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ABSTRACT

The relation between the heating temperature and the V.C.P (Vacuum Condensing Point) at 
허fferent degree of vacuum through the sublimatographic separation was studied where by ；

(1) Anthracene and Anthraquinone, a-Naphthol and 8-Naphthol, o-Aminobenzoicacid and 
p-Aminobenzoicacid were easily separated from each of its mixtures a용 shown in Figure 
9, 10 and 11, while tailings appeared appreciably. The results were in good agreement with 
those expected from the tk-V.C.P curves in Figures 3, 4, 5, 6, 7 and 8.

(2) The relation between the degree of vacuum and the V.C.P, of c^-Naphthol and Anthrac
ene at different heating temperatures appeared as follows and are shown in Figures 12 and 13.

tv.c.P=a+/3 log PVa
where

ty，c-p ； vacuum condensing point(°C)
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PVa ； degree of vacuum (mmHg)
a,B ； proportionality constant at heating temperature

(3) The V.C.P of each substance as physical properties were shown as table 1, compa药n용 

those of m,p and B.P.

서 론

이 미 Stull, Behrens, Fischer, Gross, Grod- 
sky ⑴〜(3)등이 V.C.P(Vacuum Condensing Po- 
int)를 이용하면 혼합물계의 분리가 가능하다고 

했고 Kuradani, Shimauchi⑴등은 새로운 물리 

화학 실험법의 하나로서 취급하였으며 Shibata, 
Saito 3)-(8)등은 Sublimatoscope의 고안 및 개 량 

과 Sublimatography의 분석화학에의 응용을 보 

고하였으며 Yamagawa, Yoshimura, Kinoshida, 
Kamii, Saito⑼등에 의하여 여러가지 혼합물 

의 분리 및 정량방법이 알려져 있다•

우리들은 이러한 Sublimatography의 V.C.P 
측정에 있어서, 진공도 변화에 따른 가열승화온 

도(4)와 U.C.F와의 관계가 어떻게 나타날 것인 

가를 다음과 같이。-나프톨, £-나프톨, 안트라 

센, 안트라퀴논, o-아미노벤조산, p~아미노벤조 

산등으로 실험한 결과를 보고 하는 바이 다.

실 험

1. 시 약

a-나프롤은 Kanto Chemical(Extra Pure Re
agent)^] , 나프톨은 E.Merck(Zur Analyse )제 

를 그대로 사용하였으며 그외 '시 약은 모두 Kis・ 
hida Chemicals(Chemical Reagent) 제 를 각각 Fi- 
g. 1,2와 같은 Sublimato-tube에 넣고 Sublima- 
toscope(8) (진공도 10-2mmHg, 가열 승화온도 200° 
一210。(»로서 승화시켜 재결정 된것을 사용하 

였다.

2. 장 치

Toshinshya (Tokyo, Japan)제작 인 개 량형 S- 
ublimatoscope ⑻ 를 사용홍卜 였 다.

2. CONSTANT 꼬EMPERA꼬URE GRADIE
NT FURNACE

3. OIL DIFFUSION PUMP
4. 꼬HERMOMETER(h)
5. THERMOMETER(i)
6. SAMPLING TUBE ((SUBLIMATO-TU 

BE)

3. V.C.P 및 진꽁도 측정

(3.1) Sublimato-tube^l 윗부분인 Sample Ch- 
amber에 매 실험 마다 시 료를 0.05g정 도 넣는다.

(3.2) 이 관을 가열승화온도 보다 낮은 온도 기 

울기 를 나타내 는 Constant Temperature Gradi
ent Furnace에 넣어 고정시키고 약 20분동안 온 

도평형⑸이 이루어지도록 기다린다.

(3.3) 다음 다른 한끝을 Vacuum Sy stem 에 연 

결하고 이 관속의 진공도가 일정하게 되도록 조 

절한다. 이 실험에서는 진공도가 10°, 10-1, 10 
TmmHg인 세가지 경우로 바꾸어 실험하였다.
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一진공도 변화에 따른 V.C.P와 0와의관계一

a loo
Q ____二匸 - 匚그

A : GLASS FIBER
B : SAMPLE

Fig. 2 Cylindrical Sublimato-tube for sampling

(3.4) 이 때 관속의 진공도는 Geissler tube오卜 

Mcleod Gauge Manometer로서 측정하여 실험 

중 잔공도가 일정하도록 Vacuum System을 조 

정한다.

(3.5) 이와 같이 온도평형과 진공도가 일정하 

게 계 속되 면 Sample Chamber부분을 Upper F- 
urnace로서 덮어씌워 일정한 온도로 가열하면 승 

화가 시작된다. :이때의 가열승화온도가 ^(°Q 
이다.

(3.6) 가열시간의 경과에 따라 Sublimato-tube 
내 에 승화된 증기 분자의 이 동과 함께 응축이 시 

작된다. 이때 응축 결정되는 부분의 온도가 그 

시료의 卩・C.F이다.

323
Fig.3

4. 혼합물의 분리
a-나프톨과 8-나프톨의 혼합물(각각 0. 05g 같 

은 량으로 혼합), 및 안트라센과 안트라퀴논의 

혼합물 그리고。-,p-아미 노 벤조산의 혼합물에 

대하여 진공도 lOTmmHg에서 위와 같은 실험 

을 하였다.

결과 및 고찰

1. 가열 승화 온도(圮와 U.C.F와의 관계
진공도(10°, IO"1, 10-2mmHg)에 따라 나타난 

결과는, 각 시 료에 따라 Fig. 3—8와 같은 妒卩・ 

(二尸곡선으로 그렸다.
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Fig. 3 Plots of V,C.P of a-Naphthol vs. tk
Fig. 4 Plots of V.C.P of ^-Naphthol vs. th
Fig. 5 Plots of V,C.P of Anthracene vs. th
Fig. 6 Plots of V.C.P of Anthraquinone w・h
Fig. 7 Plots of KC.P of o-Amlnobenzoicacid vs4a

Fig. 8 Plots of V.C.P of p-Amlnobenzolcacld 
vs. tK

Fig. 9 Plots of V.C.P vs. th of the mixture of 
a-, -Naphthol at 10-ammHg.

Fig. 10 Plots of EC.P vs th of the mixture of 
Anthraquinone &Anthracene at IO-8 mmHg.
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一진공도 변화에 따른 V.C.’P와 坏와의관계

Fig. 11 Plots of V.C.P vs. th of the mixture of 
0-, p-Aminobenzoic acid at 10~amniHg.

니@ (mmHg)

Fig. 12 Plots of V.C.P of a-Naphthol vs. Va at 
different 机

TABLE 1. Vacuum Condensing Point? as Physical Properties.
Sample a-Naphthol 夕-Naphthol Anthracene Anthraquinone o-Amino-

benzoicacid
p-Amino 
benzoicacid

m.p 96.1 123 216 286 144-6 186-7

B.P 278-280 285-6 399.9 379-381

1X io' iXxo'1

V.C.P 
,dty.C. p\ 
1W/Va

(ito)»

iXjo-1 

(18o) » 

(凱

1X1O-X

9

1 X io' 

(15o)»
1X io" i X io y 1 x 10

ft

1 x 10
、/ -21 x 10

v -21 x 10 y —31 x 10

1X io

1 X io
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Fig. 13 Plots of V.C.P of Anthracene vs Va at 
different th

2. 각 흔합물의 분리성

Fig. 9,10,11과 같이 각 혼합물의 분리실험에 

나타나는 응축대의 위치는 앞 실험의 각시료에 

대한 응축 범위와 거의 일치하며 이 결과, Fig. 
3—8의 4—卩.C.F곡선으로도 혼합물의 분리 성 을 

판정 할 수가 있 다・

3. 진공도사^)와 ”C・P와의 관계
厶를 파라메 타로 하는 진공도와 卩와의 관 

계는 a-나프톨 및 안트라센이 Fig. 12, 13과 같 

이 각각 그 U.C.F가 叽에 비 례궁!■며 , 다음과 같 

은 식으로 나타낼수 있다.

노 B log Pya
tv,c.p : Vacuum Condensing Point(°C)
PVa : Degree of Vacuum(mmHg) 
g : 4에 따라 변하는 항수

4. 물리적 정수로서의 卩.C.P표시법;

각 실험한 물질의 를 m.p, B.p와 대조 

하여 Table 1 과 같이 나타내었다.
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