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Разработан новый, простой метод совместного микроопределения углерода, 
водорода и серы. Окислы серы поглощают вне трубки для сожжения продуктом 
термического разложения перманганата калия при 400—450°. Углерод и водород 
определяют обычным — весовым способом, а серу — объемным способом, в присут­
ствии смешанного индикатора (торона и метилового синего), титруют водным ра­
створом .Ba(NO3)։. Абсолютная точность определения углерода, водорода и серы 
±0,3%.

В предыдущих работах [1] по определению хлора, брома, йода, 
фтора, фосфора, серы и кремния в органических соединениях вещества 
в запаянных стеклянных трубках количественно окисляли в присут­
ствии перманганата калия при 300—500° в течение одного часа. Со­
держимое трубки количественно переносили в конические колбы ем­
костью 150 мл. При дальнейшей обработке в растворе получали 
вышеуказанные элементы (за исключением кремния) в ионном со­
стоянии, которые определяли объемным или весовым способом.

Наши дальнейшие исследования [2] показали, что продукт тер­
мического разложения перманганата калия является не только ката­
лизатором сожжения, но и универсальным поглотителем. Продукт 
термического разложения перманганата калия при 400—450° количе­
ственно поглощает галогены и кислотные окислы. Это дало нам воз­
можность при определении углерода и водорода в органических 
соединениях поглощать в трубке сожжения вышеуказанные элементы 
и их соединения.

Целью настоящей работы являлось использование продукта тер­
мического разложения перманганата калия, как поглотителя окислов. 
серы, при совместном определении углерода, водорода и серы в ор­
ганических соединениях. Для этого органические соединения в квар­
цевой пробирке, в кварцевой „пустой“ трубке сжигают в токе кис­
лорода. Носовая часть трубки со шлифрм соединена с аппаратом для 
поглощения окислов серы, наполненным продуктом термического 
разложения перманганата калия. К этому аппарату последовательно 
присоединены аппараты для поглощения воды и двуокиси углерода. 
Углерод и водород определяют обычным—весовым способом. Серу 
определяют объемным способом,



Навеска
В MlВещество вычис­

лено

h։nc,h4so3h 3,888
3,600 41,57

CjHjSOjNHj 3,210
3,663 45,79

C,HsOSO։-Ç \-SO։OC,H, 3,340
3,670 54,54

/ >NH \ 
(CH։)։(SC' ) -2HC1

\ XNH։/։
3,040
3,930 19,12

CS(NH,)։ 2,430
2,710 15,80,

CH-CH5SO։Cl

CH—CHjSOjCI
3,260
2,682 18,97

CHj-CH = C —CHj
1 1 1

SOjCl CHj SO,CI

3,320
3,610 22,47



Таблица

с В "/о н В о/о 3 в о/о

найдено разница вычис­
лено найдено разница вычис­

лено найдено разница

41,67 +0,10 л 04 4,30 +0,26 1Я 5.4 18,33 -0,15
41,60 +0,03 4,19 +0,15 18,44 -0,03

45,78 -0,01 Л лк 4,42 -0,03 20,30 -0,08
45,81 + 0,02 4,71 +0,26 2и,оо 20,09 -0,29

54,70 +0,16 С 09 5,09 +0,07 16 1Я 16,35 +0,17
54,76 +0,22 5,26 +0,24 15,91 -0,27

19,37 +0,25 4,76 4,74
4,58 -0,02 25,48 25,30 -0,19

19,07 -0,05 -0,18 25,19 -0,29

16,06 +-0,26 5,47 +0.14 49 1П 41,86 -0,24
16,10 ֊0.30 □, ОО 5,60 +0,27 41,97 -0,13

18,84 ֊0,13 О 47 2,65 —0,28 9=> 90 25,12 -0,17
18,99 +0,02 2,0/ 2,46 +0,09 201 2У 25,39 + 0,10

22,66 ֊0,19 9 00 3,05 +0,06 94 07 23,69 -0,28
22,43 -0,04 3,10 -0,11 20, а/ 23,85 0,12
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Экспериментальная часть

Приготовление поглотителя серы. Поглотитель серы готовят 
как описано ранее [3]. Аппарат для поглощения наполняют продуктом 
термического разложения перманганата калия, осажденного на кварце 
(длина слоя 60 мм, вес 3—4,5 г).

Выполнение анализа. Сожжение органических веществ, содер­
жащих серу, ведут как уже описано [3]. Навеска вещества 2,5—4 мг. 
Аппарат для поглощения окислов серы нагревают при 400—450’, а 
окислительную зону трубки сожжения — при 850—900’; скорость тока 
кислорода 7—9 мл мин, продолжительность сожжения 10 мин. После 
окончания сожжения отделяют поглотительные аппараты для воды и 
двуокиси углерода. Из под аппарата для поглощения окислов серы 
устраняют электропечь. Углерод и водород определяют весовым 
способом; продолжительность определения углерода и водорода 35— 
40 минут.

Аппарат для поглощения окислов серы после охлаждения отде­
ляют от трубки для сожжения, и его содержимое переносят в хими­
ческие стаканы или в коническую колбу емкостью 100—150 мл. Ап­
парат два-три раза промывают 2—3 мл дистиллированной воды, 
потом прибавляют к смеси еще 10—15 мл дистиллированной воды, 
фильтруют, фильтрат собирают в конические колбы емкостью 100— 
150 мл, осадок тщательно промывают дистиллированной водой, и про­
мывные воды собирают в ту же коническую колбу. Если фильтрат 
получается окрашенный, то раствор нагревают и приливают 0,5 мл 
30—35%-ной уксусной кислоты и 0,5 мл 30%-ного водного раствора 
перекиси водорода. Продолжают нагревание до обесцвечивания ра­
створа, упаривают до 5—10 мл. После охлаждения колбы в раствор 
прибавляют 20 мл 96%-ного этилового спирта, 2—3 мл 30—35%-ной 
уксусной кислоты, 4 капли 0,2%-ного раствора торона и 4 капли 
0,012%-ного раствора метилового синего.

Светло-зеленый раствор титруют 0,02 н. водным раствором 
Ва(МО3)8 до появления розового оттенка.

Результаты анализа некоторых веществ приведены в таблице.
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(ՕՐԳԱՆԱԿԱՆ ՄԻԱՑՈՒԹՅՈՒՆՆԵՐՈՒՄ ԱԾԽԱԾՆԻ, ՋՐԱԾՆԻ ԵՎ ԾԾՄՐԻ 
ՀԱՄԱՏԵՂ ՄԻԿՐՈՈՐՈՇՄԱՆ ՆՈՐ ՄԵԹՈԴ

Ա. Ա. ԱԲՐԱՀԱՄՅԱՆ, Ա. Ա. ՔՈ9ԱՐՅԱՆ և Լ. Ա. ՄԵՂՐՈՅԱՆ

Ամփոփում

Մշտկված է ածխածնի, ջրածնի և ծծմբի համատեղ միկրո որոշման նոր, 
.պարզեցրած եղանակ։ Ծծմբի օքսիդները կլանում են ալրման խողովակից
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դուրս 400--- 450°֊ում, կալիումի պերմանգանատի ջերմալին քալքալման պրո­
դուկտով։ Ածխածինը և ջրածինը որոշում են սովորական' կշոա/ին, իսկ 
ծծումբը' ծա վալա լին եղանակով։ Ծծումբը Տ07 իոնի տեսքով խաոը ինգի֊ 
կատորի (տորոն֊մեթիլենալին կա պուլտ} նևրկալո։ թլամբ տիտրվոլմ է 
Ba(NO3)2-A ջրալին լոլծոպթով։

Ածխածնի, ջրածնի և ծծմբի որոշման բաքս։րձակ ճշտութլունը ~ր 0,3^/^ է։
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