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A社納めポリエステルプラント全景

テル連続重合プラントの全景である.

口立製作所は,汎(はん)用ポリマーから特殊エン

ジニアリングプラスチックまで,高村度液処=哩技術,

高iは･高真空操作技術,各種実験,反J心解析に基づ

く最適プロセスの開発などを基に,ポリマープラン

ト ビジネスに積極的に取l)組み,数多くの実績をあ

げてきた｡

最近のプラスチック製追分野では,汎(はん)川プ

ラスチックの高機能化を目的にポリマーの高分子量
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年産2万tの屋外設置によるポリエス

化が図られ,エンジニアリングプラスチックの生産

量の伸長が著しく,かつ新しいエンジニアリングプ

ラスチックの開発も活発である｡

これらの製造+二程での反応液の粘度はきわめて高

く,優れた冶i粘度液処理技術を必要としている｡Ll

立製作所では,このようなニーズに対応した特徴の

ある高精度液処稗装置を各椎開発し,数多くの実績

をあげている｡
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n はじめに

R屯製作所は良iF合成樹脂,合成繊維などの垂介プラ

ントの分野で,顧客の各種ニーズを満たし,経済的で高

品質のポリマーを長期間安定的に製造できるプラントを

エンジニアリングから建設まで含めた一式として数多く

納入してきた｡これらのプラントで,高粘度液の処理操

作は必要不可欠のものであり,以‾Fに日立製作所の技術

について述べる｡

最近,高機能化･多機能化を目的としたプラスチック

スとしてエンジニアリングプラスチックやスーパー エ

ンジニアリングプラスチックの伸長が著しい｡また,汎

(はん)用プラスチックの分野でも高い強度や優れた耐熱

性せ目的として,従来よりも大幅に高分子量化を図る傾

向が強くなっている｡これらのポリマーの重合反応【1■の

液相度は数‾万ポアズ(従来の約10倍)にもなることが一般

的であり,優れた高粘度液処理技術が求められる背景が

ここにある｡H立製作所は,連続式用および回分式用の

それぞれに最適な処理装置を品ぞろえし,重合反応小や

脱挿処理可】の高粘度ポリマーを効率よく混合･かくは

ん･蒸発･反応させ,高品質ポリマーを長期間安定に生

産することを可能にしている｡

これらの処理装置の選定や仕様の決定にあたっては,

テスト機による実液実験とシミュレーションによる反応

解析に基づいて実機のサイジングを行う必要がある｡

カップリング

軸封 軸圭1

格子輩

打00仁 ロ00

図l格子翼式重合装置

軸重合装置である｡
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(a)全体構造

8 高粘度i夜処理技術

重合プロセスでの高精度液処理機としては,塊状重合

ん法による■ポリマーの製造工程に使われる車合反応装

置,高精度ポリマー液小に含まれる溶剤や未反応モノマ

ーの除去として使われる蒸発装置が主としてあげられ

る｡_L記装置では,一般的に機械式かくはん装置が使わ

れる場合が多い｡

プロセスは連続式とl旦l分式に分けられ,少品種多遥生

産の場合には連続式が,多品種少量生産の場合には担l分

式プロセスが一般自勺に使われている｡

ポリエステル系,ポリアミド系などポリマーのうち車

縮合系ポリマーの連続式重合反応装置には横形かくはん

槽が使われている｡図=はR立製作所の超高粘度液処理

装置として代表的な横形かくはん槽である格了･撃垂介装

置である｡この装置は横置きのハート形断■面の筒状容器

内に,同図(b)に示す棒で形成された格子状の枠を,長子

方向に90度の位相差で複数連ねたかくはん回転体を,同

国に示す位置関係で水平に二つ.並べたものである｡二つ

のかくはん回転体は,おのおのの矢印でホす〟向に同じ

回転数でlロ】る｡回転数は処理液粘度によって異なるが,

通常50r/min以下である｡処理車酌ま本体の村則‾卜部から

流人し,重合反応が進むにつれて処理液の粘度が_1二昇し

ながら右側へ移動し,本体右側下部から流汁ける｡

横形かくはん装置として重要なポイントは,
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棒状の格子枠をかくはん翼とし,回転中心軸をなくして約5万ポアズの高精度液をもかくはん処理できる横形二
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(1)本体長子方向の流れが理想的な押し出し流れ(ピス

トンフロー)であること｡

(2)自己クリーニング性を持ち,かくはんのデッドゾー

ンがないこと｡

(3)かくはん中の気液界面積が大きいこと｡

である｡

上記(1)は,重合製品の品質に影響し,理想的な押し出

し流れに近いほど,重合度の分散の少ない良好な製品が

得られる｡(2)は,かくはんのデッドゾーンが存在すると,

滞留部分にできた変質物が,製品の中へ混入し,製品の

汚染が問題となる｡(1)および(3)は,かくはん装置全体の

容量に影響する｡垂縮合系ポリマーの場合,装置外へよ

り多くの反応副牛成物を排出させることにより,より速

く反応を促進させることができ,容量の少ないかくはん

装置で対応できるからである｡副生成物は蒸気として排

出されるため,蒸発面となる気液界面が広いほど効果が

大きくなる｡

回分式重合反応装置には,図2(a)のようなたて形かく

はん装置が使われる｡憤料の技人,製品の払い出しが容

易に行えるからである｡匝1分式では,低粘度液の憤科せ
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(a)全体構造

動機

かくはん装置上部から投人し,所定時間かくはんを行い,

時間の経過とともに反応が進み処理液の粘度が_L昇す

る｡所定の粘度になったところでかくはんを止め,装置

‾F部から処理液を排出する｡

処理液のホールドアップは装置容量の40-70%ぐらい

である｡高粘度液のかくはんには,装置内全域にわたっ

てかくはんのできる同国(b)のような巽が効果的である｡

雫は装置本体内面の周囲に配置され,本体をわずかな

すきまを保って本体内壁をかき取りながら回転する｡処

理液はかくはん雲上部の中央から鉛直下方に降下し,底

部から外周部の巽によって,本体内壁に沿って旋凹しな

がら上昇して装置内を循環する｡

たて形かくはん装置として重要なポイントは,

(1)かくはんのデッドゾーンがなく,均一混合になるま

での結かくはん回数が少ないこと｡

(2)排出後の装置内の残存液量が少ないこと｡

(3)処理液粘度の_L昇に対して,共回り現象が発牛せず

に,かくはんに必要な消費動力が連続して一様に増加す

ること｡

(4)かくはん小の気液界■面積が大きいこと｡

カップリング

ねじり格子翼

(b)ねじり格子翼

13

軸封装置

副生ガス出口

容器本体

.上_ゝ

ナ｢

図2 ねじり格子翼式重合装置 横形の格子翼の構造を生かし,5万Pまでの高粘度液をかくはん処理できる回分式

たて形重合装置である｡
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である｡

貴賓ポイントのうち(1),(3)は製占J‖訂,質のばらつきに,

(2)は製品の汚染,収率に影響する｡(4)は,かくはん装荷

全体の容量に影響する｡

次に,高純度ポリマー縮小に含まれる浴剤や未反応モ

ノマーの除去に使われる連続式低滞留形(遠心薄膜)蒸発

装置について述べる｡

ポリマーなどの高粘度油日-1に含まれる溶剤や未反応モ

ノマーは,ポリマーの高機能化および人体などへの安乍

対策の向から,高レベルでの除去を求められている｡特

に竜イヤ光学部門で使印されるポリマーについては,そ

の傾向が強い｡例えば,エポキシ樹脂系のポリマーでは

製.ち川Iに残存する溶剤の量は数十ppm以‾‾卜の値が要求さ

jLる｡このような高水準の睨拝操作は-ノ･般的には高温,

it■ごi央空下で短時間で処押されねばならなし-｡遠心樽暇義

子己装置は,このような処和枝作に最も適した装置と‾｢与え

る｡

低滞皆川ヲ蒸発装置としての重要なポイントは,

(1)超■醐■Ii度液を均一な液情状態にすること｡

(2)ポリマーの流れがプラグフロー件であり,iミ'Jiい蒸発

能ノJを持っていること｡

(3)スケーリング現象が発生しないこと｡

である｡(1)および(3)は製品の.訂.質に影響し,(2)は装置の

才さ講に影響する｡

田 各種高粘度液処理機の特徴

Il上製作所の岳抑空液処理機のラインアップを処理液

相度,処理操作別に表したものを図3に示す｡ここでは

処理液の枯度 処王里操作 適用樅種

(10へ100P)

(100～100,000P)

塊状重合の前段反応

濃縮･脱溶剤

塊状重合の後段反応

高相性液わ､らの脱モノマー

たて形一般力､くはん式重合機

遠心薄膜蒸発器(コントロ)

たて形重合機(ねじり格子翼式,ヘリカル翼式)

･横形二軸重合機(メガネ翼式,格子巽式)

傾斜翼式コントロ装置

図3 高粘度液処理機のラインアップ 処理液の粘度および処理操作別に日立製作所の処‡里機を分頬したものである｡

カッ7く■リング

か〈はん軸
メガネ翼

軸 封

駆動電動機

｢‾｢

し_+

蒸気出口

亡==!ゝ

ポリマー出口

蒸発表面

メガネ翼

図4 メガネ翼式重合装置 PET(ポリエチレンテレフクレート)プラントでよく使われてい

るメガネのフレーム形状を持つ横形二軸重合装置を示す｡
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以‾Fねじり格子要式たて形重合機,横形二軸重合棟,傾

斜雫式コントロ装置について簡単に紹介する｡

3.1横形二軸重合機

PET(ポリエチレンテレフタレート)の連続式プロセ

スでは,最終重合機に横形二軸重合機が使われる｡処理

液の粘度は2,000～5,000Pの範囲で,かくはん撃として

メガネ賀式重合装置1)などが使われている｡装置構造の

断面図を図4に示す｡容器本体の構造は匡=(a)と同じで

あるが,かくはん葵の構造が異なる｡かくはん軸が容器

長子方向へ水平に2本設けられ,メガネのフレーム形の

かくはん翼が軸の長子方向に90度の位相差で複数配列さ

れている｡隣の軸と同一線上にあるかくはん撃に対して

も90度の位相差でかくはん軸に配列されている｡かくは

ん巽の先端にはかき取り板が設けられ,回転することに

よって容器内の下部やかくはん軸の表面に付着している

高半占度液をかき取る(自己クリーニング性の機能)｡

この重合機は高粘度域で,かくはん葵による什切り効

果があるために,高いピストンフロー性を持っている｡

また,特有なかくはん撃の配列により,かくはん中での

気液界面積の広いことが特徴である｡この重合機は約2

‾万Pまでの高粘度液を処理することができ,最近では

PET以外のポリエステル系,ポリアミド系,ポリエーテ

ル系,その他線状プラスチックの重合反応装置としても

使われている｡

エンジニアリングプラスチックでは,処理液粘度が

5万Pにも及ぶものがある｡このような超高精度域の処

理液を上記のメガネ軍で処理すると,セルフクリーニン

グできない構造部分(例えば,回転中心軸やかくはん賀表

面の一部分)に処理液が付着,滞留し混合特性の低下をき

たす｡その結果,製品の重合度分布が広がり品質の低下

を招くおそれがある｡この問題を解決するために,図1

(b)に示すような回車云中心軸のない,しかも棒状の部材で

かくはん巽を形成した格子巽式重合装置を超高精度液処

理装置として開発した｡

この装置をメガネ雫式重合装置の後続に設置し,超高

粘度のポリマーを製造することも可能である｡

3.2 ねじり格子翼式たて形重合機

この重合機はたて形かくはん装置で〔図2(a)参月別,5

万Pまでの高粘度液をかくはん処理できるかくはん巽

(ゴ‾ユじり格子撃)に特徴がある｡従来翼では帯状のヘリカ

ルリボン賀2)が使われていたが,処理液粘度が1万P以上

にもなると処理液が回転中心細や翼の水平支持棒に付着

し,混合特性の低下や製品の品質低下をもたらす｡ねじ

り格子翠はこれらの問題を解消させるため,回転中心軸

をなくし,図l(b)に示す横形かくはん装置の格子巽を一

つ立てておき,約45度のねじりを加えた構造に相当して

いる｡本体内壁に沿った部材が帯状の巽となっている｡

3.3 傾斜翼式コントロ装置

この装置は遠心薄膜蒸発装置の一種であり,図5に示

すように羽根がロータの長手方向に治ってスパイラル状

になっており,ロータの回転によって本体内壁上に押し

付けられた薄膜状の処理液を下方に送り出す作用が働

く｡したがって,自由落下することが困難である高粘度

液(1,000～10万P)を処理することができる｡高粘度の

駆動電動機

減速機

軸

軸封式

1L＼ジャケット

原料

羽根

へ-▼▼ノ＼

+トー

伝熱胴

ロータ

エキスパンション

トムセパレータ

l濃絹物

図5 傾斜翼形コントロ装置 羽根が回転することにより,

薄膜状の高粘度液を下方へ送りう充す推力が働く｡
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ポリマーであっても溶剤あるいはモノマーに溶解してい

る場合は,二つのコントロ装置を直列に設置することに

より,高水準の脱揮操作を行うことができる｡この装置

は従来のベントエクストルーダよりも脱揮性能および動

力効率が優れているばかりでなく,装置の設置面積も少

なくて済む｡

田 装置計画

装置製作に至るまでの計画フローを図6に示す｡計画

設計段階で装置の選定を行い,装置の基本仕様を決める｡

次に設計データがなければ,実液実験設備などを使って

実験を行い,データを採取する｡そのデータに基づいて

装置の詳細計画を行う｡

日立製作所では連続式,回分式の重合実験設備をはじ

め,遠心薄膜蒸発装置などの実験設備も取りそろえ,顧

客とのプロセス開発に利用している｡

実験設備の一部を図7に示す｡この設備は中間重合体

を原料として,さらに重合反応を進めさせる連続式の重

合実験装置である｡また,装置の詳細計画では,スケー

ルアップ技術が必要である｡

連続式重合装置のスケールアップ手法を図8に示す｡

まず反応のシミュレーションモデルを設定し,パイロッ

ト装置などから得られた反応データ,装置の構造条件や

混合,伝熟などの基本特性データを取り込み,シミュレ

ーション計算を行い未知数である反応定数などを算出す

る｡それらの定数を用いて,実機の仕様を決めていくわ

1荒
島プフイ‾ダ

工工

M

1買
できチッ

◎島笥
Ⅱ

M

押出L機

プフィーダ

押出し機

溶液供給
ポンプ

熱媒油

M

重合機

抜出し機

溶液
タンク

図7 連続式実液実験設備のフローと設備の外観
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かくはんシミュレーシ]ン

模凝液流動実験

プロセッサの最適化検討

応用実験設備

(遠心薄膜蒸発器,重合磯)

顧客基本仕様

計画設計

実液テスト計画

実液テスト結果

設備の詳細計画

製作設計

製 作

コンサルティング

図6 装置の製作に至るまでの計画フロー 顧客の基本仕

様から装置製作に至るまでの設計検討を示す｡

けである｡以下にPET連続重合プラントでの横形重合機

のシミュレーションモテリレの例3)を示す｡

_+⊥ ㍍ 真空ポンプ

コールド ′軽

トラッフ
｡,,

′ d如
.

注:略語説明 M(電動横)

装置計画の上で設計データを採取することのできる実液実験設備を示す｡
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反応シミュレーション

モデルの設定

パイロット機

構造,反応データ

パ
イ
ロ
ッ
ト
の
解
析

実
機
の
計
算

基本特性データ

涜動特性,蒸発特性ほか

反応定数の仮定

J〕托の計算

実験値との比較

YES

反応定数の決定

実機寸法の仮定

ノ)nの計算

目標Prlとの比較

YES

構造決定

NO

NO

注:略語説明JJJ上(重合度)

図8 連続式重合装置のスケールアップ内容 パイロット

機のデータを使って,実機のスケールアップを行う方法を示す｡

(1)反応モデル:

2～COO(CH2)20Hご～COO(CH2)200C～＋EG

……‥‥……‥‥…‥…‥(1)

～COO(CH2)20H＋～COOH2～COO(CH2)200C

～＋H20
=…=･･…‥………

‥‥…(2)

ここで,-COO(CH2)20H :エチルエステル末端基

～COO(CH2)zOOC～:ジエステル基

-COOH:カルポキシル末端基

EG:エチレングリコール

である｡

(2)横形重合機のかくはん軍周りの副反応生成物拡散モ

テリレ

拡散モデルは次式に示す関数で表され,図9(a)に蒸発

にかかわる各種要素を示す｡

β=/(5,Ⅳ,〟,P,PO,C,々d)…･･イ3)

ここで,β:蒸発速度

Ⅳ:かくはん回串云数

〃:液粘度

発泡およぴスリッ70による落下
し〟,P,八r) 拡散

蒸発表面積 (/∠,上〕,(--ノ)

か

(.S)

回転

/

甥批

(八り

か〈はん肇

/ ＼
くはん朝 ポリマー

Jノ

｢
F｡

(a)蒸発にかかわる各種要素

り 拡散量 上)

り-1

ろ

CJ

勺-

ん＋1

ー

第1巽 第J巽 最終翼

(b)か〈はん翼周りの物質収支

注:略語説明 ′∠(処理液粘度),(､(濃度)
P(操作圧力),/パ蒸発速度)

几'(回転数),fl(主涜量)

占(気液界面積),/(逆涜量)

200

0

0

｢0

0

(
埜
咄
幣
淋
)
髄
如
㈱

50

○

述)

(⊃

0

0

0

(〕

8

0

0 0

50 100 150 200

重合度(計算値)

(c)シミュレーションの結果

図9 PET連続重合プラントのシミュレーション例 横形

重合装置での蒸発モデル,およびかくはん翼周りの物質収支モデル

を示す｡
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P:操作兵窄度

PO:副生成物蒸気圧

C:ポリマー中の濃度

々d:装置に固有の定数

S:蒸発表面積

(3)かくはん撃周りの物質収支

図9(b)にかくはん葵1枚ごとの物質収支モデルを示す

が,各かくはん翼を道混合槽列モデルの一倍とみなして

いる｡

(4)シミュレーションの結果

シミュレーションの結果を図9(C)に示すが,シミュレ

ーションによる計算結果と実績データはきわめてよく一

致しており,シミュレーションの信輯性が十分であるこ

とがわかる｡

8 おわりに

日立製作所はこれまでに蓄えた豊富な経験と技術に基

づいて,各種の高精度液処理装置の開発を実施し,多様

な顧客ニーズにこたえてきた｡

ここでは,重合プラントでの高精度液処理技術を基に,

F】立製作所で独自に開発した優れた特徴を持つ高粘度液

処理装置として,

(1)横形二軸重合機(連続用)

(2)ねじり格子撃式たて形重合機(1ロ1分用)

(3)傾斜軍式コントロ装置(連続用)

および同装置計画について述べた｡

今後,エンジニアリングプラスチック需要の伸長,汎

用ポリマーの塊状重合プロセス化およびポリマーの高分

子最化がさらに進むと思われる｡また一方,ポリマーの

多機能化や高機能化を目的に,ポリマーアロイ技術やポ

リマーブレンド技術およびこれらの装置に対する新しい

ニーズが生じ,これまでにない特徴を持つ優れた処理装

置が必要となり,需要も拡大すると思われる｡

日立製作所では,このような市場の動向を踏まえ,今

後とも重合プラントでの高粘度液処理技術の革新にノJを

注いでいく｡
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