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Наиболее простой метод определения галогенов и серы в органических
соединениях т. н. колбовый метод Шёнигера [’], который состоит
в том, что навеска исследуемого вещества в кусочке беззольной фильт-
ровальной бумаги сжигается в находящейся в колбе корзинке из пла-
тиновой сетки в атмосфере кислорода. В образовавшемся при горении
продукте определяется содержание нужного элемента [2 ]. Различными
исследователями для этой цели употребляется аппаратура различной
конструкции [3~6]. Недостатком всей применяемой аппаратуры явля-
ется то обстоятельство, что бумага с исследуемой пробой поджигается
вне колбы. ■

Используемая аппаратура (рисунок, а) состоит из 600-миллилитровой
или большей по объему колбы Эрленмейера со шлифованным горлом
(шлиф 29) и стеклянной пробкой с краном. В пробку впаяны две пла-
тиновые проволочки диаметром 0,8—1,0 мм. Длина проволочки
150—200 мм в зависимости от объема употребляемой колбы. Концы
проволочек выступают приблизительно на 10 мм от поверхности проб-
ки, с помощью прикрепляемых к ним «крокодилов» они присоеди-
няются к источнику электрического тока низкого напряжения. К внут-
ренним концам проволочек в колбе монтируется корзинка из платино-
вой сетки размером 10X15 мм. В данном случае использовалась пла-
тиновая сетка из проволочек диаметром 0,1 мм, имевшая 1024 отверс-
тия на квадратный сантиметр. Конец одной проволоки соединяется с
корзинкой более тонкой (диаметром 0,3—0,4 мм) платиновой проволо-
кой, которая используется для зажигания. Она сгибается в виде дуги
над корзинкой. Мешочек, свернутый из треугольной фильтровальной
бумаги (рисунок, б), вместе с навеской исследуемого вещества помещают
в корзинку таким образом, чтобы острый конец бумаги касался зажи-
гательной проволоки. Так как зажигательная проволока в процессе
работы время от времени перегорает, то ее концы присоединяют таким
образом, чтобы ее можно было заменять. Чтобы зажечь фильтроваль-
ную бумагу, нужно лишь на мгновение пропустить через систему ток
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а Аппаратура для сжигания пробы. I пла-
тиновая проволочка диаметром 0,8—1,0 мм; 2
корзинка пз платиновой сетки; 3 зажигатель-
ная проволока диаметром 0,3—0,4 мм. б Бу-

мага для сжигания пробы.

выбранного низкого напряжения. В дан-
ном случае ток напряжением около 6—/ В
получают соответствующим трансформи-
рованием тока городской сети с исполь-
зованием включателя типа iMri-230.

Колба заполняется кислородом лишь
после того, как корзинка вместе с наве-
ской уже вложена в колбу, в которой на-
ходится соответствующий определяемому
элементу реактив [ 2]. Через отверстие
стеклянного крана, диаметр которого ра-
вен 6—■-8 мм, вводится стеклянная трубка,
с ее помощью колба заполняется кисло-
родом. Вслед за этим сжигают пробу, пос-
ле чего взбалтывают находящийся в кол-
бе реагент так, чтобы стенки ,колбы, кор-
зинка и проволочки были полностью смо-
чены. Затем колбу оставляют на 30—

40 мин в покое. За это время колбу пару
раз взбалтывают. Определяемый элемент
анализируется далее согласно соответст-
вующей методике [ 2]. При определении
серы в качестве растворителя употребля-
ли изопропиловый спирт, который вводи-
ли в колбу через отверстие в кране таким
образом, чтобы он обтекал всю поверх-

Содержание серы в различных горючих сланцах

Название топлива,
месторождения, свиты

Содержание серы. %

общей элемен-
тарной

суль-
фатной

пирит-
iiой

органи-
ческой

пирнтной
по же-
лезу *

Менилитовый сланец, Верх-
нее Сииевидное 2,1 0.6 0 0.9 0,6 1,0

Битумолит (Боров Дол),
Болгария 2,3 следы 0 2,1 0,1 2,3

Оренбургский сланец, Ча-
га иск 8,3 0.3 следы 2,3 5,3 2,0

Кендсрлыкский сланец:
карауигурская свита 0.7 0,3 следы 0,1 0,3 0.2
кендерлыкская свита 0.9 0,3 0 0,1 0,5 0,1
саиканская свита 0.4 0.1 0 0.1 0,2 0,1

Балхашит:
черный 0,7 0 0 0,1 0.6 следы
бурый 0,9 0 0 0,1 0,8 следы

Диктионемовый сланец,
Тоолсе 3,1 0,7 0,1 2,0 0,3 1,9

Диктионемовый сланец.
Маарду 2.9 0,5 0,4 1.8 0.2 2.0

Белорусский сланец 1.4 0,1 следы U 0.2 1,1
* Железо в растворе определялось методом
рии на спектрофотометре «Unikam S Р1900»,

атомно-абсорбционной спектрофотомет-
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ность стенок, проволочку и корзинку. Продолжительность всего опыта
около 1 ч. При проведении массовых анализов можно одновременно
работать с большим количеством колб.

Если исследуемая проба твердое или сильно вязкое вещество,
то используют навеску, завернутую в фильтровальную бумагу. Для
определения серы в жидких веществах используют навеску в мешочке,
изготовленном из тонкой полиэтиленовой пленки (SXIO мм), в кото-
ром находится также кусочек фильтровальной бумаги или поролон для
впитывания жидкости. Мешочек с пробой, завернутый в треугольную
фильтровальную бумагу, сжигают.

Эта аппаратура была использована для определения содержания
серы в битумоидах, смолах и твердом топливе. Определяли серу как
общей, так и различных форм. Суть метода определения серы различ-
ных форм состоит в том, что с помощью того или иного растворителя
из топлива выделяют серу соответствующей формы и определяют
только оставшуюся в топливе серу. Элементарную серу выделяют из
топлива с помощью ацетона [ 7], сульфатную водным раствором
хлористо-водородной кислоты [B], а пиритную путем обработки азот-
ной кислотой [9]. В основу расчета количества серы каждой формы
берется разность между ее содержанием в пробе до растворения и в
остатке после растворения.

В таблице представлены результаты определения серы всех форм.
Пиритная сера была рассчитана также и путем определения содержа-
ния железа в азотнокислом растворе с помощью атомно-абсорбцион-
ного спектрофотометра «Unikam SP1900». Данные о содержании в топ-
ливе пиритной серы, определенные двумя различными методами,
совпадают.
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	Fig. lb. The infrared spectra of some polyamide fibres: 6 Nylon 12; 7 Rilsan; 8 Qiana; 9 Kevlar; 10 Nomex.
	Untitled
	Рис. 1. Уменьшение активности (А) ПГ-синтетазы в виде гомогената СПБ при температуре хранения О °С.
	Untitled
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