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ター：ル塩基の利用（第一報）

（ター一一・一ノレ塩基の回牧工業化試織並に成分分布に就いて）

伊　　藤　　光　　臣

　　（Febfuary，　1953）

Utilization of Tar Bases （1）

〈lndustrjal　Recovery　Tests　oi　Tar　Bases　and

Studies　of　their　components　Plstrjbution）

Mitsuomi　ITo

Abstract

　　　　In　my　previous　report，　the　recovery　test　of　tar　bases　from　crude　benzol　was

described．　ln　this　paper，　the　industriai　recovery　tests　of　th6m’from　the　other　main

sources　in　by－products　of・　col〈e　oven，　such　as　the　mother　liquor　of　ammonium　sulfate，

the　light　and　midd！e　pil　faction　．of　coal　tar，　and　studies　of　the　component　distribution

of　recovered　bases　were　reported．

　　　　The　results　of　my　study　may　be　summerized　as　foliows：

　　　　1．　The　content　of　basic　oii　in　coke－oven－gas　at　the　inlet　and　the　outlet　of　the

ammonia　saturator　were　O．25　and　O。1059／m3　respectively．　And　it　was　found士hat

42％　of　basic　oil　in　coal　gas　coming　to　the　saturator　escaped　from　it．

　　　2．　The　basic　oil　recovered　from　the　mother　liquor　of　ammonium　sulfate　was　an

useful　low　boiling　point　oil　below　160“C　and　its　yield　was　1．63％　of　the　mother　liquor．

　　　　3．　From　the　light　oil，　the　useful　fraction　of　basic　oi！　recovered　was　amounted　to

2．85％　of　raw　material　and　it　centained　a　large　portion　of　low　boiliRg　frt　ction　with　a

small　amount　of　quinoline　bases．

　　　4．　The　selective　recovery　of　quinoline　base　from　the　middie　oil　was　economicaily

possible　by　using　a　limited　amount　of　sulfuric　acid，　because　the　recovered　base　by

usual　sulfuric　acid　extraction　of　the　middle　oil　contalned　unuseful　high　boiling　compo－

nents　too　much．　And　the　basic　oil　recovered　from　the　middle　oil　was　not　oniy　a

main　source　of　quinoline　but　also　contained　the　useful　low　boRlng　point　fraction．

　　　5．　The　basic　oil　recovered　from　the　middle　oil　｛boiling　between　210a　and　230’C）　by

usual　extraction　was　amounted　to　4．94％，　but　the　yield　of　the　middle　oil　having　the
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above－said　boiling　range　was　bnly　20％　of　the　ordinarily　fractionated　middle　oil（boiling

between　180－26eCC）．　So　the　method　described　in’　4．　gave　better　y1eld　of　basic　oil　than

this　method．

　　　6．　The　basic　oil　recovered　1’rorn　crude　benzol　was　poor　in　low　boiiing　point

components　and　its　compbsition　was　very　similat　to　that　of　the　basic　oil　recovered

from　the　middle　oil．
　　　．奉

　　　7．　The　similarity　between　the　basic　ojl　cernpositions　of　crude　benzot　and　middle

oil．suggested　an　idea　that　the　basic　oil．escaped．．　from　the．　ammonia　saturator，　which

・e・Pa・d　t・b・ゆi・1gW　b・ilip9・g卿耳・鴫w・・a王m・・t・b・o・b・d　by噸・・i・th・
fin’≠戟@cooler　and　the　basic　substances　found　in　crude　benzol　was　thosel　originally　existed

in　the　middle’oil　used　as　absorpti6n　oii：’

　　　8。　From　the　resu琵s　6f　rec£ifjca痘on・tests，　it　see！皿ed　that　the　recOveries　．and．

separatlons　of　2，4一　and　2，5一　lutidine，　aniiinei　toluidines　and　quinoline，　which　have　never

yet　been　perfoimed　industrially．　from　coal　tar　in　our　country，　might．　be　prornising．
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緒 言

　　　タール塩基利用に關する研究の一環として，ター・ル塩基の圃牧源並びに回牧法に踊する研

究と塩基性油成分の各圏牧源に封ずる分布調査i（即する研究の属的をもつて昭和27年7月15日

より8月5Hの3三間にわたって，富士製鐵株式．會鮭室蘭製馬所におv・て，工場實智を實施せ

る學生諸君の慮援を得て，各タvル溜分並びに硫安母液より塩藩性油の圓牧試験並び1・（1作業t’

分析等の調査を行V・，更にかくして得た．る試料により精溜分析を行ったので一括して報告する。．
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1概

　　タ・・一ノレ塩基に關する研穽は数多く行われて來ており，特にわが國におV・ては終職後純ピリ

ヂンの需要が高まると共に急速に獲展し，更に藪種の新藥の原料となるに及び回牧，利用の研

究も数多く現われて來た。

　　國内工場においても生産に拍車をかけ純ピリヂンの年産80tが目標とされ將に達成されん

一とする三態にあることは喜ばしい歌態であるが，未だ翼の需要は純ピリヂン並びに低丁丁誘導

・禮籔種のみに：して，最：近特に：璽要硯されるイソニコチン酸ヒドラヂツドやニアシン（ビタミン

B複合謝）の原料たるβ・ピコリン溜分の分離も未だ確立せざる歌態である。更に高級同族罷並

びにキノリン塩基はその需要の可能性大なるも，充分なる回廊並びに利用の研究の不足のため，

．工場生産に到らぬことは遺憾なこととv・わねばならなv・。

　　石炭乾溜工場における乾溜生威物中の塩基性油の分布に關しては種々の獲表があるが，乾

溜ガス中の塩基含量について分布を調べて見ると第1表の如くなる。その値は置々別々で，勿

論乾溜：方式，炉浬，下種等によって網當の開きもあり得るわけであるが，なお分析法の楡討も

：老慮に入れねばならなv・。

第1表　　工場別乾溜ガス中のピリヂン臨基分布状況（g／m3）
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　　上記の表によってタ・一ル塩基の乾溜生二物に饗する分布の妖況は，炉上IS「　・一ル塩基分を

100として，大凡タール及びガス液申に40～60％，硫安母液中に15～25％，’フアイナルクv一一ラ

ーの慶水中に1◎～20％ガス聖油2～5％程度に分布せるものと考えられる。しかしてこれ等

乾溜生成物申ガス下中のピリヂン塩基はアンモ＝アの圃牧がアン＝e　＝ア飽和器に旧いて行われ

るのが常道であるからアンモニアと共に母液中に移行すると見るべきで，それ自髄の回牧は考

える必要はなV・。Nプアイナル・クーラーにおける慶水はかなりの吻ヂシ塩基を洗V・去るも

のと思われるが，冷却水の量はそれに比し莫大なものでこの稀薄なる水溶液よりの園牧匿は一，

二の研究G）もあるが，現在のところ工業白勺に回書することは困難と思わ鵜。結局タ＿，塩基

の園牧源として最も重要なるは，タール分溜製鼎，硫安母液並びにガス輕油の三者となる。タ

ールの分溜製品としてその：大凡の歩留と塩基の含有率並びに圓憎し得る塩基の舟布を示すと攻

の如く思われる。

　　　　　　第2表　　タeル分b溜製品中の塩基の分布（タ’ル中に。．03～o．05％含有）

輕油中油重測…ラセ・測ピツチ
タeル蒸溜の歩留　（％）i　3～5

タPル塩墓含有率　（％）i　5～7
。．臨紛騨（％）㌧一，

15～、。旨。r．、15

　　　1
7～正0　｝　6～8
3s一一・4s　1　2en－3s

　　　l

　10

（6へ8）

20ts－25

50へ60

　　このように分けて見るとコールタールのター7レ三二は高沸黙溜分中に相當なる割合で存在

することになるが，その沸黙より老えても重油，アントラセン油中の塩基性油は，現鹿利用領

値を殆んど認められす，僅かに熱分解による低沸黙への幽幽行の原料として一，二の研究8）の劉

象となっているに逓ぎない。然しながらタ・一一ル中油まではキノリン塩基の四丁源として重要観

すべきであり，輕油，硫安母液等と共に重嬰なる圃牧源である。

　　上記のそれぞれの翻牧源に平しその組成を明かにし，経濟的なる牛牧法を明かにし現在不

足を告げてV・るピリヂン，キノリン塩基の増産を回ることこそ目下の喫緊事であると唱えるも

のである。特に中油溜分に配しては未だ回牧生産に入ってV・ない欺況であるので，キノリン塩

基回牧野として養目し，各溜分よりの圓牧と組威の研究を行った所以である。　　　　　t・

　　Nタール塩基中ピリヂン同族髄に關しては，純ピリヂンの溶剤，冠雪その他に封ずる利用

はいうまでもないことながら，炉ピコリン，2，6一一7vチヂソより鎭痙剤，抗ヒスタミン醐，β一ピ

コリン，2，5一ルチヂンよリビタミン測，γ一ピコリンより結核新藥，その他抗菌性物質，表面活

性醐，殺虫剤等の製造研究9）10）はβを追うて盛んとなり，更にルチヂン，コリヂン等もぺr・一　7〈

一クVマトグラフ溶剤としての贋値1が認めらるるようになりつつあるので，現在まで圃牧の重

要硯されなかった溜分について筆者の試作せる精開門による精密蒸溜によって威分の分布を調

べた。唯その昔合成染料の端緒・となった第一級アミンを含む180～200℃溜分に關しては別報と

して磯表するつもりである。
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　　ガス輕油より塩基性油の面牧に回しては筆者が終職後直に調査研究を行い先に獲表したの

ので本志においては硫安母液，汐みル輕油；．タeル中油よりの回牧と，それぞれの塩基性油の

成分分布に關して報告する6

　　　　　　　　　　　　　　11　塩蒸性油の図牧試i瞼

　　憎憎に蓮べた主要塩fS源である硫安母液・・ty・一一・レ憎憎・fi・一ル中油について塩基の定量と

併行して工業規模における塩基の回牧試験を行った。特にター・ル中油に回しては溜分と硫酸量

を攣えて圓牧工業化の試験を行った。

　　（1）硫安母：液より塩i蕪性油の園牧

　　7月19日より31日の聞にアンモ＝ア飽和器前後のコークスガス中のアンモ＝ア及びピリヂ

ンの定量を行い，飽和器の作業二三を調査すると共にこの闇の硫安母液について塩基性油の團

牧試験を行った。

　　上記期開中に飽和器前のガスの定最試験を3回，飽和長後を1回行ったが，その際に測定

した飽和器の作業條件は次の第3表に：示した。

　　　　　　　　　　　第5衷　　！V艮飽和器作業慈悲測定値　（AS均）

．贋亀楚喪難塵灘難｝墾壁
1

豆

熈
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李判 36．8 735 30e 467 46．6 3．6

　　上記作業事件における飽和器前後の石炭ガス中のアンモニア並びにピリヂン塩基の定量は

硫酸溶液1’tよる塩基吸牧器に石炭ガスの一部を通じ｛褻蓮の：方法によって行った。飽和器前は約

2書夜宛31酬でわたり試料を採取せるも飽和器後は塩基含量の微量のため約8書夜にわたり唯

　　　　　第4表　　飽和器前後に於ける石炭ガス中のピリヂン顯基1並びにアンモニや量
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1圃のみ試料の採取蓼行った。Nアンモニアの量は硫酸景にて全塩基分よりピリヂン塩基分を

除いた分を以てし・叉硫酸量よリピリヂン轡型への換算は硫安母液に蓄積されたピリヂン塩基

の挙均分子量（88．6）を以てした。

　　第4表分析値よb見るとアンモ＝アに卜する飽和器の吸牧効率は非常に高いが，ゼリヂソ

塩基の吸特効傘は約53％程度であることが知られた。郎ちかx中のピリヂン塩塞の殆んど50％

は飽和器後に逃散しその：大：部分を：プアイナルクーラーに洗い去られると思われ，且つN塩三度

及び沸鮎より貯え当然野営勲成分のものが逃散するものと思われるので，何等かの形でこの後

の回牧を行うべきことが示獲される・概詮に述べた如くクーラt・一・＋の平水タり圓押することは非

常に困難である故，NH　3飽和器後に今一圓硫酸洗瀞をするピリヂン飽和器を備えることが最

も必要なことと思考せられる。當試験を行った窺蘭工場に聴いてはベンチ＝・リー型のピリヂン

スクラツバドを備える豫定である。

　　ヲ（に上記の試験後に硫安母液を申和槽に分離し中和試験を行V・，硫安母液塩基試料の探取

を行った。この際の作業條件は次表の如し。

第5遷表…　硫安母液r・1’；和試験

硫　安　母　液 中和作業條件 分　離　擁　基

容：量

比重　dl　「’

　　　4
璽鍵

遊離酸

塩墓含：量

2，44Q　1

1．‘2　72

3，leOkg

液安使用：量

中和痔聞

温度饗化

…8％雑肥
2．2i％　　分離暗網田

　　　　1
　　42kgl容量

　1時闘　　比重　d15
　　　　　　　　　4
35。→5G。び1霞鐙

20糊i含蝿
　　25・oi塩墓含量

　70　l

L王30

79．1kg

　32％

　63％

　　上記結果より見ると母液中に含有されている塩基性油の約73％を回牧したことになるが，

分離の際，若干のエマルヂヨンを生成し，このエマルヂヨンを次の中和に混入せるため上表中

には現わされておらす，且つ分離母液に若干の塩基性油が溶存しV・るも母液は飽和器に循環せ

しめる故，四声とはならぬわけで，母液中の塩基性油は殆んど圓牧さるるものと思われる。

　　なお分離せられたる塩基の中には水分並びに硫安その他の固型物が溶下押は懸濁していた

これ等の定量法として次の如く行った。即ち水分の定量にはベンゾールを加え共沸を利用して

蒸溜し，蔓に140℃まで塩基性油を溜1：ド1せしめ，溜出液を脱水し油量より含水量を逆算した。

又硫安その他の閲型物は上記蒸溜淺にピリヂンを加え濾過して秤最した結渠約5％含まれてV・

た。但しこの際中和分離後墜ちに行わぬと時闇が経つにつれて析出し上記の固型物が少くなっ

て行く。

（2）石炭ガス中の塩基の定量法について

概説に：蓮べた如く，石炭ガス中の塩墓性渤の分析値は覇六別kの値が爽表せられているが，
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これは分析法にもよることと思われる。一般にピリヂン塩基の定量法としては多くの護表があ

るが，各工場にて一般に行われている方法は過沃化ピljヂン法玉2），亥亜臭素酸ソーダ法13），硫

酸滴定法及び直接分離測定法等であるが，石炭ガス申の塩基性油の定量には衣亜臭索酸ソーダ

によb1＞H3を分解し，然る後硫酸溶液を滴定するのが適當であると思われるので，この方法

を若干工夫して行った。今一っ注意すべきことは滴定によって測定された遊離硫酸量を塩基性

油に換算する場含に，如何なる分子量を用うるかであるが，筆者は飽和器前後共前述せる如く

硫安母液に蓄積された塩基性油の精工により推定せる成分比より計算した準均分子量を以てし

た。

　　装置及び試料採取法

　　石炭ガス中の塩基分を採取するために，鞄和物前，解熱事後の間並びに飽和器直後のガス

管にほぼ中心部よbガスを採取できる如く側管を設け，これによbガスのぶ部を35％硫酸約

200c．c．を入れた洗氣吸牧瓶2箇に通じ，塩基を吸牧せしめ，以降濃苛性ソーダ溶液を入れた洗

氣瓶によりCO2ガスを除き，塩化カルシウムにより水分を除去後活性炭によりベンゾールを吸

祷せしめガスメ…一ター・を通じてガス量を測定した。硫酸溶液はタールミス5のために若干藩色

せるもそのまま試料とした。ガスメeターに於けるガス濃度は30℃で，ガス量はベンゼン，全

塩基（アンモニアとして）補正量を伽算（但しCO2量を2％乾燥ガスとして）N・γ脇に換算

し試料ガス量とした。

このときの＝　一eクスガス分析軍均彼は次の如きものであった。

1

五

瓢

CO　2　　　炭イヒフk素　　　　02

2．0　4．1　O．3

2．2　6．1　03
2．3　5．2　O．3

ce

6．7

6．4

6．2

（JH4

35．0

382

36．7

第6i表　；石炭ガス補正表

ff2

49．5

t｝　irf　．5

46．9

N，

2A
2．3

2．7

．塾二二嚇量整｝墾三二：墜．
1

豆

遜

後

35　・　44

37　i　44

38　i　47

45　i　206

15．3

15．4

28．0

　4．2　　　　　28　1　1，399（14．7）

　4．8
　　　　　32　　王，444（15．0）

　10．0
　　　　　48　1　2，053（34．B）

　26．e　1　164　1　6，41‘1

30　i　760．2　i　1，227

30　i　755　1，245

32　i　756　i　1，8！8

37　1　758　5，780

　　金塩基定量法

　　上記硫酸溶液吸牧試料の10c．c．をとり水にて稀羅して200～300c。c．となしキエールダール・

フラスコに：て苛性ソーダにて分解蒸溜を行い，溜出液を1／lo規定硫酸溶液10c．c．中に：補集，苛

性ソPダ規定液にてメチをオレンヂを指示藥として逆滴定を行う。この際豫備實験としてビリ



耕　藤　光　臣 2e9｝

ヂンの溜出試験を行い次圖の如き曲線を得た。故に約1／3容量の溜出に：て蒸溜を止めた。

溜出faeterを96．6％とする。

　　ピリヂン塩基の三景

　　上記全塩基中のピリヂン塩基の定量の

ために塩基中の亙甘3を次亜臭素酸ソーダ

によつて分解した後ピリヂンを前記方法と

同檬にしてキエ・・一・ルダ…ル装置にて蒸溜滴

定を行った。即ち前記試料を100～200c．c．

（ピリヂン塩基含有量の微量なるためにな

るべく試料を多く取る）：取り濃アンモニア

水にて遊離硫酸を中和し更にアルカリ性と

した後蒸溜して硫酸にとり，20％苛性ソー

ダ溶液30c．c．と，臭素飽和溶液100c．c．の混液

を，液が微黄色となりネスラー試藥にて

NH　3の存在を認めなくなるまで加え，こ

↑

ふ
玉」

ノしソ

li

ξ

訪

／

／

tt

／

i

／

z－a“一一．一“

io　20

第2圃

30　ijO　S’o　60　7e　so　qo　，o；

溶液溜出率→％

　キエeルダeル蒸溜に於ける

　ピリヂンの溜出曲線

れを再び蒸溜して硫酸窺定液に補集し全塩基の場合と同織に逆滴定する。なおこの方法は低沸・

黙ピリヂン塩基の場合99％以上の精度を有することを確めた。

　　石炭ガス中のアンモニア量の決定は全塩塞測定の際の硫酸當量よリピリヂン塩基硫酸當最

との差を以てした。且つピリヂン塩基に換算の際は挙均分子壁を88．6とした。分析値1李均は前

記第3表に示した◎

　　（3）　タ・・一ル溜分より塩基性油の回牧

　　概醗において蓮べた如く乾溜生威物中のタeル塩基はその大回が酸性油と共にターノレの中

に分布している。然しながらタ・ごノレ中の塩基性油は他の油と同檬に高沸鮎部に富み，以前の研

究1りにピリヂンは石炭酸と共沸し180～200℃溜分に集積すると褒表されたるも，それに反して

低沸黒占部特にピリヂンはベンゾール類と共に石炭ガス中に含まれアンモニア飽和器に補集され

ることが明かとなった。然しながら前述せる如くピリヂン同族雛あるいはキノリン塩基の利恩

の可能性が高くなるにつれタ門ル溜分中の塩基性油の回牧の必要も漸次高まって來ている◎

　　筆者等は前記期闇中に輕油，中油について工業規模にて塩基の回牧試験を行った。

　　使回せる各溜分にっibては實三期聞前牟月より蒸溜されたるもので特に中油については試

験属的のために2種類の試料を作製した。原料タール100晒よbの挙均歩留を承すと次表の如

くであった。
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第7表　　タ戸ル蒸溜並びetWt酸脱晶油歩留（1）（7月7蟻～26日間の李均）

　　　　　i一分離水
　　　　　　
　　　　　睡、謝・）

　　　　　l

　　　　　l

ターノレIOO一；＿4a　　　7由
　　　　　1（210“C”“v230eq

　　　　　　　　　　　！一重　　　油
　　　　　1（23ぴひ一300ec）

　　　　　；Lアン・ラセ・油

　　　　　一ピ　ツ　チ

；：1臨臨

13．58

｛3．39

61．5冬

e．205　（　7．9％）

O．835　（32．3％）

i．55G　（59．8％）

O．435　（14．5％）

1．212　（39．4％）

1．d，23　（47．1／％）

窮8衷　　タール蒸溜並びに脱酸脱晶油歩留（ll）『（7月27H～30艮闘の李均）

、一ｪ離水
一世　　濾浸）
　（・一lsooc）

タPル100一一「一中　　　　油（A）

　　　　　（18e一．・2600c）　一

　　　　　二事。、ラ勢。油｝一

　　　　　’一ピッチ　 6Q．87

5・53　1一ターノレ酸
・．。・＿L糖。タレン、

　　　1

　　　一晩　　漁（B）

15．、。工海際ン

　　s
　　　一輕　　油（B）

O．198　（　7．25％）

O．610　（6L？．75．0・．／）

1．282・　・（62．75％）

2．5J］．．　（16．0％）

6．51　（41．2％）

7．77　（43．8％）

　　塩奉性油の回牧は常法の硫酸抽出法で脱酸設備を流用し約8立米の底部圏錐型の灘條槽内

SC　5～6彪の試料油を装入35～45％の硫酸な塩基含貴と準均分子量より計算して！0％過剰に注

入し撹搾静置後硫酸溶液を槍液器により分離して硫酸塩基用タンクに貯え・0・5立米の中和槽

1に約0・4立米病患安により中和ブロモチモールブラウ（pH6．0～7．3）を指示藥として終黙を求

め静置後分離した。

　　なお中油につV・ては後述する如くキノリン塩基の回牧を飼的として豫法曽験の結果硫酸の

量を制隈することによって，高佛黙塩基を選揮的に分別膝掛する可能性を認めたので，中油試

料をタ…ル蒸溜におし（て2ユ0～230℃に分溜して塩基を回干せる場合と硫酸を計算量の孚分を用

いた場合とを比較した。
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（4）Is・　reル訟訴より塩基性油の園牧試験結果

　　　　　　第9塞　　タ’ル聖油（～210℃）硫酸洗糠工程（7月23日目2焔）

211

輕
（d　，2，　eO．97）
油1碑

kg

，1

11

顯

IV

李均

5，772

5，650

5，924

5，802

5，787

　　酸
（d量。王．37）

分離硫酸塩慕

　（d董o12）

lgg k91耀％i塩基禽騨
3eo

295

300

293

298

642

526

585

583

584

i｛．0

93

9．9

10．05

10．O1

36．4

34．4

36．ag

34．5

35．4

腕塩基輕漕
　（dZOO．97）

k9｝塩強有率

5，527

5，406

5，553

5，蝦4

5，475

e．3

e．4

0．！

e．26

（欄搾蒔間一2～3蒔閻，謬置時聞一6～10時聞，エマルジョン生成1～3％）

　　　鐸；10寡1　　硫酸塩墓（タreル皆納）中和工程（7，月24日～25日）

1’一”ww”i，g“

硫酸塩墓

（d麦oL2）

遊離酸
　％

液安使用壷

　kg

I

fi

穫

亭均

473

467

409

446．3

4．3正

4．31

4．31

4．3正

30．2

28．6

21．4

26．7

分　離　塩　墓
　（確oLOO）

kg］． j留1面一

　　　1硫安母液
　　　f
　　　　d量01・22

％．　ty’　Eia　1　kg

173

188

138

166

36．6

40．2

33．8

36．8

3．06　1　296

4．02　1　314

3．38　1　227

3．68　1　232

　　（5）タ・一ル中油より塩基性油幽幽に封ずる無期1實瞼

　　タール申油よリキノリン塩暴の圃牧を矯的として豫備實験を研究室におV・て行った。

　　タール中油より得られたる塩基はその蒸溜試験より見て蝕りに高沸鮎鶴が多く，硫酸：及び

中和用アンモニア使胴量より見ても又後虚理の蒸溜操作より見ても経回的且つ能ii奪的に好まし

くない駅況であるので硫酸量を制限することによって選揮抽繊の可能性を試瞼した。

　　中湘塩基試料の採取

　　通常の分溜（180～260℃）による中油を試料として研究室規模にて試料のための塩基を採

取した。

　　試料中油16kg（比軍dl〔11．02）弓コに塩基分55％含有するものとし，塩基ZF均分子量を150

として計算し，その約倍量の35％硫酸2．5k£を以て洗瀞，得られたる硫酸キノリンを分解し三

水塩基として比軍：1．05の油を約8009得て蒸溜試験に附した○

　　　　　　　　第11表　　中油塩墓蒸溜試瞼（B｝乞水塩墓について容量百分率）

　　　F。D．　　　　　　～120eC　　　　　～140。C　　　　　～16（）。C　　　　　～20びC　　　　　～25j。C　　　　　残「

　　　　1050C　2．3％　7．7％　16．0％　36．7％　66．0，％　34．e
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　　なお，工場試験室におv・て行われた中油塩基の試料は250。C以上の沸鮎の塩基が54％にも

上る記録があり，上記三三はやや三三黙部の少V、例であろう。

　　次回基1軸の再蒸溜によって得られたる200～2・・O・C溜分及び256～355℃溜分を同量混合

し，更にキシP・一ルを溶媒として加え36．2％の硫酸を塩基の挙均分子量150として計算した計

算量と計算量：の1／2及び1／3の硫酸を用V・て舞曲室的抽出試験を行って見た。

　　試　料

　　　　　；1：＝ll：：：灘｝・…（李一・5・として・…m・1）

　　　　　キ・シニtrル　　200g

　　硫酸量

　　　　　Ne．1　當量の場合　　90g（dp　1，274）

　　　　　No．2　1／2當量の場合459（　　〃　）

　　　　　N（）・31／3露量の場合309（　〃　）

　　上記のものを振盤時問：エ◎分，静置記聞：

せる塩基を脱水して次の如き結果を得た。

114．4c．c．

57．2c．c．

31　．　4c．c．

1蒔闘，後苛性ソr・ダ溶液にて分解後分離

第12表　　中油塩墓羅抽出山回結果

圓　孜． 塩　　基

測量1比重
gmuk@i／　d　15　1｝“：’

　　ttl

　　　　　ロ　　　　　　　　　　　　　　　　　コ

耀目撃鑛酸

％
　　」’
No．　11

i．os7　1 76　i　70

4‘li　88

30　1　90

　　蒸溜試験（容量百分率）

聖∬i努『璽。2墾礎…饗1璽酸

．v250・C

塩墓牧…肇

No．　2［

No．3

76．0

44．0

3e．o

i．o“　1

1．025　i

ICe

le2

102

　6

　7

55

21　4siヲ5
　　　　1
28　　6別　　33
　　　　1
28 P　7CI　30
　　　　r

　　”i

34．2　i　34．2

　　1
29．5@），　59．0

21．0　i　63．0

　　斯かる効験の結果を以て直ちに實際中油の場合に比較することは良くないが，その傾向を

推察し得るものと思う。豫期せる如く硫酸の用量に從い低沸顯塩基を選揮的に回牧する可能性

が認められる。この理由は高沸鮎塩基の硫酸との反鷹性並びに中性油と水とに繋する溶解度の

差に基くものと考えられるが，なお研究の鯨地があるものと思う。

　　（6）タ　・一ル中油より塩基性油の圃牧試験く1）

　　前項の目的と同檬の目的で，タール蒸溜の際に申油溜分を210～230。q（分溜せるものにつ

いて7月30日より8月4日までに塩基の圃牧を行った。沸鮎238℃のキノリン分を離勺として

溜分を230℃でに分溜したのは蒸溜の際に水雪下を吹き込むため沸黙が多少低下且つ浬度計の

補整を含めた理由による。試料申油は約5kgを用い前記輕油の場合と同檬に行った。

　　1．抽嵩作業
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第13衷　中油塩基抽出作業條件
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1中　油硫　酸l

Lumm＆g．wuAua．ml，gg

1　i　5，679　I

l：：：劉

鞠レ77ri

51劉
　1，
49ヂ
　トsss　I

s32@1

3．oo　’ P
2．00　i

2．eo　I

　　l

　　拝　　　　静　　 置

　　　　　　　間｛温度絡　　　　r・P・m・　　　hr．　i始℃　終C

28　45　42

27．5　42　41

28　48　46

115

120

112

15．5　1　42　35

145　i　gl　34

13．e　i　46　38

第14表　分離生成物性状表
（！）硫酸キノリン

コ斧1型塗⊥墾L…簗上一

Ii囲・呵
｛一晃口：鼠

騨歩留謬量遊劉色調

　｝酬
謬噛：：i
剛16・・　1

t　t　 r　 一　 L　 t　 tt　　 r　 t

34．4

37．9

36．2

36．1

’1’　tttl　S’t　ttttt’　r一”一1nvtimtttt’tttttttt”tt　tt

・　7・183‘…旧館

　　・・72・i旧藩

看9，73濾艶
，7・944 戟[

（2〕　エマルジョン （3）｝多灘墓中油

i容1量比・∴重調㌔劇上ヒ

1｛・1引
lll　i　　紹

弓5・312

　　　タ，462一．i

i2．i@iii　II；ig

、1・笠

而「國…畜…
1：1：剥1：lll運

　　　　　　　　　　　　　　ミ

1酬5・32㌧0・75

2．中和作業

第15表　　硫酸キノリン（中漉）中和作業籐件・

　；硫酸キノリン最：

　田1・1．23Q
．．　一．．L　．．．．ijg＝．．．

冒

訓
孤i

　l
殉．

　使用アンモニヤ　　溜　　　撲　　瀞　壁＿
i璽璽璽至．■癒し追　　　　　　　　　　　　　　肇三㌦聞邑。聖

4s2　1　s．s　1　qq．2・

　1，
485　」　；：，’．3　1・　37．8

A，　86　1　4．6　’　35　．4

　｛
48窪　　i　　　ラ．2　　　　　39．正

2L）

23

22

53

51

53

　　　　147@1　25　1　23
48　1　〈1．O　1　22

30@．1　3：5　1．　24
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第16表　　分離生成物性状並牧野

キ　ノ　リ　ン　塩i塞

容　　最

　1

比　　重

　d葦⑪
重　　：量

　kg
㌦劉辮勢歩留

硫安溶液

1

質

匿

李均

2al

I80

工98

197

1．034

1．036

i．034

1．035

2e8

187

205

牧　　：量

　kg

比童『
d：e

2ee@1

‘？3．2　1　6．69

48．6　1　5．78

42．2　1　8．40

41．7　1　6．93
　　1［

2t5

275

286

258．6　1

！．25

1．25

　17）タHル申油より塩基性油の回牧試験（ll）

　（5）の三郎實駿の結果より，硫酸量の制限による選揮抽出の工業規模試験を8月4～5日に

行ったが時間並びに工場の豫定のため1回のみよりでき一なかった。試料中湘は第7表の180～260

℃溜分で硫酸啄塩基の挙均分子量144・8として計算量の59％であった。

　作業條件は次の如し。

　ユ．・原　　　　料

2．

3．

中　　　油

容量比重（囎ひ）重量
5．436m　3　10．2　5，545kg

　　　　　硫　　　酸

塩基含量　濃度　容量　等量
7．’L）％　34．8％　1871　236kg

抽出作業條件

　掘　　　揮　　　　　　　　　　　　　　　　　静

　時　闘　　温度攣化　面韓歎　　時澗
　2時r編10分　　　　34。C－47。C－46。C　　110　r．P．m．　　　　　25。5

分離生成物性款

　硫酸キノリン

　容量　比　藁：　重：量　含塩基率　遊離酸

　4381，　dsel．234　5421〈g　37．0％　6．75％

　エマルジョン　　　　　　　　　　　　脱塩基中油

　容；量　　　　比　：重　　重量　　　　容　量　　　比　重

　311　d201．lt．）　36kg　5．e33m3　d，2，01．032

4．　に戸禾rl作業條｛牛

　　硫酸キノリンNH　3使用量撹拝時欄

　　　360kg　31．3kg　4．5hr
5・分離生成物性朕並びに牧…率

　　置

　澄　度

46－3rJec

歩留

9．75％

：重　：量　　含塩基…率

5，194kg　2．9％

　濫度攣化　　　静置時聞濫度

21”C－52eC－42eC　1．6hr　310C



粗キノリン塩基

容量　　　比：重

95　1　d：Olt　．039

伊　藤　光　距

重鐙　　歩留　雨中油歩留

99kg　36．5品目3．5％

硫安溶液’

容量　　　比重　　　：重貴

2301　　　d麦oL25　　　2781｛9

ex5

　　（8）各回牧粗塩基に封ずる油分蒸溜試験

　　前記各項によって得られたる粗塩基について腕水並びに蒸溜試験の結果を次表に示参。但

し硫安母液よりの塩基については該嘗項に：おや・て述べた：方法に：て三水並びに二型分を除去し，’

他の塩基については…鷹140℃までの溜出物について苛性加里にて脆水し油量より永分の定鐙

を行Vb，この脆オ燐勿と淺滋1とを併せて蒸溜試瞼を行った。

　　　　　　　　　　　　第17袋　　昏種回牧粗慮基試瞼結果比較表

　試　鹸　項　厨

隔　…一……………胃…
p…

粗塩妻蒜．歩留｝
固　型　分｛

水　　剃
脱水塩基歩留1

腕水塩糧踵d劉
　　　　　　　　1

母液蘇i輕瀕基膿斜聴骨一華）
・5タ％｝・・6・％｝

　　　ミL66％i　…％｝
・・9940 戟D下側

日…％1…％

　　　　　　　　　ヒ5・・％　・・9％｝…％

…i・・3・一・…

（制水塩塞蒸溜試三一容壷葺分野）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ミ

甑騨劇IQ9”C　I　i・10C　Iesec　1・・“C

　　　　　　　｝　　　　　　1　　　　　　｝
凹溜～王2G。C　消認分

120～14e℃　溜分

140～160℃　溜分

16D～200℃　溜分

2GO～25こ）ec　　溜分

253。C残　油分

～25「こ）印C塩戸口　牧率

52　1
　　i
27　1
61
io　1

“
2　li

I．63／O．iili

32　1
25　1

，，　li

iO　ii

i2　li

5　i’

2．85／％・i

23

5．4

8e3　1

20．7　i

　　E
29．3　i

　　l
3．4．0　1

綱

3．6

6．3

ユ9．8

24．4

31．6

16．3

4．9，％

lo2ec

1．6

7．3

14．0

24．3

39．3

14．0

2．75％

　　（9）試験結果に封ずる考察

　　概設にて述べた臼的の下に分析及び工：業的回牧試験を行ったが，塗：般的に塩基含有傘分析

値に比しかなり下廻る歩留を示していることが認められた。勿論淺油並びに中和後の分離硫酸

溶液に封ずる損失はその定貴法が工業試瞼のため糖度を欠V・たことと，大規模實験の不劇1れの

ため撫量麟酸量その他の｛siiXF］量の不精確という黒占にも責は免れなV・ものがある。然し岡蒋に装

置上の欠陥も若干あり，特に中，輕油洗瀞の際の擁拝装置，速度並びに時閥等に充分熟違せざ

る許りでなく，その良督なる作業條件を管粥できkかった黙も遺憾であった。N，エマルジョ
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ンの生成も1回毎に異なb生歳條件の槍討もできなかったが，使用硫酸の濃度，作業温度等が

三拝丁度あるいは静置時閥等よりも重大なる關係を有することが認められ工業化に際してはな

誇研究を要する問題である。

　　ガス申の塩基の定量も入と器具並びに時間の不足のため飽和器前後よりできなかったこと1

は淺念であったが，かかる試験はある一定期聞内に，特に工場全膿が標準歌態に稼動せる場合’

にち各乾溜生威物の試料探取と共に行うべ音ことでありその意味で各塩基源より回牧された塩

基を比較できたことほ幸V・であった。飽和器繭後のガス中○塩塞O完黛○結果は期待せるより

少なV・値を認めた：が母液に蓄積される塩基量は前ガス含量の約50％で逃散する塩基の回牧が重

要なる閥題として槍討されねばならない。後述する如くガス輕油中の威分は低沸黙威分の含量

が非常に乏しく寧ろ吸肝油中の塩基が輕油分に移行せるのではないかと疑われる鮎もあり，そ

の前でプアーナルクーラーにおV・て水平1生押脚鵜塞が屡水と共に流去るこ孝は特に利用便値

の高“塩基と推定される故，ピリヂン塩基増産の目的にも反することである。且つ又，飽和器

1に鉛ける塩基の蓄積陛下を知るためにも後ガスの分析を数多くすべきであるが濃度稀薄なため
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　蟻
’できなかった。母液中の塩基は一定濃度に達するまでは直線的に上昇し2。5％程度に到って攣

北せぬようであるが，この聞低沸黙威分の置換えもある程度考慮せねばなら楓ことであり母液

抽出の時機は綿密に調査すべきであろう。

　　前記のことと併せて飽和器後にでき得ればピリヂン飽和器あるいはスクラツバ門を置いて

回牧を企岡することは硫安製造作業にも影響することなく低沸黒纏基の置換等の心配もないこ

とであるから低沸鮎塩基の増産上必須の平野と思考趨られる。

　　キノリン塩基を目的としたタール中油の洗瀞は硫酸量制限して行った場合，210～230。Cに

分溜せる申油を洗興せる場合に比して油分牧量も平然少いがタールよりの分溜歩留が5倍であ

り含有成分の歌態は殆んど攣らす，酸性油：及びナフタレン等の生産に差し支えることなく，硫

酸：及び中和用液安の節約からも後庭理の蒸溜容量，熱源等縮小あるいは節減からも實施して然

るべきものと国老される。

II「各回牧塩基の精密蒸溜による成分分布態々

　　前項にて厘1牧された粗塩基を脱水し，更に蒸溜して250℃までの油分について，筆者の試作

せる精溜塔により精密蒸溜を行い各種塩墓の成分分布を調べ各成勢含量を比較した。

　　（1）使用せる精溜塔について

　　本實験に使用した精溜塔は筆者の試作せるもので，各種タール系炭化水素並びに誘導禮の

混合物分析及び分離に使用して船り，合成高級アルコ”ルの分析にも使用して良妊なる威績を

牧めてV・る。

　　塔の諸元

　　　　　塔：長　　　1280mm，痙　10mm



笹蟹物

保　温

　　　塔　　頂

塔の性能

　　　蒸褒蓮度
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18・・8　＝クロム（26番）製軍螺輪　外径3mm

電熱線による二段加熱償却式保守

塔の外側に二重ガラス管で覆い丙側を加熱管，外糊を保謹管とし上部500m搬，

下部780mmを20番ニクロム線にて50mm～80mmのピッチで捲いてある。丙部精

溜部分をi翻繊來る様にして昏部の濫統を獲見出論る様にした。叉力囎1管と精溜

塔の問に舷々欝トを五ケ胱に封入し塔の濃度分布を調節墨來る様にした。

　至縮型，球面磨合せによる手働還流比調節。

　　　　　240ml（1iq）／hr，　ZF衡到達時間　1時閥30分の場合

理論函数（C6董｛ドCCI壬系）20段，旺E．T．P．64。Omm，　Hold　up　20m1（1．Oml／plate），

　　　　Efficiency　factor　540　plates／hr

蒸磯速度　190m1（1iq）／hr，李衡到達時機　1時闇50分の場合

理論段撒（CgH，一CC1，系）25段，　H．E．T．P．51．2mm，　Hold　up　10ml（0．52rn1／plate），

　　　　Efficiency　factor　366　plates／hr

　　（2｝　耳密密蒸溜試験

　　前項に畢げた精溜塔を使用して，回牧試験に論いて得られた塩基性漁の250℃までに溜出

する温水油分につbて精密蒸溜を行った。操作どしては試料を150αc．取り，蒸嚢速度

250～550ml／hrの範園にて滴籔により調節し，還流比を10（20）～35として蒸溜を行v・1。C毎に：

記録した。溜禺濃度を溜出容鐙百分率に封して取った蒸溜曲線を示すと次の各圖の如くなるが

溜出湿度に封しては濃度の補整を行って示してある。又各圖中に既知の塩基性油の沸黙を示し

たがこれは般久保氏箸のコールタール成分分布表15）より引用したもので各成分の沸黙は次の如

きものである。なお軍蒸溜にてはv・ずれも初溜100℃以上のものであったが，数パーセントの水

分共沸溜分92～98℃が含まれていた。且つ又，高唱黙部240℃以上については溜出が困難にて

かなり不精確なものと豫想される。

第18i豪　　コールタ・・ル中の塩墓性油沸黙表

成　　分　　　沸。C黙

Pyridine　115．5
a－Picoline　130．O

E－Picoline　14a．0

2，6－Lutidine　144．O

r－Picoline　145．0
2－Ethyl　pyridine　148．e

2，4－Lutidine　158．5
2，1ヲー】しutidine　　　　　　I60，0

2，3司しut…d；r．e　　　　　164

3，4－Lutidine　16”t

成　　分　　　沸。C黙

2，4，6－Collidine　172

2，3，6一一Collidine　｛74

Anil；ne　184
2，3，5－Colljdine　185

Diir．ethyl　aniline　192．6

0－Toluidine　200．7

m－Toluidine　203
P－Toluidine　203
1，2，4－Xylidine　212

1，2，5－Xylidine　2；5

成　　分

Ch書noli簸e

亙SO＿ch量no正畜：1e

Chinaldine

8一一Methy！　chinoll・ne

3一一Methyl　lsochinoline

1一一Methyi　isochinoline

2，8－Diip．thyl　ch｛noline

7－Mehyl　chino｝ine

6－Me助三ch’lnoline

沸　　鮎
　oC
　238．05

　243．5

　247．6　．・

　247．6

　252．3

　255

　255

　258

　259

1，3－Dimethyl　‘，sochinoline　262
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4－Ethyl－pyrldine

2，4，5－Collidine

3，4，6－Collidine

2，3，4一一Collidine

3，5一一Lutidine

165　一一
167

168

168

17王

1，3，4－Xy三i（玉i耳e

1，4，2－Xylid｛ne

1，3，5－Xylidine

1，2，3－Xylidine

2，3，4，5－Tetra一一

江Lethy王pyr…d三ne

216

217

221

223．8

234

5－Methyl　isochinoline

，4－Methyl　chinoline　．．

3－Methyl　chinoline

6一一Methyl　isochineline

5，8－Dirr；一ethyl　chinoline

254．9

265．5

265．5

265．5

270

t

9
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M，　30　in，　一e　A．　7e　eo
　　　溜出容貴百分奪…％　　一→・

　　ガス輕漁より画牧せる塩基性油の精溜曲線

ee　／v・

　　（3）タール塩基威勢分布につv・て

　　各精溜曲線よりタt一一・ル塩基の咲分分布を推定すると次の第19表の如くなるが，ガス輕油よ

・り圃牧せる塩基性油は今回の試験以前に回牧試験を行った際に得たもので250℃以上の溜6｝を

も含めてある。

　　現在利用の劉象となっているのは150。C以下あ溜分でピリヂン，　a一ピコリン：及びβ一一ピコリ

ンの溜分で，B一　uo　＝xリン溜分には薗記の如く2，6一ルチヂン，β・一　ur　＝tリン及びγ一ピニリンの3威

・分を含んでいる。150℃～230℃の中沸瓢溜分申には2，5一ルチヂン：及び2，4一ルチヂンの沸黙に梢

’當する部分に著量溜分が認められ，且つこの中で180～220℃の溜分はヂアゾ化試験によって第

一級アミンの反乱を顯著に示し，アセチル化によって第一級アミンの定量を行った所約60％ま

での牧量が得られた。この溜分中ではアニリン及びトルイヂン類の沸黙附近に若干の溜分が見

られたが定量的な分離は困難の如く思われた。220℃以上にはキノリンの沸離附近までは著量

成分なく，精溜塗の蒸溜性能が著るしく減退しているにも拘わらすギノリン溜分の分離は比較

葡鏡く現われたがそれ以上の高沸灘部の分離は筆者の使用せる精白塔では不可能と思われた。

　　なお，各回牧源別に槍討すると次の如くなる。

　　1．硫安母液（第3圖）

　　この塩基は250℃にて分溜するまでもなくその大部分が160℃以下で溜禺し50％以上のピリ

ヂン含有量を有し，低沸難塩基性油の最良圓牧源であることはV、うまでもない。α一ピコリンは
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約15％，β一ガコリン溜分が5％，2，4一及び2，5一ルチヂンが敷％圓牧し得るものと推定される。

　　2．タ門ル輕油（第4圖）

　　タ・一ル丁丁より圓牧された塩基性油も又低沸黙塩基の回附源として有用で，ルチヂン溜分

をも含めてユ600C以下に70％以上at溜分を含み，第一級アミン含有溜分が15％ある。な瓢高沸

黙部にキノリン溜分も籔．ミみセント含まれてV・るものみ如く思われ低沸黙塩基の回牧淺よリキ

ノリンの回牧も可能と思われる。天盤の三蔵よりtO　・」ヂン溜分が20～25％，α一ピaリン溜分が

12～13％，β・一　er　＝Tリン溜分15％，ルチヂン溜分7～8％程度の回牧が可能と考えられる。

　　3．　タt・一・ノレ中テ樹（第51韻，第6圓）

　　タール中油より回牧せる塩基性油は250。C以下に分溜されたものについては殆んど同様の

組威で160℃以下の低回黙溜分が35％，第一級アミン含有の中沸黙溜分が15～20％，220。C以上

の高沸黙部が45～60％で，勿論三三の回想通リキノリン塩基の回牧源として有嗣であることは

いうまでもない。低回黙部よりも各威分の発離回牧は充分可能で頗る重要なるタ・・一ル塩基の回

牧源であるものと思われる。大龍の組威よリピリヂン4～5％，a一ピコリン4～6％，β・一　ur　＝r

リン8～12％，ルチヂン溜分6～8％でキノリン溜分はイソキノリンを含めて20～25％團牧し

得るものと思われる。唯タドル蒸溜に訟いて2100C～230。Cに6｝溜せる中油より回回した塩差の

方が各有用成分の分景が多く出ているのは精溜の精度が高かったためと思われるが，タール蒸

溜に訟いて180eC・及び21ぴC等の分溜は水三門吹込夢のせいもありか勧不精確なものである

～二とカ§推定せら穿しる。

　　4．ガス輕i油（第7圏）

　　ガス輕油より翻回せる三三は既に論述せる如く，3乙精溜蘭線にも瞬瞭に見らるる如く，石

炭ガス中より抽出さ躰たにしては饒りに低沸黙成分に乏しく同B寺に又高沸黙部に富んでいる。

このことは次の二つの豫想を推定せしめるものと思われる◎即ち一・つはフアイナルク・一一ラーに

おいてNHゴ飽和器より逃散した塩藻性油の低沸黙威分はその水溶性によって莫大な慶水中に

溶解し去るとの豫想であり，他の一つはベンゾール・スクラツバーに使用される吸牧油は現在

まで塩基性油の回牧が行われてV、ない所のタール高沸瓢溜分故その含有している塩基性油分が

ガス輕油中に移行したものであるとの推論である。

　　精溜試験は250℃に分溜せざる試料について行われたもので上記のものと比較するために

粗蒸溜にて250。C以上35％として予習分を計吊すると，160。C以下の低沸黙成分が約30％，第一

級アミン含有の中沸黙溜分が約23％，キノリンを含む高下黙部が47％といった組威となり中油

塩基の組威とほぼ等しくkる。なお，各成分はピリヂン2～5％，α一一ピ＝リン5～7％，β一ピ

コリン溜分8～10％，ルチヂン溜分5～7％，キノリン20～23％の回牧が可能と考えられる。

　　な於第一級アミン含有溜分は前述の如く約60％の第一級アミンを含有しているが，精溜曲

線より推定するに各塩基ともアニリン：及びトルイヂン等の沸黙に梢當する部分に薯景の溜出量

を見るので芳香族第一級アミンの回牧も可能なものと推定される◎
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各塩基性油よ、り各室分の回牧可能推定量を二渇して表記すると次表の如くなみ。「＼

第19表　　各種塩墓性油威分分布表（250。C以下溜分について）

…悉無…囎鍵幽幽1驚騰騰、
・硫安母液　　、　89％　　一

団．一ル輕油．　　70　　　20％

タPル中油　　　35　　　　20

ガス輕油　　30　　　23

識即け瑠＝1％11・＝3％

45　：‘1　tv　5 P‘1　tv　61　8　tv12　1　6　A」　8　1　？O’v2］＝

47　13　N　．5　15　N　7i　8　NIO　15　ev　7　II　2・　O“一23

Iv　総 括

　　石炭乾激喋におけるタール塩曇の1蟹牧源に期する橡討を行“硫安母液，タール輕海タ

bレ中油こついて工業的規模の回牧試験を行V・，且つその各試料並び1（ガス三二より，以前に

回遂せる塩基性油につVせ精溜試験を行って成分分布を調べた。

　　結果を一括すると次の如くなる。

　　1．高濫乾溜によ乙石炭ガス中の塩基性油並びにアンモニアの量はアンモ＝ア飽和器前後

においてそれぞれビリゲン塩基0。259／m3，0．1059／m3でアンモニアは10．319／m3，0．029／m3

であり，飽和器におけるピリヂン塩基の測牧率は58％で相嘗量の低減鮎塩基の逃散することが

分つた。

　　2．飽和器内の硫安母液より250。C以下の有嗣塩基性油は1．63％を回牧しその大部分は

160。C以下の低沸鮎塩基であった。

　　3．ガス輕油よわ回回せる塩基性油は低沸黙塩基性油に：乏しく且その組成は中油塩基に酷

似していた。

　　4．以上の～二とからNH　3飽和器の後プアイナルクーラーの前においてガス中のピリヂン

塩基の島牧の必要なることを推定した。

　　5．　タール輕油よりタール塩基の250℃以’ド油6｝が2．85％一匹され，重要なるピリヂン塩基

並びにキノリン塩基源なるととが立讃された。

　　6。　タFル中瀬より塩誌性油のi一霞には硫酸量を舗資することによって有用キノリン塩基

の選揮的抽出が可能であり維濟的な回牧を行い得ると推定した。250℃以下の濾分は中油の

2．75％の牧i率で回牧された。・

　　7．‘同様の目的でタ・・一一ル中油の分溜を210。C～230℃に行ったものについては，そのタール

蒸溜よりの牧率が通常中油の1／5であったが塩悲性油の有用油分は4．94％であった。

　　8．各回牧源より図牧せる塩基性油の有用瀬分の精溜繭線を作製し，各有用威分の分布を

繭べ厘敗可能量を推定した。
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　　9．第一級アミンを含む中沸顯溜分は硫安母液塩基を除いて各種塩基とも約20％含まれ，

アニリン，トルイヂン等の図牧の可能性を推定した。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　結　　　、、　語

　　本寳験並びに試験を行うに當って多：大の御援助と便宣を間って戴いた富士製鐵室繭製鐵所

の前所長香春三樹衣氏並びに化成課長種村正氏，叉試瞼に協力して下さった化成課職員の諸氏

並びに助手石川灘，學生8名の諸書に深甚の感謝の意を表する次第である。
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