
м и ш с т е р с т ь о  .д о ч и ю о х г л д а ш я  с с  -

ГЛАВНО К V Aiftu rtJ'i Л-ЭЫдеШОЛОГИЧЕСКОЬ: У 1М ВДЕ

м е т о д а  ш ш а р н о - х ш ч и с к и х  и с с в д .  > д ай
П ОЛ ИМ ЕРНЫ Х Ш Т ы Ч Ш Ю В , Я Р Е д а А З Н А Ч Й . X  

Д 1 Н  Ш Г Г Ш А  С  1 Щ Е Е Ш И  И Р О Д У 1С ГАШ 1

сборник следа iECtm ршжщ/а№ 
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МЕТОДИЧЕСКИ РЖ0Ш1ДАЦШ

ГГО ОПРГда.ТЕВПИЮ ЭШШЮРГЩРША Б ВОДНЫХ ШТЯ8КАХ 
ИЗ ПОДШЕИЖ МЛТВРИШВ 1*

Эпихлоргэдрии; \ GH г, -  СН ~ СНг>~ CI -  прозрачная жидкость

п 20Т. кип. 1Г7°С, М.М. 92,5 л — 1,185
Хорошо растворим >з спирте, эфире, гексане, в воде -  меньше 
5 % (весовых) о Ьшгаюргидрип является ценным материалом для 
получения эпоксидных смол, основным достоинством которых яв
ляются г высокая адгезия, эластичность, твёрдость, малая усад
ка при отражении, устойчивость к щелочам и атмосферным 
воздействиям и высокие электроизоляционные свойства.

Ш  эшшюрищрйна 0,01 кг/л, ДУ -  01 мг/л*
Для определения малых количеств эшклоргвдрина (ЭХГ) не* 
обходимо предварительно концентрировать исследуемые растворы

Литературные далпне таблицы азеотропных 
смесей.

(Л. Хорсли, Москва, 1951 г . Издательство иностранной литературы) 
и работы нашей лаборатории 1969 -  V0 гг, показали невозможность

** Утверждено Заместителем Главного Государственного
санитарного врача СССР В«Е. К0Ш1Ж).
15 июля 1981 т . # 2413 -  81
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ловльяеит ПЯГ кз веды и водных вытяжек 
раствош*х елями* т ли он образует о водой 
ш  экстрагентами азеотрошве смеси* Перегон 

ром также не Даог йолаечтого результат» т *у 
регоияемого ЭаГ составляет лкгсь 40 *■* 50 %* 

Поэтому нь предвдялыш метод в осноъ 

химичосьоо превращение SiT в дн;гао]а^ацшх^ 

вх алий н о в о г о  не связзл о выше чьрс«лслг
FuJ

2 I  й Т
,J CI ст

Настоящее кетодячесгле рокомендацчя щ> 
определения эяихяергздриь х в воде а ведаю: 
полимерных чадериалов*

Метод основан реакцгюнно *  грома тогрпфк 

гпл этгахАощ’цдрика { OXl*4)»  Зто достигается 
ЭПОКСВДИ'А'О кольца ОХГ поляной КИСЛОТОЙ в 
ристого натрш, дальнойшг а извлечением npojr 
(1 ,3  -  дихлорт'вдркка :\ш>*ьдаа) из водной вь? 
эфиром, кониептргрорштем подуодшын, осетров 

наем 1,3 -  да^юргвдршта ешцериио ru газо - 
штографо с пламенно -  яощшадшлш^ деток'к,

Чувотлитсльноотя метода 0,010 кг/я иль 

Мвдашыш детектируемое количество 1,3 -  д 

церина I * Ю  мл.

тгашг-вскими 
зСОМН достутнн 
с годным па- 

иоличветыо по-

которого лежат 

зрина (ДЗЕТ),
J ш  трудно отпил

3

чезначаки для 

штядказг из

жом определь- 

гт  релкритш
з я с у т о т п н и  Х Л О ~  

m реакции 

:ки диетилоэым 
I и оярвдо ха 
щдко^ тном хро- 

ж»

i.,10"6 % э ш \

юргаднна гда-



ш ш ш  и гаствогы

I* Дцэтиловьй эфир для наркоза, ГОСТ 6265-74
2, Гексан очищений, х.ч, ТУ 6-09-3375-78
3. Соляная кислоаа, ч. ГОСТ 3118-77
4. Натрчм хлористый, х„ч*, ГОСТ 4233-77
5, С гандартный раствор ОПХГ в гексане (100 мкг/мл, 

годен I месяц)
6* Стандартный раствор ДХГ в эфире (100 мкг/мл годен 

I месяц)
7. Дистиллированная вода, ТУ 6-09-2502-72
8. Натрий сернокислый безводный, чда, ГОСТ 4166-76

ОЧИСТКА ГИССАНА

Очистку гексана проводят дли удаления примесей,решаю
щих определению. Для этого гексан перемешивают при натре -  
вании на водяной бане (Т 70°) о серной киолотой (2 % от 
количества гексана) в колбе, снабженной мешалкой и обратным 
холодильником в течении двух часов* После охлаждения ор -  
тоническую фазу отделяют и повторяют нагрев с перемешива
нием с новой порцией кислоты. Процесс повторяют 3 - 4  ра
за (пока свежая порция кислоты не перестанет окрашивать -  
оя). Очищенный гексан перегоняют при Т. 69-70^ •

рдсууош" ЯГ

Б пикнометр, закрывающийся притертой пробкой, емкостью 
25 см, вносят 15 -  20 мл гексана* взвешивают о юч1 гью до



0,0002 г . После прибавления I -  2 капель ЭХГ, пи юметр 
снова взвешивают и доводят объем растворителя ,;о метки. 
Концентрацию {мг/мл) находят путем деления ра' ,оти двух 
взвешиваний на объем пикнометра. Для работы пр юдят даль
нейшее разбавление.

П Р И Б О Р Ы  И  1 Ю С У Л А

1. Хроматограф с пламенно-ионизационным детекз юм
2. Микрошприц ШМО
3. Весы аналитические, ВЛА -  200 М 
4* Весы химические, ВЖ 500 г/Ю
5, Колбы плоскодонные емкостью I 000 мл, НШ, 100 мл, 

ГОСТ I0394-V2
6* Делительные воронки емкостью 500 мл, ГОСТ 8 >13-75
7. Шариковый холодильник* НШ, ГОСТ 9499-70
8. Колбы для упаривания (рис.сгр
9. Плитки электрические, ГОСТ 306-69

10. Бани водяные, ТУ 64-1-2850-76
11. Мерные пипетки, ГОСТ 1770-74
12. Азот особой чистоты, ГОСТ 9293-74
13. Водород технический, парки А, ГОСТ 3082-
14. Воздух сжатый или подаваемый компрессор с уст

ройством для его обезвоживания*

У С  Л 0 В 1 ГЛ  T F O K A T O I T A ^ ' T ^  1 . 3  -  

I ЩВ0Т13НА
Колонка длиной 120 см, вьггрекнш диаметром ,3 см 
Неподвижная фаза -  15 % корбоезкс 20 М 
г| щжИ носитель ('Ь ' -  О, мм)



Уомчиратура колонки - 150°
Г*ы:к,ратуря иопоритчьш - JCG0

1 i OK jibj>6j ТА_*iQ m f u m .
: ЭТИ*Г V( ишях удЬртИВЬЙИД -  Л'̂ лирги^рин

ij ^тлиольнооть усилителя 2 * КГ-Ць 

J - _ 0 p  ‘TOUfllTiW

Для пропадания опо/иио готшне отаьдфгныа рас 
jo  4, 3, 2, I мы/мл S/Г.

В ?00 ил дистиллированием воды, вничаУ 1 ил си  
ра. Прибавляют 5 ил ооштой кисла-из, 35 г хпориогого ш, 

ко лоз, снабженной шаршсовин хо ^ дйлбнглом ЬО мши ’ 
продукт реакции 1,3~д1Гхлоргвдщл гладеpinm триады * 
тиловым эфиром (30, 13, 13 мл) j  течении 10 мип* на 
ты объединяют и прибавляют бвяюдный натрий серника 
остатков влаги, упаривают ну «Юдиной бане (40°) до ,
2 мл подученного концентрата ив дат с хроматограф и , 
варительно промытым дяэтядовым эфиром.

На основании полученных донных строят калибров 
рожающий зависимость высоты нику Д/Г на хромаюграь: 

д а  ЭХГ в растворе*
Для определения ВПУГ в водных вытяжках иоог/гш 

при построении калибровочной кривой. Содержание Ш 1 
калибровочной кривой* Для достоверности результатов 
дельных опыта. Б случае расхождения оделить третий.

'60.

v И
лппцаршы б СМ*

’•р̂ ОСаНулСЩИО

* терпкого растли- 
,я3 ш ш тят в 

I ;ле оялаадонЕн 
ерцпшуют AHJ- 
Е ре: - 'лситпше- 

дз« удаления 
-зама 0 ,2  мл*

I ошпрадом, пред

а й  график, па
ст концентра

•гадко, j;qk к 
|]1вД9ЛЛЯ»Т ПО

лиг*? 2 пара-
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