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Новый поглотитель галогенов при совместном 
микроопределении углерода, водорода и галогенов

При совместном микроопределении углерода, водорода и гало­
генов в органических соединениях сожжением их в токе кислорода 
в качестве поглотителя для галогенов обычно применяют металличе­
ское серебро [1], помещаемое внутри трубки для сожжения или в 
кварцевый поглотительный аппарат, который присоединяют непосред­
ственно к трубке сожжения, и нагреваемое в пределах 410—600°. При 
этой температуре образовавшееся галогенное серебро плавится, что 
вызывает коррозию кварцевых аппаратов, которые перестают сохранять 
постоянство веса, что приводит к неправильным, результатам опреде­
ления. ...

Инграм [2] предложил для поглощения галогенов перекись мар­
ганца при комнатной температуре; но этот поглотитель неприменим 
при анализе соединений, содержащих бром, и хлорорганических сое­
динений, содержащих азот.

Забродина и Егорова [3] при одновременном микроопределении 
углерода, водорода и галогена применяли металлическую медь, кото­
рая при 10—15° количественно поглощает хлор и бром. Недостаток 
этого метода в том, что необходимо медь охлаждать током водопро­
водной воды, что усложняет выполнение анализа.

При совместном микроопределении углерода, водорода и гало­
генов как поглотитель галогенов мы применяли металлическую 
сурьму [4], которая при комнатной температуре количественно погло­
щает хлор, бром и йод. Привес аппарата с сурьмой дает вес галогенов 
или сумму галогенов, содержащихся в анализируемой веществе.

Экспериментальная часть

Органическое вещество подвергается термическому разложению 
в пустой кварцевой трубке для сожжения (длина 50—60 см, внутрен­
ний диаметр 10—12 мм) в токе кислорода, в котором помещен пла­
тиновой контакт. Трубку нагревают двумя электропечами; короткая 
электропечь типа МА—г/бр для сожжения вещества (температура 
850—900°) и длинная типа МА—0/20 для нагревания платинового кон­
такта (температура 800—850°). Продукты сожжения улавливают в 
поглотительных аппаратах. Непосредственно к трубке для сожжения 
присоединяют аппарат Прегля для поглощения воды, затем аппарат 
Прегля для поглощения галогенов, наполняемый следующим образом: 
сначала тампон из стеклянной ваты, затем мелкозернистая сурьма или



Вещества

Н
ав

ес
ка

 
в м

г

1 вы
чи

с­
ле

но

1 2 3

С1СН։С00Н

С։Н<С1։

6,282
3,402
6,145
6,480

25,39

24,25

СН,0СН։СН։СС1=СНСН,0Н 6,670
3,832 47,84

(СН,=СС1СН։),СНС00Н 4,665
4,529 45,93

НС(0СН։СН,С1), 5,512
4,010 33,49

Н0СН։СН,СС1=СНСН։С1 
0СН,СН=СС1СН,

Нг

С1%/ ■ -
сг •

7,309
6,224

5,540
6,960

38,71

41,97

/ рСН(0СН։СН։С1), 

поен, 

ЛОСН-СН,), 

\оСН։СНаС1

1олнмер 2,3,4,5-тетрахлоргексатрнена-1,3,5
—СН։-СС1=СС1СС1СН։СС1=СС1СС1— "

6,009
4,647

5,242
4,991

51,61

47,05

СС1 СС1
и и
сн. сн։

II

5,455
4,990 33,02

Таблица /

в 7о Н в »/„ Галоген в /»
О
5

го
6

О X 2 О ГО
ех ?х си RГО

5 с “ и3 го R = о
3 ъ а X

О. а ч X ' О. а о.
4 5 6 7 8 9 1 10 11

25,21 -0,18 3,03 2.96 -0,07 37,53 37,46 -0,07
25,69 +0,30 ■3,02 ֊0.01 37,28 -0,25
24,01 -0,24 4,04 4,21 + 0,17 71,71 71,71 0.00
24,48 +0,23 3,92 -0,12 71,35 ֊0,36
47,55 -0,29 .7,30 7,40 +0,10 23,58 23,33 -0,25
47,80 -0,04 7,50 +0;20 23,19 -0,39
45,80 -0,13 . 4,78 4,81 +0,03 33,97 33,87 -0,10
46,20 +0,27 4,90 +0,12 33,60 —0,37
33,54 + 0,05 5,16 5,15 -0,01 42,34 42,52 +0.18
33,70 +0,21 5,40 +0,24 42,30 -0,04
38,86 +0,15 .5,16 5,06 -0,10 45,80 46,05 +0,25
38,43 -0,28 5,20 +0,04 45,60 -0,20

42,21 +0,24 2,89 2,67 -0,22 49,67 49,88 + 0,21
42,27 +0,30 2,86 ' -0,03 49,30 -0,37

51,88 +0,27 5.73 5,90 + 0.17 25,41 25,00 -0,41
51,90 +0,29 5,55 -0,18 25,05 -0,36

47,32 +0,28 6,16
5,98՜ —0,18 19,83 19,53 -0,30

47,19 +0,14 6,32 +0,16 19,45 -0,38

33, ?0 +0,28 1,85 1.75 —0,10 65,13 64.90 -0,23
32,81 -0,21 1.88 +0,03 65,33 +0,21



1 .2

CH.CICHCICOOH 5,609
3,215

CCI։=CC1, 3,370
4,290

CH։CCC1։CC1։-
II .
0

H,C-CCICC1 = CC1CC1=CH,

3,565
5,098

3,392
3,935

СНС1=СС1СС1,СС1, 3,930
4,625

CH,C1CC1։CC1sCC1j 2,070
2.310

BrC,H,COOH 6,142
5,214

C։HjBr 4,311
5,219

C
-. 

u II о о 3,097
3,700

CH։CClBrCHBrCH։CH։COOH 
(CH,),NCH։CC1=C(CH։)։

J
(C,H։)։N-CH1CH=CC1CH։

(CH։),N-CH։CHC1CCI(CH։)։

3,942
3,270
4,381
4,490
6,907
5,203
3,760
4,135



3 1 4 1 5 1 6 .7. i ■ 8 1 9 Ю 14

25,17 25,20 4-0,03 2,72 2,51 -0,21
49,65 49,35 —0.30

25,40 +0,23 2,64 -0,08 49,89 +0.24

14,59 14,69
14.33

+0,10
-0,26

—
— — 85,52 85,32

85,70
' -0,20 

+0,18.

19,60 19,64
19,43.

+0,04
-0,17

1,20 1,16
1.11

-0,04
֊0,09 72,59 72,80

72,30
+0.21
֊0,29

33,01 32,87 - Ք.14 1,83 • 1,65 -0.18 65,13 65,44 +0,31
33,00 —0,01 1,66 -0.17 64,80 -0,33

16,13 16,02
16,00

-0,11
-0,13

0,33 0,56
0,25

. +0.23
-0,08

83.52 83,21 „
83,80

-0,31
+0,28

14,07 14,10 +0,03 0,60 . 0,41 -0.19 85,03 84,80 ֊0,23
14,31 +0,24 0,41 -0,19 81,94 -0,09

41,79 42,05 +0,26 2,48 2,67 +0,19 39,75. 40,13 + 0,38
42,00 +0,21 2,63 +0,15 40,05 +0.30

45,85 45,89 +0,04 3,20 3,29 +0,09 50,95 50,60 —0.35
45,55 —0,30 3,40 + 0,20 51,35 +0,40

35,16 34,90
35,40

—0,26 
+ 0,24

1,46 • 1,28
1,60

֊0,18
4 0,14 46,54 46,28

46,49
-0,28
-0,05

23,33 23,54- +0,21 2,91 3,10 +0,19 63,37 . 63,42 4-0,05
23,60 +0,27 3,17 +0,25 63,00 —0,37

33,12 32,83 ■ —0,27 5,86 5,89 +0,03 56,13 55,79 -0,34
33,40 +0,28 6,09 . +0,23 55,91 -0,22

37,79 37,81 +0,02 6,61 6,86 +0,25 51,18 51,54 +0,36
37,83 +0,04 6,80 +0,19 51,48 +0,30

29,44 29,21 —0,23
-0,25 .

5,52 5,37 ֊0,15 60,72 60,77 +0,05
29,19 5,69 +0,17 60,32 ֊0,40



524 ____ А. А. Абрамян, С. М. Аташяя
е== ' ' ~ '

сурьмированный асбест. Этот слой заключается в тампон из стеклян­
ной ваты. Двуокись углерода и вода поглощаются, как обычно. При 
анализе соединений, содержащих азот, между аппаратами для поглоще­
ния галогенов и двуокиси углерода помещают поглотитель для окис- 
лов азота. , ՛

Перед началом работы, когда электропечи нагреты до нужной 
температуры, присоединяют поглотительные аппараты для воды, гало­
генов и двуокиси углерода и проводят холостой опыт; все три аппа­
рата взвешивают, затем вновь присоединяют к трубке для сожжения 
и приступают к сожжению веществ. Навеску вещества (4—6 .иг) в 
кварцевом стаканчике вдвигают в трубку сожжения. Короткую элек­
тропечь помещают у открытого конца стаканчика с навеской и посте­
пенно пододвигают ее к закрытом концу. Навеску сжигают в течение 
20—25 минут при скорости тока кислорода 20—25 мл/мин. В случае 
конденсации паров воды в носике трубки для сожжения электропечь 
передвигают к носику, и в течение 1—2 минут вытесняют воду в 
поглотительные аппараты.

После окончания сожжения аппараты взвешивают и отсчет весов 
поглотительных аппаратов берут: для поглощения воды—на 13 минуте, 
для поглощения двуокиси углерода—на 16 минуте и для поглощения 
галогенов—на 19 минуте. Полученные результаты приведены в таблице.

Поглотитель галогенов—мелкозернистая сурьма или сурьми­
рованный. асбест. Металлическую сурьму измельчают, просеивают 
через сито (диаметр отверстий 0,25 мм) и поглотительный аппарат 
наполняют так, чтобы вес его с сурьмой не превышал 17—18 г. Обычно 
вес сурьмы колеблется в пределах 10—И г. Практика показала, что 
такой поглотительный аппарат может поглощать 90—120 мг хлора, 
брома или йода и пригоден для производства 50—70 сожжений. Более 
точные результаты получаются при наполнении аппарата сурьмирован- 
ным асбестом. Его готовят следующим образом: очень тщательно сме­
шивают 9 г асбеста с 12 г тонко измельченной сурьмы, прошедшей че­
рез сито с 4900 отверстий/1 см\ затем прибавляют 10% раствор №510, 
до Нолучения густой каши. Последняя сушится при 110—120" до по­
стоянного веса. После охлаждения измельчается до величин зерна в 
1— 2 мм и употребляется для поглотительных аппаратов. Сурьмирован­
ный асбест, наполненный по всей длине поглотительного аппарата, ве­
сит 1,8—1,9 г, в котором находится всего приблизительно 1 г сурьмы. 
В таком поглотительном аппарате поглощается около НО—120 мг 
хлора, брома или йода, и с ним можно производить 50—65 сожжений. 
Сурьма или сурьмированный асбест хранятся в банках с резиновой 
пробкой.

Выводы

Предложен новый поглотитель галогенов при совместном микро­
определении углерода, водорода и галогена—металлическая сурьма. 
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которая при комнаткой температуре количественно ноглощает хлор, 
бром и йод.

Точность определения для углерода ±0,30%, для водорода 
±0,20%, для галогена ±0,40%,
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ZULmWb ՆՈՐ ԿԼԱՆՒՋ ԱԾԽԱԾՆՒ, ՋՐԱԾՆհ եՎ. ՃԱԼՈԴեՆՆԵՐԽ ԼԱՄԱՏԵԴ- ՄԽԿՐՈՎ-ՈՐՈՇՄԱՆ ԺԱՄԱՆԱԿ
. Ամփոփում

Ած (սա ծնի, ջրածնի և հալոգենների համատեղ որոշման ժամանակ հա֊~ 
լոզենները սովորաբար կլանում են մետաղական արծաթով, 410--- 600^ ֊ում։
Ալսպիսի ջերմաստիճանում արծաթի հա՛լոգեն ալին միացութ լունները կորո֊- 
րէիա[ի են ենթարկում կվարցլա կլան ող ապարատները, որի հետևանքով վեր֊ 
ջիններս որոշ ժամանակից հետո դադարում են հաստատուն կշիռ ունենալուց 
և որոշման արդլունքնևրն էլ ճիշտ չեն ստացվում։

Ւնդրամը աոաշարկել է հալոգենները որոշելու համար վերցնել 
որը սենլակալին ջերմաստիճանում քանակապես կլանում է քլորը։ Սակալն՝ 
ալս կլանիչը պիտանի չէ բրոմի, ինչպես նաև ազոտ պարունակող քէորօր- 
գան ական միացութլուննևրի համար։

Զաբրոդինան և Եգորովան ածխածնի, ջրածնի և հալոգենների համատեղ 
միկրովորոշման համար կիրառել են մետաղական պղինձը, որը 10--- 15Շ֊ում
քանակապես կլանում է քլորը և բրոմը։

Մ ենք առաջարկում ենք ածխածնի , ջրածնի և հա լոգենների համ ատ եղ 
միկրովորոշման ժամանակ հալոգենների կլանման համար գործածել մետա֊-- 
դական մանր հատիկավորված անտիմոն, կամ անտիմոն ապա տված ասբեստ,- 
որոնք սևն լա կա լին ջերմաստիճանում քանակապես կլանում են քէորը, բրո֊ 
մը և լոդը։

Որոշման ճշտութլունը ածխածնի համար կազմում է ~Ւ 0,30^/դ, ջրածնի' 
^0,20^^, իսկ հալոգենների համար 4՜ 0,40^^։
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