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Известные в настоящее время немногочисленные методы сов
местного микроопределения азота, серы и галогенов в органических 
соединениях основываются на имеющихся методах совместного микро
определения азота и серы, а также азота и галогенов [1—6].

В основе предлагаемого способа совместного микроопределения 
азота, серы и галогенов (С1, Вг, Л) лежат разработанные нами мето
ды совместного микроопределения азота и галогенов [7], а также 
азота и серы [8] в органических соединениях с использованием в ка
честве источника кислорода порошка перманганата калия, продукт 
термического разложения которого, образующийся при сожжении, слу
жит катализатором сожжения и поглотителем окислов серы, галоге
нов и их соединений.

Экспериментальная часть

Установкой для совместного микроопределения азота, серы и га
логенов (С1, Вг, Л) в органических соединениях служит обычная ус
тановка для микроопределения азота по методу Дюма-Прегля с той 
лишь разницей, что длина слоя восстановленной металлической меди 
берется почти вдвое больше (70—80 мм) и отсутствует переменное на
полнение. Источником углекислого газа является сухой лед, помещен
ный в сосуд Дьюара, т. к. следы НС1 из аппарата Киппа мешают опре
делению содержания галогенов. Наполнение кварцевой трубки для 
сожжения, введение навески, подготовка установки и сам процесс 
сожжения осуществляются по [8]. Температура сожжения поддер
живается в пределах 750—820° для получения воспроизводимых дан
ных для серы, скорость и продолжительность такие же, как при сов
местном микроопределении азота и серы [8].
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По окончании сожжения содержимое пробирки количественно пе
реносится в воронку с фильтром и несколько раз промывается дистил
лированной водой в коническую колбу до объема фильтрата не бо
лее 30 мл.

Совместное определение серы и галогенов производится по методу 
Авгушевич с сотр. [9] с использованием индикатора Лукина [9] — 
хлорфосфоназо III, для избирательного титрования ионов SO*՜.

В случае совместного макроопределения азотаг серы и хлора (или 
брома) к фильтрату добавляют несколько капель 6—7% раствора 
Н2О2, 1—2 мл 0,5 я раствора HNO3 и раствор выпаривают до объема 
5 мл. По охлаждении к раствору добавляют 2—3 капли 1 % спиртового 
раствора дифенилкарбазона и титруют С1 или Вг ионы 0,01 к раство
ром Hg(NOa)2. Для определения J после выпаривания к раствору 
добавляют 5 мл этанола в присутствии дифенилкарбазона и титруют 
0,005 н раствором Hg(NO3)2. После этого для определения SO*՜ к 
содержимому колбы добавляют несколько капель 2,0 н раствора НС1 
до pH 1—3, 4-кратный объем ацетона (~20—25 мл) и титруют 0,01 я 
раствором Ba(NO3)2 в присутствии 2—3 капель 0,2% водного раство
ра хлорфосфоназо III до перехода окраски от сиреневой до голубова
то-синей.

Результаты анализа некоторых веществ приведены в таблице.
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