
Title メタノール水溶液に依る低温タールの溶劑精製

Author(s) 西田, 正; Nishida, Tadashi

Citation 北海道大學工學部彙報, 6, 171-176

Issue Date 1952-09-01

Doc URL https://hdl.handle.net/2115/40498

Type departmental bulletin paper

File Information 6_171-176.pdf

Hokkaido University Collection of Scholarly and Academic Papers : HUSCAP



メタノール水溶液k依る低温ター・セの山山備製

　　　　駅咲．凱．．「己＝．　‘』㌦　　　　ll琢　　田　　　　’　　．　　．．・・

　　　　　　　　　　　　〆　　　　　　　　　　　　　．一　　F．．．　（昭和．27年2・刃器H受理〉

　　　　・∴∴．田．．・．Solvent　re6ning　of　io、v　tαnpera．turc　ta，r、vith

　　　　　　l．　　評ら・．、L　　　　　　，　．　　11｝etha’no1＿、vat｛きr＿SO1．ution　　　　　　、　．　　．．　．　．　　　．．．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Ta、dashi　　N王sHIDA．　．

　　As　t・s・lvent　re壬ini茎・g・£1・w　te即erature　tar，　var三・us・r卿ic　s・1vents　includ｛ng　glycer｛nc，

cthylenglycol，　triethanol　am董1｝e，　phenol－sGlut…on　and　some＝akohoレso夏ut｛ons’have．been　proposed・

卜一． E．Am・・9；th・m：．鋤・・h…払w・…s’・yl・i・・seem・t・b・・u蜘・…h…hers　i・・1¢w・f　g・・d

separatin．cr　efficicncy・

　　王・油ls　exp・・iment，　s。lve・t・cfi・i・gもy　mとth…1－w・t・・s・1・t｛・n　wcre　c…ied．．・ut・yst・m・ti・・11y

6鍛：11kh滋of．　t訊r　olls．．己having　dlffetient　contentS　of　acidic　olls　respectively．．The　results　obtained　here

q，r・・聯m・・i・・d・・f・涯qw・・一
　ヒ　　ロ　　　ド　い　　　　　　　ら

　　i）Th・・6・亡・愈6f「・cid量。田61r　i・．theね・・鼓・・d　the・g…e・t・・ti・1・・f　m・tha・・1’i・s・lt・e・宅w・f・

　　　　　higher，　hlgher　were　the　pur疑y　o壬ac｛dic　oil　a犀1d　the　yleld　of　oils　transt£ered　into　the　so夏veht

　　　　　as　、ve重臣．
．　｝　　「

　　　2）The　concentrム亡io圧a　o｛．1i｝ethanol　in　solvenゼi6「hlglier，．greater　was　the　Ioss　e｛ncuヒral　oils

　　　　　obtainable　in　cases　、vhere　the　e（玉ual　qua騒t量ty　of　acidic・o｛ls　、vere　extractcd．　fro塒　any．defi疑li之。

　　　　　t・・thr・・gh・Llt　the．・xperl騨・t・・　＿．　　　　　　　　　，　　髪

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　旨

　　低温タ．Tルから酸性油を分離することは低濃タールの工業的利用q），竪汗血から煎要な開題で，露

くから苛性ソr・ダ水溶液による抽出．法，各種の有機i容剤による抽鋤法，或は特殊な庭逗1｝1法として高

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　，．匿
温1高燃水2）・6）・lo）に依る邦：i繊法が研究されて：いる・

　　有機三三に依る抽｝1｛：1法としては，グリセリン3）・エチレングリコ・・一ル7，・トリエタノ・・一ルアミン7）・

含水アti’　i’．．ン1｝・含水蟻酸1）　・含水フ出ノール9）・倉水アルコール’1）’7）・S）’11）・5）等を1容鮒とする研究が

籟まれたが，著者の見解では，此等の中で七三ノ高ル水溶液が比較的勘，li出効果が良く，又入手し易

v・黙で他の三三はりも優れてみると思はれる・．．

　　メタノ．・・一・・ル水溶液！Lよる抽出に就V・ての既報の研究煽〉’9）’11）には，■／　・一ルの酸性油含有察が異

る試料に：旧いて系統的に行った實験の報・告がないので，此の黒iiiに：關して實験を行’つた．此の外溶剤

比をの攣化に依る影響のデーーター．を補匙た・

　　術ほ輔婚はメ■／ノール水溶液，af」IJひて・充填塔に依る7’　・一・・酸骸ゆ漣績向流抽f聴行ふた

めの準備階段として竹つたものである．

＊　メタノール水溶液（cc）：試桝タ…　IL（ce）
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　實　験　の　部

　　本研究に用ひた試料油は富士製品室蘭製鐡所製の粗低湘タP一ルを蒸溜して得たもので，常巫沸

黒iii範幽180～300℃の中油分である．その性状の概略は，比重（dlfi　：）O．934，蒸溜性歌は10％溜照黙

2000c，50％黙237℃，90％黙290℃で，組威は中性油65．5vol％，酸性油32．Ovol％，二二’1生油2．5

vol％である・酸性油・二二性油は夫々10％背性ソPグ，10％硫酸に封ずる二二減量に依って定量

した・酸性油は比重（t13c，＝）ユ．03，ユ0％溜｝i留i　200℃，50％黙222QCである・上記の試料油の外に種

々の酸性油含有率の試料油を調製して用ひたが，共等は中油分に酸性2由のみを添加したり，或は適

鴬量の10％背性『ソーダ呵至くって酸性油の一部を除去した後水洗したものである・添加した酸性油

は中油分を10％苛性ソ…一ダで抽出して得られるタール酸ソ・・ダに10％硫酸を殆ど中性になる迄加

ぺて遊離する酸性油を水洗したものである．

　　溶剤は市販のメタノールに：水を加へ，田圃ノ・・ル濃度90％（dJ，d’”　＝　：　O．8L）4），80％（d］，5　：O．85（〉），70％

（d．IS＝＝O・875）・60％（明』0・899！の水溶液を調製しで用ひた・

　　實験は，上記の試料油を分液漏斗に：50ccとり所望の溶剤比で10分素振点した後二二し，精製

厨，抽｝i糖の2癒を分離して夫々100～110℃まで蒸溜し，溶剣を除去した得た精製油及び撫ll油の

秤量分析を行った．　．

　　抽出温度は18～20℃である．術ほ試料油中の鰹瑳1難し油はその量が少V・a？で，實験データーに

は鞭．基性油を中性油に含めた・

　　溶醐比1：1で，各種の酸性油含有率の調製試料油に：就いて竹つた二二結果を第1表及び第1，

2，　3睡鍼にニオ之しノゾと．

　　　　　　　　　　　第1表　供試油の酸牲油含有寧の影饗（目弾此1：1）

フ’ノレニ選　Ptノレ

　濃度
　（％）

牧率（vol％） 糖製油威分（vol％）

精製油
　　　　ml’
抽出曲　　　　　　中性油 酸入戸

凌鰍蜘茂分（vo1％）

中性汕 酸臓三白

Series　1（供試油の酸性illl倉有傘：38．O　vo玉％）

90
80
70
60

3u”．e

or　zO

65，0

8LO

65．0

49．0

35．0

19．0

S9．5

S7．0

82．5

73．e

10，5

三3。0

17．er

27．0

47．e

36．0

24．0

15．0

53．0

64．0

76．0

85．0

Series　2　（供試演の酸性油含有璽：32．O　vol％）

90
se
70
60 1

43．0

60．e

73．0

87．0

57．e

4e．e

27．0

13．0

93．O

S9．5

S4．0

76．e

7．O

l．O．5

’16．0

24．．O

49．0

？，s．e

25．0

14．5

51．0

65．0

75．0

85．5

Serles　3　（供試湘の酸’性マ1【i含F有傘：2S．S　vo1％）

90
80
70
60

47．0

6Jr．0

77．0

91．0

53．0

35．0
‘z，is．0

9．0

g．　s．o　1　，r）．e

91．0　1　9．0
85．e　1　15．O
V6．5　1　23．5

i］e．e

：］4．or

Z｝5．0

18．0

oro．e

C）i，r）

75．0
ぎ2．0
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アル等一ル
　濃度：

・（％）

牧…箏（vol％〉 精製油成分（vo1％）

精製油 D抽．1“油 巾　｛生油 酸性汕

抽｝玉：1油成分　（vol％）

中性油 ．酸性油

SerieS　4　（供試汕の酸性7由含有傘：26．4　vol％）

ge
se－

70
60

54．e

6S．O

，79．0

91．5

46．0

3’Z．0

21．O

S．5

95．5

92．0

870
78．5

4．5

s．0

13．0

21．5

49．5’

34．5

23．e

・19．0

50．5

65．5

77．e

8Le

Series　5．（供試汕の酸｛生油會二丁：24LO　vol％）

90
so
7e
’60

158．5

71．5’

’S2．0・

92．e

41：5

2S．5

’18．O

　s．o

96．0

92．0

8S．0

80．5

4．O

s．0

12．0

19．5

，

49．e

35．0
2‘i｝．e

25．0

51．0．

65．ei

7SO
75．0

Ser呈e’s　6　（供試ill：1の酸性iik．含有傘：22．8　vol％）

ge，

．se・

160

61．0

74．O

S3．5

93．0

3q，　0

26．0

16．5・

7．0

96．0

92．O

S8．O

SL5

4．O

s．e

l　‘2　．e

IS．5

4S．0

35．e
2‘．’）．5

X，5．0

i

52．0

65．0

77．5

75．0

SerieS　7（供試油の酸1“」三油日有傘：18．4　vol％）

i90
so
70
6e

68．O

sLe
87．e

94．0

32．e

19．0

13．0

6．e

97．0
9，．）．5

90．0

85．5

3．0

7．5

1e．0

14．5

49．0

35．0

27．0

25．0

51．0

65．e

73．0

75．0

Series　8　（供試抽の酸性油日有率：15．6　vol％）

90
’se’

7e
60

75．O

S3．0

89．5・

94．0

Q5．0

17．e

le，5

　6．0

97．0

93．5

91．5

8S．O

3．0

6．5

8．5

12．0

47．0

37．5

0e－e．0

2S．O

53．0

62，．5

70．0

72．0

SerieS　9（供試油の酸性ゴli1隔日索：7．12vo王％）

90’

se
7e
6e

szo
ss．0
9．　2．e

94．5

is．0

12．O

s．0

5．5

99．5

99．5

98．5

97．0

O．5

0．5

1．5

3．0

62．5

43．O

b）s．e

3Dr．o

37．5

57．0

62．0

65．0

Series　10（供試iiliの酸性ゴrii曾有拳；1．O　vo1％）

ge
so
70
60

ge．e

92．0

9b．0

95．0

10．0

10．O

s．e

5．0

100．0

100．0
1．oo．0

100．0

o
o
o
o

90．0

87．5

80．0

80．0

1o．e

12．5

甥0．0

2e．o

SerieS　11　（供試汕の酸性7111含’有傘：Ovo玉％）

90
so
70
c｝o

91．．0

92．，r）

95．5

96．or

9．0

7－r5

4．5

3．5

100．0
’100．0

1．00．O

loe．o

1

e
G
o
e

i

］．eo．o

leo．0

100．O

IOO．O

o
o
o

o
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1ee

西　　田

溶　醐　比（韮1韮）

　　　＿一一　・．＿レ＿

h　．　　計

A 1三〇％メタノーノγ
0 70％メタノール ・：†
δo％メタラづレ

▽ 90％メタノール，

ワ　1

玉F．

　f）o
精

製so

油
　70
牧

　tio

、ね50

弩

　40

　co　　o 5　10　1，5　L）O　L）5　：．）e　：S5　40

　試料油の酸性油含有奪（Voi％）

　第1圖（Series　1～11＞

　　第1岡に依れば試＊glタ…ルの酸性油含有率が

高い程，、．叉溶剤濃度が大きい稚精製油量は少く，，

拙出油量は多い．

　　第2岡に依れば試料タールの酸性油含イ∫傘が

高い稚，囁叉溶剤濃度が小さい稚精製油中の中性油

牧戸が少く，酸性ll：llが多く淺る．

　　第3圃に：．依ると，抽lll犠：ll中の中性淋iは溶飼1農

度が大きい程多V、．叉試牙1寺タール中の酸性1由含有

率が密々15～30％を越えると夫々の溶低濃度に

就V・て抽出忙中の中性油混入i率信：大略一一定値に近

くなる．併し試料クールの酸性油含有率が38％

（筆者の寛験範幽）よりも遙に大きい場合には當禦ミ

零に近くなることは＝年高される．

　lOO

魏…

賠，。

轟，、

熱
翌：：

　jOO

　go

抽・so
出

油
　7c）中
の
中　tiO

性
湘

敗　bU
楽

Vol　40

彩『

　30

　2t、

　田

溶　剤　比（｝：韮）

Ψ　　　　σ

巳

ム 60％メタノール ム

0 70％メタノール
8り％メタノール

マ 9U彩メタノール

O　5　le　t5　’L70　L）：一）　30　36　40
　　講料油の酸性滴含有率（Vo1％）

　　第2圖　　（Series　1～11）

1容　　病q　　J・ヒ　（1：1ノ

ム 60％メタ・ノーノレ

o 70％メヌノーレ
8り％メタノール

▽ 90％メタノ』ノン

嚇　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　マ　　▼

㌔．・　　　　　　”

ス

●o

●　　　　　o　　●　．
●

U　　　　う　　　江0　　　童ミ）　　20　　　2う　　　30　　　3う　　　40

　　　試料油の酸性油令有尋ξ（Vol％）

　　第3圓　　（SerieS　1～王1）

　　煽止験結果によると，i呼…試料油からi司一量の酸i生油を抽出す袴場合・濃度の高v・溶欄をjuふ

れば抽繊回数が少くてすむが抽出油中のll＝・1性湘混入率が多くなり，從って精製油の損失が一大きV、・

濃度の小さV・門守ではチ￥の逆になって精製濾損失が少い從ってターール酸性油をメタノール水溶液

で溶測拙出する場合には，其の口的に慮じて溶剤濃度を選定すべきである・

　　次に：溶剤比を墾化させた場合の實験結果を第2表，：第4，5，6圃に示した・　試料ク・一ルは第1

表Series　2（酸性油含有率32。0％）の三二と二一のものである・

　　第4岡に依れば，溶剤比の攣化によって生する精製油牧…率の膨化は溶剤濃度が小さい場合稚羅1

著であって，溶剤濃度が．大きい場・含（90％メタノール）に：は溶剛比の攣』化に：よる精製油牧率の差は殆

ど無くな「つてみる．

　　第5瞳iに依ると，精製油層の中性れ1｛牧i率は溶剤比が大きしr・場合稚多いが，此の傾向は溶割濃度
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第2表　溶刺比の影響（供試言｝肋酸姓油含有率：：凱OVo1％）

＝アノレニ是周ノレ

　濃度’
　f．2．1？6）

耶ご　’率　　（vo1タ6） 精製油成分（。。1％）1垂酬｝職分（。61％）

辮製油 抽IJt油 中惟油 酸性油 申性油 酸性汕

SerieS　12　　　　G容葬製｝ヒ　3：：裏）

60
so
70
60

56．0

63．0

6S．O

44．0

37．0

32．0

93．0

90．5

87．0

7．0

9．5

10）．O

・　3，6．5

30．0

28．0

63．5

70．0

72．0

SerieS玉3　　 （セ容第判圭ヒ2：1）

90
so
70
60

4」．．5

5S．0

67．0

7ciO

5＆5
42．0

33．e

艶．0

93．5

91．5

87．O

S3’．O

　　6．5
　　8．5
　　ユ3．0

一　．17．0

so．e

36．0

1）9：5

24．0

’50．0

64．0

70．5

76．0

Series　2　㈱掴比1：1＞

@　　　　90 43．0　　　　　57．0 93．0 7．0 49．0 5Lo
80 60．0　　1　　40．0 89．5 10．5 35．0 65．0

70 73．o　i　27．0 84．0 16．0 25．0 75．0

60 S7．0　　1　　13．0　　　　　　　し 76．0 24．0 14．5 S5．5

f

　Ioe

精90

製
　go
油

　70牧

奪60

耐
．eof　r）o

v
　4e

　30

供試油の酸性油合有
as　（；3L）．O．Oo”　Vol　．Ooi）

ム

。

溶鋼比LII
2：1

p，　：t

　　　　　　供瓢冷hの酸性｛山雀）’Pt

　　　　　　率（32．0％Vo呈％）
　100

精95
．製

漁

中P◎
の
it．亀

性　85
油
塗sc，
案
Voi　7乃

弩

　70　　　　t；O　TO　90　t）O’
　　　　メヌノーノレ濃度（％）

　　第5圃（Series　12，．13，2）

1

溶荊t
ム 駈：1

o 2：聖

ス 3；1

　　　　　60　70　VO　90
　　　　　メタノーノレi農度（％）
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が低V、方（60％メクノ…一ル）で顯著に現れてみる・90％メタノールの場合には溶剤比の攣化e’こよっ

て生する精製油巾の1・1・i性湘一華の5似’よ少い・從って，第4・5岡から90％メタノ・・＋ルの様に溶測濃

度が高v・場合には備一膳を大きくしても精製油牧率，精製体中の中’i生油牧率は溶齊批1・1の場合と

殆ど攣らないから溶剤比を大きくしても無意昧である．60％メタノールの様に溶齊1濃度が低い場合

に溶捌比を大きくすると，第5岡に示される様に；締製湘申のrl．1性油牧率が大きくなると云ふ良い結

果を得るけれども．第4岡では精製2由勝率1が少くなるので・結局溶矧比を大きくしても精製油中の

中性油牧率が1ギ諮批1：1の場合よりも多くならない・即ち溶剤濃度が大きい場合も小さい場合も
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溶剤比を多くしても無駄である．、

　　第6属では抽毘油中の中性油牧輩は第3圃の場合と同様溶齊1濃度がブ（きい程多く，叉溶剤比が

大きい場合糧多㌧（．即ち溶剤濃度及び溶剤比が小さい場合の方力鞍性油を選搾的に紬出する。

結 言

1．

2．

5．

4．

輩一抽出に依り，メクノ・・一ル水溶液を抽剤として低瀧タールを溶剛精製する場合の精製油

と輩出油の新旧を試斗：’“｝？Ehの酸性油含有華力§異る場合及び溶剤比が異る場合に就いて示した．

試料油の酸性油含有率が高い程，文，溶剤濃度が高い穫，抽出油・精製油中の中・匡h油，抽

出油中の中性油の斗門馬が多V、。

同一一一・試料により同一量の酸性油をillil出する場合，溶剤濃度が高v・程抽1糖琶中に中牲油が多

く入って來て，精製油の損失が矢きい・

溶剤濃度及び溶剤比が小さい場合の方が酸i生油拙出の泄；操距は優れてみる・

附記＝　絡りに：本研究を郷指導下された武谷敏授に封し深；／9Sの意を表する．
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