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1. МЕТОД ОТБОРА ПРОБ

1.1. Пробы отбирают из любой части партии резиновой смеси, 
резины или резинового изделия, массой не менее 0,5 г.

1.2. При анализе резинотканевых материалов резину отделяют 
от ткани механическим путем (срезанием, соскабливанием).

2. АППАРАТУРА, МАТЕРИАЛЫ И РЕАКТИВЫ

2.1. Хроматограф газовый с детектором ионизации в пламени 
и программированием температуры.

Разделение продуктов деструкции можно проводить также и 
при работе хроматографа в изотермическом режиме.

2.2. Устройство пиролитическое: реактор трубчатый печного 
типа или ииролнзер филаментного типа, или пнролизер индукцион
ного нагрева токами высокой частоты до точки Кюри.

2.3. Колонки газохроматографнчсскис из нержавеющей стали 
или стекла:

длиной 2—3 м, Ьнутренним диаметром 3—4 мм (для проведе
ния анализов);

длиной 0,4—1,0 м, внутренним диаметром 3—4 мм (для улав
ливания соляной кислоты).

2 4 Баня водяная лабораторная по нормативно-технической 
документации.

2.5. Весы лабораторные по ГОСТ 24104—80, типа ВЛЛ-200, 
класса точности 2.

2 6. Колбы стеклянные круглодонные и плоскодонные по ГОСТ 
1770—74, вместимостью 250 см3.

2.7. Набор ент с сетками с размерами ячеек 0,20—0,45 мм но 
ГОСТ 3584--73.

2.8. Неподвижная фаза:
сквалан, или эфир полифеннловый 5Ф4Э, или полиэтнленгли- 

кольэдипинат, или реоплекс 400.
2.9. Носитель твердый:
хроматон — N—AW с размерами зереп 0,200—0,250; 0,250— 

0,315 или 0.315--0,430 мм, или поролит с размерами зерен 
0,220—0.250. 0,250—0,315 или 0,315—0,430 мм, или хромосорб W, 
A. G с размерами зерен 0,147—0,175; 0,175—0,246 или 0.246— 
0.495 мм. или сферохром—1 с размерами зерен 0.16—0.31 или 
0.31 —0,50 мм.

2.10. Растворители для неподвижных фаз:
хлороформ, ч. д. а.; ацетон по ГОСТ 2603- 79, ч. д. а.
2.11. Азот газообразный по ГОСТ 9293—74 (основное вещество 

не менее 99,9% по объему, кислород не более 0,05% по объему).



ГОСТ 24*74—«I Стр. 3

2.12. Аргон газообразный по ГОСТ 10157—79 (основное неше- 
ство не XI он со 99,9% по объему, кислород не более 0,05% по 
объему).

2.13. Водород электролитический по ГОСТ 3022—80 (основное 
вещество не менее 99,5% по объему, кислород не более 0,05% по 
объему).

2.14. Воздух сжатый сухой, очищенный (содержание твердых 
частиц не более 1 мг/м3 (вода и минеральные масла нс допуска
ются).

2.15. Натрий углекислый гранулированный с размерами зерен 
0,2—0,4 мм, ч. д. а.

I. ПОДГОТОВКА К ИСПЫТАНИЯМ

3.1. П р и г о т о в л е н и е  с о р б е н т а
3.1.1. Количество твердого носителя, предварительно обезво

женного в термостате при температуре 105— 110"С, соответствую
щее объему колонки 30—60 см3, взвешивают с погрешностью не 
более 0,02 г. Одну из неподвижных фаз в количестве 10—15% от 
массы носителя взвешивают с той же погрешностью и растворяют 
в круглодонной колбе в 50—100 см3 хлороформа или ацетона в 
соответствии с рекомендуемым приложением 1. Носитель добав
ляют в колбу с подготовленным раствором и. перемешав легким 
круговым движением, оставляют на 1—2 ч. Затем колбу помеша
ют на водяную баню и испаряют растворитель при температуре, 
близкой к температуре кипения растворителя, при периодическом 
перемешивании встряхиванием.

Полученный сорбент используют при анализе. •
Допускается применение готовых сорбентов.
3.2. П о д г о т о в к а  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  к о л о н к и
3.2.1. Чистую хроматографическую колонку заполняют сорбен

том в соответствии с инструкцией, прилагаемой к хроматографу.. 
Для улавливания соляной кислоты, выделяющейся при пиролизе 
хлорсодержащих полимеров, перед хроматографической колонкой 
устанавливают колонку длиной 0,4—1,0 м, заполненную углекис
лым натрием.

Допускается углекислый натрий похищать непосредственно в 
хроматографическую колонку перед слоем сорбента.

3.2.2. Подготовленные колонки устанавливают в термостат хро
матографа и, не присоединяя их "к детектору во избежание его 
загрязнения, продувают газом-носителем (азотом или аргоном) со 
скоростью 50—60 см3/мин при постоянном подъеме температуры 
со скоростью не менее 3°С в минуту до максимальной рабочей 
температуры неподвижных фаз к выдерживают при этой темпе
ратуре 10—12 ч.
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Максимальные рабочие температуры для каждой неподвижной 
фазы приведены в справочном приложении 2.

3.3. П о д г о т о в к а  х р о м а т о г р а ф а  с п и р о л и т и ч е 
с к и м  у с т р о й с т в о м

После стабилизации колонку присоединяют к детектору и под
готавливают пиролитическое устройство в соответствии с инструк
цией, прилагаемой к прибору.

3.4. С н я т и е  п и р о г р а м м  к о н т р о л ь н ы х  п р о б
3.4.1. Контрольные пробы на основе индивидуальных каучуков 

и их смесей готовят по стандартной рецептуре или в соответствии 
с обязательным приложением 3.

3.4.2. При проведении пиролиза в трубчатом реакторе печного 
типа пробу резины массой от 0,5 до 1,0 мг (в зависимости от на
полнения резины) помещают в кварцевую лодочку, закрепленную 
с помощью держателя на штоке.

Лодочку вводят в реактор, нагретый до температуры 
550—650°С. Температуру поддерживают с погрешностью не более 
± 5еС. Пиролиз проводят в течение 10—15 с.

3.4.3. При проведении пиролиза в пнролизере филаментного 
типа пробу резины массой от 0,05 до 0.50 мг помещают внутрь 
спирали фнламента с помощью металлической иглы. Фнламент 
с пробой устанавливают в хроматограф (пиролизер заранее вклю
чен вместо дозатора или последовательно с ним) и выдерживают 
5—7 мин в потоке газа-носителя.

Затем в соответствии с инструкцией на данное пиролитическое 
устройство подают напряжение, необходимое для обеспечения 
оптимальной температуры пиролиза. Пиролиз проводят в течение 
5 -1 0  с.

3.4.4. При проведении пиролиза в пнролизере индукционного 
нагрева до точки Кюри пробу резины массой не более 0,1 мг по
мещают с помощью металлической иглы внутрь спирали ферро
магнитного элемента, характеризующегося точкой Кюри 
700—770*0. Пиролизер с пробой устанавливают в хроматограф, 
выдерживают 5—7 мин в потоке газа-носителя и проводят пиро
лиз в соответствии с инструкцией на данное пиролитическое уст
ройство.

3.4.5. Разделение летучих компонентов продуктов пиролиза.
Для разделения продуктов пиролиза и идентификации каучу

ков используют один из сорбентов, приготовленных по п. 3.1.
Выбирают рабочие параметры разделения: скорость газа-но

сителя и температуру колонки.
Разделение проводят в режиме программирования температу

ры или в изотермическом режиме.
Рабочие параметры должны обеспечивать четкое выделение 

характеристических продуктов пиролиза.
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Пример режимов разделения приведен в справочном приложе
нии 2.

Результат разделения регистрируется самописцем прибора в 
виде пирограмм (справочное приложение 4), используемых как 
пнрограммы сравнения. Высота пиков (типичная для данного кау
чука) не должна превышать диапазона шкалы регистрирующего 
прибора и наименьшие характеристические пики не должны быть 
менее половины диапазона шкалы, что достигается подбором соот
ветствующей чувствительности или величины пробы.

После хроматографирования контрольных образцов колонки 
продувают газом-носителем в течение 15—20 мин при темпера
туре на 20—30°С выше максимальной рабочей температуры, но 
не превышающей максимально допустимую для данной неподвиж
ной фазы, с целью удаления более тяжелых продуктов пиролиза. 
Затем выключают нагрев, охлаждают термостат до 30—40°С и 
устанавливают рабочие параметры разделения.

Нелетучие остатки резины после пиролиза образца (минераль
ные наполнители, технический углерод) удаляют из лодочки, фк- 
л а мента или ферромагнитного устройства механическим путем.

4. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

Анализ резин проводят, как указано в п. 3.4, и получают их 
пнрограммы.

S. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

5.1. Тип полимера в анализируемых резинах устанавливают 
путем сравнения пирограмм анализируемых и контрольных 
резин по времени удерживания и относительным величинам пиков, 
соответствующих продуктам пиролиза.

При идентификации полимера следует иметь в виду, что метод 
не позволяет отличить друг от друга следующие типы полимеров: 
натуральный каучук от синтетического изопренового; сополимер 
этилена с пропиленом от сополимера этилена с пропиленом и 
диеном; бутилкаучук от его галондпроизводных; бутилкаучук от 
полиизобутилеаа; бутадиеи-стирольные сополимеры, полученные 
полимеризацией в растворе или в эмульсии; иолибутадиены, со
держащие различные количества цис- и транс-изомеров; различные 
виды полпхлоропренов. Резины, приведенные в таблице, дают на 
пнрогра'мме характеристические пики, наличие которых достаточ
но для идентификации.
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Тип полимера Хлржтеристические пики соединений

Изопреновыс 
Бутадиеновые 
Бутадиен-стнролышс 
Бутадиси-а-метилсти рольные

Изопрен н лимитен 
Бутадиен и вннмдцнхлогсксен 
Бутадиен, вниилциклогексен н стирол 
Бутадиен, винилциклогехсен н и-мсткл-

Буталнсн-нитрииьиые
стирол

Бутадиен, винилциклогексеи и нитрил

Х.торопрсновые
акриловой кислоты 

Хлоропрсн

Если на пирограмме испытуемого материала отсутствуют ха
рактеристические пики, в целях повышения надежности опреде
ления типа полимера следует сравнить эту пирограмму с пиро
граммой наиболее похожего на нее контрольного образца, снятой 
сразу после испытуемого образца, что исключит влияние возмож
ных колебаний рабочих параметров.

5.2. Результаты испытаний оформляют протоколом, в котором 
должны быть указаны:

марка резины н номер партии; 
предприятие-изготовитель резины;
тип пиролитического устройства и марка хроматографа; 
размеры хроматографической колонки (диаметр и длина); 
тип неподвижной фазы и ее процентное содержание по отно

шению к массе носителя;
наименование твердого носителя и его дисперсность; 
рабочие параметры испытания: температура пиролиза, темпе

ратурный режим хроматографирования и скорость газа-носителя;
тип полимера в резиновой смеси, резине или резиновом изде

лии;
дата испытания;
обозначение настоящего стандарта.
К протоколу испытания должны быть приложены пнрограммы 

анализируемых образцов.
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ПРИЛОЖЕНИЕ /  
Рекомендуемое

Максимальные рабочие температуры и растворители неподвижных фат

Наимснояание фаты Максимальная ц6«ч»а 
температура, *С Растворитель

Сивалай 1Э0 Хлороформ
Эфир полифсниловый ЗФ4Э 220 Ацетон или 

хлороформ
Полиэтилеигликользлипииат ИЯ) То же
Реоплехс 400 180 »

ПРИЛОЖЕНИЕ 2 
Справочное

Пример режимов разделения продуктов пиролита

Наименование фаты
Скорость
гата-мо-
отеля.
см*,мим

Режим
хроматогра-
фироишпа

Требуемая темпера
тура термостата.

"С
Примечаяне

Эфир полифе- 
нкловын 5Ф4Э

2 0 -3 0

Изотерми
ческий или 
с програм
мированием
гемперагу-
ры

45—180 со ско
ростью подъема 
ке менее 3°С и 
минуту

До выхода пи
ка изопрена 
(5 мин) режим 
термосгатирона- 
нии изотермичес
кий при (45—50)“C. 
а далее подъем 
температуры до 
требуемой при 
программирован
ном режиме

Полиэтилек- 
глнкильадисшнат 

Реоплекс 400

45—150 со ско
ростью подъема 
температуры не 
менее 3°С в ми
нуту

Схнз.тзк 95 Изотермический 
режим хромаго- 
графиронанни



Ctp. 8 ГОСТ 24*74—«1

ПРИЛОЖЕНИЕ 3 
Обязательное

Т а б л и ц а  I

Рецептура и режим изготовления резин на основе двух полимеров, 
кроме хдоролремового

>||ииеиовак11« компонент! Обозначение
стандарт!

Массов а я 
доля,

N

Времм - *: и
от
См«Ш4ИИ<,

мня

Смесь полимеров _ 72,7 0
Кислота стеариновая техничес

кая ГОСТ 6484-64 0 .7 3
г.г'-дибеизтиаэолдисульфид

(альтакс) ГОСТ 7087-75 1.1 5
Белила цинковые сухие муфель

ные. марки БЦО-М ГОСТ 2 0 2 -7 6 1.8 7
Магнезия жженая, марки Б. 

высший сорт ГОСТ 8 44-79 0 .7 8
Углерод технический с удельной 

геометрической поверхностью 
(72—82) м’/г, марки ПМ-75 ГОСТ 7885-77 21,8 10

Сера ГОСТ 127-76 1.1 23

Смешение производят на лабораторных вальцах.
ОСшее время смешения (30±1) мин 
Температура валков не выше 50°С.
Условия вулканизации; 
температура (143±3)*С; 
продолжительность (40=fc 1) мин.

Т а б л и ц а  2
Рецептура и режим изготовления резины на основе двух полимеров, 

в том числе хлоролренового

Наименование компонента Массовая
ДОЛЯ, н

Rptua полами 
от начала счешекиа, 

«ив

Изоиреновый или бутадиен стирольный ха- 36.1 0

^лоропрековый каучук 36,1 2
Кислота стеариновая техническая 0.7 5
2.2'-дибеизтяа»олднсульфид 1.1 7
Магнезия жженая 1.4 «
Углерод технический с удельной геометрн- 21.7 9

ческой поверхностью 72—82 и*/г (в три приема)
Сера 1.1 19
Белила цинковые сухие муфельные 1.8 21

Смешение производят на лабораторных вальцах.
Общее время смешения (25±1) мни.
Температура валков не выше оО®С.
Условия вулканизации: температура (143 -^3)вС; продолжительность

(30±1) мни.



ГОСТ 24974-61 Стр. 9

ПРИЛОЖЕНИЕ 4 
Справочное

Условия проведения анализа резин на основе иаолренового. бутадиенового, 
бутадиен-стиролыюго, бутадиен-метидстиролыгого. бутилкаучука н на основе 
смесей изолреиового н бутадиенового, изолреиоаого и бутадиен стирольного, 

и.топреноаого и бутадиеи-мешлсгирольного каучуков

Хроматограф с детектором ионизации в пламени (например. ЛХМ-8МД).
Размеры хроматографической колонки: длина 3 м; внутрскний диаметр 3 мм.
Сорбент— 15% реопдехса 400 на поролите зернением 0,315—0.400 мм.
Пиролитическое устройство филаментного типа.
Филаменг в виде спирали диаметром 5 мм состоит из 5—6 витков, наготов

лен из ннхроыовой проволоки длиной 10 см диаметром Од—0.6 ми. продолжи
тельность пиролиза 5 с при напрнжении а интервале 3,0—3*5 В.

Режим разделения: скорость газа-носятеля (аргона) 20 см'/мнн; температура 
колонии: в течение 4 ник — 40°С. далее (после выхода изопрена) включают 
программирование до 140°С со скоростью 6®С/мин.

Пирограммы, полученные при анализе ухазвкиых резни, приведены ид черт. 
1—9.



Стр. 10 ГОСТ 24974—II

Пирограмма резины на основе натурального 
н синтетического изопреноаого каучука

I П * 1 Г 1,А

m * t r wA

-~ w A j

мин 70 15 1в

г - маовреп; 3—днпеитеи 

Черт. I

Пирограмма резины на основе бутадиенового каучука

I

*—б)гт»дке*: 3—аяквдиикдогеквя 

Черт. 2 •
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Стр. 12 ГОСТ 24974-11

Пирограмма резины на основе бутадиен.меш.ктмрольного каучука 
(СКМ С-ЗОЛРК)

J

I—-бутадиен; 2—акпхланклогенсен; 3—ИВТЧЛСТИрол

Черт 4

Пирограмма резины на основе бутилкаучука

f

I—«зобутилеи
Черт. 5



ГОСТ 24*74-81 Стр. 11

Пирограмма реаииы иа основе изопренового и бутадиенового каучука ( 1 : 1 )

/

/—бутадиен; J—иасореи; 3—вяинлаиктогексм; 4—дипеитея 

Черт. 6

Пирограмма резины на основе нзопренового и бутадиси-стмрольного каучука (1:1)

л
4

/ —бутадиен: 3—яаопреи: 3— аииилдвхлогексея: 4— двпаитев; 3—стироа 

Черт. 7

SB
od
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Стр. 14 ГОСТ 24974—II

Пирограмма резины па основе нзопреноаого и бутадиен метилстирольиого 
каучука ( 1 : 1 )

*

I- Оутпаиея: J— « о п р е й ; 3—вимилдмидогексен; 4—димнтеа: 4-петилстирол 

Черт. 8

Пирограмма резины на основе бутадиен-нитрильного каучука

т *Ю '1,А

I—бутадиен; ?— натри л вкри.гоаоП кислоты; З—штклцяклогсксеп

Черт. 9

- 
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оЗ
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ГОСТ 14*74—S1 Стр. 15

Условия проведения анализе резин на основе сополимера этилена 
с пропиленом и хлоропрокового каучука

Хроматограф с детектором ионизации в пламени (например. «Цвст-1>). 
Размеры хроматографической колонки: длина — 3 м; внутренний диаметр — 

4 мм.
Сорбент— 10% савалзна на породите зернением 0.315—0,400.
Колонка с углекислым натрием длиной 1 м (для хлоропреиового каучука). 
Пиролитическое устройство — трубчатый резктор печного типа.
Пиролиз при температуре (550±10)°С.
Режим хроматографирования: скорость гам»иоснтедя (азот) 20 см’/мин; тем

пература колонки 95Х.
Пирограммы резни на основе сополимера этилена с пропиленом и полихлоро- 

вреиового каучука приведены на черт. 10, I I .

Пирограмма резин на основе этиленпропмлеиового каучука



O p . 16 ГОСТ 24974—81

Пирограмма резины на основе полнхлоропреиввого каучука

Черт. 11

Редактор Р. С. Федорова 
Технический редактор Н. М. Ильичеве 

Корректор Н Л . Шнайдер

Сжало ■ пав. 2*.10.81 Подл к п«ч. 0302.82 \Л п *. 1.01 уч.-и>д л. Гир, 8010 Цена i  коо.
Олдема «Знак Почета» И эдагальспо стандартов. 153557. Москаа. Ноаоирееиеиский пар.. 3 

Тип «Московски» печатник». М оски. Лидии пар.. 6. За*. 14»!

В 8
од

 п
ро

бы



Изменение М  1 TOCf 24974—81 Резина. Идентификация полимера методом п»- 
ролитнческой газовой хроматографии

Утверждено и введено в действие Постановлением* Государственного комитета 
СССР по стандартам от  05.08 87 М  1852

Д ата  введения 01,12.87

Под наименованием стандарта проставить код: ОКСТУ.2509.
Вводная часть. Первый абзац изложить в новой редакции: «Настоящей

стандарт распространяется на каучуки, резиновые смеси, резины, резиновые, 
резинотканевые и резинометаллические изделия (далее — каучуки и резины) я 
устанавливает метод идентификации типа полимера в каучуках и резинах, же* 
готовленных на основе одного каучука или смеси следующих каучуков»;

девятый абзац исключить.
Пункты 1.1, 1.2 изложить в новой редакции: «1.1. Пробы отбирают из лю

бой части партии каучука или резины массой не менее 0,5 г.
1.2. При анализе резинотканевых и резинрметаллкчсских изделий резину 

отделяют механическим путем (срезают или соскабливают)».
Пункт 2.2 после слов «Устройство пиролитическое» дополнить словами: «по 

нормативно-технической документации».
Пункт 2.3. Заменить значения: 2—3 м на «от 2 до 3 м», 3—4 мм па «от 3 

до 4 мм» (2 раза), 0,4— 1.0 м на «от 0,4 до 1.0 м».
Пункт 2.5 изложить в новой редакции: «2.5. Весы лабораторные общего 

назначения по ГОСТ 24104—80 с наибольшими пределами взвешивания 20 я 
200 г, класс точности 2».

(Продолжение ся. с. 296) 
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(Продолжение изменения к ГОСТ 24974—81)
Пункт 2.6 дополнить словами: «2-го класса точности».
Пункт 2.7. Заменить значение: 0,20—0.45 мм на «от 0.20 до 0.45 мм». 
Пункт 2.8. Заменить слова: «реоплекс 400» на «реоплекс 400. полнднэтн- 

хенгликольадипинат»
Пункт 2.9 изложить в новой редакции: «2 9. Носитель твердый: 
хроматон — N—AW или хезасорб AW с размерами зерен от 0,200 до 0,250 

или от 0.256 до 0.315, или от 0.315 до 0.430 мм. или
поролит с размерами зерен от 0,220 до 0,250 или от 0.250 до 0,315, или от 

0,31» до 0,430 мм. или
хромосорб W. G е размерами зерен от 0.147 до 0.175 или от 0.175 до 0.246, 

или от 0,246 до 0,495 мм, или
хромосорб А с размерами зерен от 0.176 до 0.246 или от 0.246 до 0.495 мм,

или
еферохром-1 с размерами зерен от 0.16 до 0,31 или от 0.31 до 0.50 мм, вля 
цоетохром Зк с размерами зерен от 0,160 до 0,250 или от 0.250 до 0.315 мм». 
Пункт 2.14. Заменить слова: «1 мг/м» (вода и минеральные масла не допус

каются)» на «I мг/м5, вода и минеральные масла не допускаютси».
Пункт 2,15. Заменить значение: 0.2—0.4 мм на «от 0.2 до 0,4 мм»; 
дополнить ссылкой: «по ГОСТ 83—79».
Раздел 2 дополнить пунктами — 2.16—2.21: «2.16. Термостат по ГОСТ 

9.024—74 или сушильный шкаф по нормативно-технической документации
2.17. Часы электрические вторичные показывающие по ГОСТ 22527—77. с 

погрешностью хода Лг60 с за 24 ч.
2.18. Секундомер по ГОСТ 5072—79. класс точности 2

(Продолжение ем. с. 297)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 24974—81)
2.19. Термопара лучковая с диапазоном показаний от 0 до 250 *С, с иеной 

деления 5 ’С. погрешностью измерения ± 7  "С.
220. Измерительный комплект: термометр термоэлектрический хромель-ка- 

пе.тевый по нормативно-технической документации, с потенциометром КСП-3 по 
ГОСТ 7164- 78, верхний предел измерения 300 'С . цена деления 5 °С, допускае
мая погрешность измерения ± 3 ЛС.

2 21. Допускается применять другие средства измерений, обеспечивающие 
точность измерения в соответствии с требованием настоящего стандарта».

Пункт 3.1.1. Заменить слова: «Количество твердого носителя, предваритель
но обезвоженного в термостате при температуре 105—110*С, соответствующее 
объему колонки 30—60 см1, взвешивают с погрешностью не более 0,02 г» иа 
«Твердый носитель, предварительно прогретый в термостате или сушильном 
шкафу при температуре 1 Об— 110°С в течецне (1,5±0.5) ч, взвешивают в коли
честве, соответствующем объему колонки от 30 до 60 см5»;

исключить слова: «с той же погрешностью».
Пункт 3.2.1. Заменить значение: 0,4— 1.0 м на «от 0.4 до 1,0 м».
Пункт 3.2.2. Заменить значения: 5Ф—60 см*/мии иа «от 50 до 60 см*/мин», 

«3 *С в минуту» иа 3 'С/мии, 10—12 ч на «от 10 до 12 ч»;
второй абзац. Заменить слова: «рабочие» на «допустимые», «справочном 

приложении 2» на «приложении 1».
Пункт 3.4.1 после слов «контрольные пробы» дополнить словом: «резины».
Пункт 3.4.2. Первый абзац. Заменить слова: «пробу резины» на «пробу кау

чука или резины».
Пункт 3.4.3. Второй абзац. Исключить слово: «оптимальной»; заменить сло

ва: «температуры пиролиза» на «температуры пиролиза 700—770 ®С».
Пункт 3.4.4 после слов «до точки Кюрн пробу» дополнить словами: «кву- 

чука или».
Пункт 3.4.5. Седьмой абзац изложить в новой редакции: «Результат раз

деления регистрируется самописцем прибора в виде пирограмм (приложение 4), 
используемых хак пирограммы сравнения. Высота пиков характеристических 
продуктов пиролиза не должна превышать диапазона шкалы регистрирующего 
прибора и составлять не менее 30%  шкалы, что достигают подбором чувстви
тельности усилителя»;

восьмой абзац. Заменить слова: «максимальной рабочей температуры» на 
«температуры, указанной в приложении 2». «термостат до» на «термостат до 
температуры».

Раздел 4. Заменить слово: «Анализ» на «Анализ каучуков и».
Пункт 5.1. Первый абзац изложить в новой редакции: «Тип полимера в 

анализируемых хаучуках и резинах устанавливают сравнением пирограмм ана
лизируемых и контрольных каучуков и резин по времени удерживания и отно
сительным величинам пиков, соответствующих продуктам пиролиза»;

второй абзац. Замени слово: «Резины» на «Каучуки и резины н4 их ос
нове»;

таблица. Графу «Тип полимера» дополнить строкой: «Изобутиленовые»; 
графу «Характеристические пики соединения» дополнить строкой: «Изобутилен».

Пункт 52. Второй абзац. Заменить слово: «Марка» на «Марка каучука 
или»;

третий абзац. Заменить слова: «предприятие-изготовитель» на «предприя
тие-изготовитель каучука или»;

девятый абзац изложить в новой редакции: «тип .полимера я каучуке, рези
новой смеси, резине, резиновом, резинотканевом или рсэииомсталличсеком изде
лии».

Приложение 1. Наименование. Заменить слово: «рабочие» на «допустимые»;
таблица. Заменить слово: «рабочая» на «допустимая»;
таблицу дополнить строкой-

(Продолжение см. с. 298)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 24974—81)

Нишековампе О на Михск«блы1: я допустим: н 
температура. СС ?4Ст»|1?ител»

Полидиэтиленгликоль-
адипииат 180 >

Приложение 2. Головка таблицы. Исключить слово: «Требуемая»; 
графу «Наименование фазы» после слова «Реоплекс 400» дополнить словом: 

чПолидвэтил енгл икол ьад и п и нат»;
заменить значения: 45— !50 на 45—180, 05 на 9 5 ± 5 ;
графа «Примечание». Заменить слова: «изотермический при» на «изотерми

ческий при температуре».
Приложение 3. Таблица 1. Графа «Наименование компонента». Заменить 

слова, обозначение: «Белила цинковые сухие муфельные, мархи БЦО-М» на 
«Белила цинковые, марки БЦОМ»; ПМ-75 на П324; 

заменить ссылку: ГОСТ 202—76 на ГОСТ 202—84;
50

заменить слово: «вальцах» на «вальцах Л б lOO^jj Л  по ГОСТ 14333—79*j
• таблица 2. Графа «Наименование компонента*. Исключить слова: «сухие 

ыуфольиыс*.
Приложение 4. Первый абзац. Заменить марку: ЛХМ-ВМД на БИОХРОМ-

третий абзац. Заменить значение: 0,315—0,400 мм на «от 0,315 до 0,400 мм»;
пятый абзац изложить в нозой редакция: «Продолжительность пиролиза 5 с 

•ари напряжении от 3.0 до  3,5 В»;
шсствй абзац. Заменить значения: 4 мин — 40°С на «5 мин — от 45 до 

5 0 •С*. 140°С на 18#СС.
Приложение 4 дополнить словами: «Пирограмма на черт. 9 снята при ско

рости программирования температуры 4*С/мин».
Чертеж 11 дополнить обозначением: 1 (Пик. соответствующий 5,5 мин) и 

яодрисуночной подписью: «1 — хлоропрен».
(ИУС .Vt 9 1997 г.)
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Изменение JA 2 ГОСТ 24974—81 Резина. Идентификация полимера методом 
пиролитической газовой хроматографии

Утверждено и введено в действие Постановлением Государственного комитета 
СССР по управлению качеством продукции и стандартам от 21.06.90 Л  1724

Дата введения 01.01.91

На обложке н первой странице под обозначением стандарта заменить обоз
начение: СГ СЭВ 1765-79 на СТ СЭВ 1765-89.

Вводную часть изложить в новой редакции: «Настоящий стандарт распрост
раняется на каучуки, резиновые смеси, резины, резиновые, резинотканевые и 
резинометаллнческие изделия (далее — резины) и устанавливает метод кзтест- 
венного определения типа полимера в резинах

Метод заключается в термическом разложении образна в специальном пи
ролитическом устройстве, включенном в схему хроматографа, хроматшрафнчос-

(Продолжение гм. с. 244)

241



(Продолжение изменения к ГОСТ 24974—$1) 
ком анализе летучих продуктов пиролиза и идентификации полимера по полу
ченным пкрограммзм.

Метод идентифицирует следующие типы полимеров: полннзопрен. полибута
диен, бутадиен-стмрольные (бутадиен-метилстирольные) сополимеры, нолкхло- 
ропрси, бутаднеи-акрилоинтрильные и этиЛенпропнлеловые сополимеры, бутил- 
каучук. а тахже смеси иа основе комбинаций следующих полимеров, полиизо- 
прена, полибутадиена, бу73диск-стпрольного (бутадиен-мети лстирольного), Оу- 
тклкаучукя.

Стандарт устанавливает три варианта испытаний в зависимости от состава 
анализируемого образца:

А — иа основе одного полимера:
Б  — иа основе смеси полимеров;

(Продолжение см. с. 245)



(Продо.икение изменения к ГОСТ 24974—81)
В — варианты А или Б  указывают на наличие в резине бутадиен-стироль

ного (бутадисн-метилсти рольного) сополимеров и требуется определить при
сутствие полибутадиена».

Пункт 1.1. Заменить слова: «не менее» на «до».
Пункт 1 2 после слона «резинотканевых» дополнить словами: «н рсзиномс- 

таллийеских*.
Пункт 2.1 Первый абзац, изложить и новой редакции: «Хроматограф газо

вый с'детектором ионизации в пламени или детектором по теплопроводности 
н программированием температуры».

Пункт 2.2 после слов «Устройство пиролитическое» дополнить словами: 
«по нормативно-технической документации».

Пункт 2.5 изложить в новой редакции: «2.5. Весы лабораторные обшего наз
начения по ГОСТ 24104—88 2-го класса с пределом взвешивания 20 и 200 г».

Пункт 2.7. Заменить ссылку: ГОСТ 3584—73 на ГОСТ 6613—86.
Пункт 2.10 после слов «хлороформ чд.а.» дополнить словом: «или».
Пункт 2.11 изложить в новой редакции: «2.11. Газ-носитель: азот по ГОСТ 

9293—74 или аргон по ГОСТ 10157—79, или гелий по ГОСТ 20461—75 (основ
ное вещество не менее 99.9 % по объему, кислород не более 0,05 % по объему)».

Пункт 2.12 исключить. .  _
Пункты 2.15. 2.17 изложить и новой редакции: «2.15. Натрий углекислый 

гранулированный с размерами зерен от 0.1 до 0,5 мм по ГОСТ 83—79 ч.д.а.
S 17. Часы электрические вторичные показывающие по нормативно-техни

ческой документации, с погрешностью ходи ± 6 0  с за 24 ч».
Пункты 2.19. 2.20 исключить.
Раздел 2 дополнить пунктами — 2.22 —2.24:
«8.22. Цилиндры мерные по ГОСТ 1770—74 вместимостью 100 см1.
2.23. Образцы контрольных резин на основе индивидуальных каучуков.
2.24. Чашка по ГОСТ 25336—82. 7ипа ЧВК. вместимостью 250 см*».
Пункты 3.1.1. 3.2.1 изложить в новой редакции:
«3.1.1. Для испытания применяют готовые сорбенты.
Допускается применять приготовленный сорбент.
Для srroro устанавливают объем пустой колонки расчетным путем и отме

ряют мерным цилиндром необходимый объем носителя, превышающий объем 
колонки на (20±5) V  Слой носители уплотняют, слегка постукивая по цилин
дру в течение 1—2 мин. Переносят носитель в чашку, сушат сто в термостате 
или сушильном шкафу при температуре 159—160 ®С в течение 2—3 ч.

Взвешивают неподвижную фазу в количестве от 5 до 15 % от массы носи
теля н растворяют в круглодонной колбе при температуре (23±2) СС в одном 
из растворителей, указанных в п. 2.10. Носитель добавляют в колбу с подготов
ленным распюром и, перемешав легким круговым движением, оставляю! на 
2—3 ч. Колбу помешают па водяную баню н испаряют растворитель при темпе
ратуре, близкой к температуре кипении растворителя, при периодическом встря
хивании. Затем колбу нагрсоают в сушильном шкафу иди термостате в течение 
2—3 ч при температуре иа {50x5) °С ниже максимальной рабочей температуры 
неподвижной жидкой фазы.

3.2.1. Чистую хроматографическую колонку заполняют сорбентом в соот
ветствии с инструкцией, прилагаемой к хроматографу.

При работе с резикзми, образующими агрессивные продукты пиролиза ти
па галоггнводородов. для их улавлш ання с целью увеличения срока службы 
хроматографического оборудования рекомендуемся помешать углекислый натрий 
или другое вещество аналогичного назначения непосредственно в хроматографи
ческую колонку перед слоем сорбента*.

Пункт 3.2 2, Исключить слова: «{азотом или аргоном)»:
заменить значение: 10- 12 ч на «в течение времени, необходимого для обес

печения стабильной базовой линии при получении пнрограммы»:
последний абзац исключить.

(Предо.жжение см. с. 246)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 24974— 81) 
Пункт 3.4.1 изложить в новой редакции: «3.4.1. Контрольные пробы на ос

нове иилнвндуальных каучуков готовят по стандартной рецептуре, предусмот
ренной в нормативно-технической документации на каучуки».

Пункт 3.4.2. Первый абзац. Исключить слова: «каучука иди»; 
заменить слова «помешают в кварцевую» на «помещают в кварцевую или 

фарфоровую».
Пункт 3.4-3- Заменить значение: «до 0.50 мг» на «до 1,0 мг»; 
исключить слова: «(пмролизер заранее включен вместо дозатора или после

довательно с ним)»;
второй абзац изложить в новой редакции: «Затем проводят пиролиз образ

ца при температуре 700—770 аС в течение 5—10 с».
Пункт 3.4.4 Исключить слова: «каучука или».
Пункт 3-4 5. Первый абзац. Заменить слово: «каучуков» на «полимеров»; 
шестой абзац изложить в новой редакции: «Пример условий проведения 

анализа и получаемых пирограмм приведем в приложении»;
седьмой абзац. Исключить слова: «Результат разделения регистрируется 

самописцем прибора в виде пирограмм (справочное приложение 4). используе
мых как пирограммы сравнения»;

восьмой абзац. Заменить слово: «контрольных» на «на 2^-3»; 
заменить слова- «температуры, указанной в приложении 2» на «максималь

ной рабочей температуры».
Пункт 5.1 изложить в новой редакции: «5.1. При условии идентичности пи

рограммы анализируемой резины с одной из пиротрамм контрольных резин де
лают вывод о 7ипе полимера (вариант А).

При наличии на пирограмме дополнительных пиков, ке позволяющих иден
тифицировать полимер по варианту А. применяют вариант Б, основанный на со
поставлении времени удерживания пиков характеристических продуктов, обра
зующихся при пиролизе анализируемой резины, с оременем удерживания углево
дородов, специфических для пиролизата хажлого тнпа полимера, указанного я 
таблице.

Тле полимер* Х*|>»ктср>1с><|'1ссквс пики соединения

И топреиовый Изопрен н дипентеи
Бутадиеновый Бутадиен и вниклцкклогсксвн
Бутадиен стирольный Бутадиен, винялцкклогекоек н стирол
Бутадиен-мети лети рольный Бутзднен, з 8нилц.иклоге1сеея и метилен-

раз
Бутадиен, ван ил циклогсксс.ч и нитрил

дышловой КИСЛОТЫ
Бутадиен акрилонитрнльный

Хлоропрсмовый Хлоропрен
При наличии в анализируемой резине бугадиен-сти рол оного (бутадпен-мегял- 

стирольного) сополимеров, определенных по варианту А или Б, и, при необхо
димости. установить присутствие и резине яолибутаднсиа. применяют вариант 15, 
основанный на получении лнрограммы контрольной резины, приготовленной из 
бутадиеи-стирольиого сополимера, по микроструктуре я содержанию стирола 
аналогичного сополимеру анализируемой резины, н трех или более контрольных 
резин из смеси полибутаднеиа с ’бутадиси-стирольным сополимером в соотно
шении от 1-4 до 4:1. Измеряют площади пиков стирола и винвлциклогексена на 
пирограммах с вех контрольных резин и вычисляют отношения площадей пиков 
стирола н аинилциклагексена (£ ) по формуле

* =  S «+3S b '
где S c — площадь пика стирола;

(Продолжение ем. с 247)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 249?4-~81) 
б* — площадь пика вннилциклогехсенз;

3 — эмпирический коэффициент.
Строят градуировочную кривую как зависимость R от состава контрольных 

смесей бута дней-стирольного сополимера с полибутадиеном. По пирограмме 
анализируемой резниы вычисляют величину R н по градуировочной кривой опре
деляют наличие пблибутадиена.

При содсржаиии полкбутадиеиа менее 10 % его определение в анализируе
мом образце не является достоверным.

Метод нс позволяет отличить друг от друга следующие виды полимеров: 
натуральный каучук от синтетического полкизопренового. 
сополимер этилена с пропиленом от сополимера этилена с пропиленом и 

диеном.
бутклкаучуки от их галондпроизводиых;
бутэднен-стирольные и бутадиен-метилстирольиые сополимеры, полученные 

полимеризацией в растворе или в эмульсии, а также отличающиеся микрострук
турой и соотношением мономеров;

лолибутаднеиы и под к изо п репы различной микроструктуры; 
различные виды полнхлоропреяов;
бутадиен-акридоиитрильиые сополимеры с  различным соотношением моно

меров, за исключением случаев, когда соотношения мономеров характеризуются 
большой разницей».

(Продолжение см. с. 248)



(Продолжение изменения к ГОСТ 24971—81) 
Пункт 5.2. Второй абзац. Заменить слова: «Марка каучука или» на «Марка»; 
третий абзац. Заменить слова: «предприятие-изготовитель каучука» на 

«предприятие-изготовитель»;
девятый абзац изложить в новой редакции: «тип полимера в резине»; 
дополнить абзацем: «использованный вариант (А, Б или В)»
Приложения 1—3 исключить.
Приложение 4. Наименование изложить в новой редакции:
«Примеры условий проведения анализа резни»;
первый абзац. Исключить слова: «(например, «БИОХРОМ-26»)»; 
п ят ы й , седьмой абзацы изложить п новой редакции: «Филамент и виде спа- 

ради диаметром 5 мм состоит из 5—6 витков, изготовлен из иихромовой прово
локи длиной 10 см диаметром 0,5—0,6 ми, продолжительность пиролиза 5 с 
при напряжении 3.0—3.5 В;

Пирограммы резин, полученные о указанных условиях, приведены на 
черт. 1, 3, 7»;

чертежи 2, 4. 5, 6, 8. 9 исключить.
исключить слова: «Условия проведения анализа резин на основе сополиме

ра зтклена с пропиленом и хлоропренового каучука;»
последний абзац изложить в новой редакции: «Пирограммы резин, получен

ные в указанных условиях, приведены на черт. 10, 11».
(МУС К? 10 1990 г.)

ГОСТ 24974-81
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