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В недавно опубликованной работе Ц) описан разработанный нами 
скоростной метод микро- и полумикроопределения углерода и водо­
рода в веществах состава С, Н и О сожжением в быстром токе 
кислорода, в пустой трубке.

Целью настоящего исследования является применение этого но­
вого принципа работы к анализу веществ состава С, Н, О и С1 
С, Н, О и Вг, С, Н, О и J, С, Н, О и S.

В классических методах микроэлементарного анализа окисляют 
вещество либо газообразным кислородом и кислородом окислителя (2), 
либо только газообразным кислородом в присутствии платинового 
катализатора (3).

Кроме окисления вещества, в трубке для сожжения должно 
происходить поглощение всех образующихся при сгорании продуктов, 
проникновение которых в абсорбционные аппараты для улавлива­
ния СО2 и Н2О недопустимо. Независимо от того, какой метод, 
окисления избран, наполнение трубки для сожжения содержит, кроме 
окислительной смеси или катализатора, металлическое серебро для 
поглощения галоидов и серы и двуокись свинца для поглощения 
окислов азота. Чем сложнее наполнение трубки, тем в большей сте­
пени оно создает трудно устранимые источники ошибок.

Окислительная смесь обычно является причиной завышенных 
результатов анализа. Двуокись свинца, вследствие непостоянства своих 
абсорбционных свойств при незначительных колебаниях температуры, 
создает особенно большие трудности. Серебро и окислительные 
смеси сильно корродируют трубку для сожжения.

Сожжение в пустой трубке, при скорости кислорода 35—50 мл 
в минуту, с вынесением поглощения побочных продуктов за ее пре­
делы, позволяет не только освободиться от этих недостатков, но и 
определять одновременно с углеродом и водородом другие элементы, 
присутствующие в молекуле анализируемого вещества.
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в специально сконструированном поглотительном аппарате (рис; 1). 
Этот аппарат непосредственно присоединяется к трубке для сожже­
ния, а за ним следуют аппараты для поглощения воды и углекислоты.

Установлено, что при температуре 450°С металлическое серебро 
полностью удерживает хлор, бром и иод, а при 7о0° —серу. При 
этом результаты анализа на углерод и водород получаются хорошие 
(табл. 1 и 2).

Хотя по предварительным данным по одновременному определе­
нию углерода, водорода и галоидов или углерода, водорода и серы 
точность определения галоидов лежит в пределах О,5°/о, а для серы 
в пределах 1,о°/0, эти данные могут оказать большую помощь при 
определении строения вещества.

Заниженные результаты по сере (— 1,5°/0) могут быть объяснены 
тем, что не вся сера окисляется до SO3 и некоторая часть погло­
щается серебром в виде SO2. Этот вопрос требует дальнейшего 
изучения.

Экспериментальные данные показывают, что принцип сожжения 
вещества в быстром токе кислорода, в пустой трубке с вынесением 
поглощения побочных продуктов в отдельный аппарат, применим 
также к анализу веществ состава С, Н, О и Hal, и С, Н, О и S.

Лаборатория микроанализа Поступило
Института органической химии 6111948

Академии Наук СССР
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