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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
竪型チューブ(２)の内周面に形成された凍結面(2a)へ、給液手段(５)から液状の被乾燥材
料(47)を供給し、この凍結面(2a)を冷却して上記の被乾燥材料(47)をパイプ状に凍結し、
次いで上記の給液手段(５)からの被乾燥材料(47)の供給を停止したのち、この竪型チュー
ブ(２)内を減圧して上記の凍結した被乾燥材料(47)を凍結乾燥する、凍結乾燥方法であっ
て、
　上記の凍結乾燥の際に、上記の竪型チューブ(２)内に配置された内部加熱手段(41)から
上記の凍結した被乾燥材料(47)へ輻射熱を供給することを特徴とする、凍結乾燥方法。
【請求項２】
上記の内部加熱手段(41)を上記の竪型チューブ(２)の中心軸心に沿って配置し、この内部
加熱手段(41)の外面に縦長の輻射面(43)を形成した、請求項１に記載の凍結乾燥方法。
【請求項３】
内周面に凍結面(2a)を形成した竪型チューブ(２)と、その凍結面(2a)へ液状の被乾燥材料
(47)を供給する給液手段(５)と、上記の竪型チューブ(２)の周囲に配置されて上記の凍結
面(2a)を冷却する冷凍手段(10)と、上記の竪型チューブ(２)内を真空状態にする減圧手段
(12)とを備えた凍結乾燥装置であって、
　上記の竪型チューブ(２)内に内部加熱手段(41)を備え、この内部加熱手段(41)から上記
の凍結面(2a)側へ輻射熱を供給可能に構成したことを特徴とする、凍結乾燥装置。
【請求項４】
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　上記の内部加熱手段(41)は、上記の竪型チューブ(２)の中心軸心に沿って配置され、外
面に縦長の輻射面(43)を備える、請求項３に記載の凍結乾燥装置。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、薬液などの液状の被乾燥材料を竪型チューブの内周面に凍結させたのちこれ
を凍結乾燥する凍結乾燥方法とその装置に関し、さらに詳しくは、被乾燥材料を凍結した
のち効率よく短時間で凍結乾燥でき、生産効率を大幅に高めることができる、凍結乾燥方
法および凍結乾燥装置に関する。
【背景技術】
【０００２】
　従来、医薬品などを溶液にした液状の被乾燥材料を、効率よく凍結乾燥する方法として
は、この被乾燥材料を竪型チューブの内周面に供給して凍結し、これを減圧下で凍結乾燥
させるものがある(例えば、特許文献１参照。)。
【０００３】
　上記の従来技術は、竪型チューブと、この竪型チューブの上部に設けた噴霧手段へ液状
の被乾燥材料を供給する給液手段と、竪型チューブの下部に接続されて余剰の被乾燥材料
を回収する液回収路と、竪型チューブの周囲に配置されて竪型チューブの内周面の温度を
制御する冷凍手段とを備えている。
【０００４】
　上記の給液手段から供給された液状の被乾燥材料は、上記の噴霧手段で散布されて竪型
チューブの内周面へ供給される。この竪型チューブの内周面には凍結面が形成してあり、
この凍結面が上記の冷凍手段で冷却され、これにより上記の被乾燥材料がこの凍結面上で
パイプ状に凍結される。このとき、竪型チューブの下部へ流下した余剰の被乾燥材料は、
上記の給液手段へ液回収路を介して回収される。所定量の被乾燥材料を供給し終わると、
上記の給液手段からの被乾燥材料の供給が停止され、この竪型チューブ内が減圧される。
そして、上記の冷凍手段の冷媒温度を上昇させて加熱手段に切り替え、この加熱手段から
上記の凍結した被乾燥材料へ昇華熱を加えることにより、上記の凍結した被乾燥材料が凍
結乾燥される。
【０００５】
　上記の竪型チューブの下端部には、ジェットノズルを組み込んだノズル付きフランジが
組み付けてある。上記の竪型チューブ内の被乾燥材料は、パイプ状に凍結乾燥されると上
記の凍結面から剥離し、上記のノズル付きフランジに受け止められるとともに、上記のジ
ェットノズルから噴出されるエアーにより粗砕される。この粗砕された被乾燥材料は、上
記のエアーによりジェットミルへ搬送され、さらに微細な粉末状に粉砕されたのち、サイ
クロン装置により捕集されてバルク缶などに回収される。
【０００６】
【特許文献１】特開２００４－３３０１３０号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
　上記の従来技術では、上記の冷凍手段の冷媒を、例えば３０～５０℃などに加温するこ
とで加熱手段に切換え、この加熱手段により竪型チューブの壁部を介して上記の凍結した
被乾燥材料を加熱している。このためこの従来技術では、凍結行程と凍結乾燥行程とで冷
媒の温度を大きく変更しなければならず、その温度制御が容易でないうえ、次の問題点が
あり、凍結乾燥に長時間を要するため生産性を高くすることが容易でなかった。
【０００８】
　(１)上記の加熱手段から供給される熱は、伝導熱として竪型チューブの壁部を介して伝
達されるが、この竪型チューブは大形に形成されているため、その熱量の多くがこの竪型
チューブに奪われやすく、加熱効率を高くすることが容易でない。
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【０００９】
　(２)しかも、上記の被乾燥材料中の凍結水分は、竪型チューブ内の減圧された空間に臨
む内面側から昇華し、その昇華熱が上記の加熱手段から補給されるが、この補給される熱
量は凍結した被乾燥材料中を通して伝達されるため、効率よく素早く加熱することが容易
でない。
【００１０】
　(３)上記の被乾燥材料は、乾燥後に竪型チューブの内周面から容易に剥離できるように
、通常、上記の凍結面には最初に水分のみ供給されて、いわゆるアイスライニングが形成
される。このため、上記の加熱手段から竪型チューブの壁部を介して熱が伝えられると、
被乾燥材料中の水分が昇華する前にこのアイスライニングが加温されて昇華し消失する虞
がある。このアイスライニングが消失すると上記の竪型チューブの内周面と凍結した被乾
燥材料とが部分的にしか接触しなくなり、竪型チューブの内周面から被乾燥材料への伝導
熱の伝達効率が極端に低下する問題がある。
【００１１】
　本発明の技術的課題は上記の問題点を解消し、被乾燥材料を凍結したのち昇華熱を効率
よく補給して短時間で凍結乾燥でき、生産効率を大幅に高めることができる、凍結乾燥方
法および凍結乾燥装置を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【００１２】
　本発明は上記の課題を解決するため、例えば本発明の実施の形態を示す図１から図３に
基づいて説明すると、次のように構成したものである。
　すなわち本発明１は凍結乾燥方法に関し、竪型チューブ(２)の内周面に形成された凍結
面(2a)へ、給液手段(５)から液状の被乾燥材料(47)を供給し、この凍結面(2a)を冷却して
上記の被乾燥材料(47)をパイプ状に凍結し、次いで上記の給液手段(５)からの被乾燥材料
(47)の供給を停止したのち、この竪型チューブ(２)内を減圧して上記の凍結した被乾燥材
料(47)を凍結乾燥する、凍結乾燥方法であって、上記の凍結乾燥の際に、上記の竪型チュ
ーブ(２)内に配置された内部加熱手段(41)から上記の凍結した被乾燥材料(47)へ輻射熱を
供給することを特徴とする。
【００１３】
　また本発明２は凍結乾燥装置に関し、内周面に凍結面(2a)を形成した竪型チューブ(２)
と、その凍結面(2a)へ液状の被乾燥材料(47)を供給する給液手段(５)と、上記の竪型チュ
ーブ(２)の周囲に配置されて上記の凍結面(2a)を冷却する冷凍手段(10)と、上記の竪型チ
ューブ(２)内を真空状態にする減圧手段(12)とを備えた凍結乾燥装置であって、上記の竪
型チューブ(２)内に内部加熱手段(41)を備え、この内部加熱手段(41)から上記の凍結面(2
a)側へ輻射熱を供給可能に構成したことを特徴とする。
【００１４】
　竪型チューブの内周面に形成した凍結面へ供給された液状の被乾燥材料は、冷凍手段で
この凍結面を冷却することで凍結され、凍結層に形成される。そして液状の被乾燥材料の
供給を停止したのち、減圧手段で竪型チューブ内を真空状態にすると、上記の被乾燥材料
の凍結層に含まれる凍結水分が昇華していく。この凍結層には、竪型チューブの内部空間
に臨む内面側へ、上記の内部加熱手段からの輻射熱が供給される。これにより、上記の昇
華の際に凍結層から奪われた昇華熱が補給され、凍結層に含まれる凍結水分が引き続いて
昇華し、被乾燥材料が乾燥していく。
【００１５】
　上記の内部加熱手段は、特定の形状や構造、熱源の種類に限定されない。例えばこの内
部加熱手段は、螺旋状に形成することも可能である。しかしこの内部加熱手段を、上記の
竪型チューブの中心軸心に沿って配置して、外面に縦長の輻射面を備える形状に形成する
と、上記の凍結した被乾燥材料の内面へ均一に輻射熱を供給し易く、特にこの輻射面を円
筒状に形成すると一層均一に輻射熱を供給できてさらに好ましい。
【００１６】
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　なお、上記の輻射面は、上記の被乾燥材料の凍結や凍結水分の昇華に悪影響を与えない
範囲で、被乾燥材料に近接させるのが好ましく、従って、内部加熱手段を大形に形成する
と好ましい。この場合には、竪型チューブの内部空間が狭くなるので、減圧手段によりこ
の竪型チューブ内を容易に真空状態にできて維持できる利点もある。
【００１７】
　上記の輻射面は、被乾燥材料に影響を与えない範囲で、輻射熱の放射効率が高い材質や
色彩等に表面処理を施すことができる。また、この輻射面を加熱する加熱手段の熱源とし
ては、例えば電気ヒータをもちいることも可能であるが、温水や熱水、加熱蒸気などの熱
媒体を用いると所定温度に容易に制御できて好ましい。
【００１８】
　上記の熱源により加熱される輻射面の温度は、被乾燥材料へ供給される輻射熱の熱量と
被乾燥材料から奪われる上記の昇華熱の熱量とのバランスで設定される。具体的には、上
記の輻射面の輻射面積や輻射効率、被乾燥材料の受熱効率、減圧により発生する昇華熱の
熱量などにより異なるが、被乾燥材料に含まれる凍結水分が輻射熱で融解することなく速
やかに昇華していく温度、例えば２０～１５０℃に、好ましくは３０～１００℃に、さら
に好ましくは４０～９０℃などに設定される。なお、竪型チューブ内に温度センサを配置
して、輻射熱を受けた被乾燥材料の温度を測定し、この温度が凍結した水分のガラス転移
温度以上には上昇しないように、この測定温度に基づいて内部加熱手段の温度を制御して
もよい。
【００１９】
　上記の昇華熱は内部加熱手段のみから補給してもよいが、本発明では竪型チューブの外
面に凍結手段とは別の外部加熱手段を、或いは凍結手段と兼用の外部加熱手段を備えてい
てもよい。上記の内部加熱手段からの輻射に加えて、この外部加熱手段から伝導熱を供給
することにより、上記の凍結層から奪われた昇華熱を一層速やかに補給することができ、
より短時間で凍結乾燥することができる。
　なお、凍結手段を外部加熱手段に兼用する場合は、この凍結手段を流通する冷媒の温度
を、所定の冷凍温度と加温温度とに切換えることで制御される。
【００２０】
　上記の竪型チューブは特定の寸法に限定されないが、この竪型チューブ内で凍結乾燥さ
れた被乾燥材料は、横断形状の外寸が大きいほど１回の凍結乾燥での処理量を多くするこ
とができる。このため、この竪型チューブの横断形状の内寸は、好ましくは、例えば試験
用設備などにあっては１００ｍｍ以上に設定され、製造用設備にあっては２００ｍｍ以上
に設定され、より好ましくは３００ｍｍ以上に設定され、さらに好ましくは４００ｍｍ以
上に設定される。ここで、この竪型チューブの横断形状は、通常は円形に形成され、上記
の内寸は内径をいうが、この横断形状は例えば多角形など他の形状であってもよく、この
横断形状が多角形の場合の上記の内寸は、対角線の長さをいう。
【００２１】
　また、上記の竪型チューブ内でパイプ状に凍結される被乾燥材料の凍結厚さは、凍結乾
燥物が上記の粗砕手段で粗砕可能な厚さであればよく、特定の厚さに限定されない。しか
しこの凍結厚さは、薄いほど凍結乾燥後に粉砕し易いことから、好ましくは２５ｍｍ以下
に設定され、より好ましくは１５ｍｍ以下に設定され、さらに好ましくは１０ｍｍ以下に
設定される。
【発明の効果】
【００２２】
　本発明は上記のように構成され作用することから、次の効果を奏する。
　(１)上記の内部加熱手段は、竪型チューブ内に配置されて所定温度に加熱するだけであ
り、冷凍手段と兼用する必要がないので、その温度制御が容易である。
【００２３】
　(２)竪型チューブ内は真空状態であるのでこの内部加熱手段からの対流熱は無く、配管
以外に接触しているものがないので無駄に消費される伝導熱は極く僅かであり、放出され



(5) JP 5114552 B2 2013.1.9

10

20

30

40

50

る輻射熱の殆ど全てが被乾燥材料に受け止められるので、加熱効率を高くすることができ
る。
【００２４】
　(３)被乾燥材料中の凍結水分は、竪型チューブ内の減圧された空間に臨む内面側から昇
華するが、内部加熱手段から放出される輻射熱は、この被乾燥材料の内側面へ直接供給さ
れるので、内部加熱手段からの輻射で効率よく、素早く昇華熱を補給することができる。
また、内部加熱手段からは被乾燥材料へ直接輻射熱が供給されるので、竪型チューブの内
面に形成されたアイスライニングが早期に消失したとしても、これに起因して内部加熱手
段からの熱伝達効率が低下することはない。
　これらにより被乾燥材料を凍結したのち、効率よく短時間で凍結乾燥することができ、
生産効率を大幅に高めることができる。
【００２５】
　(４)さらに、上記の内部加熱手段は竪型チューブ内に配置されるので、この竪型チュー
ブの内部空間がこの内部加熱手段の容積分だけ狭くなる。特に、竪型チューブの内径を大
きくした場合には、これにあわせて内部加熱手段を大形に形成して竪型チューブ内の空間
を狭くすることができる。これにより、上記の減圧手段により竪型チューブ内を素早く真
空状態にすることができ、凍結した被乾燥材料を効率よく凍結乾燥できる。
【図面の簡単な説明】
【００２６】
【図１】本発明の実施形態を示す、凍結乾燥装置の概略構成図である。
【図２】本発明の実施形態の凍結乾燥装置に接続された、解砕・整粒装置と粉末充填装置
の概略構成図である。
【図３】本発明の実施形態の、竪型チューブの要部の横断平面図である。
【符号の説明】
【００２７】
　１…凍結乾燥装置
　２…竪型チューブ
　2a…凍結面
　５…給液手段(給液装置)
　10…冷凍手段(冷凍装置)
　12…減圧手段(減圧装置)
　41…内部加熱手段(内部加熱装置)
　43…輻射面
　47…被乾燥材料
【発明を実施するための最良の形態】
【００２８】
　以下、本発明の実施の形態を図面に基づき説明する。
　図１から図３は本発明の実施形態を示し、図１は本発明の凍結乾燥装置の概略構成図、
図２はこの凍結乾燥装置に接続された解砕・整粒装置と粉末充填装置の概略構成図、図３
は凍結乾燥の際の、竪型チューブの要部の横断平面図である。
【００２９】
　図１に示すように、この凍結乾燥装置(１)は円筒状の竪型チューブ(２)を備えており、
この竪型チューブ(２)の上部に気密室(３)が形成してある。この竪型チューブ(２)は特定
の寸法に限定されないが、例えば内径は２００ｍｍ以上に、好ましくは３００～６００ｍ
ｍに、より好ましくは４００～６００ｍｍに形成される。またこの竪型チューブ(２)の高
さは５００～４０００ｍｍに、好ましくは１０００～３０００ｍｍに形成される。
【００３０】
　上記の気密室(３)内には噴霧装置(４)が配置してある。この噴霧装置(４)は、給液装置
(５)の精製水タンク(６)と給液タンク(７)とに給液路(８)を介して接続してある。この給
液タンク(７)内には、例えば医薬品の水溶液など、液状の被乾燥材料が収容してある。上
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記の給液路(８)には給液バルブ(９)が付設してあり、この給液バルブ(９)と上記の精製水
タンク(６)の取出しバルブ(6a)とを開くことにより、精製水が上記の噴霧装置(４)へ供給
されて上記の気密室(３)内に散布され、給液バルブ(９)と上記の給液タンク(７)の取出し
バルブ(7a)とを開くことにより、上記の被乾燥材料(47)が上記の噴霧装置(４)へ供給され
て上記の気密室(３)内に散布される。
【００３１】
　上記の竪型チューブ(２)の内周面には凍結面(2a)が形成してあり、一方、この竪型チュ
ーブ(２)の周囲には、外部加熱装置を兼用する冷凍装置(10)が配設してある。この冷凍装
置(10)により、上記の凍結面(2a)が、例えば上記の被乾燥材料(47)の凍結温度より低い所
定温度に制御される。上記の気密室(３)は減圧路(11)を介して減圧装置(12)に接続してあ
り、この減圧路(11)に減圧路開閉弁(13)が配設してある。この減圧路開閉弁(13)を開いて
上記の減圧装置(12)を駆動すると、上記の竪型チューブ(２)内が真空状態にされる。
【００３２】
　上記の竪型チューブ(２)内には、その中心軸心に沿って内部加熱装置(41)が配置してあ
る。この内部加熱装置(41)は内外二重管構造で、内部に熱媒流路(42)が形成してある。ま
たこの内部加熱装置(41)の外周面には、縦長で円筒状の輻射面(43)が、前記の凍結面(2a)
に対面させて形成してある。この輻射面(43)は、上記の熱媒流路(42)に温水や熱水、ある
いは加熱蒸気などの熱媒を流通させることで加熱され、これによりこの輻射面(43)から上
記の凍結面(2a)に対して輻射熱が放出される。上記の熱媒流路(42)は、竪型チューブ(２)
の外側に配置した温度制御装置(44)に接続されており、竪型チューブ(２)内に配置した温
度センサ(45)からの検出温度などに基づいて、この熱媒流路(42)を流れる熱媒が所定温度
に制御される。
【００３３】
　上記の竪型チューブ(２)の下端部には上下方向のガイド筒(14)が接続してある。このガ
イド筒(14)は上部の大径部(14ａ)と、中間部の下方ほど小径となる縮径部(14ｂ)と、下部
の細径部(14ｃ)とからなる。上記の大径部(14ａ)の内部には粗砕装置(15)の回転刃(16)が
配置してあり、モータ(17)によりこの回転刃(16)が回動される。また上記の細径部(14ｃ)
には第１開閉弁(18)が付設してある。
　なお、上記の縮径部(14ｂ)の内面は、粗砕物が滞留しない程度に傾斜させてあればよい
が、垂直に近いほど上下長さが長くなるので、例えば水平面に対し６０～８０度、より好
ましくは７０～８０度に設定される。
【００３４】
　上記の第１開閉弁(18)の上方には液回収路(19)が分岐してあり、この液回収路(19)に第
２開閉弁(20)と回収ポンプ(21)が付設してある。この液回収路(19)は、前記の給液タンク
(７)に接続してあり、上記の竪型チューブ(２)内を流下した余剰の被乾燥材料が、上記の
回収ポンプ(21)により液回収路(19)を経てこの給液タンク(７)へ戻される。
【００３５】
　図２に示すように、上記のガイド筒(14)の下端は、解砕・整粒装置(22)の上蓋(23)に接
続してある。この解砕・整粒装置(22)は、解砕用モータ(24)で回動される解砕アーム(25)
が内部に配置してあり、下部に所定メッシュのスクリーン(26)が付設してある。
　なお、上記の上蓋(23)には３本のガイド筒(14…)が接続してあり、各ガイド筒(14)の上
部にはそれぞれ竪型チューブ(２)が接続してある。ただし本発明でこの上蓋(23)に接続さ
れる竪型チューブ(２)は、凍結乾燥速度と、後述の粉末充填装置による充填速度とのバラ
ンスなどを考慮して設定され、１本や２本でもよく、或いは４本以上であってもよい。
【００３６】
　上記の解砕・整粒装置(22)の取出口(27)の下方には粉末充填装置(28)が配置してあり、
この粉末充填装置(28)の上蓋(29)に開口した投入口(30)と上記の取出口(27)が、第２ガイ
ド筒(31)を介して接続してある。この粉末充填装置(28)のファンネル(32)内には、上下方
向にオーガスクリュウ(33)が配置してあり、このオーガスクリュウ(33)に撹拌アーム(34)
が付設してある。上記のオーガスクリュウ(33)は、支持アーム(35)を介して支持台(36)に
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支持されており、図示しない伝動機構により間欠回転駆動される。上記のファンネル(32)
は、上記の支持アーム(35)とその下方の補助アーム(37)とに支持されている。このファン
ネル(32)の下部には計量部(38)が付設してあり、この計量部(38)の下方にバイアルなどの
所定の容器(39)の搬入搬出部(40)が設けてある。
【００３７】
　次に、上記の凍結乾燥装置(１)の操作手順について説明する。
　最初に、上記の竪型チューブ(２)の凍結面(2a)を上記の冷凍装置(10)で氷点下に冷却し
ておき、上記の減圧路開閉弁(13)と第１開閉弁(18)とを閉じた状態で、上記の精製水タン
ク(６)の取出しバルブ(6a)と給液バルブ(９)とを開く。これにより、精製水が上記の噴霧
装置(４)へ供給されて上記の気密室(３)内に散布され、上記の凍結面(2a)に沿って流下し
て氷結し、図３に示すように、いわゆるアイスライニング(46)が形成される。
【００３８】
　上記のアイスライニング(46)の厚みが１～２ｍｍ程度となるように所定量の精製水を供
給したのち、上記の精製水タンク(６)の取出しバルブ(6a)を閉じて前記の給液タンク(７)
の取出しバルブ(7a)を開く。これにより、この給液タンク(７)から液状の被乾燥材料(47)
が上記の噴霧装置(４)へ供給されて上記の気密室(３)内に散布され、上記の凍結面(2a)上
のアイスライニング(46)に沿って流下し、図３に示すように、被乾燥材料(47)がアイスラ
イニング(46)上でパイプ状に凍結する。このとき、竪型チューブ(２)内を下端まで流下し
た余剰の被乾燥材料は、前記の回収ポンプ(21)により、上記の第２開閉弁(20)から液回収
路(19)を経て、上記の給液タンク(７)へ回収される。
　なお、上記の精製水やこの被乾燥材料(47)は、上記の内部加熱装置(41)へかからないよ
うに、上記の噴霧装置(４)から気密室(３)の内面に向けて散布される。
【００３９】
　上記の被乾燥材料を所定量供給し終わると、上記の取出しバルブ(7a)と給液バルブ(９)
を閉じて噴霧装置(４)からの散布を停止する。そして竪型チューブ(２)の下端へ流下した
余剰の被乾燥材料が液回収路(19)から給液タンク(７)へ回収されたのち、上記の第２開閉
弁(20)を閉じる。その後、前記の減圧路開閉弁(13)を開いて前記の減圧装置(12)を駆動し
、上記の竪型チューブ(２)内を所定の真空度に維持する。これにより、上記の被乾燥材料
に含まれる凍結水分が昇華し、その水蒸気は減圧路(11)から排出されて図示しないコール
ドトラップに捕集される。
【００４０】
　一方、上記の内部加熱装置(41)内に所定温度の熱媒が流通され、図３に示すように、上
記の輻射面(43)から輻射熱が放出される。この輻射面(43)は上記の凍結面(2a)に対面して
いるので、上記の輻射熱はこの凍結面(2a)上に凍結した被乾燥材料(47)の、減圧された空
間に臨む内周面側へ供給される。このとき、上記の輻射面(43)は円筒状に形成してあるの
で、この輻射面(43)から被乾燥材料(47)へほぼ均等に輻射熱が供給される。
【００４１】
　また、上記の冷凍装置(10)が外部加熱装置に切替えられて、この冷凍装置(10)の冷媒が
例えば３０℃などの所定温度に加温され、この冷凍装置(10)から竪型チューブ(２)の周壁
凍結面(2a)へ伝導熱が供給される。上記の凍結水分の昇華により被乾燥材料から奪われた
昇華熱は、上記の輻射熱とこの伝導熱とにより素早く補給され、これにより被乾燥材料に
含まれる凍結水分が引き続き昇華して、被乾燥材料が凍結乾燥され、例えば含有水分量が
０.１～５重量％にされる。その後、昇華する水分が少なくなると奪われる昇華熱も少な
くなるので、被乾燥材料の品温が上昇していくが、この品温を、例えば４０℃以下など、
被乾燥材料の品質に悪影響が生じない温度以下に保持して減圧下で加熱することにより、
結合水などこの被乾燥材料に残留している水分が気化され、この被乾燥材料の含有水分量
が、例えば０.１重量％以下となるまで十分に乾燥される。なお、この被乾燥材料の乾燥
後の含有水分量は例示であり、本発明の乾燥により得られる被乾燥材料の含有水分量は、
被乾燥材料の種類などに応じて任意に設定される。
【００４２】
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　なお、上記の内部加熱装置(41)は、大形に形成すると、上記の輻射面(43)が被乾燥材料
(47)に近接するうえ、この輻射面(43)を広くして輻射熱を多く放射でき、上記の昇華熱を
素早く補給できる。しかも、竪型チューブ(２)内の空間が狭くなるので、上記の減圧装置
(12)によりこの竪型チューブ(２)内を容易に真空状態にして維持することができ、好まし
い。
【００４３】
　上記の凍結乾燥が終了すると、竪型チューブ(２)の内周面に形成されていた前記のアイ
スライニング(46)も昇華し消失しているので、上記の凍結乾燥物(47)は、下部のモータ駆
動による振動や、故意に付与された振動によって、竪型チューブ(２)の内周面から剥離し
て前記のガイド筒(14)内を落下し、前記の粗砕装置(15)の回転刃(16)に受け止められる。
【００４４】
　次いで、上記の減圧装置(12)を停止して減圧路開閉弁(13)を閉じ、さらにガイド筒(14)
に付設された前記の第１開閉弁(18)を開いて、竪型チューブ(２)内やガイド筒(14)内を大
気圧に戻す。そして上記のモータ(17)を駆動して回転刃(16)を回転させ、上記の凍結乾燥
物(47)に衝撃を加えて粗砕する。このとき、凍結乾燥物(47)はガイド筒(14)の下部の細径
部(14ｃ)を通過できる程度に粗砕されればよく、過剰に細かく粉砕する必要はない。
【００４５】
　上記の回転刃(16)で粗砕された粗砕物は、上記の縮径部(14ｂ)と細径部(14ｃ)とを順に
通過して前記の解砕・整粒装置(22)へ重力の作用で案内され、前記の解砕アーム(25)で細
かく解砕されるとともに、前記のスクリーン(26)を透過することで所定の粒度に整粒され
る。
【００４６】
　上記の解砕・整粒装置(22)で整粒された粒状体は、前記の第２ガイド筒(31)内を重力の
作用で案内されて、前記の粉末充填装置(28)のファンネル(32)内へ投入される。この粒状
体はこのファンネル(32)内で撹拌アーム(34)により撹拌されるとともに、ファンネル(32)
下端の計量部(38)でオーガスクリュウ(33)の回転に応じた所定量が計量され、この計量部
(38)から下方へ送り出されて所定の容器(39)内へ充填される。
【００４７】
　なお、上記の実施形態では、凍結乾燥装置の下方に解砕・整粒装置(22)と粉末充填装置
(28)とを順に配置したので、凍結乾燥から粉末充填までを一連に処理することができる。
しかし本発明では凍結乾燥装置の下方に、これらの粉末充填装置や解砕・整粒装置を接続
しないものであってもよい。例えば粉末充填装置を省略した場合、解砕・整粒装置の第２
ガイド筒の下方にバルク缶などの回収容器が配置され、解砕・整粒された粉末がこの回収
容器に収容されて、例えば別に設けた粉末充填工程などへ搬送される。また、この解砕整
粒装置を省略した場合には、凍結乾燥装置のガイド筒の下方に回収容器が配置され、凍結
乾燥後に粗砕された粗砕物がこの回収容器に収容されて次の工程へ搬送される。
【００４８】
　上記の実施形態で説明した凍結乾燥装置は、本発明の技術的思想を具体化するために例
示したものであり、竪型チューブや内部加熱手段、給液手段、噴霧装置、冷凍手段、減圧
手段、液回収路、粗砕手段、その他の部材の構造や形状、配置等は、この実施形態のもの
に限定するものではなく、本発明の特許請求の範囲内において種々の変更を加え得るもの
であり、また、上記の被乾燥材料の凍結厚さなども特定の寸法に限定されないことはいう
までもない。
【００４９】
　例えば上記の実施形態では、被乾燥材料を凍結面へ供給するに先立って、精製水により
アイスライニングを形成したので、凍結乾燥が完了すると凍結乾燥物が竪型チューブの内
周面から剥離して落下する。しかし本発明では、被乾燥材料の凍結乾燥物が竪型チューブ
の内周面から容易に剥離する場合は、上記の精製水による氷層の形成を省略することも可
能である。
【００５０】
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　また上記の実施形態では二重管構造の内部加熱装置を用いたが、本発明では螺旋状の熱
媒流路を用いてもよく、さらには電気ヒータなど流体以外の熱源を用いることも可能であ
る。また、上記の輻射面の形状は円筒状のものが好ましいが、これに限定されないことは
いうまでもない。
【００５１】
　さらに上記の実施形態では上記の冷凍手段を外部加熱装置に兼用したが、本発明では冷
凍手段とは別に外部加熱装置を備えてもよく、内部加熱手段から十分に昇華熱を補給でき
る場合は、この外部加熱手段を省略することも可能である。
【００５２】
　また上記の各実施形態や変形例では、凍結乾燥した被乾燥材料をガイド筒で案内して粗
砕したが、例えば竪型チューブの下部にジェットノズルを組み込んで、噴出されるエアー
により粗砕してもく、或いは他の粉砕装置を組み込んでもよい。
　また上記の実施形態では凍結乾燥装置の下方に解砕・整粒装置や混合・供給装置、粉末
充填装置などを配置して接続したが、本発明の凍結乾燥装置は解砕・整粒手段のみを接続
してもよく、或いはこれらの接続を省略してもよい。この場合は、粗砕物や整粒された粉
粒体をバルク缶等で搬送することが可能である。
【産業上の利用可能性】
【００５３】
　本発明の凍結乾燥装置は、液状の被乾燥材料を凍結したのち効率よく短時間で凍結乾燥
でき、生産効率を大幅に高めることができるので、医薬品の凍結乾燥粉末の製造に特に好
適に用いられるが、他の分野の凍結乾燥粉末の製造にも好適に用いられる。

【図１】 【図２】
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