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СОВМЕСТНОЕ МИКРООПРЕДЕЛЕНИЕ УГЛЕРОДА, ВОДОРОДА 
И РТУТИ: УГЛЕРОДА, ВОДОРОДА, РТУТИ, ХЛОРА
ИЛИ БРОМА В ОРГАНИЧЕСКИХ СОЕДИНЕНИЯХ

А. А. АБРАМЯН и Р. А. МЕГРОЯН

Разработан вариант совместного микроопределения углерода, водорода и ртути, 
а также углерода, водорода, ртути, хлора или брома в органических соединениях. 
Ртуть- и галогеносодержащие органические соединения сжигают в кварцевой трубке 
для сожжения в токе кислорода. Углерод, водород и ртуть определяют весовым 
.способом, а хлор или бром — объемным способом. Абсолютная точность опреде
ления водорода, углерода, ртути, хлора и брома ±0.3%.

Исходя из того, что висмут при комнатной температуре легко 
соединяется с ртутью и образует амальгаму, разработан новый ва
риант совместного микроопределения углерода, водорода и ртути в 
органических соединениях. Используя вышеотмеченное свойство вис
мута. а также наши предыдущие работы [1], где показано, что про
дукт термического разложения перманганата калия, осажденный на 
кварце, количественно поглощает галогены, мы разработали совме
стное микроопределение углерода, водорода, ртути, хлора или брома 
в органических соединениях.

Найдено, что висмут при комнатной температуре в токе кисло
рода не подвергается изменению. Для этого мы провели холостой 
опыт. К трубке сожжения соединили поглотительный аппарат ртути, 
включили обогрев и в течение одного часа пропускали ток кисло- 
.рода со скоростью 30—35 жл/мин. Поглотительный аппарат с висмутом 
.сохраняет постоянство веса в пределах ±0,01 до 0,03 мг.

Экспериментальная часть

Выполнение анализа. Поглотитель хлора или брома — продукт 
термического разложения перманганата калия, осажденный на квар
це — приготовляют как описано в [2].

а) Совместное определение углерода, водорода и ртути. В но
совую часть кварцевого поглотительного аппарата вставляют асбесто
вый тампон толщиной 2—3 мм, затем помещают 8—10 г зернистого 
металлического висмута, который расстилают длиной на 40 мм\ снова 
вставляют асбестовый тампон толщиной 2—3 мм и поглотительный 
..аппарат присоединяют щлифом .к носовой части трубки для сожжения.
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Таблица
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Микроопределение С, Н, Hg и галогена цу

К поглотительному аппарату для ртути присоединяется поглоти
тельный аппарат для воды с ангидроном; к последнему присоединяют 
поглотительный аппарат двуокиси углерода с аскаритом и ангидро
ном. Навеску исследуемого вещества (3—7 мг) берут в кварцевой 
пробирке. Зону окисления нагревают до 800—850° электропечами 
типа МА-2/14 и при быстром токе кислорода (30—35 .кл/мин) про
водят продувку системы, после чего снимают поглотительные аппа
раты, взвешивают и снова присоединяют к системе. Вещества сжи
гают при 900-950° в токе кислорода со скоростью 10—20 .ил/мин. 
Продолжительность сожжения 10 минут. После сожжения нагревают 
шлифовую часть трубки для сожжения, чтобы ртуть, находящаяся в 
этой части, была поглощена поглотительным аппаратом, снимают печи 
с зоны окисления, отделяют поглотительные аппараты для воды и 
и двуокиси углерода. Отделяют от системы поглотительный аппарат 
для ртути. Отсчет весов поглотительных аппаратов берут в следую
щей последовательности: отсчет веса поглотительного аппарата воды 
на 13 минуте; двуокиси углерода — на 16 минуте, ртути — на 25 ми
нуте. Одно наполнение поглотительного аппарата для поглощения 
ртути мелкозернистым висмутом достаточно для 20 микроопределений.

Результат анализов приведен в таблице.
б) Совместное микроопределение углерода, водорода, ртути 

и хлора или брома. Для поглощения хлора или брома в трубку для 
сожжения перед окислительной зоной вставляют большую кварцевую 
лодочку, которая наполнена продуктом термического разложения 
перманганата калия, осажденным на мелкозернистом кварце (вес 
2—2,5 г), который нагревают при 400—450° электропечью типа 
МА-Г/бр. Техника выполнения анализа та же, что и при совместном 
определении углерода, водорода и ртути.

Для определения хлора или брома из трубки для сожжения 
вынимают кварцевую лодочку, содержание которой переносят на 
фильтр и 5—6 раз промывают дистиллированной водой (общий расход 
дистиллированной воды 25 мл). Если фильтрат получается бесцветный, 
прибавляют 3 мл 0,5 н раствора HNO3, 8—10 капель 1%-ного спир
тового раствора дифенилкарбазона и титруют 0,01 н раствором 
Hg(NOj)8. Если фильтрат окрашен, то прибавляют 3 мл 0,5 н раствора 
HNO3 3—4 капли пергидроля и кипятят 5 минут для разложения и. 
удаления перекиси водорода. После охлаждения раствор фильтруют 
как указано выше.

Результаты анализа некоторых галоген- и ртутьсодержащих ор
ганических веществ приведены в таблице.

Институт органической химии 
АН АрмССР Поступило 17 X 1966
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ՕՐԳԱՆԱԿԱՆ ՄԻԱՑՈՒԹՅՈՒՆՆԵՐՈՒՄ ԱԾԽԱԾՆԻ. ՋՐԱԾՆԻ ԵՎ ՍՆԴԻԿԻ, 
ԱԾԽԱԾՆԻ. ՋՐԱԾՆԻ. ՍՆԴԻԿԻ Ե՛Լ ՔԼՈՐԻ ԿԱՄ ՐՐՈՄԻ ՄԻԿՐՈՈՐՈՇՈԻՄ

Ա. Ա. Ա₽ՐԱՀԱՄՅ«.Ն և Լ II. ՄևՂՐՈՅԱՆ

Ամփոփում

Մշակված է օրգանական միացութ լուններոլմ ածխածնի, ջրածնի ե »ըն
դիկի ինչպես նաև ածխածնի. ջրածնի, սնդիկի և քլորի կամ բրոմի համատեղ 
միկրոորոշման նոր տարբերակ. Սնդիկ պարունակող օրգանական միացու
թիւնն ալրում են կվարցե խողովակոմ, թթվածնի հոսանքում (10—20 մլ 
/րոպե), -քլորը կամ բրոմը ալրման խողովակում կլանում են կվարցե մեծ 
նավակի մեջ տեղավորված կալիումի պերմանգանատի ջերմ աչին քալքալման 
պրոդուկտով, 400—430=֊ում, Սնդիկը կլանում են այրման խողովակից դուրս, 
այրման խողովակի քթամասին միացած կլանող ապարատում, մետաղական 
բիսմութով, սենլակալին ջերմաստիճանում։ Սերման ժամանակ առաջացած Ւ1յՕ և ՇՕՏ-ը կլանում են սովորական եղանակով, Ածխածինը, ջրածինը և 
ա^ԳՒ^1Շ որոշում են կշոաչին եղանակով, իսկ ք^րը կամ բրոմը ծավալոցին 
(մերկուրիմետրիկ) եղանակով։ Ն լութի կշոանքը վերցնում են 3 է ւք<|, **/* 
բումը տևում է 10 րոպե։ Բիսմութի քանակը կլանող ապարատում 8 10 զ
է և բավարարում է 20 միկրորոշման։ Ածխածնի, ջրածնի, սնդիկի, քլորի ե 
բրոմի որոշման բացարձակ ճջտութլունը +Օ,3''>/0 է։
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