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(57)【要約】
【課題】原料石炭の石炭種に関わらず、高収率、かつ安
価に無灰炭を得ることができる無灰炭の製造方法を提供
する。
【解決手段】石炭と芳香族溶剤とを混合したスラリーを
加熱処理する第１スラリー加熱工程（Ｓ１）と、この加
熱処理したスラリーを、液体成分と、固体成分と、に分
離する第１分離工程（Ｓ２）と、この固体成分に水素供
与性溶剤を加えて混合したスラリーを、第１スラリー加
熱工程（Ｓ１）での加熱処理の温度以上の温度で加熱処
理する第２スラリー加熱工程（Ｓ３）と、この加熱処理
されたスラリーを、液体成分と、固体成分と、に分離す
る第２分離工程（Ｓ４）と、この液体成分から溶剤を除
去して、無灰炭を取得する改質炭取得工程（Ｓ５）と、
を含み、さらに、第１分離工程で分離された液体成分か
ら溶剤を除去して、無灰炭を取得することを特徴とする
。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　非鉄金属還元剤、構造材料炭、電気材料炭、または、これらの原料として用いる無灰炭
の製造方法であって、
　石炭と芳香族溶剤とを混合したスラリーを加熱処理する第１スラリー加熱工程と、
　前記第１スラリー加熱工程で加熱処理されたスラリーを、石炭が溶解した液体成分と、
灰分および不溶石炭を含む固体成分と、に分離する第１分離工程と、
　前記第１分離工程で分離された固体成分に水素供与性溶剤を加えて混合し、この混合し
たスラリーを、前記第１スラリー加熱工程における加熱処理の温度以上の温度で加熱処理
する第２スラリー加熱工程と、
　前記第２スラリー加熱工程で加熱処理されたスラリーを、石炭が溶解した液体成分と、
灰分および不溶石炭を含む固体成分と、に分離する第２分離工程と、
　前記第２分離工程で分離された液体成分から溶剤を除去して、改質炭である無灰炭を取
得する改質炭取得工程と、を含み、
　前記改質炭取得工程において、前記無灰炭を取得することに加え、前記改質炭取得工程
において、さらに、前記第１分離工程で分離された液体成分から溶剤を除去して、改質炭
である無灰炭を取得することを特徴とする無灰炭の製造方法。
【請求項２】
　前記改質炭取得工程で除去した溶剤を水素化処理し、この水素化処理した溶剤を前記第
２スラリー加熱工程に供給し、循環して使用することを特徴とする請求項１に記載の無灰
炭の製造方法。

【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、非鉄金属還元剤、構造材料炭、電気材料炭、または、これらの原料として利
用される無灰炭の製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　従来、炭素材料は、耐熱性や化学的安定性に優れ、しかも電気伝導性があるため、構造
材料や電気材料として広く利用されている。また、炭素は高温で多くの金属酸化物を還元
する作用を示すので、シリコンやチタン等の精錬における還元剤としても使用される。炭
素材料に求められる特性はその用途により様々であるが、炭素材料の特性を劣化させない
ため、灰分濃度が低く、熱流動性に優れる等の高品質な特性が要求される。そこで、炭素
材料の原料炭として、石炭から溶剤に可溶な成分を抽出し、原料石炭よりも高品質な抽出
炭を得る試みがなされている。
【０００３】
　このような低灰分の炭素材料の原料炭としては、最近、活発に開発が進められている、
いわゆる、無灰炭（ハイパーコール）を挙げることができる（例えば、特許文献１参照）
。ここで、無灰炭とは、石炭を溶剤で抽出処理し、この溶剤に溶ける成分だけを分離して
、その後、溶剤を除去することによって、製造されたものである。この無灰炭は、構造的
には、縮合芳香環が２ないし３個の比較的低分子量の成分から、５、６環程度の高分子量
成分まで広い分子量分布を有する。また、無灰炭は、灰分が溶剤には溶けないため、実質
的に灰分を含まず、加熱下で高い流動性を示し、熱流動性に優れる。石炭の中には粘結炭
のように４００℃前後で熱可塑性を示すものもあるが、無灰炭は、一般的に、原料石炭の
品位に関わらず２００～３００℃で溶融する。この無灰炭は、炭素材料の粗原料として用
いることができ、炭素材料は、製鉄をはじめとする冶金用還元剤や、構造材料や、電極等
の電気材料等として使用される。
【０００４】
　しかしながら、無灰炭の製造においては、必ずしもすべての種類の石炭から高い収率で
無灰炭を得ることはできないという問題があった。例えば、瀝青炭のうち、石炭化度の比
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較的低い石炭は、溶剤に溶けやすく、一般に高い収率（５０質量％前後以上）が得られる
が、亜瀝青炭や褐炭のように、石炭化度の低い石炭や、瀝青炭のうちでも高石炭化度のも
のは、溶剤に溶けにくく、収率が低くなる。
【０００５】
　一方、石炭種（銘柄）に関わらず高い抽出率（溶剤に抽出される石炭成分の割合）を実
現するために、水素供与性溶剤を用いる方法が有効であることが知られている。水素供与
性溶剤としては、テトラリンやテトラヒドロキノリン等の部分水素化芳香族化合物、ある
いは石炭の水添液化油等があげられる。これらの溶剤は、抽出工程において熱分解で生成
する石炭ラジカルを水素化して安定化させる作用があるため、石炭の重縮合が抑制され、
高い収率で抽出炭を得ることができる（溶剤に水素供与性がない場合には、石炭の重縮合
により、かなりの不溶物が生成することが避けられない）。
【特許文献１】特開２００１－２６７９１号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　しかしながら、従来の無灰炭の製造方法では、以下に示す問題がある。
　前記したとおり、原料として用いる石炭の石炭種によっては、溶剤に溶けにくいものが
あり、溶剤に溶けやすい石炭種と比較して、高い無灰炭収率を得られない場合がある。
　また、水素供与性溶剤を用いる方法は、石炭を溶かすという観点では有効であるが、（
１）水素供与性溶剤は、水素供与性のない普通の溶剤に比べて一般的に高価であること、
（２）一度抽出に使用された溶剤は、水素供与能力の大部分を失うため、その再生（水素
化処理）が必要で、その処理にもコストがかかること、（３）水素供与性溶剤を使用しな
くても抽出されるような成分についても、水素供与性溶剤の水素が消費されるので、水素
供与性溶剤の利用効率が低いこと、（４）水素供与性溶剤で抽出すると、抽出工程で軽質
成分が比較的多く生成すること、等の問題があり、実用化には至っていない。
【０００７】
　本発明は、前記課題に鑑みてなされたものであり、その目的は、原料石炭の石炭種に関
わらず、高収率、かつ安価に無灰炭を得ることができる無灰炭の製造方法を提供すること
にある。
【課題を解決するための手段】
【０００８】
　本発明者らは鋭意研究した結果、抽出炭（無灰炭）を安価に高収率で得るための方法に
ついて、水素供与性溶剤の優れた特性を生かしつつ、そのデメリットを限りなく小さくす
るプロセスを構築することに成功した。
【０００９】
　すなわち、本発明に係る無灰炭の製造方法は、非鉄金属還元剤、構造材料炭、電気材料
炭、または、これらの原料として用いる無灰炭の製造方法であって、石炭と芳香族溶剤と
を混合したスラリーを加熱処理する第１スラリー加熱工程と、前記第１スラリー加熱工程
で加熱処理されたスラリーを、石炭が溶解した液体成分と、灰分および不溶石炭を含む固
体成分と、に分離する第１分離工程と、前記第１分離工程で分離された固体成分に水素供
与性溶剤を加えて混合し、この混合したスラリーを、前記第１スラリー加熱工程における
加熱処理の温度以上の温度で加熱処理する第２スラリー加熱工程と、前記第２スラリー加
熱工程で加熱処理されたスラリーを、石炭が溶解した液体成分と、灰分および不溶石炭を
含む固体成分と、に分離する第２分離工程と、前記第２分離工程で分離された液体成分か
ら溶剤を除去して、改質炭である無灰炭を取得する改質炭取得工程と、を含み、前記改質
炭取得工程において、前記無灰炭を取得することに加え、前記改質炭取得工程において、
さらに、前記第１分離工程で分離された液体成分から溶剤を除去して、改質炭である無灰
炭を取得することを特徴とする。
【００１０】
　このような製造方法によれば、第１スラリー加熱工程において、スラリーを第２スラリ
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ー加熱工程における加熱処理よりも低い温度で加熱処理することで、分子量が比較的小さ
いアルキル基等の置換基を比較的多く含む成分が抽出される。また、第２スラリー加熱工
程において、第１分離工程で分離された固体成分に水素供与性溶剤を加えて混合したスラ
リーを、第１スラリー加熱工程における加熱処理の温度以上の温度で加熱処理することで
、石炭の解重合が進み、分子量が比較的大きく、溶融しにくい成分が抽出される。また、
水素供与性溶剤からの水素移動が行われるため、石炭の重縮合が抑制され、石炭成分が抽
出されやすくなる。
　なお、前記第１分離工程で分離された液体成分から得られる無灰炭を、以下、「第１無
灰炭」ともいい、前記第２分離工程で分離された液体成分から得られる無灰炭を、以下、
「第２無灰炭」ともいう。
【００１１】
　本発明に係る無灰炭の製造方法は、前記改質炭取得工程で除去した溶剤を水素化処理し
、この水素化処理した溶剤を前記第２スラリー加熱工程に供給し、循環して使用すること
を特徴とする。
【００１２】
　このような製造方法によれば、改質炭取得工程で除去された溶剤、すなわち、液体成分
から分離した溶剤が水素化処理されることで、溶剤成分における２環芳香族化合物の一部
の芳香環が部分的に水素化され、水素供与性を有する溶剤として改質される。この改質さ
れた溶剤を循環利用することで、無灰炭の製造コストが削減される。
【発明の効果】
【００１３】
　本発明に係る無灰炭の製造方法によれば、石炭成分の抽出に、芳香族溶剤と水素供与性
溶剤とを併用することで、原料石炭の石炭種に関わらず、コストを抑えるとともに、無灰
炭収率を向上させることができる。
　さらに、石炭の抽出に用いる溶剤を循環して使用することで、無灰炭の製造コストの削
減を図ることができる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１４】
　次に、図面を参照して本発明に係る無灰炭の製造方法ついて詳細に説明する。なお、参
照する図面において、図１は、無灰炭の製造方法の工程を説明するフローチャート、図２
は、無灰炭の製造方法の概略を示す模式図、図３は、無灰炭の製造方法における重力沈降
法を用いた場合の概略図である。
【００１５】
≪無灰炭の製造方法≫
【００１６】
　本発明に係る無灰炭の製造方法は、非鉄金属還元剤、構造材料炭、電気材料炭、または
、これらの原料として用いる無灰炭の製造方法であって、図１、２に示すように、第１ス
ラリー加熱工程（Ｓ１）と、第１分離工程（Ｓ２）と、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）と
、第２分離工程（Ｓ４）と、改質炭取得工程（Ｓ５）と、を含むものである。
　以下、各工程について説明する。
【００１７】
＜第１スラリー加熱工程（Ｓ１）＞
　第１スラリー加熱工程（Ｓ１）は、石炭と芳香族溶剤とを混合してスラリーを調製し、
その石炭と芳香族溶剤を含むスラリーを加熱処理する工程である（第１スラリー加熱処理
）。そして、スラリーを加熱処理することによって、石炭成分が芳香族溶剤に加熱抽出さ
れる。
【００１８】
[石炭]
　原料となる石炭（以下、「原料石炭」ともいう）は、軟化溶融性をほとんど持たない非
微粘結炭や、一般炭、低品位炭である褐炭、亜瀝青炭等の劣質炭を使用することが、経済
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的観点から好ましい。これらのような安価な石炭を使用することにより、無灰炭をさらに
安価に製造することができるため、経済性の向上を図ることができる。しかし、用いる石
炭は、これら劣質炭に限るものではなく、瀝青炭を使用してもよい。
【００１９】
　なお、ここでの劣質炭とは、非微粘結炭、一般炭、低品位炭等の石炭をいう。また、低
品位炭とは、２０質量％以上の水分を含有し、脱水することが望まれる石炭のことである
。このような低品位炭には、例えば、褐炭、亜炭、亜瀝青炭がある。例えば、褐炭には、
ビクトリア炭、ノースダコタ炭、ベルガ炭等があり、亜瀝青炭には、西バンコ炭、ビヌン
ガン炭、サマランガウ炭等がある。低品位炭は前記例示のものに限定されず、多量の水分
を含有し、脱水することが望まれる石炭は、いずれも本発明のいう低品位炭に含まれる。
【００２０】
　[芳香族溶剤]
　石炭を溶解する芳香族溶剤としては、一般的には、ベンゼン、トルエン、キシレン等の
１環芳香族化合物や、ナフタレン、メチルナフタレン、ジメチルナフタレン、トリメチル
ナフタレン、アルキルナフタレン、アントセラン、フェナントレン、エチルナフタレン等
の２ないし３環の芳香族化合物あるいはその混合物が用いられる。また、２環芳香族化合
物には、その他脂肪族側鎖をもつナフタレン類、また、これにビフェニルや長鎖脂肪族側
鎖をもつアルキルベンゼンが含まれる。なお、非水素供与性溶剤である２環芳香族化合物
を用いるのが好ましい。
【００２１】
　非水素供与性溶剤は、主に石炭の乾留生成物から精製した、２環芳香族を主とする溶剤
である石炭誘導体である。この非水素供与性溶剤は、加熱状態でも安定であり、石炭との
親和性に優れているため、溶剤に抽出される石炭成分の割合（以下、「抽出率」ともいう
）が高く、また、蒸留等の方法で容易に回収可能な溶剤である。そして、この回収した溶
剤は、経済性の向上を図るため、後記するように、水素化処理した後、第２スラリー加熱
工程（Ｓ３）に供給し、循環して繰り返し使用することもできる。または、水素化処理を
せずに、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）に供給し、循環して繰り返し使用することもでき
る。また、芳香族溶剤は、後記する水素供与性溶剤と比べて安価なため、第１スラリー加
熱工程（Ｓ１）で芳香族溶剤を用いることで、経済性の向上を図ることができる。
【００２２】
　芳香族溶剤は、沸点が１８０～３３０℃のものが好ましい。沸点が１８０℃未満である
と、加熱抽出の際、または、後記する第１分離工程（Ｓ２）での必要圧力が高くなり、ま
た、溶剤を回収する工程で揮発による損失が大きくなり、溶剤の回収率が低下する。さら
に、加熱抽出での抽出率が低下する。一方、３３０℃を超えると、改質炭取得工程（Ｓ５
）での液体成分、または、固体成分からの溶剤の分離が困難となり、溶剤の回収率が低下
する。なお、後記する第２スラリー加熱工程（Ｓ３）における水素供与性溶剤の沸点につ
いても、前記と同様である。
【００２３】
　芳香族溶剤に対する石炭の割合は、原料石炭の種類にもよるが、原料石炭と芳香族溶剤
の比（芳香族溶剤／石炭）で、３～１０となるように調製するのが好ましい。石炭濃度は
高いほど好ましいが、「芳香族溶剤／石炭」が３未満であると、スラリーの粘度が高くな
り、スラリーの移動や第１分離工程（Ｓ２）での液体成分と固体成分との分離が困難とな
りやすい。一方、「芳香族溶剤／石炭」が１０を超えると、芳香族溶剤の量に対し、芳香
族溶剤に抽出される石炭成分の割合（抽出率）が少なくなり、経済的ではない。なお、後
記する第２スラリー加熱工程（Ｓ３）における固体成分と水素供与性溶剤の比（水素供与
性溶剤／固体成分）についても、前記と同様である。
【００２４】
［処理条件］
　第１スラリー加熱工程（Ｓ１）でのスラリーの加熱処理（加熱抽出）は、３２０～４５
０℃が好ましい。芳香族溶剤を用いて、この温度範囲で加熱処理することで、原料石炭の
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うち、比較的溶けやすい成分、すなわち、分子量が比較的小さいアルキル基等の置換基を
比較的多く含む成分が抽出される。第１スラリー加熱工程（Ｓ１）で、低分子量成分の抽
出が不十分であると、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）において、多くの不溶解成分を処理
するために、多くの水素供与性溶剤が必要になり、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）での負
荷が大きくなる。
【００２５】
　また、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）での処理条件を過酷にする、すなわち、比較的高
温で長時間かけて抽出処理を行うと、石炭の高分子化が進むため、第２スラリー加熱工程
（Ｓ３）で水素供与性溶剤を使用しても、第２無灰炭の抽出率（収率）が低下し、合計収
率も低下する。したがって、第２無灰炭の収率が低下（例えば、１０質量％未満）しない
ように、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）だけでなく、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）の条
件も適宜調節することが大事である。
【００２６】
　スラリーの加熱温度が３２０℃以上であれば、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）で分離さ
れる低分子量成分の量が多くなり、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）で溶融する成分が十分
に抽出され、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）での負荷を軽減できる。一方、４５０℃以下
であれば、石炭の高分子化が進むことがなく、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）において水
素供与性溶剤を使用することで、第２無灰炭の抽出率（収率）が低くなりすぎず、合計収
率も低下しない。なお、より適度な抽出率を確保するため、より好ましくは、３４０～４
４０℃である。ただし、前記した加熱温度は、目安であり、使用する石炭や溶剤の種類、
求める製品の性質等により、適宜調節する。
【００２７】
　ここで、第１無灰炭と第２無灰炭の合計収率は、無灰炭の生産性を考慮すると、少なく
とも４５質量％以上が好ましい。そして、第１無灰炭の収率（得られる第１無灰炭の原料
石炭に対する収率）は、無水・無灰炭基準で、２０質量％以上であることが好ましい。
　収率が２０質量％未満では、第１無灰炭の収率が比較的低く、前記したように、第２ス
ラリー加熱工程（Ｓ３）での負荷が大きくなる。よって、第２無灰炭が所望の収率となる
ように、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）での抽出率を適宜調節する。なお、第１無灰炭に
おける所望の収率は目安であり、使用する石炭や溶剤の種類、求める製品の性質等により
、変わるものである。
【００２８】
　加熱時間（抽出時間）は、溶解平衡に達するまでの時間が規準であるが、それを実現す
ることは経済的に不利である。従って、石炭の粒子径、溶剤の種類等の条件によって異な
るので一概には言えないが、通常は、所定の抽出温度に到達後、０～１２０分程度である
。石炭や溶剤等の諸条件に基づき、この範囲内で調製するのが好ましい。加熱時間が１２
０分を超えても、それ以上抽出が進行しないため、経済的ではない。なお、加熱時間が０
分とは、所望の温度に昇温して抽出した後、以下のように、直ちに冷却することをいう。
【００２９】
　第１分離工程（Ｓ２）へ移行する前に、この加熱したスラリーを冷却処理により、石炭
から溶出した溶質が再析出しない程度の温度、例えば１５０℃以上２００℃未満程度まで
冷却してもよい。スラリーを冷却することで、その後の取り扱いが容易となり、また、第
１スラリー加熱工程（Ｓ１）での過度な熱分解を避けることができる。その他、沈降槽の
圧力を下げたり、バルブ等の仕様の水準を下げたりすることができる。
【００３０】
　なお、この加熱抽出の際、石炭の熱分解により、主に平均沸点（Ｔｂ５０：５０％留出
温度）が２００～３００℃にある芳香族に豊富な成分が生成し、好適に芳香族溶剤の一部
として利用することができる。
【００３１】
　加熱抽出は、非酸化性雰囲気で行うことが好ましい。具体的には、不活性ガスの存在下
で行う。加熱抽出の際、酸素に接触すると、発火する恐れがあり、また、水素を用いた場
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合には、コストが高くなるためである。ただし、後記するように、溶剤の水素化に、コー
クス炉ガス（Ｃｏｋｅ　Ｏｖｅｎ　Ｇａｓ：ＣＯＧ）を用いた場合、用いたＣＯＧを、あ
えて不活性ガスに置換する必要はなく、酸素が存在しなければ、ＣＯＧ雰囲気下で行うこ
とも可能である。
【００３２】
　加熱抽出で用いる不活性ガスとしては、安価な窒素を用いることが好ましいが、特に限
定されるものではない。前記のとおり、ＣＯＧをそのまま用いてもよい。また、加熱抽出
での圧力は、加熱抽出の際の温度や用いる芳香族溶剤の蒸気圧にもよるが、１．０～５．
０ＭＰａが好ましい。圧力が芳香族溶剤の蒸気圧より低い場合には、芳香族溶剤が揮発し
て液相に閉じ込められず、抽出できない。芳香族溶剤を液相に閉じ込めるには、芳香族溶
剤の蒸気圧より高い圧力が必要となる。一方、圧力が高すぎると、機器のコスト、運転コ
ストが高くなり、経済的ではない。
【００３３】
　＜第１分離工程（Ｓ２）＞
　第１分離工程（Ｓ２）は、前記第１スラリー加熱工程（Ｓ１）で加熱処理されたスラリ
ーを、液体成分と固体成分とに分離する工程である（第１スラリー分離）。
　ここで、液体成分とは、石炭が溶解した溶液、すなわち、芳香族溶剤に溶解した（抽出
された）石炭成分を含む溶液をいい、固体成分とは、芳香族溶剤に不溶な灰分および不溶
石炭を含むスラリーをいう。
【００３４】
　第１分離工程（Ｓ２）でスラリーを液体成分と固体成分とに分離する方法としては、特
に限定されるものではなく、公知の方法を用いることができる。例えば、濾過法、遠心分
離法、重力沈降法等を用いることができ、また、これらの方法を複数組み合わせて行って
もよい。しかし、個液分離の方法としては、重力沈降法を用いることが好ましい（重力沈
降法については、後記する）。
【００３５】
　スラリーを液体成分と固体成分とに分離する方法としては、各種の濾過方法や遠心分離
による方法が一般的に知られている。しかしながら、濾過による方法ではフィルタの頻繁
な交換が必要であり、また、遠心分離による方法では未溶解石炭成分による閉塞が起こり
やすく、これらの方法を工業的に実施するのは容易ではない。従って、流体の連続操作が
可能であり、低コストで大量の処理にも適している重力沈降法を用いることが好ましい。
これにより、重力沈降槽の上部からは溶剤に抽出された石炭成分を含む溶液である液体成
分（以下、「上澄み液」ともいう）を、重力沈降槽の下部からは溶剤に不溶な灰分と不溶
石炭を含むスラリーである固体成分（以下、「固形分濃縮液」ともいう）を得ることがで
きる。なお、重力沈降法は、選択肢の一つであり、他の方法を用いても構わない。
【００３６】
＜第２スラリー加熱工程（Ｓ３）＞
　第２スラリー加熱工程（Ｓ３）は、前記第１分離工程で（Ｓ２）分離された固体成分に
水素供与性溶剤を加えて混合してスラリーを調製し、その固体成分と水素供与性溶剤を含
むスラリーを、前記第１スラリー加熱工程（Ｓ１）における加熱処理の温度以上で加熱処
理する工程である（第２スラリー加熱処理）。そして、スラリーを加熱処理することによ
って、石炭成分が水素供与性溶剤に加熱抽出される。
【００３７】
　[固体成分]
　固体成分は、第１分離工程（Ｓ２）で分離されたものであり、第１スラリー加熱工程（
Ｓ１）で芳香族溶剤に抽出されなかった石炭成分を含むものである。
【００３８】
　[水素供与性溶剤]
　石炭を溶解する水素供与性溶剤としては、一般的には、１，２，３，４－テトラヒドロ
ナフタレン、１，２－ジヒドロナフタレン、テトラヒドロメチルナフタレン等の化合物あ
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るいはその混合物が用いられる。
【００３９】
　水素供与性溶剤は、ナフタレン、メチルナフタレン、ジメチルナフタレン、トリメチル
ナフタレン、アルキルナフタレン、アントセラン、フェナントレン、エチルナフタレン等
、脂肪族側鎖を有する、あるいは有しない２環以上の芳香族化合物の一部の芳香環が、部
分的に水素化された、部分水素化芳香族化合物であり、高い水素供与性を有する。なお、
２環芳香族化合物には、その他脂肪族側鎖をもつナフタレン類、また、これにビフェニル
や長鎖脂肪族側鎖をもつアルキルベンゼンが含まれる。
　これらの他に、石炭液化油やタールの留分、石油精製副生物等の水素化処理物も水素供
与性溶剤として用いることができる。
【００４０】
　水素供与性溶剤は、加熱状態で、石炭の一部の分子が熱分解して生成するラジカルフラ
グメントに水素を与えて安定化させ、石炭の重縮合を抑えることにより、結果として溶剤
に抽出される石炭成分の量を増やすことができる。そのため、抽出率が高くなる。また、
この水素供与性溶剤は、蒸留等の方法で容易に回収可能な溶剤である。なお、水素供与性
溶剤は、石炭ラジカルに水素を供与した後、自らは水素を失って、芳香族溶剤に変わると
いう性質をもつ。
　例えば、「１，２，３，４－テトラヒドロナフタレン → ナフタレン＋２Ｈ２」である
。
【００４１】
　そして、加熱処理後の回収した溶剤は、経済性の向上を図るため、後記するように、水
素化処理した後、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）に供給し、循環して繰り返し使用するこ
とができる。または、水素化処理をせずに、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）に供給し、循
環して繰り返し使用することもできる。なお、回収した溶剤は、芳香族溶剤に少量の水素
供与性溶剤が含まれていることがあるが、このような溶剤は、経済性を低下させるもので
はなく、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）に供給して使用することが可能である。
【００４２】
　加熱抽出での圧力は、加熱抽出の際の温度や用いる水素供与性溶剤の蒸気圧にもよるが
、１．０～２０．０ＭＰａが好ましい。圧力が水素供与性溶剤の蒸気圧より低い場合には
、水素供与性溶剤が揮発して液相に閉じ込められず、抽出できない。水素供与性溶剤を液
相に閉じ込めるには、水素供与性溶剤の蒸気圧より高い圧力が必要となる。一方、圧力が
高すぎると、機器のコスト、運転コストが高くなり、経済的ではない。
　その他の条件等については、前記第１スラリー加熱工程（Ｓ１）における芳香族溶剤に
ついての記載と同様である。
【００４３】
［処理条件］
　第２スラリー加熱工程（Ｓ３）では、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）における加熱処理
の温度以上の温度で加熱処理する。
　これにより、石炭の解重合が進み、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）での加熱抽出の場合
に比べ、より解けにくい成分、すなわち、分子量が比較的大きく、溶融しにくい成分が抽
出される。また、水素供与性溶剤からの水素移動が行われるため、石炭の重縮合が抑制さ
れ、高い収率で無灰炭を得ることができる。
　なお、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）では、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）で溶け残っ
た成分から無灰炭を得るものであり、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）で抽出できなかった
成分を抽出するため、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）での収率が小さいことは全体の収率
が小さくなることにつながる。
【００４４】
　第２スラリー加熱工程（Ｓ３）での加熱温度が、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）におけ
る加熱処理での温度未満であると、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）で抽出できなかった成
分を抽出することができず、抽出率（収率）の向上が望めず、全体の収率が低下する。
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【００４５】
　第２スラリー加熱工程（Ｓ３）での加熱温度は、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）におけ
る加熱温度以上であれば、特に限定されるものではないが、３５０～５００℃の温度で行
うのが好ましい。加熱温度をこの範囲とすることにより、水素供与性溶剤の存在下、石炭
を構成する分子間の結合が緩み、緩和な熱分解が起こり、抽出率が高くなる。なお、第１
スラリー加熱工程（Ｓ１）における加熱温度と、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）での加熱
温度は、同じであってもよい。
【００４６】
　スラリーの加熱温度が３５０℃以上であれば、水素供与性溶剤の存在下、石炭を構成す
る分子間の結合を弱めるのに十分であり、抽出率（収率）が向上しやすい。一方、５００
℃以下であれば、熱分解・炭化（重合）反応の速度が低下する傾向にあり、その結果、炭
化反応によって、溶解成分が不溶解成分に変化しにくく、抽出率が向上しやすい。なお、
抽出率を向上させるため、より好ましくは、３４０～４４０℃である。
　ただし、前記した加熱温度は、目安であり、使用する石炭や溶剤の種類、求める製品の
性質等により、適宜調節する。
【００４７】
　ここで、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）での収率（得られる第２無灰炭の原料石炭に対
する収率）は、無水・無灰炭基準で、１０質量％以上であることが好ましい。
　収率が１０質量％未満では、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）で抽出できなかった成分の
抽出率（収率）が低く、全体の収率が低下する。また、あえて水素供与性溶剤を使用する
効果が小さい。よって、第２無灰炭が所望の収率となるように、第２スラリー加熱工程（
Ｓ３）での抽出率を適宜調節する。なお、第２無灰炭における所望の収率は目安であり、
使用する石炭や溶剤の種類、求める製品の性質等により、変わるものである。
【００４８】
　また、第２分離工程（Ｓ４）へ移行する前に、この加熱したスラリーを冷却処理により
、石炭から溶出した溶質が再析出しない程度の温度、例えば２００～３６０℃程度まで冷
却してもよい。スラリーを冷却することで、その後の取り扱いが容易となり、また、第２
スラリー加熱工程（Ｓ３）での過度な熱分解を避けることができる。その他、沈降槽の圧
力を下げたり、バルブ等の仕様の水準を下げたりすることができる。
　その他の条件等については、前記第１スラリー加熱工程（Ｓ１）における処理条件と同
様である。
　なお、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）ともに、同じ処
理装置を用いることができるが、別々の処理装置を用いてもよい。
【００４９】
　＜第２分離工程（Ｓ４）＞
　第２分離工程（Ｓ４）は、前記第２スラリー加熱工程（Ｓ３）で加熱処理されたスラリ
ーを、液体成分と固体成分とに分離する工程である（第２スラリー分離）。
　ここで、液体成分とは、石炭が溶解した溶液、すなわち、水素供与性溶剤に溶解した（
抽出された）石炭成分を含む溶液をいい、固体成分とは、水素供与性溶剤に不溶な灰分お
よび不溶石炭を含むスラリーをいう。
【００５０】
　第２分離工程（Ｓ４）については、前記第１分離工程（Ｓ２）と同様であるので、ここ
では、説明を省略する。なお、第２分離工程（Ｓ４）で重力沈降法を用いる場合の方法に
ついては、後記する。
　なお、第１分離工程（Ｓ２）、第２分離工程（Ｓ４）ともに、同じ固液分離装置を用い
ることができるが、別々の固液分離装置を用いてもよい。
【００５１】
＜改質炭取得工程（Ｓ５）＞
　改質炭取得工程（Ｓ５）は、前記第２分離工程（Ｓ４）で分離された液体成分から溶剤
を除去して、改質炭である無灰炭（第２無灰炭）を取得する工程である。
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　また、前記第２無灰炭を取得することに加え、前記第１分離工程（Ｓ２）で分離された
液体成分から溶剤を除去して、改質炭である無灰炭（第１無灰炭）を取得する工程である
。
【００５２】
　液体成分（上澄み液）から溶剤を分離して除去する方法は、特に限定されるものではな
く、公知の方法を用いることができ、例えば、一般的な蒸留法や蒸発法（スプレードライ
法等）等を用いることがでる。そして、分離して回収された溶剤は、第１スラリー加熱工
程（Ｓ１）へ循環して繰り返し使用することができる。または、水素化処理した後、第２
スラリー加熱工程（Ｓ３）へ循環して繰り返し使用することができる。溶剤の分離・回収
（固液分離）により、上澄み液からは、灰分濃度が極めて少ない無灰炭を得ることができ
る。この無灰炭は、灰分をほとんど含まず、水分は皆無であり、原料石炭よりも遥かに優
れた性能（熱流動性）を示す。
【００５３】
　そして、本発明の製造方法で得られた無灰炭は、非鉄金属還元剤、構造材料炭または電
気材料炭として用いる。あるいは、非鉄金属還元剤、構造材料炭または電気材料炭の原料
として用いる。ここで、非鉄金属還元剤とは、シリコンやチタン等の非鉄金属の還元に用
いる還元剤をいい、構造材料炭とは、例えば、炭素製断熱材や、るつぼ等の炭素製の構造
材の原料として用いる炭材をいい、電気材料炭とは、炭素製電極や、アルミ精錬用アノー
ド等の炭素製の電気材料の原料として用いる炭材をいう。なお、これらの原料として用い
るとしたのは、例えば、無灰炭に、熱処理等の二次的な処理を施すことが必要な場合があ
るためである。
【００５４】
　なお、必要に応じて、前記改質炭取得工程（Ｓ５）において、前記第１分離工程（Ｓ２
）で分離された液体成分および前記第２分離工程（Ｓ４）で分離された液体成分から無灰
炭（第１無灰炭および第２無灰炭）を取得することに加え、前記第２分離工程（Ｓ４）で
分離された固体成分から溶剤を除去して、改質炭である副生炭を製造してもよい（副生炭
取得工程）。
【００５５】
　この副生炭は、含酸素官能基が脱離されており、また、灰分が含まれるものの水分が皆
無であり、発熱量も十分に有している。従って、この副生炭は、公知の方法、例えば、各
種の燃料用等として利用することが可能である。
【００５６】
　固体成分（固形分濃縮液）から溶剤を分離して除去する方法は、前記した液体成分から
無灰炭を取得する場合と同様に、公知の方法、例えば、一般的な蒸留法や蒸発法を用いる
ことができ、分離して回収された溶剤は、第１スラリー加熱工程（Ｓ１）へ循環して繰り
返し使用することができる。または、水素化処理した後、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）
へ循環して繰り返し使用することができる。溶剤の分離・回収（固液分離）により、固形
分濃縮液からは灰分が濃縮された副生炭を得ることができる。
【００５７】
　前記改質炭取得工程（Ｓ５）で除去した溶剤（液体成分から分離した溶剤）は、水素化
処理し（水素化処理工程）、この水素化処理した溶剤を、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）
に供給し、循環して使用することが好ましい。なお、水素化処理する溶剤は、第１分離工
程（Ｓ２）で分離された液体成分から除去した溶剤、第２分離工程（Ｓ４）で分離された
液体成分から除去した溶剤、副生炭取得工程で固体成分から除去した溶剤のうち、全てに
ついてでもよいが、いずれか一つ、または二つについてのみ水素化処理してもよい。また
、水素化処理せずに循環利用する場合も同様である。
【００５８】
　水素化処理の方法は特に限定されるものではないが、例えば、コークス炉ガス（ＣＯＧ
）に溶剤を接触させて加圧し、触媒存在下、所定の温度で反応させ、ＣＯＧを水素源とし
て溶剤を水素化する方法を用いることができる。
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　具体的な一例としては、所謂石油精製プラントにあるような水素化反応塔である、Ｎｉ
Ｍｏ、ＮｉＣｏ、ＣｏＭｏ系等の公知の水素化触媒を充填した固定床触媒反応塔（固定床
水素化反応器）を用い、循環する溶剤にＣＯＧを混合した後、例えば、昇圧ポンプを用い
て５～１０ＭＰａの圧力を保持する固定床触媒反応塔に送液し、３２０～３７０℃程度の
温度で反応させることにより行う。
【００５９】
　この水素化処理により、２環以上の芳香族化合物の一部（片方）の芳香環が部分的に水
素化され（２環以上の芳香族化合物が部分的に水素化され）、水素供与性を有する溶剤と
して改質される。そして、溶剤が水素供与性を有することで、抽出温度下で熱分解して生
成したラジカルを安定化させ、石炭の熱分解による重縮合反応を抑え、石炭の抽出率が増
加する。これにより、石炭の性状や石炭種に対応して、所期する無灰炭製造量を安定的に
得ることができる。
【００６０】
　ＣＯＧは、石炭を乾留してコークスを作る際に発生する、コークス炉から排出される副
生ガスである。このＣＯＧには、通常、５０～７０質量％の水素が含まれ、その他メタン
、一酸化炭素、アンモニアが含まれる。
　なお、コークス炉から排出されたＣＯＧは８００℃程度であり、この顕熱を利用して、
接触させた溶剤を昇温させることで、水素化処理での加熱負荷を抑えることもできる。
【００６１】
　水素化処理の温度は、３２０～３７０℃で行うのが好ましい。これは、触媒存在下、効
率的に部分水素化芳香族を製造する、すなわち、芳香環をナフテン化する反応として一般
的な温度のためである。３２０～３７０℃で水素化処理を行うことで、溶剤成分における
２環以上の芳香族化合物の一部の芳香環が部分的に水素化されやすくなり、水素供与性を
有する溶剤として改質されやすくなる。また、水素化処理の圧力は、５～１０ＭＰａが好
ましく、ＬＨＳＶ（プロピレン基準）は、１ｈｒ－１程度が好ましい。
【００６２】
　水素化処理で用いる触媒は、一般的な石油精製プロセスで用いられる触媒と同様の物で
よく、ＮｉＭｏ／Ａｌ２Ｏ３触媒、ＮｉＣｏ／Ａｌ２Ｏ３触媒、ＣｏＭｏ／Ａｌ２Ｏ３触
媒等を用いればよい。
【００６３】
　このようにして、改質炭取得工程（Ｓ５）で除去・回収した溶剤は、水素化処理を施し
た後、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）に供給し、第１分離工程（Ｓ２）で分離された固体
成分と混合し、この混合したスラリーを加熱処理して、石炭成分を溶剤に加熱抽出する。
その後、第２分離工程（Ｓ４）、改質炭取得工程（Ｓ５）を経て、再び溶剤が除去・回収
される。そして、回収した溶剤は再度水素化処理して、第２スラリー加熱工程（Ｓ３）に
供給する。これを繰り返すことで、溶剤は循環して使用される。
　なお、改質炭取得工程（Ｓ５）で除去・回収した溶剤は、水素化処理をせずに、芳香族
溶剤として第１スラリー加熱工程（Ｓ１）に供給することもできる。
【００６４】
　次に、無灰炭の製造方法において、重力沈降法を用いた場合の一例について、図１～３
を適宜参照して説明する。
　図３に示すように、重力沈降法では、固液分離装置１００において、まず、石炭スラリ
ー調製槽３で、石炭貯蔵槽１から投入された無灰炭の原料である粉体の石炭と、溶剤貯蔵
槽２から投入された芳香族溶剤とを混合し、攪拌機１２ａで攪拌してスラリーを調製する
。次に、このスラリーを第１抽出槽４に所定量供給し、攪拌機１２ｂで攪拌しながら３２
０～４５０℃で所定時間加熱した後、必要に応じて、冷却器（図示省略）により、所定温
度に冷却する（第１スラリー加熱工程（Ｓ１））。なお、スラリーを冷却するために、第
１抽出槽４に冷却機構を設けておいてもよい。また、第１抽出槽４に供給する前に、石炭
スラリー調製槽３からスラリーを予熱器（図示省略）に所定量供給し、スラリーを３２０
～４５０℃まで加温してもよい。
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【００６５】
　そして、この抽出処理を行ったスラリーを、第１重力沈降槽５へ供給して、スラリーを
上澄み液と固形分濃縮液とに分離し（第１分離工程（Ｓ２））、第１重力沈降槽５の下部
に沈降した固形分濃縮液を第２抽出槽６に排出するとともに、上部の上澄み液を改質炭分
離器７へ所定量排出する。
【００６６】
　ここで、第１重力沈降槽５内は、原料の石炭から溶出した成分の再析出を防止するため
、スラリーを加熱した温度、スラリーを加熱した後に冷却した場合は、加熱後に冷却した
温度に維持することが好ましく、また、圧力は、１．０～５．０ＭＰａの範囲とすること
が好ましい。また、第１重力沈降槽５内において、所定の温度で維持する時間は、スラリ
ーを上澄み液と固形分濃縮液とに分離するのに必要な時間であり、一般的に６０～１２０
分であるが、特に限定されるものではない。
【００６７】
　なお、第１重力沈降槽５の数を増やすことにより、固形分濃縮液に同伴した芳香族溶剤
に可溶な成分を回収することができるが、効率的に回収するには、第１重力沈降槽５を二
段に配置するのが適当である。
【００６８】
　固形分濃縮液は、第２抽出槽６で、固定水素化反応器１０で水素化された水素供与性溶
剤と混合し、攪拌機１２ｃで攪拌しながら３５０～５００℃（ただし、第１抽出槽４での
温度以上の温度）で所定時間加熱した後、必要に応じて、冷却器（図示省略）により、所
定温度に冷却する（第２スラリー加熱工程（Ｓ３））。なお、スラリーを冷却するために
、第２抽出槽６に冷却機構を設けておいてもよい。また、第２抽出槽６に供給する前に、
第１重力沈降槽５からスラリーを予熱器（図示省略）に所定量供給し、スラリーを３５０
～５００℃まで加温してもよい。
【００６９】
　そして、この抽出処理を行ったスラリーを、第２重力沈降槽８へ供給して、スラリーを
上澄み液と固形分濃縮液とに分離し（第２分離工程（Ｓ４））、第２重力沈降槽８の下部
に沈降した固形分濃縮液を副生炭分離器９に排出するとともに、上部の上澄み液を改質炭
分離器７へ所定量排出する。
　なお、第２重力沈降槽８内の圧力は、１．０～２０．０ＭＰａの範囲とすることが好ま
しいこと以外は、前記第１重力沈降槽５についての記載と同様である。
【００７０】
　第１重力沈降槽５で分離された上澄み液および第２重力沈降槽８で分離された上澄み液
は、改質炭分離器７で溶剤を分離し、第１無灰炭および第２無灰炭を製造する（改質炭取
得工程（Ｓ５））。なお、必要に応じて、副生炭分離器９で固体成分（固形分濃縮液）か
ら溶剤を分離・回収し、改質炭である灰分の濃縮された副生炭を得てもよい。
【００７１】
　そして、改質炭分離器７および副生炭分離器９で分離・回収された溶剤（回収溶剤）は
、必要に応じて、溶剤貯蔵槽２へ循環する。この回収溶剤は、触媒を充填した固定水素化
反応器１０内で、水素源供給槽１１から供給された水素源（例えば、ＣＯＧ）と混合し（
接触させ）、５～１０ＭＰａの圧力で加圧した後、３２０～３７０℃に昇温し、水素化処
理する。その後、減圧して、第２抽出槽６に供給する。なお、ＣＯＧとの混合や、温度、
圧力の制御等は、固定水素化反応器１０内で行ってもよいが、昇圧ポンプ、溶剤加熱装置
等を設け、固定水素化反応器１０に供給する前後に行うようにしてもよい。また、回収溶
剤は、水素化処理せずに、石炭スラリー調製槽３に供給してもよい。
【００７２】
　本発明は、以上説明したとおりであるが、本発明を行うにあたり、前記各工程に悪影響
を与えない範囲において、前記各工程の間あるいは前後に、例えば、原料石炭を粉砕する
石炭粉砕工程や、ごみ等の不要物を除去する不要物除去工程や、得られた無灰炭を乾燥さ
せる乾燥工程等、他の工程を含めてもよい。



(13) JP 2010-83907 A 2010.4.15

10

20

30

40

50

【実施例】
【００７３】
　次に、本発明に係る無灰炭の製造方法について、実施例を挙げて具体的に説明する。
＜手順＞
　内容積が５リットルである加圧濾過機構つきのオートクレーブに石炭と溶剤を仕込み、
表１の第１抽出処理に示す温度、圧力（窒素圧力）、時間をかけて加熱攪拌し、石炭を抽
出した（第１抽出処理）。そして、この抽出温度に保持したまま、加圧濾過して抽出液だ
けを排出し、オートクレーブ内に不溶解成分だけを残した。次に、所定量の溶剤を追加し
て、表１の第２抽出処理に示す温度、圧力（窒素圧力）、時間をかけて加熱攪拌し、石炭
を抽出した（第２抽出処理）。そして、この抽出温度に保持したまま、加圧濾過して抽出
液だけを排出し、オートクレーブ内に不溶解成分だけを残した。なお、表１のＮｏ．１０
、１１については、第１抽出処理のみ行った。
【００７４】
　使用した石炭は、亜瀝青炭（炭素含有率７４．５質量％（ｄａｆ　ｂａｓｉｓ））、使
用した溶剤は、芳香族溶剤である１－メチルナフタレン（ＭＮ）、または、水素供与性溶
剤であるテトラヒドロ－１－メチルナフタレン（ＴＨＭＮ）である。また、第１抽出処理
における石炭と溶剤の比（溶剤／石炭）は、４（２．０ｋｇ／０．５ｋｇ）とし、第２抽
出処理における不溶解成分と溶剤の比（溶剤／不溶解成分）は、４（２．０ｋｇ／０．５
ｋｇ）とした。
　また、固液分離法としては、高温濾過（抽出温度において０．５μｍのメッシュフィル
ターにより加圧濾過）することにより行った。
【００７５】
＜生成物の回収と分析＞
　第１抽出処理と第２抽出処理で得られた抽出液は、それぞれ、窒素気流中で２００℃ま
で加熱して溶剤を除去し、さらに３００℃まで加熱して生成油分を除去し、無灰炭（第１
無灰炭、第２無灰炭）を回収して、秤量した。なお、溶剤と生成油分はそれぞれ冷却トラ
ップで捕集し、秤量した。
　また、それぞれの抽出処理において、処理後のオートクレーブ内の気体は、容積を測定
しながら捕集し、ガスクロマトグラフで分析して、生成したガス成分（水、メタン、エタ
ン、水素、ＣＯ、ＣＯ２）を定量分析した。また、ガス収率、油分収率を求めた。
【００７６】
　ガス収率は、通常の方法により、生成したガスの容積を測定して算出した。また、油分
収率は、生成物を回収する工程で捕集した溶剤と生成油分の合計質量を求め、仕込んだ溶
剤の質量よりも増えた分を、生成した油分量と定義し、（生成油分／仕込んだ石炭（原料
石炭）の質量）×１００の式により求めた。
【００７７】
　そして、得られた第１無灰炭について、無灰炭収率（抽出率）を求めた。
　具体的には、（第１無灰炭の質量／原料石炭の質量）×１００の式により求めた。
　また、得られた第２無灰炭について、無灰炭収率（抽出率）を求めた。
　具体的には、（第２無灰炭の質量／原料石炭の質量）×１００の式により求めた。
　なお、原料石炭は、無水・無灰炭基準である。
【００７８】
　そして、第１無灰炭の収率が２０質量％以上のものを、第１無灰炭の収率が良好とし、
第２無灰炭の収率が１０質量％以上のものを、第２無灰炭の収率が良好とし、第１無灰炭
と第２無灰炭の合計収率が４５質量％以上のものを、合計収率が良好であるものとした。
【００７９】
＜水素消費量の計算＞
　回収された溶剤は、ガスクロマトグラフで組成の定量分析を行った。溶剤として水素供
与性のテトラヒドロ－１－メチルナフタレンを用いた場合、抽出処理の後には出発溶剤の
ほかに、水素を失った１－メチルナフタレンとジヒドロ－１－メチルナフタレン（水素の
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より算出した。
【００８０】
【数１】

【００８１】
　前記式において、
　Ｈ.Ｃ.：水素消費量（ｍｇ／ｇ－ｃｏａｌ）
　ＷＳ：回収された溶剤質量（ｇ）
　ＣＤＨＭＮ：回収溶剤中のジヒドロ－１－メチルナフタレンの分率（質量％）
　ＣＭＮ：回収溶剤中の１－メチルナフタレンの分率（質量％）
　ＷＣ：石炭仕込み量（ｇ）
　である。
【００８２】
　これらの結果を表１に示す。なお、本発明の条件を満たさないものについては、数値等
に下線を引いて示す。また、比較例において、好ましい結果が得られなかったものについ
ては、その箇所の数値に下線を引いて示す。
【００８３】



(15) JP 2010-83907 A 2010.4.15

10

20

30

40

50

【表１】

【００８４】
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　表１に示すように、Ｎｏ．１～６は、本発明の要件を満たす実施例であり、第１無灰炭
および第２無灰炭の収率は、それぞれ、２０質量％以上、１０質量％以上と良好であり、
また、第１無灰炭と第２無灰炭の合計収率は、４５質量％以上と良好であった。
　なお、Ｎｏ．６は、第１抽出処理の温度と第２抽出処理の温度が同じため、第２無灰炭
の収率と、第１無灰炭と第２無灰炭の合計収率が、Ｎｏ．１～５に比べると、やや低かっ
た。
【００８５】
　Ｎｏ．７～１１は、本発明の要件を満たさない比較例であり、以下のような結果となっ
た。
　Ｎｏ．７は、第２抽出処理における溶剤に、水素供与性溶剤を用いていないため、第２
無灰炭の収率が低く、第１無灰炭と第２無灰炭の合計収率も低かった。Ｎｏ．８は、第１
抽出処理における溶剤に、水素供与性溶剤を用いているため、第１無灰炭の収率は高かっ
たが、第２抽出処理における溶剤に、水素供与性溶剤を用いていないため、第２無灰炭の
収率が低く、結果として第１無灰炭と第２無灰炭の合計収率も低かった。
【００８６】
　Ｎｏ．９は、第２抽出処理における温度が、第１抽出処理における温度よりも低かった
ため、第２無灰炭の収率がやや劣り、結果として第１無灰炭と第２無灰炭の合計収率が低
かった。Ｎｏ．１０、１１は、第１抽出処理しか行っていないため、第１無灰炭と第２無
灰炭の合計収率が低かった。
【００８７】
　以上、本発明に係る無灰炭の製造方法について最良の実施の形態および実施例を示して
詳細に説明したが、本発明の趣旨は前記した内容に限定されることなく、その権利範囲は
特許請求の範囲の記載に基づいて広く解釈しなければならない。なお、本発明の内容は、
前記した記載に基づいて広く改変・変更等することができることはいうまでもない。
【図面の簡単な説明】
【００８８】
【図１】無灰炭の製造方法の工程を説明するフローチャートである。
【図２】無灰炭の製造方法の概略を示す模式図である。
【図３】無灰炭の製造方法における重力沈降法を用いた場合の概略図である。
【符号の説明】
【００８９】
　Ｓ１　　第１スラリー加熱工程
　Ｓ２　　第１分離工程
　Ｓ３　　第２スラリー加熱工程
　Ｓ４　　第２分離工程
　Ｓ５　　改質炭取得工程
　１　　　石炭貯蔵槽
　２　　　溶剤貯蔵槽
　３　　　石炭スラリー調製槽
　４　　　第１抽出槽
　５　　　第１重力沈降槽
　６　　　第２抽出槽
　７　　　改質炭分離器
　８　　　第２重力沈降槽
　９　　　副生炭分離器
　１０　　固定水素化反応器
　１１　　水素源供給槽
　１２ａ、１２ｂ、１２ｃ　攪拌機
　１００　固液分離装置
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