
츧브로 彩色料외 燒付溫度와 무色과의 關係 

롤 究明한 結果 色相 光澤等에 있서 가장 優秀 

한 燒付溫庞範圍는 730C—780C 이며 780C 
以上의 溫度에서는 結果가■으;i塹치 惡化하였 

다。

總指

以上의 實験으로쩌 Nas0»029 BjO.j.O.STZnO 
•248SiOq mol 組成인• ■台軸를—基鎚로 하고 

8e 과 CdS 을 彩料로한 彩色料룰 磁값驗板 

上에 燒付•한 後의 呈色에 對하여

i） Se 과 CdS 의 混合率에 依한 影饗

ii） 彩料와 台釉와의 配合率에 依한 影響

iii） 彩料의 燒成溫度얘 依한 影響

및 燒付溫度範圍룰 檢討調査한 結果룰 綜合' 

하여 보면 다옴과 같다。

① Se 과 CdS 을 ri~V；＞ 의 各種比率로 混 金 

하여 500'C 에 燒或한것을 彩料로 하고 이 耘 

料를 台釉의 20彩가 되도톡 台釉에 配合■하여 

戡製殷上에 燒付•하여 본 結果 86/CdS 의 値가
인 彩料를 썼을때 가 赤色發色을하며瞞38 

외 値가 n•보다 크면 漸次帶紫色.化하는 傾向 

이 있으며 그뵤다 작아지먄 漸次: 帶黃色化하 

는 傾向이 있다。.그라고 彩料로서는 燒成하여 

서 오는것이 燒成하지 아나하고 쓰는것 보다 

褚果가 優秀하다。

® 台釉애 對한 彩料외 隗合率풀 10%~33 
%로하여 台釉에 對한 物料의 配合率에 依한 

彩色料외 燒付後외 무色變動을 檢討하여 본 

結果 配合率이 20%~25% 일때 문色•이 가장 

明朗하고 配合率이 그보다 크만 클수록.' 呈色/ 

은 濃化하나 光澤이 낮아지며 若干 帶紫性化. 

하傾向이 있L다。配合率이 二보다 奇으면 

작을수록 呈色，이 淡化하는 同時예 淡紅色化하 

는 傾向이 只다6 —

® 瞞CdS 의 值가.*인 彩群이 易하여费 

料의 燒成溫度를 WC-800'C 의 各溫度쿠-하 

여 얻은 物斗를 配合率이 20%. 25%가 되도 

록 台袖에 配金하여 彩色料를，唆들어 ■恒付實 

驗을-함으로써 官料의 燒成溫度에 依한 星色 

變動을 調査하여 본 結果 燒成溫废가. 낮을수 

록 모色이 帶黃色化하며 燒成溫度가 높을수톡 

모色은 蒂紫色化하며 蟆成減量, 色相等으로 보 

아 燒成溫度는 50）、C~6•허FC 가 谐當하다。

® 燒付溫度는 7：WC~7S0C 가 適當하다。 

以上의 모色傾向으로 보아 &.GIS 외 値가 

%~七 인 彩料를 5WC-650 C 에 燒成하고 配 

合率이 20佑〜25著가 되도록 台釉에 配合■하여 

彩色料를 製造하면 任意의 赤色系読의 彩色■料 

툴 얻을수 았을것이다。

CJ0Sf»I 눌大學校• 工科大學 化후工學科） G282. 10. 15픗理）

和硫促進劑에關한研究 （第一報） Diphenyl Guanidine의合成

李 升 基

總 S
1） 各種金夢化金物로「Diphenyl Thioureaj 

률脱硫하여 其晚硫能力을 比較하였다。

2） 不純副生物을 檢出確認하였다。

3） 「Diphenyl Guanjdine」의 生成機構网箱 

해서 新考察을하였다。

緖 &

生고부이 硫化促進劑의數吕 大端히많으나 

营日 널 리便用되고있는것은 極限되고있다。

所謂 “M” 나 “D^라면 고무工業에從事하는 

사람이면 누구나 잘알만치 덜리使用되고있다。

李 昌 W

우리는 昨年初부터 僦衅그무扱會의 後援과 

依囑으로 朝鲜에서 가장많이使用되고인는'' 

와 “D”의工実化硏究에 菖手하였더 것 이다, 

半般著者奪은「Diphenyl Guanidine」合成에 

있어서 反應系에 「醋酸암온」爸 添如함。旦써 

收量과品質의 向上을期하고 또工業化硏究에成 

功하였。-므 W 報告하沽바이 다C

本來「Diphenyl Gnaniduie〈此後 ；： D.P.G 라 

고記함"익 合成은 12卜年에 HnflPn'ann Ann. 56. 
244, 1848）専에依하여「Aniline」과「Cyanogen 
Chloride」의 作用으로써 合成한것을始初로 其 



按多數昌疝이 H으나 同氏는 다시 L%4年에 

「D.P.G.」合成의 劃期的方法〔Hoffmann; Ber, 
2,460,〈1864）: 7,940, （1896）〕을 發表하였다。

共方法은 가음과같다C

IT phenyl thiourea （D.P.T 로格記함애 Pb。 

와酒精性암口니 아를 作用 시 기 어 目的기「DT・

G」를合成하였다。

';C Si-Ph +NH=~* 
GHlNH/

,C-NH+rhf? + H^ 
GH,—NH/

이것이 今日「nr\G」T.实이 基本的方法인 

테 其後여러사람들에依해서 硏完가되었。-나 

it ¥ 異點 은 단 지 匪硫审1의 ■!巽挥 에 만 있 느 것 같 다 

例를들면「塩化水銀암몬_KMerz: Z. Chem:1869 
fisK: Foster A. 17 3"45.）「塩化亞鉛_J （Berger:

12 C1S55） 1两9）「酸化水銀」（Nautom J.&>c
（'hem. Ind. 44, 243, 1925）「硫酸鉛」（君島日工

化.36 537 1933）「塩/性醋酸鉛」（君島；B
扭 31. 564）/； 多数이硏充가있다。

习러한脱硫割에는 其性質如何에따라저 相當 

지 收*과品貫의 差異가인다。

* 苫들근 各硏究륻考察한話果 其日質이低劣 

-.V 고 砍量 이 別로좋치 못한〔最高收귤 93多 <君 

,匕：前出、）他移（金子-;日工化）

1SP 1.422,5061922）^ 原因을알기 富하여 其 

主妻한不純物을 檢出確溼하고' 不純物의 副生 

글 •拆制하는데 努力 하였다。

實驗之部
丄）装置及材料

装置는 처음에 는 數께의「三角푸라户크」에 逆 

汶冷눼器를时채서 数乾扮硫劑의試驗을 同一한 

條件下에 同時에比惊하였다r ■工러나 其後 이裝 

為'로 ::弓抵矢이많二므로 단지 厂三角푸라 

스，•.에 콩m栓글 살■착해冲 使用하였다~

Diphenvl Thicurea…… Auilin-g- 15mm 으】 读 
丫 "言4 方与留해저 武田製「二硫化炭素］를 水 

電 "毛疏 眞을 除去.君捋한 걸과 後蘇著「5成有 

气化繋 •에 記截듼 方法二도「alcohol」의存在 F

F 새. E

M.r. 1>4' C
葉状結晶이 었다 100 c 에서乾燥함

암모니아水..........................................發生하여 

율에吸收시키어 25%로만들51다。

鉛化合物••…日本小島製分析用을 使用하였

B）實驗第果

知 脫硫莆의比较

各称罅化合物의 脫硫能力을調査하였다。

l*k、c드는「三佑주라스크」에 粉米「Diphenyl 
Thiourea」12成Imol）를 넣은後「알클J 60—70 
cc를 넣 어 서 溶解시 켜（一部不溶） 이 에脫硫劑 

20- 25g、L5-2.5mor 를加한後振盪하면서 涕% 

암모니아水 4Sc 를加하였다。푸라스크에 폴크 

마게든살작한後 速히 60—7OC의恒温槽에서 

加溫한다。1—L5 時間後 反應物을 40T5C에 

冷却 .仕速 히 淄過하였다、이 試驗은 數개 를一時 

에 하는겆이다。이谑液을 酸性으로하던 扌反 

應의「D.P.T」가分離된다。다음에 2—3务의 

NaOH（NaOH 浴核이 5影以上濃厚하면 製孔 

이 舌色하■고 不純해 진다） 溶液으로「D.P. G」 

를沈菽시 킨 다, 다시 波過한 硫化鉛은 稀塩酸a 

로 抽出한다., 이 에 乾記「SaOHj溶液을加대 시 

「D.P.G」를狎한다。이를台해서 粗製「ILP・G」 

로한다。

希製 할려 면 粗製品을 5—1（屏 HC" 10%以］. 

이 면 Diphenyl urea 가녹는다）에 溶解（冷時'하 

後沛記Na。让带液으로써 沈澱 吸미溫過 &>（' 
에서 范操한다。이것을收모으로한다。

以上国方法으로 얻은粘果는•다음과같다。1卓，

1表）
第 ］ 表 （實驗中最치！夂重을벋은것 

卜就料 암모U히I ' I —-
員類I重童水 畤間收MM%其他
-! moi 2卩 ％ C.C.R . • % I

—毒竇爸一 
U6 無定形晶이 
__混入一— 
—扁福色（淡 
M5針晶柱晶苗

I入 
―펇!■百爸一 
145針龍柱晶潰

，入

30 1.5 31確酸胡，2-2

硫헙£鉛］ 2.5 40 1.5

1
홓:酸“ 2.5 30 1.5

吊춸E 鉛 Z 허 40 1.5,1

sa® no 40 1.5,

'奔蕈益
! + I 2.3
IS安1

30
；

90

브거）

86

,,, 풔‘茶喝色
g氣定艳

Q- i 純白色93 i 針晶

—*13 —



貝化이浩果후 綜合해보면 다음라같다。

硫酸鉛 阳等

滅酸鉛 90%
北忌익 結垩上다음가같다。

醋酸鉛85%浆酸鉛84多 硫酸塩93%
帑 2 表 （君됴즤實S»）

負 敢 ft
〔％)

MP
Cc')

化e' 17.4 ! 143

最鉛 &1.0 144 、

霞 化鉛 62.5 143

帰酸鉛 85.0 144 "

磋酸鉛 73.0 145 *

破 酸鉛 93.5 146

酸化亞鉛 32.S 145
垣化亞鉛 8.7 1U

酸化水銀 37.0 145 '

塩化咏寧 91.0 146 •

上記의牯果에서 興味있는것은「硝酸鉛」「塩 

化鉛」等 比皎的 瘩解度가•즌物質이 오硏려炭酸 

鉛硫酸鉛零보다收量이低劣하고 品質이劣惡 

하다는것이 다。君島의硏究와 筆者等:의結果사 

이 애 同一한硫酸鉛에對한 收量이相當한差異를 

보이고있는테 이 것은 n•精製法이 달라서工런것 

같다。（君島는 數囘再結晶을하였다고하고있는 

티 再結晶으로는 D.P.T 는除去되지않는다。 

M.P. 가 14&C 附近인것도 이것을證明한다。）

b） 不純物의探究

筆者零은 硫酸鉛其他脫硫劑로W「DP.G」裝 

造時의 副生不純物의採出环 收롴이踏하는原 

因을 探究하였다。

側 未反應物••…前記粗製品을 少量의稀 

塩酸에 溶解하면 不溶物이남는다。이것을酒精 

却 司再結晶하면 M.P. 140C—142C<>H D.P 
T 과 混融하여 도 M.P. 의 降下룰 보이 지않는마

（내 Diphenyl Urea

D.P.T. 를「硫酸鉛」과「酒情性암모니아」로 

我诫하여「DP.G」룰製造배서 溫時에演過 其處 

渣올 10% HC1 로加温抽出히•여 NaOH로沈酸 

시키면 沈戳이生컨다。이것을 冷HC1 로 抽出 

하면 少콬의吨가남는다。이殘渣룰 酒精으로 

再結晶시키민

M.P. 20»—210CYD.P.U 21罗0
別途 로 D.P-T 룰「암모니 아」水를 力R하지 않 

고서 会成한 DTK와混豉하여 또 M.P 의 降 F 
가없다。

（O 8£酸암몬의至加

가）「偿酸밤온」의漆加量과「D.P.G」의

生成量

福酸암몬의産!■롳은「D.P.G丿生成에 존影響 

을준다。

第3表

X 0 厚擊音몬'
K科（遊和彳" ft * MP

CC) 偷零

理1児J 心3% 147 ' 末再結

1須J 7.0 1 95.0 146.5 V

12g 1 4.0 1 85.5 147

12g ! 35 1 80.0 147

氐！ I ! 失敗 147

上記特果는君島의最高我量 93.8%를 超過한 

다。규■質도 君島의 5囘再結晶한것보다 優秀 

하다。

나） 皿酸암몬丿의添加量과 反應物의定性的 

差異

우리는 前記收量의差異를 調査하는途中 中 

間化合物의色이「醋酸암몬j의 添加量에따라서 

變化된다는것을 알앛다 （第4表） 參考的으로記 

載한다。
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^Diphenyl Thiourea 에 H「DPG ：의生成援 

情는 다움기告다고

CgHj —NH.
XC-S

G压一 NH/

/고 I 다 C 

no 

PbSQ c6h5-n/ 
TI

Diphenyl Thiourea Diphenyl Carbonimid 
NH- C-A -NH\ 

—> ZC-NH
C^Hi-NHZ 

III
D P.G.

君島는 上記反應中에 서 II-HI 의 反應이 잘 

進行되지않는境遇에는 未反應의 「Diphenyl 
Carbonimidj4 相當히남는다고하었다= (日工 

化 前出 ) 또 Weia(U.S. P 1,422,506; 192으)等 

도 이러한缺幽을除하기骂하여「암모니아」水代 

身에「암모니아塩을 作用시키었다。그러나著 

者等은 反應中에이러한 物質을헏 는代身에 恒 

常「Diphe만，ICrea」를얻었다。도萬一反應途中 

에 rDiphenyl Carbonimidj 가存在한다면 그것 

은 끋 물의 存在下에서 「Diphenyl Ureaj 
로 變할것이다。그러므로 君島가 "Diphenyl 
Car丄nimiJ」라꼬 生覺한것 은 이 rDiphenyl 
Tre^」가 아넌가生覺된다“ 또한「Amm이link丄 

를 作用시 키 지않고 脫硫하면 i~Dipbenyl Urea」 

를 生成한다는論文 (Huffmann, Ann, 70,148) 
역 시이 것올支持한다。

著者曾은 上記의反應式에 妾問올가지고있 

고 또한 XH.4 어떻게해서 AdditiuD 하■는가 

에도 获빠，을다지고이다。

그러므旦 牛리는脫疏른 迅速히시키기爲하여 

「可찼鉛一이;흐解安를，力시키는「醋盈암몬—을 

W加하였다: 萬一 NH 이添加反笆이 母間的으 

르建行 되 지앉는傷「I)" heyl【「rg：의 生咬이增 

为퐐 것 이다、> ^Bibbriiyl【「rea二의生吃』厂Dipii 
envl CarboniiuiL의 生哇을•曽如시 키 어、H ：의 

添如速度乂다발으게 揑硫를하예Diphenyl Urea 
를多랄으르生或키차딬는 意图였다。이結果는 

이反悉式에 我어 "Dipiiruvi Carbonimid二以하、에 

커더한中間物을 哈든다는것올 示唆한다。)그어 

나 第3表에서본바와샅이 意外에도「D.P.G_,의 

쳔!期的인收量의 向上을보았다。그런비 一便 

NHs의 添加反應이 瞬間的으로遗行된다련 费 

硫能力 이 -C-「硝酸鉛」上;酸給. 普 은「疏酸鉛. 

보다훨씬 收彙이나아야할것이다. 그러나 시러 

한것은「D.P.G」이畋量이 좋지못하다。그러므 

로 實地에있어저 ii-+m의反應은 그다지速하 

지못하다고生覺할수밖에없다。이事實은 우리 

가 이反應式과 NHs 의添加過程을 다시考慮하지 

않으면 안된다는點이다。우리는 이反應強折에 

關해서는 아직硏究를完了치뭇하있으나 나움과 

같온反應式을 生覺하고있다。

1) 2CH;;COOy + 2Pb8O4 + 2OHZ
/PbOOC. CH 3

―*<xf +2SO//+H.O
XPbOOC.CH^

C&H； NH\ 皿 COOPb\
)C=8+ ^O+NHj

QHs JiH/ CH* OOOPb/

須•髏色編)+2CH，COOH+ H_。

CsHf. NH\
运如物— >C=NH + PbS

(爲Hj. NHZ I压知,

am\ 1
)C=NH・吝 HSQ

J耳/ 2

CH3COOH+ NH4OH-*CHaCOONH4

著者等은 今胶에'■醋酸암몬」외添加가「D.P.G」 

生成에-好影響을 준다는것과 이를說明하는 새 

로운暗示롤 提案하는同時에 이方法이「D.F.G」 

工集化를 더욱容易列한다는것을 報吿한다。

最後애 이硏究에있어서 많은硏究와 後接을 

아끼직않으신 朝鲜고무協會에 깊은慈謝룰 드 

리는바이며 原料合成애있어서 또實驗울範助하 

여수신 方子源 李隼沂氏에 謝意를表합니다。
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