

破 入 墨

性 能 曲 線(ブースタ)

Characteristic Curve(for Booster)
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第13図 性 能 曲 線

(蒸気エデュクタ)

Fjg.13.Charcteristic Curve

(for SteamEjector)

J々ンねヱ(Jノ具区斬スチーム
7

′

の場合の蒸汽

ー･------･･トーJ` 工チエクタ贋空度

一山【J依庖イの帳合の都工チエ
7 ′･クタ眞竺ノ支
♂

′･

･▲

の～局合て刀く工チエ
･一

クタほ空気を入れ

た鳩ノ合

〝J伊戒グ〟㌧材 ノ汐 戯グガノ好ノ膠′符㌧協㌧切

扱 入 墨 r帥ノ

第14図 性 能 曲 線(蒸気エデュクタ)

Fjg･14.Characteristic Curve(forSteam

Ejector)

(a)吸入真峯ほ駆動蒸気圧力が低い方が高真峯を

うる｡

(b)峯気を吸入させた場合駆動蒸気圧力が高い程

放射真峯を低くすることができる｡

(c)設計圧力7kg/cm2(G)であり結果からみて

これより低いのほ効率を低下するようである｡

(d)吸入蒸気量が45%以上になると放射真峯が

上昇するのは実験装置で蒸気をバイパスで取つ

たのに起因しているようである｡

(e)7声ノズルで7kg/cm2(G)で放射真空640

mmHgまでは低くすることが可能である｡

(2)現地における実物性能試験

(A)概要および試験装置

モデル試験でほ蒸気エヂェクタ以外はモデルにて試験

を行ったが,現地試験では各部分毎の試験を行い最後に

綜合試験を行った｡試験設備は納入据付現場で第1図匿

示すような配置のもので行った｡晶析器本体とブースタ

の間,バロメトリックコンデンサと蒸気エヂェクタとの

(
▲
令
室
削
似
Y
讐

､

､
､

β 〟

ブースタ覧匡垂膵汽圧力(断ゎヱJ

第15図 綜合試験結果による真空晶析

性能曲線

置の

Fig.15.Characteristic Curve of Vacuum

Crystallizer

問,蒸気エヂェクタと水エヂェクタとの間に古板を入れ

各部分の到達実生度試験を行った後全体の綜合吸引試験

を行った｡試験に用いたノズルはマルチノズルと1木ノ

ズルについて行った｡

(B)試験結果

単独試験はマルチノズルは角度および取付角度の関係

からはつきりした結果が出なかったが,シングルノズル

の方ほ結果が非常に良かったが,いずれの場合もモデル

テストのときと比べてみな良い結果が出た｡このデータ

は省略する｡シングルノズルを使用してバロメトリック

コンデンサ,蒸気エヂュクタ,水エヂェクタに設計仕様

の蒸気量および水量を通じて-→定としてブ←スタの駆動

蒸気量を変化させた場合の到達真空度を測定した｡その

結果を第15図に示す｡原液の代りに水を13.5kJ澱込ん

だ場合の吸引試験を行った｡その結果を第l`図(次頁参

照)に示す｡

(C)結果の検討

7kェヂェクタ,蒸気エヂェクタ,ブースタの_ 独試験
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第16図

Fig.16.

し紗 .カ7 J♂

6毒 問 (命ノ

ブースタによる7lく†張り蒸発試験性能曲線

Evaporation Characteristic Curve

(Of Water Filledin Vacuum Cry-

Stallizer)

の結果からいずれも設計値を十分に満足L,モデル

墜
禦
璧

ガ
"
〟

〃

験

よりはるかに上回る値であった｡綜合試験の結果から蒸

発量は260kg/b以上,真空度は755m/mHg で温度

ほ40Cであった｡計画圧力にして1時間を要せずして

真空度0.5m/mHg(ata),桔内温度2.8～3.50Cに達

しえた｡

エヂェクタの性能も艮く蒸気消重量ほ蒸発量と時間的

な割合から予想以上に少くすんでいる｡

各抽気量E 係はその他の性能についても各エヂェクタ

ほモデルテストと同様な数値を示し実物とモデルとの間

に相似法則が成立することも実証しえた｡

ブースタなども臨界圧縮圧力と吸入比の問題について

VoE.1る

も相似江別が成立することを考えあわせるとモデル試験

でやった 果は大容量の装置に拡大できることも予想の

つくところである｡

〔ⅤⅠ〕結 言

人絹工場の紡糸廃液より芭硝を回収するのに真空晶析

装置を応用して予想以上の成績を収めたのでその概要を

報告しあわせて従来の冷却式に比し真空晶析装置の有利

なることを説明した｡

本 置ほその後紡糸廃液を用いて 転が行われ驚威的

な好成績を示しきわめて少量の蒸気消費量で効率きわめ

て良く格段の経済的利益となったので各社の人柄工場で

もこれに刺戟され従来の方式を真空晶析装置に取蕃えよ

うとされる機 が強くなってきた｡

終りにモデル試験,現地試験および試験デrタの整理

に努力をされた日立製作所日立工場機械検査 今凰加

野両氏ならびに化学機械設計課大野氏に厚く謝意を表す

る｡
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立
｢家庭用電気機器｣特集(6月25日発行)

この一冊あれば家庭用電気横幕のことはなんでも解ります｡家庭

の主婦は勿論中学,高校生にも解り易い記事を満載しています｡
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