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はじめに 晶析プロセスの理解には in-situ による
CSD(Crystal Size Distribution)の時間的な変化を捉え
ることが有効である．Focused Beam Reflectance 
Measurement (以下，FBRM)では，晶析過程の進行に
伴い，レーザーの届く距離が変化するために検査体

積が変化し，CSD絶対量としての比較はできない[1]．
そこで，本研究では回分冷却晶析を対象としFBRM
粒子カウント数の絶対値変換について検討した． 
１. 測定装置・実験方法 晶析装置には粒子数測定
に FBRM（ﾒﾄﾗｰﾄﾚﾄﾞ社），濃度測定に ReactIR（ﾒﾄﾗ
ｰﾄﾚﾄﾞ社）を設置し，各々のサンプリング周期は 30
秒，種晶なしの冷却晶析過程を測定した．晶析対象

物質はエカベトナトリウム（胃炎・胃潰瘍治療剤）

120g，冷却プロファイルは線形（80℃→50℃），晶
析時間は80分とした． 
２.絶対粒子数変換 FBRM 粒子カウント数からの
絶対値変換の定式化にあたっては，以下を仮定した．

①結晶化した粒子は粒径によらず相似である，②ス

ラリー溶液の CSDと FBRMが検出する CSDは相
似である．FBRMがスラリー溶液の一部を測定する
ことに着目すると，両者の関係は次式となる． 

fba fAf ⋅=     (1) 
ここに，faスラリー溶液の粒径分布ベクトル[#/m3]，
ffbは FBRMの測定ベクトル[#/m3]， Aは変換係数
[-]である．すなわち，溶液体積をVb[m3]，検査体積
をVfb[m3] とすれば，各々の比がAとなる． 
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FBRMの測定ベクトル ffbと変換係数Aより晶析量
を求めると次式を得る． 
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ここに，WFBRMはFBRMの晶析量[kg]，ρcは結晶密

度[kg/m3]，kVは形状係数[-]，fab(i,t)は ffbの要素[#/m3]，
iは FBRMの分画番号，LRiは粒子の代表長[m]であ
る．濃度変化から晶析量を求めると次式を得る． 

( ))(0Re tCCVW bactIR −=    (4) 
ここに，WReactIRは ReactIR の晶析量[kg]，C0は初期

溶液濃度[kg/m3]，C(t)は時刻 t における溶液濃度
[kg/m3]である．式(3)，(4)は等しいことから，Aにつ
いて解くと次式を得る． 
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従って，FBRM粒子カウント数から絶対粒子数への
変換は，次式により与えられる． 

fbab NAN ⋅=     (6)
 

ここに，NfbはFBRMの粒子カウント数[#]，Nabは絶

対粒子数[#]である． 
３．絶対粒子数変換結果 スラリー濃度と変換係数

Aの関係を Fig.1に，スラリー溶液内の全粒子数を
絶対値変換対象とし，カウント数 Nfbおよび絶対粒

子数Nabの時間変化をFig.2に示す． 

 

 
４．考察 スラリー濃度と変換係数Aとの関係は直
線となった (Fig.1)．つまり，FBRMの検査体積は，
スラリー濃度の増加に比例して減少する．一方，カ

ウント数 Nfbは核化以降，極大値を示し，その後僅

かに増加する結果となった(Fig.2)．ところが，変換
係数Aによる補正を行なうと，絶対粒子数Nabは単

調増加を示した．本実験においてエカベトナトリウ

ムの凝集は観測されないことから，絶対粒子数 Nab

の時間変化は，晶析過程の全粒子数の変化を概ね再

現していると考えられる． 
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Fig.1 Relationship between slurry density and conversion 
factor A. 
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Fig.2 Trend of chord counts number and absolute particle 
number. 
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