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Разработан новый вариант ыикроопределения углерода и водорода в ртутьор- 
ганических соединениях, сжигаемых в кварцевой трубке для сожжения в токе кис­
лорода. Катализатор сожжения — продукт термического рахтожения перманганата 
калия, осажденный на асбесте, который нагревают при 400—450’С. В этих условиях 
ртуть превращается в окись ртути, которая задерживается в слоях катализатора. 
Катализатор сожжения поглощает галогены и их соединения, а также кислотные 
окнслы. Углерод и водород определяют обычным, весовым способом. Точность опре­
деления углерода и водорода ±0,25%.

Обычно для совместного микроопределения углерода и водо­
рода или углерода, водорода и ртути в ртутьсодержащих органи­
ческих соединениях последние сжигают в кварцевой трубке в токе 
кислорода, в присутствии или отсутствии катализатора. Ртуть в 
трубке сожжения или вне трубки поглощают металлическим золотом 
или серебром [1]. В качестве катализатора употребляют Со3О4 [2а], 
продукт термического разложения перманганата серебра [26].

На основании нашей работы [3] мы разработали новый вариант 
микроопределения углерода и водорода в ртутьорганических соеди­
нениях.

Экспериментальная часть

Кварцевая трубка для сожжения заполняется следующим обра­
зом. В носовую часть вставляют асбестовый тампон толщиной 
2—3 мм, потом слой серебряной ваты длиной 20 мм, асбестовый 
тампон, толщиной 2—3 мм, слой продукта термического разложения, 
перманганата калия, осажденного на асбесте, длиной 100 мм и нако­
нец асбестовый тампон толщиной 2—3 мм. Навеску вещества (3— 
5 мг) берут в кварцевой пробирке, которую помещают в трубку для 
сожжения и при быстром токе кислорода (30—35 мл/мин) проводят 
продувку системы так, как описано в [3]. Отделяют от системы 
поглотительные аппараты для двуокиси углерода и воды, взвешивают 
и снова присоединяют к системе.

Сжигание производят при 850— 900°. Продукты пиролиза про­
ходят через зону окисления, которую нагревают до 800— 850°. Здесь 
происходит полное окисление органических соединений. Далее про-
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дукты сожжения проходят через катализатор, который нагревают до 
400—450°. Последний поглощает галогены и их соединения, кислот­
ные окислы, а также образовавшуюся окись ртути. Двуокись углерода 
и воду поглощают и определяют обычным — весовым способом.

Сжигание вещества и последнюю продувку проводят в токе 
кислорода со скоростью 12—15 лсл/мин. Продолжительность сожже­
ния 8—10 минут. Одно наполнение трубки сожжения катализатором 
достаточно для проведения более чем 60 микроопределений, после 
чего катализатор можно восстановить, нагревая его до 800—900°. 
При этом окись ртути разлагается—выделяется металлическая ртуть, 
которая собирается в капилляре носовой части трубки для сожжения, 
откуда ее можно извлечь. Если в зоне катализатора сожжения не 
вся ртуть превратилась в окись ртути, то остатки ртути поглощает 
серебряная вата. Опыт показал, что можно работать без слоев се­
ребряной ваты.

Результаты анализа некоторых органических соединений приве­
дены в таблице.
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Макроопределение Н, С. 517ՍՆԴԻԿ ՊԱՐՈՒՆԱԿՈՂ ՕՐԳԱՆԱԿԱՆ ՄԻԱՏՈԻԹՅՈԻՆՆԵՐԻ ՄԵՋ ԱԾԽԱմՆԻ ԵՎ ՋՐԱԾՆԻ միկրոորոշման նոր տարբերակ
Ա. Ա. Աք Ր1ԱԱՄ8ԱՆ և Ա. Ա. Ք11ՁՍ.ՐՅԱՆԱմփոփում

Մշակված է սնդիկ պարոլնակող օրգանական միացոլթլուններում ածխա­
ծինի և ջրածնի միկրոորոշման նոր տարբերակ։ Սնդիկ պարունակող օրգանա­
կան միացոլթլունն ալրում ենք թթվածնի հոսանքում։ Ալրման խողովակում 
որպես կատալիզատոր-օքսիդիչ օգտագործել ենք կալիումի պերմանգանատի 
ջերմալին քալքալման պրոդուկտը' նստեցրած 100 մմ երկարութ լամբ աս­
բեստի վրա, որը տաքացվում է 400--- 450°։ Ալս պալմաններում սնդիկը
փոխարկվում է սնդիկի օքսիդի և բռնվում է կատալիզատորի կողմից։ Կատա­
լիզատորը բոնում է նաե ալրման արդլունքի մեջ եղած հալոգեններն ու 
թ թվա լին օքսիդները։ Ածխածինը և ջրածինը որոշում ենք սովորական' 
կշոալին եղանակով։ Ածխածնի և ջրածնի որոշման բացարձակ ճշտութլունը 
օ.յ°10 է՛

• ЛИТЕРАТУРА

1. E. Frankland, В. F. Duppa, Lieb., Ann. 130, 107 (1864); A. Abelman, Ber., 47, 2935 
(1914); M. Böctius, J. prakt. Chem. N. F., 150, 279 (1938); M. О. Коршун, 
E. В. Лавровская. ЖАХ 3, 329 (1948); M. О. Коршун, ЖАХ, 7, 101 (1952); 
M. О. Коршун, H. С. Шевелева, H. Э. Гельман, ЖАХ, 15, 99 (1960); T. F. Hol­
mes, A. Lauder, Analyst 90, 307 (1965).

2. а) А. И. Лебедева, К. Ш. Крамер, Изв. АН СССР, ОХН, 1962, 1305; V. Pecha пес, 
J. Horacek, Coll., 27, 232 (1962). 6) А. И. Лебедева, Е. Ф. Федорова, ЖАХ, 16, 
87 (1961); V. Pechanec, Coll., 27, 2009 (1962).

3. А. А. Абрамян, Р. А. Мегроян. А. А. Кочарян, Арм. хим. ж., 19, 849 (1966).


