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Разработан весовой метод совместного микроопределения углерода, водорода и 
селена в органических соединениях с использованием в качестве катализатора сож
жения и поглотителя окислов селена продукта термического разложения пермангана
та калия (ПТРПК).

Табл. 2, библ, ссылок 9.

В литературе имеется очень мало работ по совместному опреде
лению углерода, водорода и селена в селеноорганичеоких соединениях, 
причем часть их посвящена только определению углерода и водорода 
[1, 2], другая же часть—совместному весовому определению углерода, 
водорода и селена [3, 4].

В опыте Безалицкой [1] селен удерживается в трубке для сожежения магнием и 
медью при 400°, у Шахова же с сотр. [2] окись селена удерживается посеребренной 
пемзой при 200°, галогены—при 600°. Углерод и водород определяют весовым мето
дом. У Терентьева с сотр. [3, 4] селен поглощался при низких температурах вне труб
ки для сожжения в поглотительных аппаратах кварцевыми гранулами, а у Полон
ской [5] окись селена поглощается при 480° электролитически осажденным серебром. 
Углерод, водород и селен определяют гравиметрически. В работах [3—5] в качест
ве катализатора используется платина.

Ранее нами было показано, что ПТРПК является не только ката
лизатором сожжения, но и хорошим поглотителем галогенов и их сое
динений, а также ряда кислотных окислов [6—8].

Данная работа посвящена определению углерода и водорода в се- 
ленорганических соединениях, а также совместному весовому опре
делению углерода, водорода и селена в органических соединениях, 
имеющих в составе С, Н, Бе и С, Н, О, Ье, с использованием ПТРПК.

Экспериментальная часть

Определение углерода и водорода проводилось на стандартной ус
тановке. Носовая часть трубки для сожжения закрывалась 5-миллимет
ровым слоем асбеста, насыпался слой ПТРПК длиной в 15 см, завер
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шаемый асбестовым тампоном. До выполнения анализов слой ПТРПК 
нагревался 20 мин. при 800—900° в быстром токе кислорода (35— 
50 мл/мин).

Совместное микроопределенне углерода, водорода и селена прово
дилось в приборе, описанном Коршун и Шевелевой [9].

Взвешенный кварцевый аппарат с ПТРПК, осажденным на ас
бесте, при помощи шлифа присоединялся к трубке для сожжения, в 
которой находилась кварцевая пробирка с навеской вещества (3— 
6 мг), и затем к поглотительным аппаратам воды и двуокиси углерода.

Сожжение веществ проводилось при 850—900°. Окислительная зо
на ■нагревалась до 800—850°, аппарат поглощения окислов селена—до 
400—450°. Сожжение проводилось в токе кислорода (20—25 мл/мин) 
в течение 20—25 мин.

Для того, чтобы SeOj не конденсировался в шлифовой части по
глотительного аппарата, необходимо электропечь в течение всего про
цесса держать на шлифе.

Таб.1 ща 1
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ТМлицй 2
Статистическая обработка аИализбв двух веществ

Вещество
п 5 Б.г С

с Н Бе с Н Бе С Н Бе с н Бе

СсН։СИ։БеСН։С,Н։ 9 9 9 2440-10 “4 1880-Ю-4 2630-Ю՜4 813-Ю՜4 626-ю՜4 877-Ю՜4 ±0,18 ±0,14 ±0,20
С<Н։БеБеС,Н։ 9 9 '9 1845-Ю՜4 1712-Ю՜4 2778-Ю՜4 615-Ю՜4 571-Ю՜4 926-Ю՜4 ±0.14 ±0,13 ±0,21

п — число определений, 5 — стандартное отклонение, 8х — средняя квадратичная погрешность среднего арифметического результат, 
а—доверительная вероятность, для С, Н, Бе — 0,95, I — коэффициент Стьюдента, для тех же элементов — 2,262, е—абсолют ։ая ошибка срел- 
пег> арифметического результата.
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Пропускание кислорода продолжают 5 мин. и еще 5 8 мин. посл$ 
отделения поглотительных аппаратов для Н2О, СО2. Затем удаляют 
электропечь с поглотительного аппарата для окислов селена. Погло
тительные аппараты взвешивают и показания весов берут для воды на 
10-ой, двуокиси углерода на 13-ои и окислов селена на 20-ои минутах.

Одно наполнение поглотительного аппарата для окислов селена 
достаточно для 60—65 мнкроопределений, продолжительность анализа 
45 мин. Ошибка определений углерода, водорода и селена ±0,30 абс.%. 
Результаты анализа некоторых веществ приведены в табл. 1, а статис
тической обработки полученных данных—в табл. 2.

Обсуждение результатов

Предложенный нами ПТРПК (полученный при 900—1000° и содер
жащий в своем составе КгО, МпО2, Мп2О3 и Мп3О4) при 400—450° ко
личественно поглощает окислы селена, что позволяет использовать 
его как для количественного определения Бе, так и для определения уг
лерода и водорода в селенорганических соединениях, а также для сов
местного количественного определения С, Н и Бе.

Исследования показали, что БеО2, поглощаясь ПТРПК, в основ
ном переходит в КгБеО4 и частично в МпБеО4, которые при 400—450е 
устойчивы. Следовательно, при гравиметрическом определении селена

Бе коэффициент перерасчета ------- = 0,622.
БеО3

Преимущества предлагаемого весового метода совместного опреде
ления С, Н и Бе заключаются в облегчении техники выполнения и сокра
щении времени анализа; его применение ограничено.

Галогены (в том числе фтор, азот, сера) мешают определению се
лена, т. к. они пли их соединения поглощаются ПТРПК.

ԿԱԷԻՈԻՄ՜Ի ՊԵՐՄԱՆԳԱՆԱՏԻ ՋԵՐՄԱՅԻՆ ՔԱՅՔԱՅՄԱՆ 
ՊՐՈԴՈՒԿՏԻ ՕԳՏԱԳՈՐԾՈՒՄԸ ՕՐԳԱՆԱԿԱՆ ՄԻԱՑՈՒԹՅՈՒՆՆԵՐՈՒՄ 

ԱԾԽԱԾՆԻ, ՋՐԱԾՆԻ ԵՎ ՍԵԼԵՆԻ ՀԱՄԱՏԵՎ ՈՐՈՇՄԱՆ ՀԱՄԱՐ

Ա- Ա. ԱԲՐԱՀԱՄՅԱՆ և Ա. Ա. ՔՈՏԱՐՅԱՆ

Մշակված է սելեն պարունակող օրգանական միացություններում ած- 
• խածնի և ջրածնի, ինչպես նաև Շ, ՒԼ Օ, Տ6 բաղադրություն ունեցող միա
ցություններում ածխածնի, ջրածնի և սելենի համատեղ կշռային միկրո որոշ
ման պարզեցված եղանակ, Որպես այրման կատալիզատոր և սելենի օքսիդ
ների կլանիչ օգտագործվել է ասբեստի վրա նստեցված կալիումի պերման- 
գանատի ջերմային քայքայման պրոդուկտը, Ածխածնի, ջրածնի և սելենի 
որոշման բացարձակ սխալը±0,30% է։
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COMBINED GRAVIMETRIC MICRODETERMINATION OF CARBON, 
HYDROGEN AND SELENIUM IN ORGANIC COMPOUNDS BY USING 

THE THERMAL DECOMPOSITION PRODUCT OF POTASSIUM 
PERMANGANATE AS A COMBUSTION CATALYST 

AND ABSORBENT OF SELENIUM OXIDES

A. A. ABRAHAM1AN and A. A. KOCHARIAN

A simplified and rapid method has been worked out for the com
bined microdetermination of C, H and Se in organic compounds con
taining C, H, O and Se. The thermal decomposition product of potassium 
permanganate obtained at 900—1000° has been used as a catalyst pre- 
cipated on asbestos.

The decomposition product of KMnO4 acts as a combustion catalyst 
under 400—450' and absorbs quantltlvely the selenium oxide. The ab- 
s Hute precision of the determination is ±0,30%- Halogens, nitrogen and 
sulfur interfere with the gravimetric determination of selenium.
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