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В литературе известно мало работ, посвященных совместному оп
ределению азота, фтора и галогенов [1—3]. Нами предложено для сов
местного определения азота, фтора и галогенов (С1, Вг, I) органическое 
соединение подвергать пиролизу в атмосфере углекислого газа в при
сутствии осажденного на корунде перманганата калия [4—10].

Экспериментальная часть

Установка для совместного определения азота, фтора и галогенов 
та же, что и для совместного определения азота и фтора [10], с той раз
ницей, что вместо аппарата Киппа применяют сосуд Дьюара с сухим 
льдом [8]. Взятие навески в медную пробирку, добавление осажденного 
на корунде КМпО<, техника сожжения, дальнейшая обработка содер
жимого медной пробирки, осаждение гидроокисей алюминия, меди и 
марганца, а также разрушение аммиачного комплекса меди проводят 
как описано в [10]. После фильтрации полученный раствор количест
венно переводят в 100 мл мерную колбу и добавляют дистиллированной 
воды до метки. Определение азота проводят волюмометрически, фтора— 
в двух аликвотных частях раствора по 20 мл по [10].

Определение С1, Вг и I. Для определения хлора или брома берут 
две аликвотные части по 20 мл, добавляют 1—1,5 мл 0,5 н НЫОз, 5—8 
капель 1% спиртового раствора дифенилкарбазона и титруют 0,01 н 
раствором Н§(ЫО3)2 до перехода светло-желтой окраски в розово-фио
летовую. Для определения иода берут две аликвотные части по 20 мл, 
к каждой из них добавляют по 20 мл этанола и титруют раствором 
Нд(МО»)з.в присутствии дифенилкарбазона. Результаты анализа неко
торых веществ приведены в табл. 1, а результаты статистической обра
ботки полученных данных—в табл. 2.

Ошибки определения азота, фтора и галогенов (С1, Вг, 1) ±0,20 
-абс. %.



Мнкроопределенне азота и галогенов в органических веществах, ։/в
Таблица 1

Вещества Навеска, 
мг

р Галогены

вычис
лено найдено ошибка 

абс. ’/о
вычис
лено найдено ошибка 

абс. °/0
вычис
лено найдено ошибка 

абс. °/0

О 3,730 4,62 +0,04 37,41 +0,10 11,73 +0,11
II 4,032 4,58 4,55 -0,03 37,31 37,39 +0,08 11,62 11,55 -0,07

(СР,)։СС1СЫНС,Н։ 3,295 4,61 +0,03 37,37 +0,06 11,68 +0,06

4,080 6,39 +0,04 34,58 +0.07 8,12 +0,04
с.нр4* 3,142 6,35 6,41 +0,06 34,51 34,55 +0,04 8,06 8,08 +0.02

3,860 6,34 -0,01 34,61 +0,10 8,11 +0,05

I. (СЛ)П 2,4401
2,538/ 4,978 2,77 2,82 +0,05 37,25 37,40 +0,15 25,19 25,34 +0,15

11. (С,Н։)4Ю 2,3881
2,490/ 4,878 2,78 2,86 +0,08 37,21 37,38 +0,17 25,22 25,36 +0,14

2,366)
2,448/ 4,814 2,77 2,81 +0,04 37,35 37,40 +0,05 25,13 25,26 +0.13

I. С,РВг5 2,180)
2,340/ 4,520 5,21 5,22 + 0,01 13,64 13,68 +0,04 39,28 39,42 +0,14

2,2801
2,410/ 4.690 5,17 5,13 -0,04 13,51 13,66 +0,07 39,60 39,46 -0,14

СРз
2,4821
2,590)11. ^>С(МНСОС,Н։)։ 5,072 5,14 5,11 -0,03 13,52 13,66 +0,14 39,66 39,48 -0,18

О3МСР։

]. С,Р,Вг4* 2,3651
2,520/ 4,885 5,19 5,21 +0,02 16,03 16,22 +0,19 34,80 34,65 -0,15

СР, 2,1801
2,660/ 4,840 5,53 5,56 +0,03 16,49 16,63 +0,14 33,06 33,26 +0,20

II. . ^>С(МНСОС,Н,)3

О,НСР, 2.2301
2,450/ 4.680 5,27 5,31 —0,04 16,13 16,28 +0,15 35,41 35,51 +о,ю
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Таблица 2
Статистическая обработка результатов определения азота, фтора и галогенов в некоторых органических веществах

Р Галогены (С!. Вг, 1)
Вещество п

X 5 
10՜՜* 10՜4 а 1а 8 X 5

10՜4 ю՜4
а /а £ X 5 

10՜4
$7 

10~*
а

О
II 

(СР,)։СС1СМНС,Н!1 12 4,61 860 248 0,95 2,179 ±0,05 37,44 580 169 0,95 2,179 ±0,04 11,65 1308 400 0,95 2,179

С.НР4 11 6,37 710 210 0,95 2,201 ±0,05 34,57 607 180 0,95 2,201 ±0,04 8,16 516 159 0,95 2,201

I. (СаР4)п
11. (С։Н»)4Ш

6 2,86 1590 640 0,95 2,447 ±0,15 37,43 1410 580 0,95 2,447 ±0,14 25,31 1366 550 0,95 2,447

I. С,Вг5Р
СР,

II. \с(МНСОС,Нв),

О,НСР,

5 5,17 1220 540 0,95 2.571 ±0.12 13,65 1010 450 0,95 2,571 ±о.п 39,45 725 323 0,95 2,571 ±0.08

'±
 ‘±

л — число определений, х—среднее арифметическое значение, $ —стандартное отклонение, $—— средняя квадратичная ошибка сред
него арифметического результата, а — доверительная вероятность, /а — коэффициент Стьюдента, ։ — абсолютная ошибка среднего арифметиче
ского результата.

Т Вещества синтезированы в Институте органической хпмиц Сибирского отделения АН СССР,
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