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Предложен новый вариант совместного мнкроопределения азота и галогенов (С1, 
Вг, I) в органических соединениях с применением в качестве источника кислорода по
рошка перманганата калия, продукт термического распада которого служит катализато
ром сожжения и поглотителем галогена (С1, Вг, I) и их соединений. Точность опреде
ления азота и галогенов (С1, Вг, I) ±0,20 абс. %.

Табл. 1, библ, ссылок 9.

В нестоящее время известно весьма ограниченное число методов 
совместного определения азота и галогенов в органических соединениях. 
Некоторые из них основываются на нагревании или сплавлении органи
ческого вещества с металлами Ыа [1], К [2], [3], сплавом Девар
да [4, 5) пли силицидом магния [6], в результате чего азот определяется 
либо титрометрически в виде С№[1, 2], либо в виде МН3 в диффузион
ном приборе [3—6]. Другие методы основываются на сожжении орга
нического вещества с окислами металлов (например с МбО + ЫЮ [7] 
при совместном определении фтора, хлора и азота [71 и с МпО2 при 
совместном определении азота и хлора [8]), служащими в качестве ка
тализаторов сожжения и поглотителен галогенов и их соединений. Азот 
выделяется в свободном состоянии и определяется газометрически. Га
логены во всех случаях определяются объемным способом.

Нами предложен новый вариант совместного определения азота и 
галогенов (С1. Вг, I) в органических соединениях с использованием в 
качестве источника кислорода порошка перманганата калия, продукт 
термического распада которого служит катализатором сожжения и по
глотителем галогенов и их соединений.

Экспериментальная часть

При совместном микроопределенпи азота и галогенов (С1, Вг, I) 
в органических соединениях сожжение вещества проводится в атмосфе-
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ре чистого углекислого газа. Поэтому в качестве источника углекислого 
газа использован сухой лед, помешенный в 2-литровый сосуд Дьюара, 
плотно закрывающийся пробкой с двумя отводными трубками, снабжен
ными краниками. Одна из трубок служит для соединения сосуда с труб
кой для сожжения. Вторая трубка П-образной формы вводится в мензур
ку с водой и служит в качестве предохранителя.

Наполнение кварцевой трубки для сожжения производится как опи
сано в [9]. Длина слоя восстановленной металлической меди взята почти 
вдвое больше, чем по Дюма-Преглю для обеспечения длительности ра
боты слоя, т. к. в нашем методе при разложении перманганата калия вы
деляется кислород, излишек которого (т. е. та часть, которая не рас
ходуется на окисление органического вещества) должен связываться 
с восстановленной медью.

Подготовка трубки для сожжения к работе производится как обыч
но. Взятие навески перманганата калия и добавление зернистого квар
ца, сожжение навески и определение азота производятся по [9]. Сож
жение проводится при 850—900°.

Серия опытов для выбора оптимальной температуры сожжения, про
веденная на солянокислом бензидине, показала, что воспроизводимые 
результаты для азота и галогенов (Cl, Br, I) получаются в интервале 
750—950°. При температурах ниже 750° не обеспечивается полного сож
жения вещества, а выше 950° не были исследованы вследствие спекания 
содержимого пробирки. Сожжение веществ при 750—800° происходит 
медленно и требует больших затрат времени, поэтому более целесообраз
но производить его в интервале 850—900°.

Для определения содержания галогенов (Cl. Br, I) в органическом 
соединении содержимое пробирки количественно переносится дистилли
рованной водой в воронку с фильтром и несколько раз промывается дис
тиллированной водой с таким расчетом, чтобы фильтрат, собираемый в 
конической колбе, составлял приблизительно 30—40 мл. В фильтрат 
проходят ионы галогенов (СГ, Br՜, I՜). Для определения С1~ или Вт՜ к 
фильтрату добавляют 3—4 капли перекиси водорода, 3—4 мл 0,1 « раст
вора HNO3 и кипятят до объема 20 мл. Раствор охлаждают, содержание 
С1 илиВг определяют меркуриметрическим методом. Для определения 1՜ 
к фильтрату добавляют 2 л/л 10% раствора МагБОч, 1 мл СН3СООН 
(1:2), 2 капли 0,5% водного раствора эозина и титруют 0,01 н раство
ром AgNO3.

Результаты анализов некоторых веществ приведены в таблице. Об
щая продолжительность анализа 30—40 мин, т. е. совместное определение 
азота и талогенов (Cl, Br, I) в органических соединениях занимает столь
ко времени, сколько нужно только для определения азота.

Точность и надежность метода были проверены в широком диапа
зоне веществ с различным составом и структурой.
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ԱՋՈՏԻ ԵՎ ՀԱԼՈԳԵՆՆԵՐԻ ՄԻԿՐՈՈՐՈՇՈԻՄՐ ՕՐԳԱՆԱԿԱՆ ՄԻԱՑՈՒԹՅՈՒՆՆԵՐՈՒՄ
Ա. Ա. ԱԲՐԱՀԱՄՅԱՆ, Ա. Ս. ՆԵՂՈՍՅԱՆ և է. Ա. ՄԵՂՐՈՑԱՆ

Առաջարկված է օրգանական միացություններում ազոտի և հալո
գենների (ՇԼ Տք, I) համատեղ միկրո որոշման նոր տարբերակ։ Օր-
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պանական մ իացութ յունը պիրոլի տիկ քայքայման են ենթարկում կվար- 
ցե խողովակում մաքուր ածխածնի դիօքսիդի մթնոլորտում ։ Միացու
թյան լրիվ օքսիդացումր ապահովելու համար հետազոտվող նյութի կշռանքի 
հետ խառնում են 25—30 մգ КЛ^пОд-Д '/"’2^, ՈՐԸ հանդիսանում է թթվածնի 
աղբյուր, իսկ նրա ջերմային քայքայման պրոդուկտը որպես այրման կա
տալիզատոր և հալոդենների ու նրանց միացությունների կլանիչ։ Օրգանա
կան միացոլթ յան այրումը տանում են Դ յումա֊Պ րե գլի եղանակով ազոտի 
А իկրոորոշման սարքում, միայն այն տարբերությամբ, որ վերականգնված 
պղնձի շերտի երկարությունր մոտ 2 անգամ մեծ է, քան Դյումա-Պ րեգլի սար
քումն է։ Աղոտը որոշում են սովորական' Դյումա-Պրեգլի եղանակով, իսկ հա
լոգենները' ծավալային եղանակով։

(1 րոշման տևողությունը 30 — 40 րոպե է։ Ազոտի և հալոգենների (CL Bf, I) որոշման բացարձակ ճշտությոմւը = Օ,20°/ը է։

SIMULTANEOUS MICRODETERMINATION OF NITROGEN AND HALOGEN (Cl, Br, I) IN ORGANIC COMPOUNDS
A. A. ABRAMIAN. A. S. TEVOSS1AN and H. A. MEOHROYAN

A new method of simultaneous microdetermination of nitrogen and halogen (Cl, Br, I) Is described. Potassium permanganate Is the source of oxygen and its thermal destruction product is used as an oxydatlon catalyst and absorbent of halogens (Cl, Br, 1) and their compounds. Combustion is carried out in a Dumas-Pregle apparatus. Nitrogen is determined by ihe Dumas-Pregle method, and halogens are determined by volumetry.
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