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硫化染料에 關한 硏究

；-' 瓚 求

訶大戰의 遺物인「괴그린一歴（以 F T.N.P 라 

丑 略禰함）,「트 리• 니 트로•돌올j （以下 T.、.T. 
라고 略稱함）等을 利用할 目的으로, 硫化染料 

婪造實驗을 二三 實施하였기예 枝에 一括하여 

银吿콘저 한다。

&耍
1） T.N.P. 만을 그때宣 加硫하먼 實用價値 

적은 紫黑色染料가 되므로, 이로부터 容易하게 

誘導할수 있는「6-디아조 2-A디니로로♦페놀」 

（以 F D.D.N.P. 라고 害稱함）울 原料로 하여 

靑黒色染料를 얻꼬» 고 製造最適條件을- 洪定 

하였다。

2） T.MP. 와「모도 • 니트로 • 풔놀」（以下 

M.N.P. 라고 略稱함）의 混合物을 加硫함으로 

썩 靑黑色疏化染料를 얻었다。

3 ） T.N.T.와 M負_P.의 混合物을 加硫하여 

「오리一부」色 硫化染料를 얻었다。

（I） DD.MP 를原軒로하는 

黒刍硫化桑料

Katigen Black 2B라는 硫化染料가「2-4-디 

니 르로 6-크롤♦ 페 놀己을 原科로 하는것은 周知 

의 事實긴 테 lA.P. 930,039） 이 것을 多•硫化「소 

一다二로 加疏할때 6泣置의툴」이 毆化되어 

치오.퍼놀:이 될것은 明若践火之事다。그렿 

다면 UT-디 니 트로・6-디아조 • 겨!놀q도 亦是 

多硫化「소 - 다」溶液中에서 . 이와 類似한 經過， 

를 取할것은 夸易하게•想像할수 았다。이러한 

见解밀에서 D.D.N.P.를 粉末狀흐로 遊離하여 

加皖한 結果 Katigen Black 2B 와 類似한 靑 
黑色硫化染料문 얻었다。, 」

D. L>. N. P. 는 G.Pewr Griess CA.,113, 205）가 

'퍼工라민J酸의「알콜j溶液에 亞硝酸T끼스」롤 

通하여 얻은 一種의「디아조 •윽시드」다 o

1） D.D.NM 의合成
D.D.N.P. 외 純 不純은 加硫生成品의 色相 

율 左右.한다。卽「디아조」化 不充分해서「피 

코라민」戲이 많이 瑾留하唯 그 色相이 그만칙 

暑제-된다。그래셔 純枠하고도 收率홓기 D.D. 
NF훌 合成하기 위하여 여러가지JL 實験한 

結果 가장 良好한 條件은 다음斗 샅타。

卽「피고라민直介一다」（T.N.P흘 二硫化 

「소一다」로 部分還元하어 만春것을 再噸晶단 

것） 222g을 물 22008 액 一뵤 煮沸潛解하 

후, 10 C 로 急冷하여 箱翊한 結晶이 析出하도 

톡 하고, 여가다 亞砲酸「소一다」70g을 堆 

서 完全히 •濬解한 다움, 50% 硫酸 200g 을 저 

으면서 短時間애 分注하면 D.D.N.P. 가 綠黃 

色 彼細粉末狀으로 析出하므로 濾過, 脫水하 

여 朝製造에 気다&

2） 加斑及精靈：

合成俸f牛을 달리함엑 피하 그 靈品외 博負 

아 相違되므로，深四하고도 ,醉明한 靑.TV； 
染料튤 얻을 諸條件휻 檢討하気마。

裝X
加硫厂 還流冷却緝及泯産計룰 具備한 丸底 

「후라스코」굴 油浴中애 挿入한것。

.空氣酸化；小型空氣壑IS機
乾燥;電氣式恒溫乾燥器（常壓）-

試藥

DDiN.P; —囘애 答成한것을 첮 &체 分割 

하여 分析 使用함

硫化「소-다#塊狀으로 N“S 59%
疏黃；S 98.泌
»作

80 C로 加金 調致한 多硬化「소-다」诲液으 

50 C로 식 혀 D. D.N.P.틀 첫은치, 长글*



H 5招r凋스」發生이 完了하도록 充分허 S. 

費하먼서 冷加한 후 잠시 振盪율 瞰하여 氣 

泡카 殆半 消失하면 锋*허 -浪度를 上昇하여 

所定溢度에서 所定時間 加熟한다。처음f는 

「암로나아」치스가 盛히 發生하그 이것이 그치 

민•誌化水素「서스」가 發生한다。이때부터內 

容物흔 津法 綠黑色 粘稠하거 되므로 그 小 

部分을 물로 稀譯한것을 灣紙에 滴下하호아서 

赤色氧가 번칙주 않으면 內容初을 多量와 水 

中악 注加하고 多量외 空氧룰 通하여 沈j殴하 

는 色素를 皿 乾燥한다。이때 加磕很度이 

诗間, 境化T소-다」외 랄斗 磕黃의 景，，空氣酸 

化 殳乾燥溫度専의 靈化，도 鱼類流厘로 '因한 

影畫奪을 檢討한바 各合成品싀'性質은 第一表 

야 같다。但 合成品의 涯愛의:*窘』試染한 

緇布를 肉曜으로 H殺轲豪환為果&

試染法은 可架物엑 對카여 聞 10笑, 磕化 

「소一다jC59务） 10%» 量水芒砲 50%률 可染 

物의 3아g 의 물섹 溶解혜가져고, 湯浴中 f 시 

40券間 染色棗 水洗，風乾하였다。
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加磕温度외 影字

合成品 1. 2, 3兢를 檢討蜻 볼때 lOOXJffiR 
베서는 反應遲▲히•고 高度加磕가 困理하다。 

120-130'C로 加硫하민 深色하나 最初부呪 

110'C以上金로 加嶽하먼 不M ；하게 되르里 

結局 爲 4號와 같이 100'C로부沃 階段的으JL 加 

熟하는것이 좋다。

加硫時間외 影響

3.4號를 比較해보먼 3 號카 僅銜R色한둣 카 

다 半는 언으미 一定時間 &後終 温座외 

變化言럼 €■ 影寥은 어다、

Na$ 외 愛
5歲는 心 過少로 加読 不完全하고, 6愛는 

屎色하꼬 維色気가 增加되었으나, 精製가 困 

建하다.' 그러므로 d.dXp. 1「올」y 對하어 

釦）75•올」程度가 適當하다,

S 의줄
4,8, 號를 比鮫判斎가견 4號가 H하다.

空氣!胶化에 對하여

温度는 4.m U號외•結果를 보아4號가 書구 

하다。

乾燥溫度

4,12.13. U 號를 對照.해 븐큭 14號카 艮好카 

나 4號도 無妨하다，,

塩頰添加의 影響

Cu Fe 共히 綠色氣는 增大하나 淺色하커 

된다:>

: I ） T_N.R와 M.N.P. 으I 混合物로 

寒色疏化染科

T.N.P.를 箪瘍 加硫하면 絮黑色湖가 되 어 

實用價値가 적고,心・P. 는。-, p-共히 祛色 

이 되므로（大友工硏 &97） 兩者골 混合球함 

으로칙 靑黑色疏化染料를 合成코자 若干 實鱼 

하였다,

9 후

裝置는 I 과 同一함

ALN.P.Co-約40彩. p-物60%외 混合物）16・5g
T_N.P.（97%） 2気
磕化「소一 다jCN相59笏塊狀） 75g

碰責C8 98.5务） 45g
上！! 分롴쇠 樂品을 I* 同一한 方法으로 

하도.이번엑는 鎚斗노」發生이 이고, 도 

o-NJP. 는 为成 카 困離하므로 100~10成; 5時 

Bl 11O-120TC WH 120T河C 10時間加 

曩카여 »~N.P. 의 黃条가 어어지먼 I 과 같은 

方话으로 精製란다。이래하여 만든 染料는 늘 

•< 全慫 녹지 핳고 고 허路 磷化「소-다」로 

豈元한 溶液의 色根, 染色物의 位相等은 TJf. 
I*와 1LN.P. 외 涅合比에 따라 를리미。:익 

對단 証験错果는 第二表와 같다。

第 二 奏

實■普* i 1 
t 1, t 3 1 5

T.N.F. 』 jo 25 혀 4S

M.JB 』 10 16.5 1여 15

匕漬3 서"工! 1：L6히 I:L08! 1:0.826! 1 :0.55

5 博芝헉 繼리談“
6-W -T*

童日波듸 色相、*JM色 S너**色 1 R3M

卩 보다—骸應気一 
會馬色 著그F 孙落한

色氯多窠色
唸色钩긔 色相 翁餐한

- 淺•星色

妻的

와 Mirjp.t 1丄。8「을」比로 混合 为

磕합으로4 青黑色應化j헝牛를 언었다。

J） U.T.와 MN.P.와의 混会轴로 

「오리一부一j 色魇化染料製造

TYT. 를 多量의 硫化「소-다」로 180' 淋迁 

엑서 瘢하여 漬羯色 疏化染料를 合成한겻은 

이 머 오M다。（DJLP. 12L122） 그런비 著者쇠 

皿익 前던 TN.T. 는 比較的 少量외 聽化 

=소一다！토 "（FC 附近엑서 活叢히 加毓더어 

亦是 *色이 된다。（이것은 TN.T.외 比較約 

不安定한「T로로눠£카 磕化「알카리」로 因하 

이 一部 4M匕彳이「니트호•치오・n려졸」이 되 

는 賊 春易하게 加磕듸는것으로 推测电） 그 

4서 r 耳 r 들 m. k p. 와 混合加廠함오 

로辟 昨今 M가 旳한「오리-부」色勰化集 

寻를 合成코저 若干 實驗을 하옜다。

9 »



裂畳;' I耳卧1蜜

SSfc 서使用한것鼻찰음） M5g
京瘁R價區野뜨9时6 05.

、阈須소L다이859打乗用｝!&0 •• 

.用K3&5。 9.0-
:서衅X；：潔느… 50ce

加8枣*化濬条서 TJJ.T. 가 超融沈 

下하어 器医학 蓄*죄 하도록 잘 혼를먼저 

LN工件 JOLP. 와 瑟合物을 添加後, o-NT; 
외 黃氣가 就어치도호 100—105,0 5時圖» 100 
720P WHU20-130,C約10時間加熱後 

I과 같은 方法으로 林하었다。

이 染料는 뮬헥 全盛 녹지 않는 褐色粉末로 

硫化 匚*—다」落波억 蒂綠黃褐色으로 溶解되 

어 綸布彳 St「오리一부」•色으로 染着된다。 

染色物외 色相은 M.N.P.와 T.N.T. 의 混合比 

例엑 따라 를리머 이에 對한 實驗若果는 第三 

表耳 갈다。

第 三 表

1 « * » « 1 2 4 1 6
*.N.T. 희 « 8

5 7 q 心

MNP 의 ft g 5 3 q 心

TJJ.T.: MMP. 
molttx 1:1.6 1:0.7 i：i.a4 1: 1.03

安브쁘」麗喪堂撃套電二
耍約

T・N.T.와 룰 1：1.03~竟」■比로 混合加
硫함으로찍 優秀란 帶黃「오리 L부」色 染料를 

얻었다。

（建立서불大* 工科大事 室） （檀紀4282年8月30日受垣）

纖維狀三醋酸鐵維素에關한硏究 （第1〜3報）

金 東

（第一報〉纖維魅듸K酸臨素의 安~ 

定性에如 化浴中의 釜水fit酸맞

醵 酸化渔度의■缱*

、「（理」*播.

三醋段8睡素4习5快로科淀虹hW毛安 

定性의如何는*wmt굖»為靂히易하耳 

또 一般砸㈱隹知翌券여奨種와安定化方法 

이提案되아앛다guy迎hga*m호* 珞1虹 

（1925* 25,力旳螂頂|皿*「日本工时2丄 

520, （193%）心正盲崖0941）3

本験는i睫酸은球虑理卷 聘호:
氷醋酸 無水醪酸 磕夜及非翻B안 Bauol 로 奮 

成期 叢酸枕5&을使用햐여:: 各種의條fKF해서 

後雄狀으호而化하갸 얻여邮睡三脣酸舗島- 

素와 炭化温度를 测定比絞하工 도 그比粘度와 . 

IE酸化速度를檢討하는同時에 그安定化及摩酸 

化의 機構에關하여 考察을加한겆인비 .그結果 

通切한 酣酸化像件을 採擇하므로쩍 從來提案 

된 各種외安定化方法을 經由함이없이 直接安 

定性아눗은 榛維狀三醋酸爲維素를 만들수있고 

도 그比站度와 酣酸化速度에 y 어 서 도 充分히 工 

業的으로 利用할수있는範圍內에있음을 間明하 

였다。吿는 于先 醋酸化浴中의 無水醋酸 

외使用률과 醋酸化温度가미치는形響을 檢討한 

戏아다＜, 그結果는다음과같다。

1* 無水醋酸의增加는 安定性을向上하고 it 

粘產를增加햡

2- 溫度의上昇은 安定性을向上하고 比粘度 

을诚少함

（Z）實K及試験方法

L 前鹵堕 原料巅維素 1kg 을 90-95 C 애 

서 含有水分 1%以下로 乾燥한것 을 99.5 %工案

—26 —


