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Предложен новый вариант метода Дюма-Прегля для определения азота г ор
ганических соединениях, по которому навеску вещества сжигают в маленькой квар
цевой пробирке в присутствии перманганата калия. Продолжительность анализа 
25—30 мин. Ошибка определения ±0.15 абс.%.

Рис. 1, табл. 2, библ, ссылок 2.

Наши исследования [1, 2] в области определения азота в '.’ргани- 
ческих соединениях по методу Дюма-Прегля привели к разработке но
вого варианта, по которому к навеске добавляется 25—30 мг порошка 
перманганата калия, являющегося источником кислорода и окислите
лем. Этим устраняется необходимость создания переменного наполне
ния в трубке для сожжения, упрощается техника выполнения анализа, 
сокращается продолжительность анализа, а самое главное, обеспечи
вается количественное окисление соединений, имеющих сложное строе
ние, что не всегда возможно при применении метода Дюма-Прегля.

Настоящее исследование также имеет целью сокращение продол
жительности и упрощение техники выполнения анализа по методу 
Дюма-Прегля.

Известно, что в методе Дюма-Прегля роль слоя окиси меди пере
менного наполнения трубки, а также следующего за ней слоя постоян
ного наполнения заключается в основном в окислении органического 
соединения, слой же СиО постоянного наполнения, помещенный в носо
вой части трубки для сожжения, окисляет оставшиеся в продуктах 
окисления следы органического соединения или образовавшиеся про
дукты пиролиза.

Исходя из того, что перманганат калия является источником 
кислорода, а продукт его термического распада—эффективным ката
лизатором-окислителем. мы пришли к заключению, что добавление 
к навеске определенного количества перманганата калия сможет обес
печить количественное окисление заже трудно окисляющихся веществ. 
Паши исследования показали, что добавление к навеске 40 мг тонко 
измельченного порошка перманганата калия обеспечивает полноту 
деструкции органического вещества при отсутствии слоя окиси меди
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переменною наполнения, а также 7-сантнметрового слоя постоянного 
заполнения. Таким образом, применение перманганата калия упроща
ет постоянное наполнение трубки для сожжения, ускоряет процесс 
окисления и сокращает продолжительность анализа.

Экспериментальная часть

Установка для определения азота по предложенному способу от
личается от установки Дюма-Прегля лишь тем, что трубка для сож
жения имеет боковую отводную трубку, соединенную с выходной труб
кой аппарата Киппа, что делает прибор для определения азота более 
эластичным. Схема наполнения трубки для сожжения приведена на 
рисунке.

Рис. 1 — кварцевая трубка для сожжения с Боковой отводной трубкой 
для ввода углекислого газа; 2 — ас'естовая пробка длиной в 2—3 .чм; 
3 -проволочная СиО длиной в 100 мм՛, 4 — колбаса из восстановленной 
медной сетки длиной в 80 лаг 5—электропечь разъемная, типа МА-2/20; 
С - элгктропечь разъемпяа, типа МА-Г/бр; 7 — кварцевая пробирка 

с навеской и КМпО4; 8 — резиновая пробка.

Выполнение анализа. Навеску (2—4 мг) исследуемого вещества 
помещают в маленькую кварцевую пробирку, куда добавляют ~40 мг 
тонко измельченного порошка перманганата калия. Образующиеся 
при разложении анализируемых веществ окислы азота восстанавлива
ются металлической медью, излишек же кислорода, не вступивший в 
реакцию окисления, поглощается медью.

Пробирка с навеской и перманганатом калия помещается в ту 
часть трубки для сожжения, где обычно помешается сменяемое напол
нение. Открытым концом пробирка направлена к носовой части труб
ки. Дальнейшая подготовка установки к сожжению производится как 
обычно.

Сожжение проводится электропечью 6 при 800—850՜. Постоянное 
наполнение нагревается до 650—700° электропечью 5. Разложение ве
щества проводят с предварительным пиролизом. Для этого передви
гают электропечь 6 против направления углекислого газа, начиная от 
открытого конца пробирки. Скорость передвижения должна быть та
кой, чтобы в азстомер за 1 сек. поступало 2—3 пузырька газа. В эти 
условиях продолжительность сожжения составляет 10—15 мин. в за-
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висимости от состава и структуры вещества, а также от величины 
взятой навески. Анализ на азот проводят как обычно. Продолжитель
ность анализа 25—30 мин. Ошибка определения ±0,15 абс. %.

Восстановленная медь достаточна для более чем 25 анализов 
Восстановление меди и ее введение в трубку для сожжения не пред
ставляют трудности.

Точность и правильность метода проверены на ряде органических 
веществ (табл. 1).

Мнкроопределеиие азота в органических веществах, %
Таблица I

Вещество Навеска. 
мг

Ы. %
Ошибка, 
абс. */овычис

лено найдено

Н։МС,Н<5О3Н
4,080
3,920
3,940

8,08
8,01
8,10
8,19

֊0,07 
+0,02 
+0,11

С,Н։5О3ХН։
3,915
3,370
3,598

8,91
8,79
8,89
8,92

-0,12
-0,02 
(-0,01

СО(1ХН3)։
2,774
2,598
2,210

46,66
46,72
46,40
46,70

+0,06
-0,26 
+0,04

СН3СО3ЫН_,
2,430
2,598
2,745

23,72
23,75
23,84
23,66

+0,03 
+0,12 
-0,06

<сн^СО 1,922
2,670
2,204

5,03
5,01
5,17
5,21

-0,02 
+0,14 
+0,19

с,н։ 
|

(сн^<с".֊00 2,934
3,290
3,524

3,99
3,91
4,08
4,05

+0,02 
+0,09 
+0,06

2,820
3,122
2,776

3,62
3,72
3,67
3,61

+0,10 
+0,05 
-0,01о

 
1 
1

X 
X и о +2 1шX

 
и 2,320

2,794
2,466

4,81
4,94
4,80
4,86

+0,13
-0,01
+0,05

Результаты статистической обработки полученных данных пред
ставлены в табл. 2.
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Статистическая обработка результатов определения азота в некоторых 
органических соединениях

Таблица 2

Вещество Ի з-Ю՜4 Տ_-10՜4 2 է է

Н։НС,Н45О։Н 10 1430,0 452 >2 0,95 2,228 ±0,10
СО(!ЧН։)։

+ /сн,-^у%
9 2913,7 971,0 0,95 2,262 ±0,22

10 940,0 297,0 0,95 2,228 ±0,07

С1

10 1030.0 325,7 0,95 2,228 ±0,07

л — число определений, з — стандартное отклонение, з- — средняя квадратич

ная погрешность среднего арифметического результата, а — доверительная вероят
ность, / —коэффициент Стьюдента, ։ — абсолютная ошибка среднего арифметиче
ского результата.

ԱՋՈՏԻ ՈՐՈՇՄԱՆ ԴՅՈԻՄԱ-ՊՐԵԳԼԻ ԵՂԱՆԱԿԻ ՆՈՐ ՏԱՐԲԵՐԱԿ
Ա. Ա. ԱԲՐԱՀԱՄՅԱՆ, ձ. Խ. ԽԱՆ^ԱԳՅԱՆ և Ա. Ա. Բ֊նՎՈԱՑԱՆ

Առաջարկված է օրգանական միացությունների մեջ ազոտի մ իկրոորոշ- 
ման Դյոլմա-Պրեգլի եղանակի նոր տարբերակ։ Հետազոտվող նյութի կշռան
քը այրում են այրման խողովակում տեղադրված կվարցե փորձանոթի մեջ 
մոտ 40 մգ կալիումի պերմանգանատի ներկայությամբ, որը ոչ միայն հան
դիսանում է թթվածնի աղբյուր, այլև նրա ջերմային քայքայման պրոդուկտը 
լավագույն կատալիզատոր-օքսիդիչ է։ կալիումի պերմանգանատի վերը նշված 
քանակը լիարժեք կփոխարինի փոփոխական (2ւ1Օ լցվածքին և հաստատուն 
լցվածքի ՇսՕ-ի առաջին շերտին։ Հետևապես հաստատուն լցվածքը կազմված 
է պղնձի օքսիդի և մետաղական պղնձի շերտերից։ Այսպիսով պարզեցված է 
այրման խողովակի հաստատուն Լցվածքը և վերանում են այն բոլոր թերու
թյունները, որոնք կապված են շերտերի թվի և երկարության հետ, արագա
նում է օքսիդացման պրոցեսը և կրճատվում է անալիզի տևողությունը։

Խողովակում տեղադրված պղնձի ցանցը (80 մմ) վերականգնում է միա
ցության քայքայման ժամանակ առաջացած ազոտի օքսիդները և կլանում է 
օքսիդացման պրոցեսին չմասնակցած թթվածնի ավելցուկը։ Անալիզի տևո
ղությունը 25—30 րոպե է։ Որոշման բացարձակ ճշմարտությունն է -|-0,75% ։
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A NEW VARIANT OF THE DYUMA-PREGLE METHOD FOR THE 
DETERMINATION OF NITROGEN

A. A. ABRAHAM1AN. H. Kh. KHANZADIAN and A. S. TEVOSSIAN

A new variant of the Dyuma-Pregle method for the microdetermi
nation of nitrogen in organic compounds has been proposed in which 
the sample is burned in a small quartz test-tube in the presence of po
tassium permanganate.

The duration of the analysis is from 25 to 30 minutes.
The absolute error amounts to ±0,15%.
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