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МЕТОДИЧЕСКИЕ РЕКОМЕНДАЦИИ

1Ю РАЗДЕЛЬНОМУ ОПРЕДЕЛЕНИЮ ШЛЮТИЛЕНЮЛИМИТОВ (НЭПА)

В ВОДЕ и  с ш р т о с о д о т п щ  СДЕЛЬНЫХ РАСТВОРАХ ПРИ 

САНИТАРНО-ХШИЧЕСКИХ НАСЛЕДОВАНИЯХ Ю 1 Ш Ш  МАТЕРИАЛОВ1*

КРАТКАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА ПРЕИАРАТА

Смесь этилендиамина, диэтилеитриашта и более высоко- 

кипящих полиэтиленпояиаминов.

Густая, вязкая, желтая жидкость с резким запахом,

Полизтиленполиампш очень хорошо растворимы в спирте, 

хлороформе и воде*
При производстве полимерных материалов и  клеевых ком

позиций применяется как смесь по лдэтиленполианинов, так и  

отдельные ее компоненты*

ПРМШИ ТтаТОДА

Метод основан на упариваний подкисленных водных и вод-
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вшпиртовых вытяжек до небольших объемов (0,1 - 0,2 мл) в 

вакууме водоструйного насосе о последующий хроматографиро

ванием в тонком слое силикагеля.

Система подвижных растворителей -  метанол-ацетон - 25£-й 

водный раствор аммиака 5 : I : I, С немощью укачанной сис

темы можно определить до 7 олигомеров подиэтиленполаамн -  

нов.

Реагент для обнаружения веществ на хроматограммах и 

Еикгидрин.

Метод позволяет обнаружить 0,01 - 0,02 мг полиэтиленпо- 

лиамивов в литре водной или водно - спиртовой вытяжки.

Реактивы и растворы

1. Серная кислота, ТОСТ 4204-66, 0,1 н раствор

2. Метиловый спирт, чда, ГОСТ 6995-67

3. Ацетон, ГОСТ 2603-63

4. Аммиак водный, 25 t-Ш раствор, ГОСТ 3760-64

5. Уксусная кислота ледяная, ГОСТ 61-69

6. Бутиловый спирт нормальный, ГОСТ 3760-64

7. Нивгидрии ** раствор 0,3 г в 3 мл ледяной уксусной 

кислоты и 100 мл н-бутавола.

8. Силикагель марки RCK, ГОСТ 3965-54

9. Гипс медицинский, ст. Г О Ш  27-1868

10. Стандартные хдорофорыеннне растворы индивидуальных 

полиэтиленполнаминов, концентрацией 100 мкг/мл.

П .  Дистиллированная вода.
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Ивябош и поогаа

I . Прибор дан отгонки вода в вакууме (кругдоданная 
колба, емкостью 150 -  200 их, ГОСТ 10334-63 ; насадка ВРРГЦ» 
ГОСТ 9425-60 ; даждашшк ЛИБШ., ГОСТ 9499*60 ; адова 
вакуумный, ГОСТ 9425*60 j приемник -  хруглодошая колба, ем
кости» 100 -  250 мл» капилляр вое на шлифах).

2. Насос водоструйный* ГОСТ 10696-63

3. Градуированные пикетен о ценой деления 0,01 мл, ем

кость» I ид для нанесения проб, ГОСТ 1770-61

4* Камера дня хроматографирования (цилиндрический со -  

суд 25 см, ГОСТ 1065-63, о притертой крышкой;) >

5. Камера для опрыскивания пластинок (стеклянный кол -  

как #(20 -  25 ом, СТУ 30-6192-62).

6. Пульверизаторы отекляннве

7. Баня водяная

8. Термометр технический на Ю0 °0

Приготовлении пластинок с тонким 

2Доем pgjyteffffl

Стеклянные пластинки размером 13 х 18 см тщательно нро- 

мнвавт водой* содой, хромовой смеске, дистиллированной водой 

к сушат в вертикальном положении*

В  ступке смешивают 6,9 г аиликагеда в I г гипса, пред

варительно просеянных через сито 100 ыеш. Подученную смесь 

растирают с 12 мл дистиллированной воды до образования ома-



однообразной массы, затем добавляют шце 6 мл воды, переме

шивают и наносят на пластинки* Из указанного количества 

адсорбционной массы можно приготовить 2 - 3  пластинки.

Описание определения

100 мл водной вытяжки помещают в  круглодонную колбу 

и  добавднют 0,1 из 0,1 В  раствора серной кислоты. Перемеши

вают я  оставляют стоять на Ю  минут, периодически встряхивая 

Затем воду отгоняют в  вакууме от водоструйного насоса на 

водяной бане, температура которой не превышает 40 -  45%', 

до объема 0,1 -  0,3 мл, К  остатку добавляют примерно рав

ный объем ацетона и наносят палеткой для нанесения проб 

на пластинку силикагель -  типе, Колбу два раза ополаскива

ют небольшим количеством (0,5) смеси ацетон -  вода I : I 

ж  смывы также наносят на эту же пластинку и  для каждой 

пробы в  отдельности наносят стандартные растворы сведете -  

лей -  этилендиамина, дкзтшюнтетрамина и др., в количествах 

от 0,5 до 20 миг. (При содержании полиэтилекполиаминов в про

бе в количествах, превышающих 20 мкг пробы нужно соответ -  

отвенно разбавлять).

Все пятна наносят на расстоянии 1,5 см от нижнего 

края пластинки и диаметр их не должен превышать I см. 

Пластинку о нанесенными растворами помещают в камеру для 

хроматографирования, в которую налита смесь подвижных раст

ворителей метанол -  ацетон -  25 £-й аммиак 5: I: I.

Камера попользуется без предварительного насыщения. 

После нодаиа растворителя на высоту 10 см пластинку выни

мают из камеры, отмечают линию форонта и сугот на воздухе
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до полного исчезновения запаха аш иака* Затем пластинку 

опрыскивают раствором нингвдрина и нагревают в течение 5 -  

Ю минут в  сушильном шкафу при температуре 100 f  П 0 оС*

Пятна полиэтшгешолжашгнов дают розовую окраску н а  бе** 

дом фоне*

Идентификацию и количественное определение отдельные 

полиэтиленполиашнов производят путем визуального сравнения 

размера пятен и интенсивности их окраски и  значений R j? 

олигомеров подпэтшгеяяолиамшюв, мигрирующих в  воду и водведедир 

товые модельные среды, и стандартных растворов шдивудуадь5. 

нше веществ.

Расчет содержания подязтиденполиаминов в вытяжке произ

водят но формуле : А  ■  - г -  * г д е

А  -  искомое количество полиэтадевяодиаминов в вытяжке в

а -  найденное количество долиатиленполиашшов в вытяжке в 
мк г ;

У*» объем исследуемой вытяжке в мл*
Пр оц ен т оп ре де ле ни я п о л н э т к л е ш ю  ди ам ин ов со ст ав ля ет 

80 -  85 %.

« * / *  ;

Уа&яшю I
Значение n J: индивидуальных полиэяишн
ПОЛИ&МИБОВ «

Эгизгаидиаига

Дн эт нлентриамиа

Триэталентетрамин
Тетраз'дьяеннекташш

0,72

0,60

0,40

0,20
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