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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт устанавливает хроматографическим ме
тод определения свободного стирола и ы-метилстирола а бутадиен- 
стирольных н бутадиенметнлегнрольных каучуках и гермоэласю* 
яллс-ач (далее—полимерах).

Сущность метода заключается в экстрагировании стирола и 
о-метилстирола из полимера этиловым спиртом, концентрировании 
экс-рахтэ с  последующим хроматографическим определением 
стирола к u-метилстироло.

1. МЕТОД ОТБОРА ПРОБ

Отбор проб— 'по СТ СЭВ 803—77 или по нормативно-техни
ческой документации на полимер.

2. АППАРАТУРА, МАТЕРИАЛЫ И РЕАКТИВЫ

Хроматограф газовый с иинкзачиовно-плзменпым детектором, 
колонкой длиной } м и диаметром 3 мм.

ЛЬхрошпрни типа МШ-10.
Баня водяная лабораторная «о  нормативно-технической доку

ментации.
Г>епя песчаная лабораторная по нормативно-технической доху- 

хюитацпи.
Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104 -S0. 

типа В Л Л-200. 2-го класса точкосп:.

Издание официальное Перепечатка воспрещена
@  Издательство стандартов. 1985
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Колба коническая по ГОСТ 23336—82. нчестимостьм 100 см5.
Колба кругло томная 410 ГОСТ 25336—82, вместимостью 100 см3.
Колбы мерные по ГОСТ 5770-7-}, вместимостью 30 и IGU см1.
Пклетки трятуцронанные ш ГОСТ 20202—71. вместимостью 2 

н 20 см3.
Холодильник воздушный но ГОСТ 25336—82.
Анизол для хроматограф»-» :к> нормативно-технической до.\\- 

ментпшж, х. ч.
Водород по ГОСТ 3022—80. марки А или высшего сорта.
Вода дистиллированная что ГОСТ 6709 -72.
Воздух ежа ты Л.
Гад-носитель: а дот газообразный технический по ГОСТ

9293 -74 или apioii по ГОСТ 10157—79, или гелии.
Ме*ик1лп] для хроматографии но нормативно-технической до

кументации, ч. или \ и.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233—77, концентрированный рас

твор.
Носитель твердый: щкточроч. хппо.хром II. хроматин хрт- 

моеорб W с размерами зерен 0.250—0.31-3 мм.
Полиэтилспглнколь с молекулярной массой 6000, 10000, 20000 

для хроматографии.
Раствор анизола в циклогексане концентрации 0.001 — 

0.002 г/см3 (раствор «внутреннего стандарта» для определения 
свободного стирола).

Раствор мезнтилена в циклогексане концентрации 0,001 — 
0.002 г/см1 (раствор «внутреннего стандарта» для определения 
свободного «-метилстирола).

Спирт этиловый гидролизный по ГОСТ 17299—78.
Хлороформ технический по ГОСТ 20115- 74.
Циклогексан технический по ГОСТ 14198—78.

3. ПОДГОТОВКА К АНАЛИЗУ

}. I N р и г о  т о з л о II и о с о р б е н т а
Твердый носитель п объеме, превышающем \>л 10— 15% рас

четный объем .чолон<чи. помешают в круглодоптю колбу вмести
мостью Ю0 см3.

Полиэтиленгликоль в количестве 15% от массы твердого но
сителя растворяют в 30- 40 см1 хлороформа и затем этот раствор 
помешают в колбу с твердым носителем. После >проп;1ткн men то
го носителя растворитель испаряют при нагревании на водяной 
бане при температуре 50 -60*0  в токе воздуха с небольшой ско
ростью при непрерывном перемешивании до сыпучего состояния 
сорбента.

3.2. 3 ап о л не п и е 
б е и т о м

к о л о  и \ 1 х р о м а т о г р а ф а  с о  р-
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Колонку заполняют сорбентом в соответствии с требованиями 
к монтажу и эксплуатации хроматографа. Колонку устанавлива
ют в термостат хроматографа и, не подсоединяя к детектору, 
■кондиционируют в потоке газа-носителя сначала «при температуре 
120°С в течение 30 мни, затем температуру повышают до 220°С и 
■продувают холопку в течение 4—6 ч. Колонку охлаждают до ком
натной температуры, подсоединяют к детектору. Разделение (про
водят в изотермическом режиме при следующих параметрах
хроматографического разделения:

температура колонки, ° С .............................................80—90
температура испарителя, ° С ................................... 150—200
расход газа-носителя, см’ /м н н ................................... 40—50
скорость диаграммной ленты, м м /ч .........................  240.
Продолжительность анализа при определении свободного сти

рола * (45±5) мин. свободного «-метилстирола — (75±5 ) мин
3.3. П р и г о т о в л е н и е  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а
В мерную колбу вместимостью 50 см3 «помешают 0.10- 0.05 г 

анизола или чсзитилсла и доводят до метки циклогексаном. Кол
бе закрывают и тщательно перемешивают раствор.

3.4. О п р е д е л е н и е  г р а д у и р о в о ч н ы х  к о э ф ф и ц и е н 
т о в

Для определения градуировочных коэффициентов готовят ис
кусственные смеси стирола, «-метилстирола и «внутреннего стан
дарта» в циклогексане с концентрацией 0.1: 0,5 и 1.0% каждого 
компонента.

Искусственные смеси хроматографируют по режиму, ‘Приведен
ному в п. 2.2. Для каждой искусственной смеси снимают по три 
хроматограммы.

Градуировочный коэффициент (/С) вычисляют по формуле

где 5 ., S r площади пиков определяемого стирола («-метил
стирола) и «внутреннего стандарта», мм2;

С.т, СгТ — концентрации и искусственной смеси стирола («- 
метилстирола) и «внутреннего стандарта», %.

4. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

4.1. О п р е д е л е н и е  с в о б о д н о г о  с т и о о л а 
Мелко нарезанный полимер н количестве (1,0000 ±  0,0002) г по

мешают в коническую колбу вместимостью 100 см3, пипеткой яри- 
лнваюг 20 см3 этилового спирта и 2 см3 раствора «внутреннего 
стандарта». Колбу присоединяют к воздушному холодильнику и 
помешают на песчаную баню Экстрагируют в течение 30 мин.
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После этого колбу охлаждают и отсоединяют от холодильника. 
Раствор переносят в мерную -колбу вместимостью !00 см*. Содер
жи мое колбы доводят до метки концентрированным раствором 
хлористого натрия.

Хроматограмма Хроматограмма
спорного свободного стирола

а-метилстирода

2 J

__1__1____ I__I__ __1__!---1---U-J«<■* £ U 0 пак 6 * 2 О

/ —•»П00<1*Т'Л|.: 3— ««дети- Л -1"г»в гг»т гм .- 3  c tn - • •
Л4Ч «вчс'трсичап «ТОЧДДК» 2 --»:|Р*и «ММТ-СЫ1РГ ст;>3—яетилсгерол дарт»

Черт I Чгрг 2

4.2. О я р е .с  л с и н е  с в о б о д н о г о  u-ч е т и л с т и р «  - п 
Мелко нарезанный полимер п ьшписствс fl.OCHMг .0.0002) г по

мещают в коническую колбу вместимостью 100 см . пипоткм'г ирц- 
.k i b t i o t  20 с м ' этилового спирта и 2 см-’ раствора «внутреннего 
стандарт а».
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Колбу присоединяют к воздушному холодильнику и домешают 
на песчаную Саню. Экстрагируют 30 млн, экстракт переносят з 
мерную колбу вместимостью 100 см*. В колбу с полимером добав
ляют 20 см3 этилового спирта и проводят вторую экстракцию. 
Колбу охлаждают, отсоединяют от холодильника, экстракт сли
вают в ту же мерную колбу.

Содержимое -колбы доводят до метесн концентрированным рас
твором хлористого натрия.

11} углеводородного слон -ммкрошпрнцем отбирают-пробу 0,2— 
0,5 мхл и вводят в испаритель хроматографа. Порядок выхода 
компонентов из колонки доказан на черт. 1 и 2.

S. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

5.1. Расчет хроматограмм -проводят методом «внутреннего 
стандарта* по площадям пиков компонентов. Площадь пика (S) 
каждою компонента определяют по формуле

S- f i - b ,

где Л — высота ника, мм;
Ь — ширина пика, измеренная на -половине его высоты, мм.

Массовую долю свободною стирола (и-метилстирол а) в поли
мере (X) в процентах вычисляют по формуле

Y A' -.S' <■ *Яст~ 166 
'  “  SCr-m

где Sy, Set — площади пиков определяемого мономера и «внут
реннего стандарта», ммг;

тст— масса навески «внутреннего стандарта», введен
ная в -пробу, г;

m -  масса навески анализируемого полимера, г;
А' - -  градуировочный коэффициент.

5.2. За результат анализа принимают среднее арифметическое 
двух -параллельных определений, допускаемые расхождения меж
ду которыми не должны -превышать: при содержании десятых до
лей процента определяемого компонента — 0.03%, при содержа
нии сотых долей процента — 0,003%.

Средняя относительная погрешность определения не должна 
превышать 10%.

5.3. Результаты испытаний записывают в протокол, который 
должен содержать:

наименование и марку -продукта.
обозначение нормативно технической документации на про

дукт.
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номер партии, 
результат испытания, 
дату испытания,
обозначение настоящего стандарта.
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Дата введения 01,09,90

Раздел 1 Заменить ссылку: СТ СЭВ 80 3-77  на ГОСТ 27109-86
(Продолжение см. с. 2IS)



(Продолжение изменении к ГОСТ 22019—85)
Раздел 2. Пятой абзац изложить и новой редакции: «Весы лабораторные 

общего назначения по ГОСТ 24104—88 2-го класса»;
заменить ссылку: ГОСТ 20115— 74 на ГОСТ 20015—88 

(ИУС >Ь 7 1990 г.)
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