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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на бутадиеновые сте- 
реорегулярные синтетические каучуки и устанавливает метод 
определения содржания неозона Д и 2,6-дитретичнобутилфенола 
(2,6-ДТБФ) в них.

Сущность метода заключается в экстрагировании антиоксидан
тов из каучука ацетоном с последующим определением в экстракте 
неозона Д колориметрически по реакции с диазотированным л-нит- 
роанилином и с 2,6-дитретичнобутилфенолом — хроматографиче
ски.

1. АППАРАТУРА, МАТЕРИАЛЫ И РЕАКТИВЫ

1.1. Для определения содержания неозона Д и 2,6-дитретично- 
бутилфенола применяют:

хроматограф с пламенно-ионизационным детектором;
колонку длиной 1 м, диаметром 3 мм, заполненную 10% по 

массе апиезона М или L на целите 545 (80— 100 меш.).
(Применение ИНЗ—600 или ТНД-ТС-М в качестве твердых 

носителей не рекомендуется из-за значительной адсорбции анти
оксидантов на них);

установку для экстрагирования, состоящую из обратного хо
лодильника, колбы вместимостью 50 мл (все соединения должны 
быть на шлифах) и водяной бани;

фотоэлектроколориметры типа ФЭКМ-56 или ФЭКМ-57;
микрошприц вместимостью 10 мкл, типа «Шэндон» или Дзер

жинского филиала ОКБА;
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луцу измерительную, с ценой деления 0,1 мм;
ацетон по ГОСТ 2603—71;
спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300—72;
гептан нормальный по ГОСТ 4375—48;
2,6-дитретичнобутилфенол очищенный;
натрий азотистокислый по ГОСТ 4197—66, 0,1%-ный раствор;
д-нитроанилин, реактив;
кислоту соляную по ГОСТ 3118—67, концентрированную;
неозон Д  по ГОСТ 39—66, очищенный.

2. ПОДГОТОВКА К ИСПЫТАНИЮ

2.1. П р и г о т о в л е н и е  0 , 2%- ного р а с т в о р а  с о л я н о 
к и с л о г о  /i- н и т р о а н и л и н а  п о  Г О С Т  19920.8—74.

2.2. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  х л о р и с т о г о  п-ни-  
т р о б е н з о л д и а з о н и я п о  Г О С Т  1 9 9 2  0. 8 — 7 4.

2.3. П р и г о т о в л е н и е  о ч и щ е н н о г о  н е о з о н а  Д  по  
Г О С Т  1 9 9 2 0 . 8  — 74.

2.4. П р и г о т о в л е н и е  о ч и щ е н н о г о  2,6-д и т р е т и ч н о -  
б у т и л ф е н о л а .

В конической колбе вместимостью 50 мл готовят около 10 мл 
насыщенного спиртового раствора 2,6-дитретичнобутилфенола. Ра
створ помещают в чашку Петри для испарения спирта. После вы
падения кристаллов маточный раствор сливают. Операцию повто
ряют дважды. Из выпавших кристаллов готовят насыщенный ра
створ 2,6-дитретичнобутилфенола в приблизительно 10 мл гепта
на. Раствор снова помещают в чашку Петри для испарения геп
тана. Полученные кристаллы отфильтровывают на воронке Бюх
нера с помощью водоструйного насоса и высушивают на воронке 
в течение 15—20 мин.

Для контроля чистоты 2,6-ДТБФ определяют его температуру 
плавления, которая должна быть 35,5±2°С.

2.5. П р и г о т о в л е н и е  к о н т р о л ь н о г о  р а с т в о р а  н е 
о з о н а  Д  по  Г О С Т  1 9 9 2 0 . 8  — 7 4.

2.6. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  д л я  
о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и я  н е о з о н а  Д  по  Г О С Т  
1 9 9 2 0 . 8  — 74.

2.7. Режим работы хроматографа
Температура колонки, °С .................................................... 150
Температура испарителя, °С ...........................................  230

последнюю необходимо поддерживать строго 
постоянной

Расходы газов: азота . . .  50 делений по образцовому 
манометру (или 100 мл/мин при 22±2°С на выходе 
хроматографической колонки)
водорода, м л / м и н ............................................................40—50
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воздуха , м л / м и н ........................................................................ 300

Входное сопротивление усилителя . . , 10в см, масштаб 
чувствительности [0.

Скорость движения диаграммной ленты, мм/'ч . . 360
Величина пробы на анализ, м к л ..................................... 1

2.8. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  д л я  
о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и я  2 , 6 - д и т р с т и ч н о б у т н л ф с -  
но л  а

Количественный анализ осуществляют методом абсолютной 
градуировки. Градуировочный график строят по результатам ана
лиза искусственных смесей, составленных из ацетона и 2,6-дитре
тичнобутилфенола (последний в пределах концентрации 0,01— 
0,001% по массе). Смесь готовят методом разбавления по массе. 
Взвешивание производят с погрешностью не более 0,0002 г. Затем 
смесь в количестве 1 мкл вводят микрошприцем в хроматографи
ческую колонку и снимают не менее трех хроматограмм .На пос
ледних замеряют площади пиков 2,6-дитретичнобутилфенола как 
произведение высоты пика на его полуширину — ширину на се
редине высоты.

Градуировочный график строят в координатах: площадь пика— 
мм2, проценты — по массе антиоксиданта.

3. ПРОВЕДЕНИЕ ИСПЫТАНИЯ

3.1. П р и г о т о в л е н и е  а ц е т о н о в о г о  э к с т р а к т а
Около 1 г мелконарезанного каучука, взятого от средней про

бы и взвешенного с погрешностью не более 0,0002 г, помещают в 
колбу вместимостью 50 мл со шлифом, приливают 20 мл ацетона, 
присоединяют к обратному холодильнику и помещают на 30 мин 
в кипящую водяную баню. Затем экстракт сливают в медную кол
бу вместимостью 50 мл и повторяют экстрагирование той же на
вески каучука еще в течение 30 мин в новой порции (20 мл) аце
тона. Повторный экстракт сливают в ту же мерную колбу. Не
большим количеством ацетона споласкивают содержимое колбы 
с каучуком, ацетон сливают в мерную колбу. По достижении ком
натной температуры уровень в колбе доводят до метки ацетоном 
и тщательно перемешивают.

3.2. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  а н т и о к с и д а н т а  
2,6-д и т р е т и ч н о б у т и л ф е н о л а

1 мкл экстракта вводят в хроматографическую колонку. Сни
мают не менее 2—3 хроматограмм, на которых замеряют площади 
пиков 2,6-дитретичнобутилфенола.

3.3. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  н е о з о н а  Д
В мерную колбу вместимостью 50 мл вливают 1 мл экстракта, 

полученного по п. 3.1, и 20 мл этилового спирта, далее испытание 
проводят по ГОСТ 19920.9—74.
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4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

4.1. По градуировочному графику находят содержание 2,6-ди
третичнобутилфенола в экстракте в процентах.

Содержание 2,6-дитретичнобутилфенола в каучуке (X ) в про
центах вычисляют по формуле

v С • 39,6 
А =  т ’

где С — содержание 2,6-дитретичнобутилфенола, 
по градуировочному графику, % по массе; 

39,6 — масса 50 мл ацетона, г;

найденное

т — масса навески каучука, г.
Допускаемое расхождение между двумя параллельными опре

делениями нс должно превышать 0,05 абс. %.
Чувствительность метода 0,02 абс.%.
4.2. Содержание неозона Д (A\) в процентах вычисляют по 

формуле
v С ■ 5 0-100
-Л 1 ”  “ >Ш

где С — количество неозона Д, соответствующее 
прибора, г;

т — масса навески каучука, г;
50 — разбавление.

показанию

Допускаемое расхождение между двумя параллельными опре
делениями не должно превышать 0,05 абс.%.

Чувствительность метода 0,05 абс.%.
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