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1. 序論 

1.1 背景 

凍結濃縮法とは、水溶液を冷却し溶媒である水を氷に相変

化させ、氷と濃縮液を分離することで濃縮を行う方法である。

低温下で操作するため、溶質の成分変化が無く、他の濃縮法

に比べて最も高品質な濃縮液を得ることができる。我々の研

究グループが用いている凍結濃縮システムは、遠心分離機で

固液分離を行っている。遠心分離機は、試料を回転場に置き、

高速回転することで遠心力を利用して分離を行う方法であ

る。課題として、分離操作のときに試料が空気と接触するた

め芳香成分の損失、氷粒子の融解などがある。 

 

 
Fig.1-1 Freeze Concentrator 

 

1.2 研究目的 

一般的な遠心分離機は、伝熱や熱力学を考慮した構造の機

器がほとんど見られない。したがって、スラリーアイスの分

離を行った際に氷粒子が融解するという課題がある。これに

ともない、濃縮液の濃度が低下し、凍結濃縮の操作が長時間

化してしまう。 

本研究では、雰囲気の空気を真空にすることで、熱伝達率

の減少から氷粒子の融解量の抑制に繋がると考え、真空度の

有効性について実験的に検証する。 

 

2. 既存遠心分離機による氷の融解量の算出 

2.1 実験目的 

我々が研究で用いている凍結濃縮システムにて濃縮を行

った際に、遠心分離機による氷の融解量が不明である。した

がって、実験的に調べ、課題を明らかにする。 

 

2.2 実験方法 

凍結濃縮システムを用いて、遠心分離機の有無から、遠心

分離機による氷粒子の融解量を調べた。まず、図 2-1 のよう

に遠心分離機を介さずに、製氷機とタンク間を循環させる方

法である。循環開始から 120 分間の実験を行い、10 分毎に試

料を採取し塩分濃度計(ATAGO 社製、PAL-SALT)を用いて濃

度を計測した。 

次に図 2-2 に示すように遠心分離機を用いて固液分離を行

い、凍結濃縮実験を行った。実験方法は、上記と同様である。

なお、実験条件は表 2-1 に示す。 

 

 
Fig.2-1  Experimental flow without centrifuge 

 

 
Fig.2-2  Experimental flow using a centrifuge 

 

Table2-1  Experimental conditions 

Solvent Pure water 

Amount of solvent[L] 40 

Solute sodium chloride 

Concentration[wt%] 1 

Centrifuge rotation speed[rpm] 105 

Data acquisition cycle[s] 5 

Experiment time[h] 2  

Sample sampling period[min⁡] 10  

 

2.3実験結果 

氷充填率(𝐼𝑐𝑒⁡𝑃𝑎𝑐𝑘𝑖𝑛𝑔⁡𝐹𝑎𝑐𝑡𝑜𝑟 ,以上𝐼𝑃𝐹)と製氷後の氷粒子

の量𝑚𝑖𝑐𝑒[kg]を求めるため、初期濃度𝑥0[wt%]、塩化ナトリウ

ムの質量𝑎0[kg]、t時間後の水溶液の濃度𝑥𝑡[wt%]から、 

𝑚𝑖𝑐𝑒 =
100𝑎0
𝑥0
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𝑥0
𝑥𝑡
)⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡(2.1) 
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𝐼𝑃𝐹 = 100(1 −
𝑥0
𝑥𝑡
)⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡(2.2) 

を用いる。得られた値の経時変化を図 2-3 に示す。 

遠心分離機を用いることで、氷粒子量は 85%減少した。 

 

 
Fig.2-3 Change in concentration with or without centrifuge 

 

2.4 考察 

実験結果の図 2-3 の傾向から、濃度変化しない時間領域と、

変化している時間領域に分け、遠心分離機により損失した冷

却エネルギーの割合を考える。損失割合𝑤⁡[%]は、遠心分離

機無しのときの冷却エネルギー𝑄1⁡[kJ/s]および、遠心分離機

を用いたときを𝑄2⁡[kJ s⁄ ]とし、 

𝑤 = 100(1 −
𝑄2

𝑄1
)⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡(2.3) 

から求める。これにより、濃度変化が無いときは冷却エネル

ギーの 50%が損失、また濃度が変化するときは冷却エネルギ

ーが 78%の損失となった。 

 以上のことから、遠心分離機により冷却効率が大幅に低下

してしまうことが明らかになった。 

この対策として、分離機壁面から侵入する熱エネルギーは、

分離機外部の側面に防熱材を用いることで防ぐことができ

る。ただし、分離機内部については防熱材を用いることは難

しい。そこで、内部の空気を真空状態にすることが有効であ

ると考えられる。 

 

3. 真空による氷の融解抑制 

3.1 実験目的 

遠心分離機により氷粒子が 85%融解することが明らかに

なった。分離機内に着目すると強制対流が発生しているため、

氷粒子の融解を促進させると考えられる。このことから、遠

心分離機内の空気を除く、すなわち真空状態にすることで、

氷粒子の融解の抑制が期待できると考えられる。したがって、

真空の氷融解抑制の効果について実験的に調べる。 

 

3.2 実験方法 

真空容器内のビーカーに純水を用いて製氷した氷を投入

し、大気圧下で図 3-1 の状態で 10 分間維持させた。その後、

融解した水を除き氷の質量を重量計 (ASONE 社製、

AXA10002)で計測した。また、真空度-0.1MPa のときも同様

の手順で行った。なお、実験条件を表 3-1 に示す。 

 

 
Fig.3-1  Experiment Flow 

 

 

Table3-1  Experimental conditions  

Ice(pure water)[g] 100 

Experiment time[min⁡] 10 

Ambient temperature[℃] 24 

  

3.3実験結果 

10分間での大気圧下の平均融解量は 6.12gとなった。また、

真空圧下では 4.07g となり、真空圧下における氷粒子融解量

は低減された。 

 

3.4考察 

大気圧と真空下で氷を融解させたときの熱伝達率を比較

する。氷粒子に与えられる熱エネルギーを𝐽[kJ s⁄ ]、熱伝達率

をℎ⁡[W/(𝑚2 ∙ K)]、表面積を𝐴[m2]、温度差を𝛥𝑇[K]とし、 

𝐽 = ℎΔ𝑇𝐴⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡(3.1) 
から、真空圧下での熱伝達率の値は大気圧下より 32.9%低減

していた。したがって、真空の優位性を確認した。 

 

4. スラリーアイスを用いた真空度における融解実験 

4.1 実験目的 

 氷粒子の融解に真空が有効であることを確認した。そこで

真空度と氷の融解量の関係を実験的に検証する。 

 

4.2 実験方法 

 実験フローを図 4-1 に、実験条件を表 4-1 に示す。 

スラリーアイス生成装置(泉井鉄工所製、シャキットミニ)

にてスラリーアイスを生成し、真空容器内のメッシュ袋を被

せたビーカー内に投入した。容器内を真空状態にし、60 分間

維持させ、固液分離を行った。水溶液の濃度は真空容器に投

入する前、実験終了時、また氷が全て融解した後の水溶液を、

塩分濃度計(ATAGO 社製、PAL-SALT)を用いて計測した。 

 
Fig.4-1  Experiment Flow 

 

Table4-1  Experimental conditions 

Solvent city water 

Solute sodium chloride 

Slurry ice concentration[wt%] 1.2 or higher 

Surface area of slurry ice[m2] 1.99× 10−4 

Vacuum degree[kPa] 0,-20,-40,-60,-80,-100 

Indoor ambient temperature[℃] 24 

Separation (experimental) time[min] 60 

Data acquisition cycle[s] 5 

 

4.3 実験結果 

 実験終了時の氷粒子の融解率𝑙[%]は、ビーカー投入前のス

ラリーアイス濃度𝑥[wt%]、氷粒子が全て溶けた後の水溶液の

濃度𝑥0⁡[wt%]、実験終了時の濃度⁡𝑥𝑡[wt%]とすると、 

𝑙 = 100{
𝑥0(𝑥 − 𝑥𝑡)

𝑥𝑡(𝑥 − 𝑥0)
}⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡(4.1) 

から求められる、氷粒子の融解率と真空度の関係を図 4-2 に
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示す。 

融解率は大気圧下のときが最大値であり、-60kPa で最低値

となった。また、-60kPa よりも高真空度では融解率は上昇し

た。 

 
Fig.4-2 Melting rate of ice particles in vacuum 

 

4.4 考察 

 真空度における熱伝達率ℎ[W/(𝑚2 ∙ K)]は、氷粒子群の表面

積𝐴[m2]、温度差𝛥𝑇[K]、実験時間𝑡[s]、氷粒子の融解熱𝐿[kJ/

kg]、ビーカー内に投入した氷粒子量𝑚𝑖𝑐𝑒[kg]、融解率𝑙[%]を

用いると、 

ℎ =
1

100

𝑚𝑖𝑐𝑒𝐿𝑙

Δ𝑇𝐴𝑡
⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡⁡(4.2) 

から得られる。ここで、氷粒子量𝑚𝑖𝑐𝑒[kg]は一定とする。表

4-2 に求めた値をまとめる。 

 

Table4-2  Heat transfer rate per degree of vacuum 

Degree of 

vacuum[

kPa] 

0 -20 -40 -60 -80 -100 

Heat 

transfer 

coefficie

nt [W/
(m2 ∙ K)] 

45.8

𝑚𝑖𝑐𝑒 

37.1

𝑚𝑖𝑐𝑒 

29.6

𝑚𝑖𝑐𝑒 

22.5

𝑚𝑖𝑐𝑒 

31.8

𝑚𝑖𝑐𝑒 

34.5

𝑚𝑖𝑐𝑒 

 

熱伝達率は融解率と同様の傾向がみられた。したがって、

融解率が減少した要因は熱伝達率が低減したためだと考え

られる。また、融解量が上昇した要因は、高真空での氷粒子

の融点が上昇したためと考えられる。ただし、高真空度での

融解率の上昇は顕著であり、本現象については実験方法等を

踏まえ、精査する必要がある。 

 

5. 結論 

 本研究では、遠心分離機による氷粒子融解の課題ついて検

討を行い、真空を用いることで氷粒子の融解抑制への有効性

を得るため実験を行った。 

現在の遠心分離機での氷粒子の融解率は 85%となった。こ

れは、分離機内の壁面に濃縮液が飛散し液膜流下による侵入

熱の影響と、遠心分離機内の氷粒子と空気の接触により熱エ

ネルギーを得て、氷粒子が融解したとの方向性を見い出した。

このことから、氷粒子融解の抑制には真空状態を用いること

が有効であると考え、角氷を用いて検証を行った。真空を用

いることで熱伝達率は、大気圧下の 32.9%低下することが明

らかになった。したがって、氷の融解に対して真空の優位性

を確認できた。 

 次に、スラリーアイスを用いて真空度における氷粒子の融

解量を調べた。-60kPa が最も融解率が小さいことが明らかと

なった。この要因は熱伝達率の減少によるものだと考えられ

る。融解率は-60kPa 以降上昇した。これは、高真空での氷粒

子の融点が上昇するためだと考えられる。ただし、高真空度

での融解率の上昇は顕著な現象であるため、さらに詳細な実

験的検証が必要である。 
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