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要 旨

バイオディーゼル燃料製造装置を設計するため、製造プロセスと運転条件を検討した。試験は前処理、

精製、洗浄工程におけるメタノール及び水分の除去条件について行ない、新規装置試作のための最適運転

条件について検討した。

1．緒　言

バイオディーゼル燃料は、植物油脂由来の燃料

であり、二酸化炭素排出量削減効果等、環境負荷

が低い燃料として注目されている。このバイオディー

ゼル燃料製造原料は、アメリカ、オーストリア、

ドイツ等では、バージンの植物油脂（菜種油、大

豆油等）を使用しているのに対し、国内では、廃

食用油を有効利用する取り組みが行われている。

廃食用油は様々な油がブレンドされており、また、

長時間の加熱等による劣化や使用時に爽雑物が混

入するため、排出元によりその性状は異なる。そ

の性状の差異は、装置及びプロセスの設計に大き

な影響を及ぼすため、安定した燃料を製造するた

めには、原料である廃食用油の性状を把握すると

ともに、製造プロセスの詳細な検討が重要となる。

また、バイオディーゼル燃料には低温での流動性

が悪いという欠点がある。そのため現時点では道

内での取り組み事例は少ない。本州メーカーから

装置を購入して燃料を製造している事例もいくつ
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かあるが、厳寒期も含めた通年利用の事例はなく、

寒冷地用燃料の製造方法について充分に検証され

ていないのが現状である。さらに、安価な1槽式

小型装置を導入している事例が多いが、そのよう

な装置では、反応工程で水を嫌うバイオディーゼ

ル燃料製造工程での歩留まりと純度が低下する恐

れがある。

バイオディーゼル製造のコストのうち、原料コ

ストは約20円／Lであるが、その大部分はメタノー

ルのコストである。通常、燃料生成反応促進のた

め理論量より過剰にメタノールを使用するが、未

反応メタノールは反応副生成物や後処理の精製工

程で廃棄されていることが多い。とくに、道内で

導入されているほとんどの市販装置は未反応メタ

ノールは回収されておらず、それらを効率的に回

収することができれば、製造コストを低減できる。

また、製造装置本体自体の価格も高価であり、安

価な装置を製造することができれば、初期投資を

抑えることができ、減価償却に関連した製造コス

25一



北海道道立工業技術センター研究報告No．9（2006）

卜の低下を図ることができる。

本研究では、バイオディーゼル燃料の純度向上、

メタノール回収等による製造コストの低減等を目

指し、真空技術を利用した製造装置の設計及び試

作を行った。

2．実　験

本研究では、バイオディーゼル燃料製造装置設

計のための基礎データ収集を目的に、粗製バイオ

ディーゼル燃料（燃料精製反応後に生じる不純物

（メタノールや石けん等）が混在した未精製の燃

料）からメタノールの分離、回収及び粗製グリセ

リン（燃料精製反応後に生じる副産物でグリセリ

ン、メタノール、石けん等からなる混合物）から

のメタノールの分離について基礎試験を行った。

粗製バイオディーゼル燃料に関する試験につい

ては、表1に示す条件で製造したバイオディーゼ

ル燃料をベースとして、それにメタノールを所定

量加えて模擬試料を調製した。通常、粗製バイオ

ディーゼル燃料に含まれるメタノール量は5～10

mass％程度であるため、5及び10mass％加えた試料

を使用した。

粗製グリセリンについては、実際に製造時に副

産物として生成したもの（メタノール含有量32．3％）

を使用した。

表1模擬試料に使った燃料の製造条件

酸 価

メタノール割 合

（原 料 油

触 媒

り クノールに
反 応 反 応

洗 浄 1 回 目 2 ，3 回 目

に 対 し て ）

（％）

対 し て ）

（％）

温 度

（℃ ）

時 間

（m in ）

回 数 洗 浄 液 洗 浄 液

0 ．2 1 20 2 ．3 6 0 6 0 3
酸 水 溶

液

水 （お

湯 ）

メタノールの沸点は、常圧で64．5℃である。そ

の値はバイオディーゼル燃料の中で揮発性の高い

成分であるミリステン酸メチルの沸点114℃

（133Pa）やグリセリンの沸点（154℃（6．6kPa））

と比べて著しく低い。後者2つに比べてメタノー

ルは蒸発し易く、粗製バイオディーゼル燃料及び

粗製グリセリンからのメタノールの分離は、ある

一定条件で加熱・減圧することで容易であると考

えられる。

粗製バイオディーゼル燃料及び粗製グリセリン

からのメタノールの分離試験は、ロータリーエバ

ボレータを用いて、65℃～80℃、60mmHg～600mmH

gで所定時間加熱減圧し、各試料の時間毎の重量

減量を測定してメタノール分離量を求めた。この

試験で設定した温度条件は、メタノールの沸点

（64．5℃）と一般的な工場冷却水の上限値（80℃

程度）から決定した。また、メタノールの分離率

ついては次式で定義する値で評価した。

分離率（％）＝重量減量（g）／当初含有メタノール

量（g）×100

さらに、回収試験ではロータリーエバボレータ

の冷却器によって回収されたメタノール重量を測

定することで回収量を求めた。なお、ロータリー

ェバボレータ冷却器の水温は5℃～15℃の範囲で

設定し、その影響についても調べた。メタノール

回収量については、次式で示す当初含まれている

量ベースと分離量ベースの2つの回収量で評価し

た。

回収率（当初ベース）（％）＝回収量（g）／当初含有

メタノール量（g）×100

回収率（分離量ベース）（％）＝回収量（g）／メタノー

ル分離量（g）×100

なお、事前にメチルアルコールが最も蒸発し易

い条件（80℃，60mmHg）でグリセリン及びミリス

テン酸メチルの蒸発試験をこの条件下で30分間行

い、これらが蒸発しないことを確認した。また、

グリセリンについてはメタノールとの親和性が高

いため80℃、60mmHgで共沸によるグリセリンの蒸

発がないことも併せて確認した。

バイオディーゼル燃料と廃食用油はどちらもア

ルコールエステルであり、極性に大きな差異は無

く、水への親和性もほぼ同じである。実際に、両

者の水分含量は通常、数百ppm程度である。本研

究では、粘度が高く比較的水分を除去しづらい廃

食用油を試料として水分除去試験を行った。試験

はロータリーエバボレータを用いて60℃、5mmHg

の条件下で行った。また、水分の測定にはカール

フィッシャー水分測定装置を用いた。

3．結果と考察

バイオディーゼル燃料からのメタノール分離試

験は65、80℃で60、200、400、600mmHgで行った。

その結果、60mmHgではいずれの温度でも試料に突
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沸が起こった。一万、600mmHgでは、メタノール

の分離量が著しく少量であり、これらの減圧条件

では、効率的なメタノール分離が難しいことがわ

かった。65℃での試験結果を図1に、80℃での結

果を図2に示す。図1から減圧度が400mmHgの試験
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図1　バイオディーゼル燃料／メタノール混合液の

分離試験結果

（バイオディーゼル燃料：メタノール＝90：10wt％、加熱温度65℃）
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図2　バイオディーゼル燃料／メタノール混合液の

分離試験結果

（バイオディーゼル燃料：メタノール＝90：10wt％、加熱温度65℃）

では90分加熱しても分離率は80％程度であり、200

mmHgでは最大95％程度の分離率に到達するものの、

60分の時間が必要であった。一方、図2の80℃の

場合は、400mmHgでも40分程度で95％に到達し、20

0mmHgの場合は同値に20分で到達している。また、

図2には、メタノール含有量が少ない場合（5mass

％）の結果も示したが、このような少量のメタノー

ル含有量であっても30分程度で分離率95％まで到

達している。実際のバイオディーゼル燃料製造1

程では、1日1バッチを想定し、装置起動、停止等

も考慮すると、燃料製造工程は8時間以下の処理

時間が望ましい。以上のことから分離上程につい

ても短時問で効果的にメタノールを分離すること
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が必要でり実際の工程では80℃、200mmHgが最も

良い条件であると考えられる。

粗製グリセリンからのメタノール分離は、200、

300及び400mmHgの減圧下で65℃及び80℃の温度下

で試験を行った。粗製グリセリンは粘度が高く、

25℃でも100mPas程度の高い粘性係数を示した。

この値は、粗製バイオディーゼル燃料より10倍程

度高く、この高粘性係数が粗製グリセリンの突沸

を起こりやすくするだけでなく同じ加熱減圧条件

でもバイオディーゼル燃料とは異なった分離率の

経時変化を引き起こす可能性がある。200mmHgの

減圧条件下での試験は、突沸が起こり、効率的な

メタノール回収は難しいことがわかった。その他

の条件での試験結果を図3に示す。粗製グリセリ

ンからのメタノールの分離率はバイオディーゼル

燃料の分離率と比べるとかなり低く、65℃では、

100分でも70％程度の分離率にとどまった。また、

80℃、400mmHgの場合は、60分でも80％程度の分離

率であった。80℃、300mmHgの条件における結果

は約40分で85％の分離率に到達し、良好な分離条

件結果となった。
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図3　温度及び圧力がメタノール分離におよぽす影響

メタノール分離試験は、粗製バイオディーゼル

と粗製グリセリンの粘度等の物性が異なるため、

両者について試験を行ったが、分離したメタノー

ルの回収は、凝縮器の冷却水温度と圧力に依存し、

被分離液の物性はほとんど影響しない。従ってメ

タノール回収試験は、サンプルとしてメタノール

含有量5％の粗製バイオディーゼル燃料を用いた。

試験圧力は60mmHg、200mmHgで行ったが、60mmHg

の場合、大部分のメタノールが散逸し、最終的に

20％の回収率に留まった。200mmHgでの結果を表2、

3に示す。表2は、凝縮器の冷却水温度を5，10，
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15℃の場合の分離率と回収率の結果である。この

結果から回収率は、冷却水温度に依存せずほぼ一

定で、当初ベースで70～80％程度、分離量ベース

で90％程度であることがわかる。凝縮器の冷却容

量とメタノール蒸発量は、装置定数であるため、

この回収試験結果と実装置での結果は異なると予

想される。しかし、実装置であっても反応槽の圧

力を200mmHgで80℃に加熱するとともに冷却温度

を15℃以下に保ち、適切な条件（加熱時間、回収

メタノールの除去方法の工夫）で試験を行えば、

今回の試験で示された分離量ベース回収率に近い

値は達成できると推定される。表3に加熱・減圧

の時間を変えた場合の結果を示す。分離に要する

減圧時間が長くなると分離率は増加するが、同時

に散逸するメタノール量も増加し、結果として分

離量ベースの回収率は増加せず、当初ベースの回

収率は減少する。この結果から、必要以上に加熱・

減圧の時間を長くすることは、メタノール散逸量

を増加させ、メタノール回収量を低下させること

がわかった。そのため実装置では、適切な回収時

間を模索するか、回収したメタノールの頻繁な除

去により散逸量を抑える等の工夫が必要であるこ

とが示唆された。

表2　凝縮器冷却温度と回収率

冷 却 温 度 圧 力 分 離 率
回 収 率 （％）

保 持 時 間
分 離 量

ベ ー ス

当 初

ベ ー ス
（℃ ） （Ⅳ劇 g） （％） （m in）

5 20 0 7 7 6 9 9 0 3

1 1 2 0 8 6 7 9 9 2 3

1 5 2 0 0 8 3 7 3 8 7 3

表3　減圧時間と回収率

冷 却温 度 圧 力 分離 率
回 収率 （％）

保 持時 間
分離 量

ベ ー ス

当初

ベ ー ス
（℃ ） （川皿朗g ） （％） （m in）

15 20 83 73 87 3

15 20 0 93 70 75 6

水分除去試験結果を図4に示す。図から、5分で

水分が200ppm以下となり25分後には50ppmまで乾

燥することができた。この結果から、上記の条件

で30分程度減圧乾燥を行えば、廃食用油の乾燥が

十分できることがわかった。また、前述のように

バイオディーゼル燃料は廃食用油よりも粘性が低

く、水分の除去が比較的容易と推定されるので、
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廃食用油と同条件で行えば同程度以上の水分除去

は可能と推定される。
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図4　廃食用油の水分除去試験結果

4．結　言

以上の結果から、バイオディーゼル燃料製造装

置を開発するための未反応メタノール回収条件、

水分除去による高純度化技術の確立のためのデー

タ収集ができ、これら数値の最適な条件を確立す

ることができた。今後これらの結果を基に製造装

置の開発を進めていく予定である。

なお、本研究は平成17年度経済産業省中小企業

技術革新成果事業化促進事業の補助金で実施した

ものである。


