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lnordertograspthefundamentalguidelinesfortheapplicationofapackedtowermethodto

thedistillationofShochumash，themovementofethanolandShochuflavorcomponentsinthe

modelsolutioninthepotstilldistillationwithapackedtowerwasexamined、

Asaresult，thecharacteristicsofethanolandseveralothercomponents，higheralcoholand

higherfattyacidethylester，weremadeclear，inrespecttothedistributioninthｅｐａｃｋｅｄｔｏｗｅｒ

ａｎｄｉｎｒｅｇａｒｄｔｏｔｈｅｍｏvementofthedistillatewithTowerPacking・

Especially，thedifferenceindistillationmovementwasobservedbetweenethyllinolateand

ethylpalmitate．

１°はじめに

従来，焼酎蒸留には構造の簡単な単式蒸留機が使用

されてきた。蒸留における一般成分の留出挙動は，ア

ルデヒド類，エステル類，高級アルコール類は大部分

が初留区分に留出し，中留，後留にいくにしたがって

少なくなる。従って，焼酎の香気成分の大半が初留区

分に集まっている。本格焼酎の味覚はこの多種多様な

微量成分の含有量に大きく依存しているといわれてい

る。このような微量成分を制御できる蒸留装置の研究

が数多く行われている｡''2,3）甲類焼酎の製造に使われ

ている連続式蒸留機は，蒸留塔（泡鐘塔）の精留効果

により焼酎中の微量成分を効率的に制御でき，高濃度

のアルコールを連続的に取り出すことができる。本格

焼酎の蒸留に泡鐘塔を導入する試みとして，多段塔式

回分蒸留の研究が行われている｡4,5）

一方，泡鐘塔と同様の精留効果のある充填塔は，泡

鐘塔よりホールドアップ量が少なく，理論段数が高く

て，より高い精留効果が期待できるといわれているが，
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設計上の計算が複雑でデータが少ない等のことから，

構造的に単純な充填塔式回分蒸留の焼酎蒸留への試み

は，未だ報告されていない◎

本研究報告では充填塔を本格焼酎の蒸留へ応用する

ための基礎的な指標を得るために，モデルモロミと焼

酎モロミを用いて，充填塔式回分蒸留試験を行った結

果，エタノールや微量成分の蒸留挙動に関する知見を

得たので報告する。

２実験方法

２．１充填塔による焼酎の回分蒸留

３０リットル規模の充填塔式回分蒸留装置を図１に示

す。蒸留塔は内径210mm高さ300mmの円筒を３段設置

した。各段の底部に試料採取口を設け，ステンレス製

の25mm×30mmラシヒリング（表１）を充填した。蒸

留缶に30リットルの焼酎モデルモロミ（表２）を仕込

み，還流量が200ml/ｍｉｎになるように蒸気量を自動

調節し，常圧で間接加熱した。全還流定常状態になっ

た時点で蒸留缶，充填塔の各段及び留出液を採取した。
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図２モデルモロミの充填塔式回分蒸留における

全還流状態の各段のエタノール
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全還流定常状態から還流比を３にセットし，還流液

量を200m､/ｍinに保つように蒸気量を調節しながら１

リットルずつ留出液を採取した。留出液中のエタノー

ル濃度が10v/v％以下になる７分画直後に留出液をカッ

トした。

採取した液中のエタノール，アセトアルデヒド，ア

ルコール類及び脂肪酸エチルエステル類の分析はガス

クロマトグラフ（表３）で行い，フルフラール，揮発

酸は常法により分析した｡6）

表２焼酎モデルモロミ組成
１

Ｗ

蒸留缶製品タンク

図１充填塔式回分蒸留試験機（30リットル）

基本的な仕様

装置：ケミカルプラント㈱製小型蒸留試験機
蒸留缶：モロミ１回仕込量30リットル

蒸留塔：充填塔又は多段塔（泡鐘段５段付）
還流比：常圧時Ｏ～６，減圧時０～３

蒸留時間：常圧時２～2.5時間減圧時３～3.5時間

加熱方法：０．２～１kg/ｃｍ２．Ｇの飽和蒸気，減圧，常圧，
直接，間接加熱切換可能

機器材質：各機器，配管共に製品接液部は，全てSＵＳ
304製

機器能力：加熱蒸気量自動制御，還流比自動調節，還
流液温度制御，減圧度調整可能

外形寸法：横×幅×高（2,300mm×1,300mm×4,790mm）
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図３モデルモロミの充填塔式回分蒸留における

全還流状態の各段の微量成分
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図６モデルモロミの充填塔式回分蒸留における
エタノールの留出挙動

□：留出液▲：充填塔上部△：充填塔中間部

○：充填塔下部●：蒸留缶

段にいくにつれて低下していた。特に，油臭成分の原

因物質といわれているリノール酸エチルは図４に示す

とおり充填塔内部にはほとんど保持されておらず，パ

ルミチン酸エチルの充填塔内部の濃度分布に差が認め

られた。

３．２モデルモロミの充填塔式回分蒸留による蒸留

挙動

全還流定常状態から還流比３で１リットルずつ留出

液の抜き出しを開始した。この時の蒸留経過を図５に

示す。登頂部の温度は留出５分画までは79.1～80.3℃
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図５充填塔式回分蒸留における蒸留経過

◇：還流液○：留出液◆：還流液温度

●：留出液温度□：蒸留缶温度■：塔頂部温度

図４モデルモロミの充填塔式回分蒸留における

全還流状態の各段の微量成分

▽：カプロン酸エチル▼：カプリル酸エチル

■：β-フェネチルアルコール図：パルミチン酸エチル
◇：オレイン酸エチル▲：リノール酸エチル

0.0

また，精留効果を比較するために，充填塔の代わり

に210ｍ×300mmの泡鐘塔を５段設置した多段式回分

蒸留試験を同様の蒸留条件で行った。

焼酎モデルモロミと同じ蒸留条件で米製焼酎モロミ

30リットルを使用した充填塔式回分蒸留試験を行った。

比較対象として多段式回分蒸留試験と充填物を取り除

いた通常の単式蒸留試験を行った。

１５v/v％のエタノール調整液を用いて，常圧直接加

熱，減圧・間接加熱，減圧・直接加熱による充填塔式

回分蒸留試験を行った。

３．実験結果

３．１充填塔式回分蒸留によるモデルモロミの全還

流定常状態の充填塔内の濃度分布

全還流定常状態における蒸留缶(Ｗ)，充填塔の３カ

所（下から１，２，３段）及び還流液(Ｄ)のエタノー

ルの濃度分布を図２に示す。蒸留缶(Ｗ)のエタノール

のモル分率は0.05以下であり，充填塔の上段へ一定の

割合で増加していき，還流液(Ｄ)のモル分率は0.69で

あった。各微量成分の全還流定常状態の濃度分布を図

３，図４に示す。ｎ－プロパノール，iso-ブタノール，

iso-アミルアルコール，カプロン酸エチル及びカプリ

ル酸エチルはエタノールとほぼ同様の濃度分布を示し

た。β－フェネチルアルコールや高級脂肪酸エチル類

の濃度分布は逆に蒸留缶(Ｗ)で最も高く，充填塔の上
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図９モデルモロミの充填塔式回分蒸留における

β-フェネチルアルコールの留出挙動

□：留出液▲：充填塔上部△：充填塔中間部

○：充填塔下部●：蒸留缶

図７モデルモロミの充填塔式回分蒸留における
iso-ブタノールの留出挙動

□：留出液▲：充填塔上部△：充填塔中間部

○：充填塔下部●：蒸留缶
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つれて一定の割合で低下していった。留出時の充填塔

内部のエタノールの濃度分布から，エタノールは安定

した精留を保ちながら留出していた。蒸留缶内のエタ

ノールモル分率は留出開始時には0.02以下であり，エ

タノールは蒸発缶内にはほとんど残留していなかった。

充填塔におけるn-プロパノール，iso-ブタノール，

iso-アミルアルコール，カプロン酸エチル及びカプリ

ル酸エチルの留出挙動は，エタノールとほぼ同じ留出

経過を示した。β－フェネチルアルコールやパルミチ

で推移しその後漸次上昇していった。還流液の温度は

45℃に調整した。還流液量は６分画までは130～60m､／

ｍinに設定し，留出液量を40m､/ｍiｎ（還流比２～３）

で抜き出した。充填塔におけるエタノール及び微量成

分の留出挙動を図６～図12に示す。充填塔における留

出液中のエタノールのモル分率は１分画から４分画で

は0.7～0.6である。充填塔内のエタノールの濃度分布

は上部から下部になるにつれて低下しており，留出時

の各段のエタノール濃度は初留域から後留域になるに
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図８モデルモロミの充填塔式回分蒸留における
iso-アミルアルコールの留出挙動

□：留出液▲：充填塔上部△：充填塔中間部
○：充填塔下部●：蒸留缶

図１０モデルモロミの充填塔式回分蒸留における
パルミチン酸エチルの留出挙動

□：留出液▲：充填塔上部△：充填塔中間部

○：充填塔下部●：蒸留缶
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図１２モデルモロミの充填塔式回分蒸留における

微量成分の留出挙動

□：ｎ－プロピルアルコール○：iso-ブチルアルコール

△：iso-アミルアルコール▽：カプロン酸エチル

▼：カプリル酸エチル■：β-フェネチルアルコール
因：パルミチン酸エチル◇：オレイン酸エチル

▲：リノール酸エチル
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ン酸エチル，オレイン酸エチル及びリノール酸エチル

は逆に初留域に少なく中留から後留に増加していった。

従来の単式蒸留における各成分の留出経過は図１３に示

すとおりアルコール類，エステル類及びアルデヒド類

は初留区分に多く，中留，後留と漸減するといわれて

いるが,7）この充填塔式回分蒸留機では特にエステル

類の留出挙動が異なっていた。また，パルミチン酸エ

チルはリノール酸エチル等より早く留出し始め，より

高い濃度で留出した。このことから，充填塔による不

飽和脂肪酸等の微量成分の蒸留制御の可能性が示唆さ

れた。

充填塔は多段式の泡鐘段に比べて構造的に簡単であ
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図１１モデルモロミの充填塔式回分蒸留における

リノール酸エチルの留出挙動

□：留出液▲：充填塔上部△：充填塔中間部

○：充填塔下部●：蒸留缶
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１Ｘ１０－３ 図１４モデルモロミの多段式回分蒸留におけるエ
タノールの留出挙動

□：留出液▲：５段▽：４段△：３段

▼：２段○：１段●：蒸留缶
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β-フェネチルアルコール
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図１６米焼酎モロミの回分蒸留におけるエタノ

ルの留出挙動

□：充填塔式回分蒸留○：多段式回分蒸留

△：従来式回分蒸留
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り，安価でホールドアップ量が少ない等の利点がある

といわれているが,8),9)対照として実施した多段塔に

よる各成分の流出挙動も図14,図15に示すとおり充填

塔と同様の蒸留挙動を示した。充填塔による精流効果

は多段塔に比較して遜色ないものと推察される。

３．３米製焼酎モロミの蒸留

米製焼酎モロミを使用して充填塔式回分蒸留を行っ

た。対照として，多段式と従来式回分蒸留（充填物：

なし）による蒸留を検討した。なお，蒸留条件はモデ

ルモロミの場合と同様に行った。エタノールの留出挙

動を図16に示す。充填塔式と多段塔式では１～３分画

までのエタノールのモル分率が0.87～0.7の範囲内に

あり，その後低下した。β‐フェネチルアルコールと

揮発酸の留出挙動を図17,酢酸フェニチル及びフルフ

ラールの留出挙動を図18に示す。β‐フェネチルアル

コールと揮発酸はエタノール濃度の減少とともに留出
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図１５モデルモロミの多段式回分蒸留における微
量成分の留出挙動

□：ｎ－プロピルアルコール○：iso-ブチルアルコール

△：iso-アミルアルコール▽：カプロン酸エチル

▼：カプリル酸エチル■：β-フェネチルアルコール
図：パルミチン酸エチル◇：オレイン酸エチル
▲：リノール酸エチル

6４

図１７β-フェネチルアルコールおよび揮発酸の

留出挙動

□：充填塔式回分蒸留○：多段式回分蒸留

△：従来式回分蒸留
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する必要がある。

なお，充填塔式回分蒸留機を用いて15v/v％のエタ

ノール調整液を各蒸留条件で１時間全還流した時の蒸

留塔の濃度分布を表４に示す。各条件による還流液中

のエタノールの濃度は51～59v/v％であり，充填塔内

部で一定の濃度分布を示した。減圧蒸留はフルフラー

ルの生成の防止や微量成分の蒸留挙動の影響を与える

と同時に蒸留廃液の発生量を削減することができる。

充填塔と多段塔によるエタノールや微量成分の全還流

定常状態の塔内の濃度分布及び留出挙動はモデルモロ

ミでの蒸留試験結果と同じであった。

充填塔式回分蒸留機で蒸留した蒸留原酒についてエ

タノール濃度を25v/v％に調製し，官能試験を行った

結果，淡麗で爽やかであるとの評価を得た。

４．まとめ

本格焼酎の蒸留塔に還流機能を有した充填塔を設置

した蒸留機（30リットル規模）を用いて，１５v/v％濃

度のエタノール水溶液に11種類の微量成分を加えたモ

デルモロミについて蒸留試験を実施した結果，充填物

による精留効果によりアルコール類やエステル類等の

微量成分は充填塔内で一定の濃度分布を示しており，

それぞれ特有の留出挙動を示した。充填塔式と多段塔

式を比較検討したところ，エタノールや微量成分は類

似の蒸留挙動を示した。多段塔式に比べて構造の簡単

な充填塔式回分蒸留は，焼酎中の微量香味成分を選択

的に蒸留する方法として有効な方法であることが認め

られた。特に高沸点化合物のリノール酸エチル（油臭

の原因物質）等の留出制御が期待できる。

米製焼酎モロミについて充填塔で回分蒸留試験を行っ

た蒸留酒について官能審査を行ったところ従来の単式

蒸留法より淡麗で爽やかな焼酎が得られた。

本蒸留法は充填塔の材質や形状の選択，還流量の設

定，常圧，減圧，直接加熱，間接加熱等多様な組み合

わせの条件で蒸留することができ，今後，各種の条件

での蒸留試験を行い，理論的な考察等を検討していき

たい。
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冨山・中山・河野・幡手：充填塔による焼酎の回分蒸留

量が増加し，酢酸フェニチルは５～６分画に留出のピー

クがあった。また，今回の常圧間接加熱蒸留での蒸留

では，焦げ臭の原因物質といわれているフルフラール

は蒸留後期に増加していった。これは従来法より若干

蒸留時間が長くなるためであると考えられる。フルフ

ラールの生成防止対策として，減圧，直接加熱蒸留等

フルフラールの発生を抑制するような蒸留条件を検討
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図１８酢酸フェニチルおよびフルフラールの留出

挙動

□：充填塔式回分蒸留○：多段式回分蒸留

△：従来式回分蒸留

表４蒸留１時間後のエタノールの濃度分布(v/v％）
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蒸留缶１段２段３段還流液

常圧・直接加熱

常圧・間接加熱

減圧・直接加熱

減圧・間接加熱

59.1

59.0

59.4

51.8

30.1

32.5

32.2

15.0

31.3

58.0

45.5

47.3

29.3

38.8

28.9
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