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НОВЫЙ ВАРИАНТ ИСПОЛЬЗОВАНИЯ ПРОДУКТА 
ТЕРМИЧЕСКОГО РАЗЛОЖЕНИЯ ПЕРМАНГАНАТА КАЛИЯ 

ПРИ СОВМЕСТНОМ ОПРЕДЕЛЕНИИ УГЛЕРОДА, ВОДОРОДА
И ГАЛОГЕНОВ (С1, Вг и Л) 

<
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Продукт термического разложения перманганата калия используется как погло
титель галогенов в кварцевой гильзе для совместного микроопределения углерода, 
водорода и галогенов. Упрошена аппаратура и техника выполнения анализа. Сера, 
фосфор, азот и фтор не мешают определению углерода, водорода и галогенов. Точ
ность определения углерода, водорода и галогенов колеблется в пределах 0,01—0,35%.

Продукт термического разложения перманганата калия, приго
товленный особым способом [1], количественно поглощает галогены, 
что дает возможность определить углерод и водород весовым спо
собом, а галогены — объемным. В предыдущей работе [2] мы исполь
зовали стандартную аппаратуру для совместного определения угле
рода, водорода и галогенов [3]. Поглотитель галогенов помещали в 
особый кварцевый поглотительный аппарат, пришлифованный к носовой 
части трубки для сожжения. В новом варианте упрощена аппаратура 
и техника выполнения анализа и уменьшен расход поглотителя. Ис
пользована аппаратура для совместного определения углерода, водо
рода и галогенов по Коршун, Гельман и Шевелевой [4]. в которой 
поглотитель галогенов (металлическое серебро) помещают в кварце
вую гильзу. Размеры трубки сожжения и гильзы те же, что и у 
названных авторов.

Экспериментальная часть

Поглотитель галогенов (продукт термического разложения пер
манганата калия, осажденный на кварце или стекле) приготовлен как 
описано ранее [1]. В конец узкой части кварцевой гильзы помещают 
предварительно прокаленный асбестовый тампон, толщиной 2—3 мм, 
затем вся узкая часть гильзы (70 мм) наполняется поглотителем, вес 
которого 3—3,5 г и снова ставится асбестовый тампон. Гильза поме
щается в трубку для сожжения. Зону окисления, которая начинается, 
в носовой части трубки для сожжения, нагревают до 800—850°. Уз
кую часть гильзы, где помещается поглотитель галогенов, нагревают 
до 400—450°. Вещество в кварцевой пробирке сжигается при 850—950°. 
При анализе азотсодержащих галогенорганических соединений для 
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Таблица
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поглощения окислов азота не используется особый поглотитель, так 
как продукт термического разложения перманганата калия количе
ственно поглощает окислы азота. До присоединения поглотительных 
аппаратов для воды и углекислого газа к трубке для сожжения окис
лительную зону и поглотитель галогенов нагревают до требуемой 
температуры, далее 2—3 минуты пропускают ток кислорода со ско
ростью 30—35 .«л мин (для осушения поглотителя галогенов), после 
чего присоединяют поглотительные аппараты для воды и углекислого 
газа. Для очистки всей системы 10—15 минут пропускают ток кисло
рода со скоростью 12- 15 лл/мин. Снимают поглотительные аппараты 
воды и углекислого газа и взвешивают. Навеску вещества (3—5 яг) 
в кварцевой пробирке помещают в кварцевую гильзу (2/3 пробирки), 
Поглотительные аппараты снова соединяют с трубкой для сожжения и 
начинают сжигание. Сожжение вещества длится 8—10 минут, скорость 
тока кислорода 12—15 .ил/мин. Общий расход кислорода — 250— 
300 мл. Продолжительность определения углерода и водорода 30— 
35 минут.

После окончания сожжения снимают поглотительные аппараты 
для воды и углекислого газа, извлекают из трубки для сожжения 
гильзу, и содержимое гильзы количественно переносят на фильтро
вальную бумагу. Гильзу 2—3 раза промывают малым количеством 
дестиллированной воды, и эту воду пропускают через фильтр. Затем 
остаток на фильтре тщательно промывают дестиллированной водой 
Фильтрат собирают в коническую колбу емкостью 100 яг. Галогены 
определяют как описано в наших предыдущих работах [2]. Хлор и 
бром определяют меркуриметрическим способом, а йод титруют вод
ным раствором азотнокислого серебра в присутствии адсорбционного 
индикатора эозина. Результаты анализа некоторых веществ приведены 
в таблице.

Институт органической химии 
АН АрмССР Поступило 22 III 1966

ՕՐԳԱՆԱԿԱՆ ՄԻԱՑՈՒԹՅՈՒՆՆԵՐՈՒՄ ԱՕԽԱԾՆԻ, ՋՐԱ՜ԾՆԻ ԵՎ ՀԱԼՈԳԵՆՆԵՐԻ 
(ՔԼՈՐԻ. ՈՐՈՄԻ ԵՎ ՅՈԴԻ) ՃԱՄԱՏԵՎ ՄԻԿՐՈՐՈՇՄԱՆ ԺԱՄԱՆԱԿ ԿԱԼԻՈՒՄԻ 

ՊԵՐՄԱՆԳԱՆԱՏԻ ՋԵՐՄԱՅԻՆ ՔԱՅՔԱՅՄԱՆ ՊՐՈԴՈՒԿՏԻ ԿԻՐԱՌՄԱՆ 
ՆՈՐ ՏԱՐՐԵՐԱԿ

Ա.. Ա. Աք»ՐԱ2ԱՄՅԱՆ ե 2. Ա. ՄԵՂՐՕՑԱՆ
Ամփոփում

Մեր նախորդ աշխատանքներից մեկում (2) կալիումի պերմանգանատի 
ջերմալին քալքալման պրոդուկտը օգտագործելով որպես հալոգենների (քլ"րի> 
բրոմի, և րպի) կլանիչ կվարցե հատուկ կլան ող ապարատում, որը շլիֆով 
միանում է ա լրման խողովակի քթամասի հետ, մշակել էինք ածխածնի,
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ջրածնի և հալոգենների համատեղ միկրո ո րոշման նոր եղանակ։ Սուլն աշխա
տանքում կալիումի պե րի անգան ա տի ջերմալին քալքալման պրոդուկտ ր տե
ղագրելով կվարցե պարկուճի մեջ, մշակել ենք ածխածնի, ջրածնի և հալո
գենների համատեղ միկրոորոշման նոր վարիանտ։ Պարզեցված է ապարա
տուրան և անալիզի կատարման տեխնիկան։ Ածխածնի, ջրածնի և հալոգեն
ների որոշման բացարձակ ճշտությունը տատանվում է 0,01 — 0,ՅՅԸ[զ~ի 
սահմ աններում։
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