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Предложен метод совместного определения азота, фтора и других галогенов, за­
ключающийся в пироразложении органического соединения перманганатом калия с 
последующим автоматическим потенциометрическим титрованием ионов фтора и гало­
генов. Ошибка определеиий±0,Ю% вбс.

Табл. 1, библ, ссылок 4.

Целью настоящей работы является разработка методики совместно­
го определения азота, фтора и других галогенов на основе предложен­
ных нами ранее методов [1—4] с разложением навески органического 
вещества в атмосфере двуокиси углерода в присутствии осажденного на 
корунде перманганата калия. Последний является источником кислоро­
да, а продукт его термического распада, образующийся при сожжении— 
катализатором сожжения и поглотителем галогенов и фтора и их сое­
динений, которые поглощаются также корундом и медной пробиркой. 
Азот определяется волюмометричеоки, а галогены—потенциометри­
чески.

Экспериментальная часть

Пиролиз азот-, фтор- и галогенсодержащих органических соединений 
проводится по предложенному нами новому варианту метода Дюма- 
Прегля для микроопределения азота [1]. В качестве источника углекис­
лого газа вместо аппарата Киппа применяют сосуд Дьюара с сухим 
льдом [2].

Навеска органического соединения (2,5—5 мг) помещается в мед­
ную пробирку [3], добавляется 1,5 г гранул искусственного корунда с 
осажденным на них перманганатом калия (40—60 мг), затем пробир­
ка осторожно встряхивается для смешения навески с носителем.

Сожжение проводится по [4]. Температура сожжения 850—950°. 
Постоянное наполнение нагревается до 650—700°.
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Определение азота производится волюмометрическим методом.
Определение фтора, хлора, брома и иода. Содержимое медной про­

бирки переносят бидистиллированной водой в коническую колбу емко­
стью в 250 мл, куда затем помещают и медную пробирку, содержимое 
которой кипятят 3—5 мин., пробирку удаляют, предварительно тщатель­
но промыв бидистиллированной водой. Для растворения мало раствори­
мых -в воде фторидов (CuF2, Cu(OH)F, A1F3, MnF2), а также окислов 
марганца и меди раствор в колбе кипятят, добавляя небольшими пор­
циями 4—5 мл 1,0 « HNO3 и 2,5—5 мл пергидроля. По охлаждении пе­
реносят его в 100 мл мерную колбу. Носитель несколько раз промы­
вают бидистиллятом с декантацией. Раствор собирают в мерной колбе н 
добавляют бидистиллят до метки. Для определения в две потенциометри­
ческие ячейки берут аликвотные части по 20 мл и титруют вручную или 
автоматически. Очередность определения фтора и других галогенов не 
играет роли. Ионы фтора титруют 0,01 н раствором Th (NO։)4, а другие 
галогены—0,001 н раствором AgNO3.

Для количественного определения ионов фтора и галогенов потен­
циометрическим методом применяют автоматический импульсный тит­
ратор типа ОР-504 (Юпитер).

Опыты показали, что потенциометричеокая ячейка, представляющая 
собой обычный химический стакан (емкость 200 мл, высота 70 мм и диа­
метр 70 мм), непригодна для нормального размещения электродов и по­
тенциометрического титрования малых количеств растворов. Поэтому 
лами был использован конический стакан емкостью 150 мл, с верхним 
диаметром 80 мм, диаметром основания 35 мм и высотой 55 мм.

Конечная точка титрования определялась с помощью дифферен­
циальной кривой.

Если определение фтора и других галогенов проводится не для се­
рийных анализов, то рекомендуется потенциометрическое титрование 
проводить вручную, в случае же серийных анализов—автоматически. 
Количество милливольт, соответствующее конечной точке титрования и 
регистрируемое ламповым вольтметром, устанавливается на диске про- 
тивонаттряжения, и титрование остальных образцов производится авто­
матическим способом согласно инструкции.

Для титрования ионов фтора в качестве индикаторного элактроца 
применялась металлическая платина, для титрования остальных гало­
генов—металлическое серебро, в качестве электрода сравнения в обоих 
случаях использовался насыщенный каломельный электрод.

Результаты анализа некоторых веществ приведены в таблице.
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ԱԶՈՏԻ, ՖՏՈՐԻ ԵՎ ՀԱԼՈԳԵՆՆԵՐԻ (Cl, Br, I) ՀԱՄԱՏԵՂ 
ՄԻԿՐՈՈՐՈՇՈԻՄԸ ՖՏՈՐԻ ԵՎ ՄՅՈԻՍ ՀԱԼՈԳԵՆՆԵՐԻ ՈՐՈՇՄԱՆ 

ՊՈՏԵՆՑԻՈՄԵՏՐԻԿ ԵՂԱՆԱԿԻ ԿԻՐԱՌՄԱՄՐ

Լ. 1и. ԽԱՆԱԱԴՏԱՆ և Ա. Ա. ԱԲՐԱՀԱՄՅԱՆ

Առաջարկված է օրգանական միացություններում ազոտի, ֆտորի և մյուս 
Հալոգենների համատեղ որոշման եղանակ։ Նյութի կշռանքը (2,5—5,0 մէ}.) 
պղնձե փորձանոթում խառնում են 1,5 գ կորունդի հատիկների հետ, որի վրա 
նստեցված է 40—60 մգ կալիումի պերմանգանատ։ նյութը այրում են 850— 
950Q֊nuT մեր կողմից առաջարկված Դյումա-Պրեգլի եղանակով ազոտի որոշ­
ման նոր տարբերակով։ Աղոտը որոշում են սովորական ծավալաչափման 
եղանակով։ Փորձանոթի պարոմւակոսթյունը հատուկ վերամշակման ենթար­
կեք ուց հետո որոշում են պոտենցիոմետրիկ եղանակովս օգտագործելով 0P 504 
տիպի հունգարական ավտոմատ իմպուլսային տիտրման սարքը։

Ազոտի, ֆտորի և մյուս հալոգենների որոշման բացարձակ սխալը 
±0,10 % է.

SIMULTANEOUS MICRODETERMINATION OF NITROGEN, 
FLUORINE, AND OTHER HALOGENS (Cl, Br, J) USING 

A POTENTIOMETRIC METHOD FOR HALOGEN DETERMINATION

A. Kh. KHANZADIAN and A. A. ABRAMIAN

A method of simultaneous microdetermination of nitrogen, fluorine, 
and other halogens in organic compounds has been proposed. A sample 
of the substance to be analysed (2.5—5.0 mg) was mixed with 40—60 mg 
of potassium permanganate deposited on 1,5 g of granulated corundum 
and placed in a cupper tube. The combustion of the mixture was carried 
out at 850—950°C according to a new version of the Duma-Pregle’s 
method for the microdetermination of nitrogen. The determination of 
•nitrogen was accomplished volumetrically, while that of fluorine and other 
halogens was performed potentiometrically. The absolute error in the 
determination was in the order of ±0.1%-
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