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Новый, упрощенный метод микро- 
и полумикроопределения кремния в органических 

соединениях

По микро- и полумикроопределению кремния в кремнийсодер
жащих органических соединениях имеется ограниченное число работ.

Для определения кремния в органических соединениях иссле
дуемое вещество подвергают мокрому окислению при 800° смесью 
концентрированной серной и азотной кислот [1]. Разложение 
ведут также при помощи Na2O2 в микробомбе [2]. При совместном 
определении углерода, водорода и кремния органические соединения 
в присутствии определенных катализаторов сжигают в токе кисло
рода |3]. Во всех предложенных методах кремний, окисляясь, прев
ращается в двуокись кремния,в которой кремний определяют весо
вым и объемным способом.

Наши предыдущие сообщения [4] явились основой для предло
жения нового, упрощенного метола микро- и полумикроопределения 
кремния, преимуществом которого является простота выполняемого 
анализа. При этом органические вещества подвергаются разложению 
перманганатом калия в запаянных стеклянных трубках при 400 — 500° 
в течение часа. Кремний окисляется и количественно переходит в 
двуокись кремния, в которой кремний определяют весовым способом.

Экспериментальная часть

Навеска должна составлять 4—7 мг при взвешивании на мик
роаналитических весах и 7—25 мг при взвешивании на обыкновен
ных аналитических весах.

Если анализируемое вещество твердое или жидкое с т. кип. 
выше 100°, то берут навеску в стеклянной тугоплавкой пробирке, 
содержащей 100—150 мг КМпО4. Навески жидких веществ, кип
ящих ниже 100°, берут в микростаканчике с притертой пробкой, 
после снятия пробки его помещают в тугоплавкую пробирку со 100— 
150 мг КМпО4. Запаивание трубок для разложения, процесс разложе
ния и вскрывание трубок производят так, как описано [4]. Содер
жащееся в трубках вещество при помощи дистиллированной воды 
переносят в фарфоровые чашки (осадок нужно перенести со стенок про
бирки в фарфоровую чашку с большой тщательностью). Для раство
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рения осадка МпО2 добавляют около 3 мл 25%-ной азотной кислоты 
и 10—12 капель пергидроля. Содержимое чашки выпаривают на водя
ной бане, чашку убирают с бани, каплями добавляют к сухому осадку 
концентрированную соляную кислоту, пока осадок станет заметно 
влажным. Через 15 минут добавляют 30—70 мл дистиллированной 
воды и нагревают 10—15 минут, чтобы частицы ЗЮ8 укрупнились, 
после чего осадок фильтруют и хорошо промывают; далее осадок с 
фильтровальной бумагой помещают в платиновый или фарфоровый 
тигель и прокаливают до постоянного веса. Полученные результаты 
приведены в таблице.

Таблица

Вещества Навеска 
в мг

81 вы
числено 

в %

81О։ 
найдено

в мг

81 
найдено 

в 7»
Разница

фенилтрнбутоксисилан 
С,Н„8։(ОС4Н,)։
т. кип. 170—175”

14,27
18,68
21,63

8,64
2,62
3,50
4,30

8,54
8,72
8,61

֊0,10
+0,08
֊0,03

феннлметилдибутоксисилан 
С,Н։СН,5ЦОС,Н,).
т. кип. 146-150”

12,97
26,10
13,96

10,52
2,80
5,82
3,25

10,60
10,40
10,86

40,08 
+ 0,12 
+0,34

фенилтриэтоксисилан 
С.Н^КОС.Н,), 
т. кип. 233-234”

5,20
13,96
11,53

11,66
1,32
3,43
2,90

11,82
11,44
11,71

+0,16
-0,22 
+0,05

метилфенилдиэтоксисилан 
СН։С„Н.81(ОС։Н։)։
т. кип. 80”

14,78
13,02
13,68

13,33
4,21
3,60 
4,08

13,27
13,59
13,69

-0,06 
+0,26 
+0,36

диэтилсиландиол 
(С։Н։),81(ОН)։

7,69
9,49 23,33

3,95
4,80

23,28 •
23,57

֊0,05 
+0,24

октаэтилцнклотетраснлоксан 
(С։Н։),814О4
т. кип. 127՜

20,81
14,21
9,58

27,45
12,32
8,44
5,69

27,58
27,69
27,77

+0,13 
+0,24 
+0,32

гексаметилдисилоксан 
(СН։)։81О81(СН,)։
т. кип. 100°

13,40
23,00
10,42

34,56
10,00
17,00
7,66

34,77
34,44
35,25

+ 0,21
-0,12
-0,31

октаметилцнклотетрасилоксан 
(СН։),8цО4
т. кип. 175°

19,49
8,44

24,30
37,82

15,81
6,60

19,64

37,85
37,83 

. 37,66

+0,03 
+0,01 
—0,16

Выводы
Предложен новый, упрощенный метод микро- и полумикроопре

деления кремния в кремнийорганических соединениях разложением 
последних перманганатом калия в запаянных тугоплавких стеклянных 
трубках при 400—50֊/° в течение часа. При этом кремний количе
ственно переходит в 51О։. Количество кремния определяют весовым 
методом, точность определения ±0,01—0,36%. Этим методом анали
зировались алкоксиалкил- и алкоксиарилкремнеорганические соедине
ния. Применение данного метода, по-видимому, возможно и к другим 
кремнеорганическим соединениям.
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ՕՐԳԱՆԱԿԱՆ ՄԻԱՑՈՒԹՅՈՒՆՆԵՐԻ ՄԵՋ 
ՍԻԼԻՑԻՈՒՄԻ ՈՐՈՇՄԱՆ ՆՈՐ, ՊԱՐԶԵՑՐԱԾ ՄՒԿՐՈ- 

եՎ. ԿԽՍԱՄԽԿՐՈԵԴ-ԱՆԱԿԱ if ւի ո ։ի ո ն մ'
Առաջարկված է սի լիցիումօրգանական միացութլունների մեջ սիլիցիում ի 

որոշման նոր, պարզեցրած միկրո- և կիսամ իկրոեղանակ։ Սիէիցիում պարու
նակող օրգանական միացութլունների քալըալումը կատարվում է կալիումի 
պերմանգանատի միջոցով 400--- 500°-ում,մեկ ժամվա Ընթացքում։ Ալս պար
մաններում սիլիցիումը քանակապես փոխարկվում է սիլիցիումի դիօքսիդի, 
որի մեջ սիլիցիումը որոշվում է կշոալին եղանակովւ Սիլիցիումի որոշման 
բացարձակ ճշտութլունը տատանվում է հԷՕ,Օ1—0,36օ10~ի սահմաններում։
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