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砂 化件 Phenol ~ form ildehyde 初期 縮合物 의

加 食 에 依한 硬化에闔한 硏究〔第1 ~ 2報

田 豐 鎮

第1報 Pure Resin 의

一加熱에依한硬化에磯한硏究-

硬化性P"en<>l~fi>rniul3el>y<le 初明毎;;‘卜物익 

加熱에 依한 破化 专测定하기 爲하여 먼 저 充療 

材가混合하여 있지않는 pure resin을桧討카-였다 

檢討方法에기■어서는 硬化애따라 溶琶에为한;'수 

解度카 저어짐올利用하야 硬化度를推测한과同 

時에 硬化에依한 重量读少率과 色調變化를 観 

察하여 pheuol-fbrnialdehyde 初&界料含助키 :吏 

化를 多角的으로 觀測하여 反應의本質을 突明 

할려는것이 本實驗의目的이다。

I•错 言

Phenol-fornnddehyde系3成樹脂는 今我樹诣 

中 가장 n-歷史가깊고 또研突袱吿 Z待許도 

多方面0*!이르헜으나 硬化에關한 系続的研究 

投吿느 數가적 다。（4戡如記） 更化라 는것 은 

佥成樹常工業 에 從事하는 限 度外視할수 없는 것 

이 다:‘ 卽例를들면 Bakelite Cvui[x>uj）i1 를製造 

한때 molding 의能率及製品의品'賁을 생각한 

다면 반드시 Bakelite Compound 의夜化工가 

岡題될것이다。팔프及單扳쭈의强化積層物을製 

造할때도 亦부含錢팔프及 含芟單3交中의 程衍 

의咬化度가 곤問題일것이다。以上과같이手荽 

한 硬化에闢한硏究가 系統的으로 되지않았다 

느것은 ■合成條件에따라 樹脂의性貿이 區區할 

뿐 더 러 樹脂 의 厦化느 當溫狀琵 에 잇 어 서 도 時 

時刻襲으르蓮景되고 또硬化度의测定이 困難하 

었7； 때문이다。二러므로 著者는本實筮에잇어 

시 樹脂初期縮合物의 合哎改硬化牧件雋을 志 

히一定히하고 加熱과핲쩨 점점瓯化하는 樹疳

金 虻 星

의 度化安 를 初期縮 合物「BAdite A，의減少率 

르썩 测运한려는것이 k賣験니意続기다:

玄戰 右以吿 에闕迎되는 女獻은 다음가 

같다： (1)L. H. Baekeland /Itul. Eng. Chen:.
1, 149 1909 : 2 L.H.Baekekuid : Iixl.flng.f 'lit 
tn.. 5. 50'> 1913 : (o). F. Riesenfelu : Z. angew- 
ehen. 52 1129- (1903) :(4) M. Kiwlmer 
Z. aiigew. Client 46 251. (19如)；(5).T. An<l- 
rejewa: Ber., 69 A 19()0. (1936) (S). F. S. M* 
edvedkov; Or?, cbem. Ind. 7 . 2'I?. ； 1940):(；) 
A. D. Sobalov: Ors. ehem. Ind. 7 452. C19-UO.
(8) Erich adler., Arhiv. Kemi. Mineral. (*>L 
MS Xu. 23. 7. (1940):(9) H. Snudlnger： Ku 
iistsf ffe. 30 157. (1940): I. F. Kanavats：

Org.elitm. In(l. 7 26& (. 1940): Cll). R. 
Burns., MorJeru plastic 18 72. (1941).

I實験方法及卷果

(1).供試藥分析
아! Phenol.(吏用桨品은 日 本局 方品으르서 

分析法은 Alleys Commercial org. an：il. Vol 
III. p. 28t Fifth. Edition. 에依하였다,

(내 f，rmnlin. 日本製 武田品으로 亞硫 

鼓曹连法 또는沃安을使用라는法 (小林著. 不 

材乾溜工業. 修本着 合玖枝%) 勞으로 分札-하 

였다。

使用試集의分析結果는 다음表와갇다.

第1表

Pl:en"l................................……"心 I
Furroaiin....................................3】.(虬j

I alcohol ............................5」J：%
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(2). 初슴物의合成
•逆流冷却並溫度訂, 敍寧握拌器을 봏인1"、 

:三口 flask«i| 'pberiWl 2<><>g. fiirnialiue 200 z. 
(.1:1 mol)률 벟은浅 water bath 中애 서 加熱 

을 始作하여 內容构史E 가 6O'C 자지 上昇하 

였을T Catagr로 30% NaOH 溶液3蹴固形 

分으로 jAenoUq 15彩)를 摄拌하P 서, 锋後히 

注加하꼬 90*C 자지 溫度가 上昇하였을때 

부터 St이ywatch 로 혀制을 3M定하어 390分 

間 SO'C로 攪拌하면 서. Jg含율 g한後, 室 

溫까지 空冷한다음에 未反應物을 完全히 水洗 

하여 眞空晚水함으로적 初帮縮合物을 楚造한 

다。工 性質은 다음 第2表와 같다。

第2表

-

••• 
比*

色

■1.10
의.”‘C <5回쭈绚)

•赤色莲奥 

⑶ 加熟礎化R니!厦괴定
、

上記한 初期縮合物을 15g式 養爰■에 넣어 

90X-. 7OG5O：C 엑 調節하여 눟은 電氣定溫乾 

燥器숙에 넣어서 魏定時間礎化시킨後 26-35 
“zh 토 枷*카여 Soxl-t 抽出器로 alcohol» 

1셰를 使用하여 15時間동안 抽出하여 그 抽用 

率을 测定한다' 그■ 實駁桔果는 第3表와 같다。

第3袤

挡 .묘試驗結果

e a 5 i :声、慝 ^rc nrc 5(rc
[B] 」. *
房 航8%' 96^88*； 96 88%

15 94.11 J 9&U3 97.01
溟 41.(Xi . 50.16 -

1- 25 : 2B.32 — 一
! 30 ' 23.75 28.lt/ 一

i 45 1 13.06 j 23.03 —
60 ! 10.07 ! 14.U

이6.8L
75 ； 6.53 !— —
<W 4.27 8-52 —

12U 4.51 7.78 —

iso 一 ； s.a> —
18U，4.16 ； -- 46 73"

(: 4 > 加熱硬化에依한 賣量減少率測定

"切縮命物을 科'롤營에넣어 (3)項가 如히 

，/f間 各溫度에 丿用鶴理化시 킨 다 음 desiccator 
卩세 'I 30分故置後 邛量하여 그 重量差로 滅 

少率을 測定한다。-，牯果는 第4表邛 같다。

第4衰

加熟更化엑 依한'重量減少率

15
3。

90aC 7(rc 1 50P
(幻 a%) 1 (%)

0
-4.39

(1
&

5.75 2.41
6.66 셔

11.60 ■7.111
14.11 8.761 7.盘
B4 허 9.13； 7.S9.
15.94 10.0^ 7.城
16.48 10.27； 8.72|
16.75 11.1冃 1心
17.52 12.5烦 20871
17.S1 14.0(>： 1E04
17.68 15.01! 11^4
一 15 녀 11.90

17.94 16.27 12.03
— 16.81( 12.27

C5) 加熟硬化에 俵豎 色綢愛化測案

奁'色 ObjMglass외 '片面에 wax을 칠하H 

50% resin 溶液中에 浸漬한다。硝子湖게 

resin.膜을 形成시킨 다음 wax을 철한 宙 I 
resin을 除去한 後 (3)項과 如히 加熱硬化毎 依 

色誦아 變化롤 Lovibond 比色計로 測定단다。 

二 結果는 第5表와 같다。

第 2 報 Bakelite Compound 의加］盛에

依한 硬化에 關한 硏究

第 1 報외 實驗예 서 指摘된바와 같이 phem" 
ftvrmaldehy.le resin의 蛻化는 溫目E와. 畤間뵈 

姦*7사O 그러•+ 이것은 pure resin 어 

서 외 限한 事實이.며 現谷 가장 工素的價値가 

콘 Bakdite Compound 等 RHerg을 部加轮 境 

遇가 아너다J一그푀므■二~一咨靈엣一单얼석프 

pure ruin때와 다建 J集件下베 夂I논 resin 卽

28.lt/


第5衰

加魂建化에 依한 色調變化

體声* 15 1 30 1 45 1 1 9a 120 J 150 J 皿 J 210
240 j 270 j 300

■
*
90TC

一 •

•«

赤 

育

L叫 1씌 1쩌 1J65 
。펴 0.79 （써 1.00 
QM 0.15 0.2« 0.42

I.4S
1.50
08,

丄펵 丐 
L 쪄 L叫 
0쪄 0.90

2떠 Z 꺼 3■쪄 -j X60 
2日 X0c| 'XfiU -j X98 

。져 L이 ] 뇨 -j L48

同上 
快料 
一個 
月復

赤

靑

• 2.61 2.11 너 2.1
너 너 너 1.9
워 0.8 0』 0.8

2호 
3・2

T 니 
시 n 

녀 -1

여 

匸너 IT
70TC

黄

赤

靑

2. 쪄 3刑 3.회 3.92
3. 혀 3M 3쎠 4-25 
쎼。쪄 0쎠 1.00

4电 
431 
1.41

4.녀 4녀
4.꿔 4워 
쎠 1.48

4叫 430 
4.31| 4.44

L 叫 L7U

4.71「匕쪄 4M 
可 4・8여 4^0
1쪄 &쪄

50°C
黄

會

2.12| 2혀 2쪄 3J3 
3.07 3.61 4.허 亀29 
0숴 Q 왜 0.6B 0.66 —

xiol 3ja 

4괘 눠 
0.7Q| Q허

Xld 3.1G

녀 42S 
0•혀 0.72

女쩌 3.91! 4.12 
4끠 4껴 4.70 

。쪄 1쐬 L30

3akelite Coi퍼pound中엑 介在하는 resin외 硬 

匕度룰 第1報와 갈은 方法으로 測定하는 것이 

耳 的이다。

I實驗方法及結果

C 1 ) 供試料의 性質

W. 初期縮合物의 alcohol溶液

第 1 報와 如히 製造한 phenol-fbmal- 

dehyde初期縮合物울 5伽alcohol 溶液으로 

調製한다。

(내 味粉

赤栓의 木粉을 Ball mill로 ----------

z 粉律한것으로 고 性質은 다음카 샅다。

(i ) ~ alcohol抽出物•…—2.62%

( ii)水分含有率--- - 9・29效

Gii) Pentosan-**.......... 1154JSJ

(2 > Bakelite Compoand

前記 50%resin 渣液을 計算童의 乾燥典 木 

导과 充分히 混合하여 戏鈿 分이 釦多가 돠 

M륵 한後, 扇風徵로 當溫에서 充分对 乾燥虹 

\ akoEol 臭氧가 어도한다。以上斗 같이하 

여 調製한 Compound는 揮登分이 1&32好이어 

다。

c 3 ya政HUL철漓率測定

第 1無와 in허 90C 7O'G 50'C 에서 各所定 

峙間액 加熱硬化하여 第 1報와 同方法으로 抽 

出한다。그 結果는 第6表와 같다。

第6麦

掘出>皿結果

V
（硏'苹

\

疗C
(分) 흐

50P

0 9X50 気5© 93.50
1S 91.49 92.13（

25 8175 92.04 91.92

30 78.77 92.08
91.^1

35 73辺 91.20
45 伍為 9L53
60 57.74 88.74
7S 53.0H 03 1 75 8939
90 46l8I 74.71 86^4
120 43JS %6.10 &4.59
150 36.17 59^71 105 81.63
180 對.42 5LM 115 79.85



出
%

（4） 加熱硬化에 依한 重료減少率测定

第 1報斗 同一하게 測定한다。그러나 硬化 

後는 密栓하여 保存한다。그 結果느 第 7 衣와 

같다。

策7表

重불減少率测定結果

硬化時制"會)

第1 ■

A : Bakelite Compound 硬化iM匿R*C

B: ・ 丫 _• WC

C: Pure Resin » HC

D: , * ■ 90"C

（分）\

9£FC 
(%) 
r

70TC 
华)

50P
(%)

0 — 一

技 2X45 22.92 3.21
一一즈k 20 .25 24.25 859

25 25•歸 25.30 13.94

30 25.9줣 25.31 15.57

45 25.41 25.70 23.98
60 饭曲 25.86 23.93
75 2608 25.51 23.97
90 26.U 2上96 2122

120 26.03 25.96 24.46
150 쯔加 25.94 24^8

180 25.90 26.01 24.51

n第1~2専實■誌果g

M

te
前

％
2, 

捕
由％
f

砸化時間〈分）

第2・

抽故率曲線

硬化i꾜询白g

Bakelite Conuxuud
Lun- Kt sin

Phenol—fbrmakiehjrie 初l»宿合物이라는 것 

은 分:F重이 다른. 孺級 Ben“l-alcohol及 그 異 

性體（文f 記）외 複雜한 混合物이다。고것은 

縮合生成理論을 보면 判然히 알수가 있는것이 

다。그러므로 그重合度락는것도 平均重合度를 

意味하는겆 이다。도 硬化에 있 어 서도 resid 全體 

가 同時엑 礎化하는 것이아니라 上記混合物中 

애는 硬化時間의 爰가 있을 것이다。그러므로 

本實驗온 그. 硬化時間외差 卽 硕化가 얼된 

alcohol 可唐部의 洪少率로 硬化를 觀察하어 

다。그 結果를 綜合考繁하먼 다음가 같다、

Cl） Pore Resin 이 B疝 elite Ccmpound 보다.. 

硬化카 速하다。

（2） 硬化温度가 노을수록 硬化카 il하다，'

（3） 第1一2擀률通하이 下記時間엑는-硬 

化速度가 大帽히 速하고 ：2時間前後액七 -크*. 

체 심하여지지 않는다。
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Componn*l I.
150T

15分，~30分 

15分〜30分 

m晴简~3。時園

30分~90分 

50時間以後
(4) 第 1-2報를 通하여 變化曲線은 同一 

한 高次曲線이며 鲤化溫度의 低下예따라 時間 

單位는 急速度로•커진다。그러므로 本實驗号一 

果로서 는 9JTC가 가장 置用的기며 温度의 ® F 
에 따라 實用價値는 急速度로 적어진다。

(5) 第1~2取에 W어서 硬化률의 抽出%가 

96.88%이고 100%세、末及하였다는것은

(i) resin 中에 水分擎况後"WF 終闸익 

含有 .

Cii) Soxlet 中에 서 硬化하여 抽出되 지

않느點

(iii) Soxl야 中에 서 理化하므 로 縮合에 

依하여 生成한 水分에 因한화 

以上의 原因에 依한것이라고 生覺하컸다•,

(6) 第2報에 있어 硬化量의 抽出%가 容

1 報耳 一通하지않고 라는 것은 木粉엑

携產한 resin 이 pure resin 보다 抽出어 甬難 

'하다는것과 抽出中 硬化이 進行이 pure狀態에
있을따보다 速하다는것을 意味한다。

(7) 重畳減少率测定은 抽出實驗의 精正程 

度아고 理化度와의 關保를 本實驗에서는 發見 

치 못하였다。

C8) 色調긔 變化는 硬化에따라 急速히 變 

化하다 安定性이 없으므로 硬化度와의 關係는 

一定치 못하다。

(中央工業研哓新 育度化季翌)三心日受耳L>

甘 味劑 의合成

成 佐 慶

S 的

一 最近 으Amiuo-Pnitroph安시 및 그Alkyl ether 
의甘味에對한 News까 傳하여지고弘어 特히 

m Prop미ether 는 蔗播의 4,000 倍의甘味를 가 

졌다&다。本報에서는 그合成條件을按討하였 

고 同時네 크Ami】m”Anitm-tQmene 끄AmimrA 
nitro benzoic acid 를 合成하여 二甘味를試驗하 

였다。

序 捨

炭水化物系天.然甘味割以外에 多數긔人 工 中 

味前갸잌【으나 最近예 (Verkade, A.C^. New.5. 
1946)從來의化合物과는 比较할수어는 큰甘味 

외化合物기 發見되었다o 이것은 m-Nitrani'ine 
系化合物토 将히크丄浦2-1口让「闯辰1此J의 ulkyl 
ether 가 顯普하며 그中 n-Propyl ethur는 

의、과qo«f音이廿味를가졌고 大體에無害하며 弱 

酸에安定하고 今次丿、戰中 歐洲에서 많이使用 

되었다한다,다만 물에封한溶解度가 大端작으 

(1臨叩，n‘c)나 甘味가 记 무나 크므로 實用 匕 

에는 無盼하다한다、二리하녀 이化合物의合成 

條件을 决定하기當단 若干의實驗을하였다。著 

者가取란盐各壬 다告과캍다-

丄 HNO, ，〜X
J ―Y二一X —，心〜

0 ③
ROH 广 CAW冬 or

—，0_、入入 NJ，—* 人、」1 -
③ 鱼 ^

c밖에 크Amin牛4-ni【rm「，Imwe 및 2 Anutb?- 
1-nitru-henzoie acid 도 合城 菩 겨 Lf味들確認 

하옜다。

[[]l-Ethoxy-2-Aniiiio4-nitrubeiizene.

의合成

上出成應훑，S에 u研 ei니基里 i打炫1基를 

抨挥하였다、
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