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2.3.3. ТАРА, ПОСУДА, УПАКОВКА,ОБОРУДОВАНИЕИДРУГИЕВИДЫ ПРОДУКЦИИ,КОНТАКТИРУЮЩИЕСПИЩЕВЫМИПРОДУКТАМИ

Санитарно-химическоеисследованиеизделийиз полистиролаи сополимеровстирола
Методическиеуказания

1. Областьприменения1.1.
Методическиеуказания предназначеныдля центровгосударственного

надзораидругихорганизаций, осуществляющихконтрольза соответст-
висм гигиеничсскимтребованиямизделий из полистиролаисополимеровстирола, предназначенныхдля контактас пшцс-

2. НормативныессылкиВ настоящихметодическихуказанияхиспользованыследу-
ИзданиеофициальносНастоящие

указания немогУт быть полностьюили частичновосптизвсдены,тидажитваныи рас-безразрешенияГоскомсан-эпиднадзораРоссии.
4

МУК 2.3.3.052—96

2.1. Санитарныенормы. Доиус•гимысколичества миграции
(ДКМ) химических всјцсств, вылеляпотцихся из полимерных и

других материалов, контактирующих с питцевыми продуктами,
и метолы их опрелслсния, утвержденные Главным госмдарсг-

декабря$986 г..венным сан итарным врачом СССР -31

4240—86, СанПиН
2.2. ГОСТ 22648—77. Пластмассы. методы определения

гигиенических показателей.
2.3. Инструкцияпо санитарно-химичсскомуисследованию

изделий, изготовленных из полимерных и лру•ихсинтетических
материалов, предназначенных.для контакта с питцевыми про-
дукгами, угвсрждсннаяМинздравомСССР 2.02.71, Ne 880—71.

2.4. Методичсскисуказания но гигиенической оценке каче-
с-гва полистирольных пластиков, согласованные зам. Главного
государственногосанитарного врача СССР 28 июня 1973 г.,
т. Черкассы- 1974 г.

2.5. Методическиерекомендации по определению стирола в

11ищевых продуктах методом газожидкостной хроматографии.
УтвержденыМинздравомСССР 8 июня 1981 т., N? 2406—81.

З. Гигиеничесю1е требованияк изделиям из полистирола и

сополимеровстирола, предназначенным для контакта с

пищевыми продуктами
3.1. Полимернысматериалы и издејшя из них, предназна-

ченныс для контакта с пищевыми продуктами, должны иметь
гигиенический сертификат.Сертификатполучают материалы и

изделия, протпедшиегигиеническис исследования и получив-
шис положите:њнос заключение.

3.2. Поверхностьизделий из полистирола и сополимеров
стироладолжна быть ровной, гладкой, однотонной.Не допуска-
елся наличие шероховатостей, наплывов, раковин, тре:цин.
Издејмя нс лолжны иметь запаха выше 1 балла.

3.3. Конструкцияизделийдлительного моль.зования нс дол-
жна затруднять процесс мойки и чистки.

3.4. При контакте изделий с молсльными средами и

иијцевыми продуктами не должсп изменяться внепший вил
исследуемыхобразцови органолептическиесвойства молельных
сред и продуктов питания.

Миграцияврслных вспщес•гвне должна превышать установ-
лсннь1х ДКМ, указанных в СанПиН 42—123—4240—86.

3.5. Выпускизделий из полистирола и сополимеровстирола
для ишцевой промышленности и быта должен проводиться
только при наличии нормативно-техническойдокхтментации на

5
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материал и тотовыс изделия ири строгом соблюденииоп-
тимальных технологических режимов.

3.6. На изделиях, разрешенныхдля использования н пище-
вой промьпиленности и быту, должна быть соответствуютцая
маркировка с указанием области применения («для сыпушх
продуктов», «не для ЖИРНЫХ продуктов» и др.).

3.7. Если в рецептуруполимерногоматериала входят венце-
ства с неизвестной токсичностью, на которысотсутствуют ДКМ
и методы их определения н вытяжках, ес-'1и в процессе
эксплуатации изделий не исключена возможность деструкции
материала с образованиемнеи.звесгных продуктов и если
изделия предполагаетсяизготовлять из полимерногоматериала,
выработанногопо новой рецептуреили с использованием новых
технологических приемов, необходимопроведение токсико-
логичсского эксперимента с целью исключения возможного
неблагоприятногодействия на организм суммы веществ, миг-
рация которых возможна в пищевойпродукт (или модельный
раствор).

4. Порядокпредставленияобразцовна исследование
4.1. Исследованияно гигиенической оценке изделий из

полистирола и сополимеров стирола, предназначенных для
контакта с пищевыми продуктами, проводятся научно-прак-
тичсским Центромгигиенической экспертизы, научно-исследо-
ватејњскими институтами, а такжс краевыми и областными
центрами государственногосанитарно-эпилемиологическогона-
дзора, кафедрамигигиены медицинских институтов и в порядке
заключения хозяйственного договора заинтересованных орга-
низаций с учрсжлсниями ГоссанэпиднадзораРоссии.

4.2. ДЈIЯ проведенияисследованийзаинтересованнаяорпни-
зация направляет в учрежденияГоскомсанэпиднадзораРоссии
письмо с просьбойвыдать гигиенический сертификатна
изделие из полимерного материала и представляет при этом
образцыизделий и следуютциесведения:

а) наименование материала, из которого изготовлено из-
лелие, его марку, ГОСТ илй ТУ на материал и изделие;

б) рецептуруматериала, исполь.зованнуюдля изготовления
представленныхдля исследования образцов, с указанием тор-
говых и химических названий ингредиентов, ГОСТов или ТУ
на них. Должныбыть указаны остаточные количества мономера;

в) краткоеописание технологии изготовления материала и
образцовс. обязательнымуказанием температурных режимов;г) физико-химическаяхарактеристикаматериала;

6
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д) условияэксплуатации
изделия (время контакта с нинцс-

выми продуктами, температурныйрежими т. д.);

е) с какими пинцевымипродуктамибудетконтактировать

изделие и соотношенисплопцадиповерхности
изделия и веса

(или объема) нинцсвогопродукта.
4.3. Количествообразцов, необходимыхдля испытания,

зависи•гот характераи объемаисследованияи согласовывается

заинтересованнойорганизациейс исполнитслсм.
4.4. В тех случаях, когда в состав рецептурывходят

малоизвестныеингредиенты,
и в методическихуказаниях

отсутствуетметод их определения, ведомственныеинституты и

лабораториидолжны разработатьчувствительныеметоды их

определенияв модельныхрастворахи представить
вместе с

вышеуказаннымиматериаламина утверждение.
45. Если изделие изготовлсноиз импортныхматериалов,

необходимопредставитьследующиесведения:
а) указаниео качественном

составе материала;
б) документ, подтверждающий,что данныйматериаллону-

тисн для контакта с пищевыми продуктамив экспортируютцсй
странс

(с какими продуктами);
в) заключениео его безвредностис результатамиисследо-

ваний.
5. Подготовкаобразцовк исследованию

Передисследованиемобразцы
изделиймоют теплойводо-

проводнойводойс помощью кусочкамарлиили
ваты, а затем

ополаскиваютдистиллированнойводойи высушиваютна

воздухепри комнатнойтемпературе.
Дальнейшаяработано ИОЛГОТОВкеобразцовк исследованию

проводитсяв зависимостиот условийожидаемойэксплуатации.
Издејмя, предназначенныедля контакта с пинцевымипро-

дуктами, имеюншми влажность свыше
15 с;ъ, подвергают

обработкеопределеннымимодельнымисредами, выбранными
в зависимостиот того, для контакта с какими пинцевыми

продуктамипредполагается
использоватьданноеизделие

(таб-

Обработкаизделиймолельнымирастворами
проводитсяприлица 1).

онрслеленнойэкспозициии температуре
(табјшца 2, З) с учетом

площади поверхностиобразца.Плонцадь
поверхностиобразца

рассчитываютобычным њ•омстрическимспособомс известным

приближением.Если образецпредставленна исслсдованисв

виде пластин небольшогоразмера, то
его полностьк) погружают

в молельные растворыи при этом рассчитываютплощадь сго

поверхностис 2-х сторон.Соотнотненис
плопкадизаливаемой

7
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поверхности к обьему модельного растворабсругиз расчел•а
2:1.

Таблица 1

Наименование молельных сред, используемых ири исследовании изделий
из полистирола и сополимера

Модельныесреды. имитируютниеПереченьпродуктов. .л„ля контакта с

пищевые продуктыкоторыми предназначены изделия

Мясо. рыбасвсжис, молоко.
молочнокислые продукты, колбасы

вареные

Фрукты.ягоды. фруктово-овоишые
соки, безалкогольныенапитки

•отовыеблюда

Овощи маринованные. квашенные,
томат-паста и др.

Листиллированнаявола, 0.3 0/0-ный
раствор молочной кислоты

Дистиллированнаявода. 0,5 % -ный
раствор лимонной кислоты

Дистиллированнаявода, 0.5 % -ный
раствор уксуснойкислоты

Дистиллированнаявода, 0,5 %-ный
раствор уксуснойкислоты,

солержашей2 % повареннойсоли

Если же образецвелик или представлен в виде готового
изделия, то модельными средамизаливается только внутренняя
поверхностьизделийи, следовательно, учитывается при расчете
плотцали только внутренняя контактиру1ощая поверхность.Та-
кие образцынаполняют модельными средамидоверхуи плотно
закрывают крыпжами.

После соответствующейэкспозиции полученные вытяжки
переливают в колбы с притертыми пробкамии подвергают
органолептическомуи химическому анализу.

При исследовании изделий, предназначенныхдля контакта
с пищевыми продуктами с влажностью менее 15 %, использу-
ется способностьпищевых продуктов сорбировать
вещества, вылејжющиеся из полимерных материалов.В качестве
сорбентаприменяют продукты, которыспредполагаетсяисполь-
зовать для контакта с данным изучаемым материалом.

В исследуемыйобразецемкости помещают тот или иной
продукт, закрывают крышкойили сгсклянной пластиной. При
исследовании отдельных деталей образецвместе с питцевым
продуктомпомещают в герметичнозакрывающийсяэксикатор.
Приэтом соотношение площади поверхностиобразцак объему
эксикатора

'

должно быть 1 : 2,.5.

Времяэкспозиции такое же, как и для излслий, предназ-
начснных для контакта с пијцсвыми продуктами с влажностью

8
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(таблица 2). В аналогичныхусловияхпроводят

кон•грольныйопыт, номејная продуктв эксикатор без обра.зда.'

После соответствуотцейэкспозиции проводяторганолеп-

тичсскис исследованияобразца, пользуясьдля сравнениякон-

трольнымпищевым продуктом.
Проводитсятакжс определение

лс•гучихвеществ, выделяе-

мых образномв воздунную среду и адсорбциякоторых
возможнанищевыми продуктами.ДЛЯ этого в герметично

закрывающийсяэксикатор вместе с исследуемымобразцом
номенкатотмодельные растворы

в 5-ти химических стаканах

диаметром, равным5—7 см, содержащимно 100 см- модель-

ного раствора.Соотношениеплотцалиобразца
к объемуэкс.ика-

торадолжнобыть
1 : 2,5. Экспозицияи температурныйрежим

выбираетсяв зависимости
от условийэксплуатации

изделия с

некоторойаг:равацисй(таблицы 2, З).
Таблица 2

Продсег,кительностьконтакта изделийс молельными растворамив

зависимостиот эксплуатации

Экспозиция при исследовании
врмя предполагаемогоконтакта
нишевого продуктас изделием 10 мин

Кратковременный(менее мин)
2 часа

Ло мин
сутки

до 2-х часов
З суток

До 48 часов
0 суток

Свниие 2-х суток

Таблица З

Температурныйрежим при исследованииизделий
в зависимости от

условийэксплуатации

Температурныйрежим ири
изучаемогоизделия

•тсмпературамодельных с;хл при
исслсдованииизделия

Изделия обрабатываютмолельными

Температураокружаю:иейсреды
средамикомнатнойтемпсралуры

и

далее выдерживаютпри тех же

условиях

Кон)акл с торячсйпитнс#'
(с 10-гоными Изделия обрабатываютмодельными

срслами, имеюпш.ми температуру
80

• С, и лалсе выдерживаютириблюдами)
комнатнойтемпературе
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6. Порядокпроведения объем исследованиЈ\
6.1. Исследованияначинают с визуального осмотраобразца.

Обращаютвнимание на цвет наружнойи внутреннейповерх-
пости и характер поверхности (гладкая, тпероховатая, неровная
и т. отмечают запах образца:ин•гснсивность в баллах
(таблица 4) и характер (фенольный, ароматический, посто-
роннийи т. д.).

6.2. При органолептическихисследованиях образцапослс
обработкимолсльными растворамиотмечают, не произоптло ли
изменснис сто цвета. не появился ли запах и т. л. При
характеристикемодельных растворовпосле контакта с образцом
(далее «вытяжек») определяют интенсивность запаха, наличис
осадка, мути и цвет. В водных вытяжках исследуют вкус и

привкус (таблица 4).

Исследованиязапаха и привкуса проводятметодом закры-
той дегустации при участии не менее 5 человек.

В дегустациимогут участвовать только лица, которыечетко
различают запах, вкус и привкус.
Характерзапаха выражают описательно ароматический,

неопределенныйи постороннийи др.
Интенсивность привкуса и запаха выражают в баллах.Для

определения постороннегозапаха и привкуса берут4 колбы с

притертыми пробками, единаковыспо формеи объему.В три
сосуда вносят по .50 смэ контрольногомодельного раствора, в

четвертый— такос же количество вытяжки. Каждый дегугстатор
открыто знакомится с запахом и вкусом контрольнойпробы.
Прилегком встряхивании колбыдегустаторделает неглубокий
вдох во.здуха из нее и определяет запах. Для определения
привкуса 10—15 см контрольнойпробыдегустаторнабираетв
рот, не проглатывая несколько секунд держит, затем выплевы-
вает.

После этого перелдегустатором ставят три колбы с двумя
контрольными и однойопытной пробой, которыене расшифро-
ваны, и проводится закрытая дегустация.
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Таблица 4

()пределение интенсивности запаха (вкуса и привкуса)

Интенсивность
запаха (вкуса и

привкуса»,
ба,лл

2

4

5

Характеристика

Никакого запаха (вкуса и

привкуса)

Очень слабыйза п (вкус

и привкус)

Слабыйзапах (вкус и

привкус)

Заметныйзапах (вкус и

привкус)

Характер и проявление
запаха (вкуса и привкуса)

Отсутствие ощутимого
запаха (вкуса и привкуса)

Запах (вкус и привкус),

Мычно не замечаемые. но
(Кнаруживаемыс опытным
исследователем

Запах (вкус и привкус),

Мнаруживаемыеопытным

дегустатором.если

обратитьна это его

вниманис

Запах (вкус и привкус),

летко замечаемыеи
могущие вызвать
неодмрительныйотзыв

Отчетливыйзапах (вкус и Запах (вкус и привкус) ,

Мращаюшиена себяпривкус)
внимание. вызывающие

отрицательныйотзыв

Очень сильныйзапах (вкус Запах (вкус и привкус)
настолько сильные, что

и привкус) вызывают неприятное
ощу:ценис

Из всех полученныхрезультатовопределения
запаха и

привкусавыводится среднесарифметическое
значение, выра-

женнос целым числом и его лесЯТЫМИдолями.

При наличии запаха и привкусаинтенсивностью
более1.0

баллаобразецсчитается не отвечаютцимгигиеническимтребо-
ваниям, дальнейшиеисследованияпрекращаются.

7. Оценкаполученныхданных
7.1. При гигиеническойоценкс изделий, изготовленныхиз

полистиролаи сополимеровстирола, учитывается
весь комплекс

проведенныхисследований:
органолептических,санитарно-хи-

мичес.ких и, если проводились, токсикологических.
7.2. Если исследуемыйобразецне имеет запаха вып1с 1

балла, а молельные растворыпосле контакта с образцомнс

измснијти свои органолен•гические
свойства, пс приобрели
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миграция химических вепцсств из обра.зцав молельные срслы
нс превьппаст допустимых количеств миграции (ДМ К). образец
признается отвечаюпшм гигиеническим требованиями иритол-
ным для использования но назначению.

Допустимыеколичества миграции (ДМК)

Химическос вещество

Акри:юнитрил
Метилметакрилат

Стирол

лкм.
0,02

0.25

0,01

Опреё)елястся при санитарно-химическойоценке изделийиз сополимеров
спшрола.

8. Химические исследования вытяжек
8.1. Спектрофотометрическийметодопределениястиролав

модельных средах, имитирующихпищевые продукты(вода, 2 %-ный
растворуксуснойкислоты, 0.3 %—ныйраствормолочнойкислоты)

Мстод основан на дистилляции летучейчасти вытяжки и

измерении оптической плотности полученного дистиллята на

спектрофотометрепри Й = 247 им.
Пределобнаружениястирола 0,01 мг/дм . ОТНОСИТСЛЬНая

ошибка определения составляет ±20 7с.

Этилбензолв концентрации до 5 мг/дм- не мечпает опрс-
лелснию.

Реактивы и растворы

Стирол, ГОСТ 10()()3—90, перегнанный.
Спирт этиловый ректификованныйтехнический, ГОСТ

N? 18300—87, 96 %-ный, перегнанный.
Основнойстандартныйрастворстирола в этиловом спирте.
Для приготовления растворав мерную колбу, вместимостью

25 см , вносят см этилового спирта..и взвеп:ивают с

точностью до 0,0002 г. Последобавления4—5 капель сгирола
мерную колбувновь взвсптивают и довоДят объем растворадо
метки этиловым СПИРТОМ. Концентрациюстирола в растворе
(Мј•/см• ) находят путем деления разности двух в.звејпиваний
на объем мернойколбы.

12
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Рабочиестандартнысрастворыстирола
концентрацией

и 0,01 М1]см• готовят передопредслснисмпутем соответству-

10111его разбавленияосновногораствораэтиловымСПИРТОМ.

Приборыи посуда

Перегоннаяустановка
на шлифах

Колбымерные, ГОСТ
вмсстимостью25 см .

пипетки, ГОСТ 1770—74Е,
1, 2, 5 и 10 СФ.

Цилиндрымерные, ГОСТ
1770—74Е, вместимостью100 и

СиектрофотометрСФ— 16 или другоготипа с областьюсм- .

измеренияот
19() им.

2

7

Черт.1. Псрсгоннаяусгановка
на шлифах

асбест; З — колба со иыифомпо
электроплитка;

2 -

насадкапо ГОСТу
25336—82Е,• 5

госту 25.336—82Е; 4 алон.тс по

холодильникГОСТу
253.36—82Е,• 6

ГОСТх, 253.36 -82Е; 7 - щииндрмерныйпо ГОСТу
1770—74Е.

Построениеградуировочногографика

В ряд крулолонных
колб, вместимостыо500 см , вносят

но 200 см- молельногораствораи стандартныйрастворстирола
(концентрацией и 0,1 мг/дм• ) с таким расчетом, чтобы

содержаниестирола
в пробахсоставлялоО;

0,002;

0,005;
0,020

-

мг. Перемешиваютсолсржимос

каждойколбыи соединяютсс с прямым холодијљником
с

помощью съемнойнасадки Вюрца.Затем отгоняют 25 см

дистиллятаи измеряютсго онтичсскуо
плотность на спектро-
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при А = 247 пм в цилиндрических кюветах с рабочей
длиной -5() мм на фонсдистијишта, отогнанного из 200 см-
молельного раствора, нс содержащего стирол.

При построении градуировочногографикаио оси ординат
откладывают оптическую илотность (Д), по оси абсцисс— кон-
центрацию стирола (С) в пересчетена 1 лм• вытяжки.

Хол определения

В Еруглодоннуюколбу, вместимостью 500 см- , вносят
см- вытяжки из полистирольногопластика, отгоняют

25 см дистиллята и и.змеряютего оптическую плотность, как

указано выше. В качссгвс эталона сравнения используют
ДИСТИЛЈIЯТ, отогнанный из контрольногомодельного раствора,
не бывшегов контакте с полистиролом.

Концентрациюстирола в пробс(С, мг/дм) находят 110

гралуировочному графику зависимости оптической
плотности от концентрации мономера.

82 Спектрофотометрическийметодопределениястирола.
акрилонитрилаи метилметакрилатав водных вытяжках из

сополимеровстиролас акрилонитриломили с метилметакрилатом
Мстод заключается в дистилляции летучейчасти вытяжки

и измерении плотносТи полученногодистиллята на спектрофо-
тометре мри й 195, 203 и 247 им.

Предслобнаружениястирола - 0,005 мг/дмз, метилметак-
0,002 МГУДМ0,010 мг/дм и акрилонитрила

-

риј:ата
Относительнаяпогрептносгьопределения— 20 70.

Реактивы и растворы

Стирол, ГОСТ 10003—90, перегнанный.
Нитрилакриловойкислоты, ГОСТ перегнан-

ный.
Эфирметиловый метакриловойкислоты (метилметакрилат),

ГОСТ 20370—74Е, перегнанный.
Спирт ректификованныйтехнический,этиловый

ГОСТ 18300—87, 96 %-ный, персгнанный.
Растворстирола основной в этиловом спиртс (приготовление

в разделе8.1, «Реактивы и растворы»).
Основныерастворы акрилонитрила и метилметакрилата в

листијшированнойводс готовят аналогично.

14
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Рабочие стандартныерастворыстирола, акрилонитрилаи

метилметакрилатаготовят передопределениемразбавлением
основных растворовсоответственноэтиловым спиртоми водой.

Посудаи приборыперечислены
в разделс

8.1, «Приборыи

посула».
Ход определения

В круглодоннуюколбуперегоннойустановки(черт.
1

вместимостью см• , вносят 200 см- -вьттяжки из акрило-

нитрилбугадиенстирольногопластика (АБС-пластика), сопо-

лимера стиролас акрилонитриломили метилметакрилатоми
мерный

отгоняют 24 см дистиллята на песчанойбане
цилиндр, вместимостью25 см , содержанџлй1 см- дистил-

лированнойводы. Для болееполного поглощения применяют
алонж с вытянугымкапилярнымконцом диаметром3—4 мм,

доходяпшмло дна цилиндра.
Затем измеряют оптическую плотность дистиллята на

спектрофотометрев цилиндрическихкюветах
с рабочейдлиной

50 мм при 195 и 247 нм для сополимеровстирола
с

акрилонитриломи АБС-пластика или при = 203 и 247 нм

для сополимерастиролас метилметакрилатом.
В качестве растворасравненияиспользуют

дистиллят,

отогнанныйиз 200 см дистиллированнойводы, выдержанной
в условиях, при которыхполученавытяжка.

Обработкарезультатов

Концентрацияакрилонитрила(Cl), стирола(С.2), метилме-

такрилата(Сз) мг/дм вычисляют 110 формулам:
19.5_к, 195 • с • 1

деи
Ю 19S•1

дс,и 247

247

20.3
. СТ 120.3— К'

Сз — 20.3.1ю

1.5
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195.
дс_:, '47. д 203ГЛС Дс.;, оптические плотности лис-

тиллятов вытяжек и.з сополимеровири й = 195, 247 и 20.3 им;
19.5. 203

коэффициентыпогашения акрилонитрила и
мстилмстакрилата при й = 195, 203 мм, лм- / му- см;

19.5. 203. 247К2 К2 коэффициентыпогатпсния стирола
мри й = 195, 203, 247 нм, дм /мг.см;

1 — длина кюветы, см.

Дляопределениякоэффициентовпогашения акрилонитрила.
стирола и метилметакрилата в листијшятах их растворов в

круглодонную колбу, вместимостью 500 см ВНОСЯТ 200 см-
волы и последовательно рабочиерастворы стирола в концент-
рации, соответствующей0,005; 0 010; 0,()5(); (), и
0,200 мг/дм• . Затемотгоняют 24 см• дистиллята. как указано
вьппс (раздел 8.2, «Хол определения»).

Определениекоэффициентовпогантсния акрилонитрила и

метилметакрилата проводят аналогичным образом.
Оптическуюплотность дистиллятов растворов стиролаизме-

ряют в ультрафиолетовойобластиспектра при длинах волн 19.5,
203 и 247 нм; акријюнитрила —

при 195 нм; метилметакрилата
при 203 им относительно дистиллятов, отогнанных из

200 см листишшрованнойводы или другого МОЛСЛЬНОУО
раствора, не содержащих мономеров (стирола, акрилонитрила
и метилметакрилата).

Коэффициентыпогатпения (К) вычисляют по формуле
дк

С — концентрациястирола, или мстилмс-
такрилата, мг/дм

Д — оптическая ПЈ1отность дистиллятов;
1 — длина юоветы, см.

83. Спектрофотометрическийметодопределениястиролав пищевых
продуктах(молоко. кефир, твороги другиемолочные продукты.

плавленые сыры.сливочное и подсолнечноемасло. различныежиры,
мясо, рыба.фруктовыесоки)

Методоснован на извлечении стиројша из пищевых продук-
тон путем азеотропнойразгонки с метиловым спиртом и

последуютцимопределением оптической плотности азеотропно-
то дистиллята на спектрофотометрепри й = 248 им. Предел
обнаружениястирола 0,05 мг/кг (мг/лм- ).

16
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Реактивы м растворы

Мстиловый спирт, ГОСТ 6995— 77, перегнанныйи дважды
перегнанный.

Стандартныерастворы стирола в метиловом спирте с

концентрацией0,1 и (),()1 мг/лм•
Натрий N. водный,

ГОСТ 8864—71, в перегнанном метиловом спирте (применяет-
ся как ингибитор), 0,01 %-ный раствор.-

Кальцийхлористыйтехнический, ГОСТ 450—77, 20 %-ный
водныйраствор.

Приборыи посуда

Перегоннаяустановка на шлифах(черт. 1).

СпектрофотометрСФ— 16 . или другого типа с областью
измерения от 190 нм.

Колбы.ГОСТ 1770—74Е, вместимостью 50 и 250 см
пришлифованнымипробками.ЦИЛИНДРЫ, ГОСТ 1770—74Е, вместимостью 50 см
пришлифованнымипробками.
Воронкистеклянные, ГОСТ 1770—74Е.

Построениеградуировочного трафика

с

с

Дляпострренияградуировочногографиканавескупищевого
продукта50 г размельчаюти помещают в круглодоннуюколбу,
вместимостью 500 см Приливают50 см 0.01 %-ного мета-
нольного раствора диэтилдитиокарбаматанатрия и вносят
соответствующие объемы стандартного раствора стирола в

метаноле (концентрация 0,01 и ()Д мг/лм5) с таким расчетом,
чтобысодержаниемономера возрасталов последующихпробах
таким ?бразом:0; 0,()5; 0,1; 0,2; (),З; (),5; 1,0 и 2,0 мг/ю•
(мг/дм• ). Закрывколбупробкой, встряхивают содержимое в

течение 1 минуты, добавляютв нее 50 см дистиллированной
воды (при анализе молока, простоквапти, рыбы, сјшвочного
масла добавляют1 см- 20 %-ного раствора кальция хлористо-
го) и снова встряхивают в течение 1 минуты. Затем в колбу
опускают .3()—40 капилляров для равномерного кипения, со-

Жидкие продуктыберутно объему(50 см ).

17
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единяют колбус прямым холодильником с помотцью съемной
насадки Вюрцаи отгоняют на водянойбане 50 см- азеотропной
смеси стирола с метанолом, собираяес в мерныйцилиндр.
Послс перегонки каждойпробыудаляют остатки из круглой
колбы и споласкивают сс дистиллированнойводой.

На спектрофотомстрев цилиндрических кюветах длиной
50 мм при 1=248 нм поочередно замеряют оптичсскую lIJ1(YIQ

ность контрольнойи рабочихпроботносительно дважды
перегнанного метанола. Затем 110 полученным значениям
оптической плотности строится графикзависимости

где ДД — разностьоптической плотности иробыи контроля;
С — концентрация стирола в пробе, мг/кг (мт•/дм• ).

для всех исследованных продуктов собјиодаетсязакон Бера
в интервале концентраций0,5—2,0 мг/дм

Ход определения

Опрсдслсниестирола, мигрировавшего из полистиројљной
иаковки в пищевой продукт, проводится так же, как при
построении градуировочноготрафика.Параллельнопроводят
контрольныйопыт с использованием чистого пищевого про-
дукта, не бывшего в контакте с полистиролом. Опредемв
оптическую плотность пробыи контроля и вычислив разницу
между ними (Ц), находят концентрацию стирола по гра-
дуировочному графику.

8.4. Определениестиролав пищевых продуктахметодом
газожидкостнойхроматографии(Метод утвержденМинздравом

СССР08.06В1. ЛФ2406—81)

Методзаключается в концснтрированиистирола, присутст-
вующсго в молоке, сметане, твороге, илавлсном сыре, просток-
ваше и штивочном масле, плем отгона стирола из пищевого
продуктас парами воды и хроматографированиипаровойфа.зы,
приведеннойв равновесиес исследуемойжидкостью.

Пределобнаружениястирола 0,01 мг/дмо или мг на
ТОО продукта.
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Реактивы и растворы

Стирол, ГОСТ 10003—90, перегнанный
Пищевые продукты (молоко, творог, сыр плавленый, сли-

вочнос масло, простокваша).
Хлороформ, ГОСТ 20015—88, х. ч., перегнанный
Кальцийхлористыйтехнический, ГОСТ 450—77, 10 %-ный

.водныйраствор.
Основной стандартныйрастворстирола в мюроформе.ДЈЖ

его приготовления в мерную колбу, вместимостью 25 см-

вносят 15—20 см хлороформамвзвешивают с точностью до
0,0002 г. После добавления4—5 капель стирола мерную колбу
вновь взвешивают и доводят до метки хлороформом.Концен-
трацию стирола находят путем деления разности 2-х взвеши-
ваний на объем мернойколбы.

Рабочий стандартныйраствор в воде с концентрацией
2 мг/дм готовят путем разбавлениянекоторогоколичества (но

не более2-х см основного раствора).

Посудаи приборы

Перегоннаяустановка на шлифах, (черт. 1)-

Хроматографгазовый с ДИП.
Пробкииз вакуумнойрезины.

градуировочного трафика

для построения градуировочногографикарабочийстандарт-
ный раствор стирола в воле в количестве 0,5; •

1; 2; 3 и т. д.
см- вносят в 100 см молока (100 г масла, 100 сыра и 100 г

простокваши). Пробытщательно перемешиваютс 50 смзводы
в круглодонных колбах емкостью 250 см и, добавив2 см
CaC12 к молоку, сыру или простокваше, начинают отгон
стирола с парами воды. Отогнаннуючасть жидкости - 2() см
— помещают в колбочкуобъемом 50 см , которую закрывают
специальнойпробкойиз вакуумнойрезины и термостатируют
при 80 0 С в течение 15 минут. Медицинским пшрицем
емкостью 1() см отбирают, проколов пробку, 4 см паровой
фазынал жидкостью со стиролом и вводят в хроматограф.

Плојцальпика стирола вычисляют путем умножения высоты
пика на сто птирину, измеренную на половине высоты.
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При построении градуировочного1рафика но оси ординат
откладывакуг плоищадь в мм- , по оси абсцисс - концентрацию
стирола в мт/10О продукта или в см молока.

Условия хромапнрафирования

Колонкаиз нержавсютцсйстали длиной 2 метра и внут-
ренним диаметром З мм заполнена полиэтиленгликольади-
пинатом (10 вес), нанесенным на сферохром(0,20—-0,25 см).

Температураколонки - 100 0С.
Температураиспарителя — 150 0С.

Скоростьгаза-носитсля аргона 15 см- [мин.

Скоростьпотока водорода
- 33 см /мин.

Скоростьпотока воздуха - 433 см- /мин.
Времяанали.за однойиробы— 30 мин.

Хол определения

100 г творога, сыра, простоквапш или 100 см молока
анализируют, как описано выше.

Содержаниестирола определяетсяс помотцыо градуировоч-
ных графиков, построенных в координатахS=f (С).

Метол пригоден для определения стирола в рыбе, мясе,

фруктовыхсоках, в морковно-яблочномпюре, хлебе, булке,
печенье, воде.

Описанный присм анализа можно применить и к другим
пищевым убсдивпмсьпредварительно, что на хро-
матограммепаров отгона этого продуктаместо выхола стирола
свободноот пиков примесей.
85. Газохроматографическийметодопределениястирола.нитрила
акриловойкислоты, метилового эфираметакриловойкислоты.
этилбензолаи другихнеполимеризующихсяпримесейв воде.

контактировавшейс ПОЛИСТИРОЛЬНЫМИпластиками

Метол заключается в термостатировании 10 см дистил-
лированнойводы, быв:исй в непосредственномили опосредо-
ванном контакте с образцамиполистирольного пластика, в

стеклянной •гсрметично закрытойемкости до установления
равновесиямежду жидкой и тазовой фазамис послелуютцим
газохроматографическиманализом паровойфазы.

Пределобнаруженияэтилбснзолав водных вытяжках
(),()01 МГ/дм• , стирола, актилонитрила и метилметакрилата -

0,002 мг/дм

МУК 2.3.3.052—96
()тноситсльная ошибка определения не должна превьппать1.5

Реактивыи растворы

Стирол, ГОСТ 10003—81, свободныйот полимера.Придобавлениик 1 см стирола 5 смз этилового спирта(ГОСТ 18300—87) нс Должно наблюдатьсяпомутнениераство-ра.
Этилбензолтехнический, ГОСТ 9385—77.
Нитрилакриловойкислоты . технический, ГОСТЭфирметиловой метакриловойкислоты, ГОСТ 20370—74.Спирт этиловый ректификованныйтехнический,ГОСТ 18300—87, перегнанный.
Стандартныйраствор стирола (этилбензола) в этанолеконцентрацииот 0,3 до 0,5 мг/см• . Для его приготовления впикнометрвместимостью25 см- вносят 10—15 смЗперегнан-ного этанола и взвептивают с точностью четвертоголс-сятичного знака. Последобавления8—14 мм стирола(этил-бензола) пикнометрвновь взвешивают и доводят объемрастворадо метки этанолом. Концентрациювещества в растворенаходятпутем деления разности результатовдвухвзвспмваний на объемпикнометра.
Стандартныйрастворакрилонитрилаз(метилметакрилата) вводе концентрацииот 0,3 до 0,5 мг/см- , готовят аналогично.Твердыйноситель диатомитовый, динохром-Н, или другиеподходящиеносители с частицами размером от 0,20 до0.315 мм.
Неподвижнаяфаза

• •
—

полиэтиленгликольадипинат(ПЭГА),ч. л. а. или полиэтилснгликојљсуюшнат(ПЭГС), ч. д. а.Аргон, ГОСТ 10157—79, газообразный, высшего сортаилиазот, ГОСТ 9293—74, газообразный.воздухсжатый, ГОСТ 7433—80.
Водородтехнический, ГОСТ 3022—80, маркиА или ма-рки Б.

Посудаи приборы
Шприцымсдицинскис типа «Рекорд»вместимостью 5 и10 смзи микротпприцыМШ—1 и МШ—1() вместимостью 1и 10 мм
Склянкивместимостью 4() см , .закрывающиесянавинчива-крьппкой.в которойпросверленоотверстиедля взятия
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пробтпприцем. Для уплотнения в крьппку вставляют прокладкуиз инертнойтермостойкойрезины на основе силиконовогокаучука марки СКТ. Подрезиновуюпрою:адкуиомејцакут сни•змфторопластовуюпленкулибо алюминиевуюфолыудля предот-вратпения процессов сорбции-лесорбциимсжлу резиной ииспьпимой пробойи снижения «фона».Ультратермостат,обеспечиваютцийнагрев ло тсмнсратуры200 ос.
Водянаябаня с контактным термометромили термостатколонок хроматографа.Газовыйхроматографс пламенно-ионизационнымдстскто-ром (Цвет— 102, Цвет—110 и т. п.).
Ткани фильтровальныеиз стеклянных крученых компјјекс-ных нитей, ГОСТ 10146—74.
Ацетон, ГОСТ 2603—79.

Приготоютениенасадки хля колонки хроматографа

Твердыйноситель высушивают в термостатепри темпера-туре 0С в течение 1,5—2,0 ч, после чего его пропиты-вают ПЭГА или ПЭГС из расчета 15 г неподвижной фазына85 г твердот носителя. ПЭГА или ПЭГС растворяютв ацетоне,в полученныйрастворпометцают твердыйноситель и оставляютна 1 ч. Растворительберутв таком объеме, чтобытвердыйноситель нахој(ился под слоем жидкости. После пропиткитвердогоноситсјш растворительудаляют выпариваниемпритемпературеот 40 до 60 0С, периодически перемешиваянасадку, или с помощью вакуума.
Заполнениеколонки хроматографанасадкой и вывод

хроматографана рабочийрежим

Приготовленнойнасадкой заполняют чистую и
колонку хроматографа, закрывают ее концы тампоном изстењловолокна и присоединяютк газовой -ттинии хроматографа.Длястабилизациипродуваютес инертнымгазом в течение 48 чпри температуре150 0С, не соединяя колонкус детектором.После продувкиколонкусоединяют с детектором, уста-рабочийрежим хроматографавведением 0, 1—0,5 мм- различных растворителей(ацетона, этанола и т. п.) дополучениястабильнойнулевойлинии.
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Проведениеанализа

Передпроведением анализа лабораторнуюпосуду ттцательно
моют с соблюдениемтребований, предъявляемых к микро-
анализу.

МедицинскиеШПРИЦЫ разбирают.промывают проточной
водойи 2—3 раза кипятят в свежих порциях дистиллированной
воды.

Отбираютпипеткой 10 см дистиллированнойводы, быв-
јпей в НСПОСРСДСТВСННОМили опосредованном контакте с

полистирольнымиобра.зцами(усредненная проба), переносятв
склянку вместимостью 40 см

•

и плотно завинчивают ее
крышкой, снабженной резиновойи фторопластовойили из
алюминиевой фојњгипрокладками толщиной не более2 мм.

Затем склянку помещают в уњтратермостат и выдерживают
в течение 1.5 минуг при температуре (95±2) 0

С. Заранее
подогретым :пприцем типа «Рекорд»(для этого в промежутках
между анализами шприц в разобранном'виде кладут на
ультратермостатили испаритель хроматографа) набирают5 см
воздуха и вводят в сюжнку.

Не вынимая иглы из склянки, отбирают5 см паровоз-
душнойсмеси. Передотборомкаждой пробыбаллон шприца
10-кратно прокачивают сначала воздухом, а затем 2-кратно

анализируемым паром внутри склянки. После отборапробы
пара ес необходимосразу ввести в испаритель хроматографа,
не допуская конденсации на стенках типрица.

При хроматографированиииспользуют метајпшческую ко-

лонку 3000 х З мм. заполненную твердым носителем с нане-
сенным на него ПЭГА ИЈIИ ПЭГС в качестве неподвижнойфазы.
Хромато:рафированиспроводят при следующих условиях:
температура:

колонки
испарителя

скоростьпотока:
газа-носителя аргонаили азота
водорода
во.здуха
скоростьдвижения диаграммнойленты
твствительность по тикале регистратора

вредиудерживания:
акрилонитрила
мстилметакриј:ата

ос,
150 ос;
30 смЗ/мин,
30 смЗ/мин,
300 смЗ/мин,
4 мм/мин,

З мин 40 с,
4 мин 15 с,
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этилбензола
стирола

МУК 2.3.3.052—96
6 мин,
13 мин.

Допускаетсякорректировка условийанализа при использо-
вании различных видов хроматографовпри условии полного
разделения пиков компонентов смеси на хроматограммах
(черт. 2, З, 4).

Аналогично проводят анализ контрольнойдистиллирован-
ной воды, используя для этого чистый шприц.

Концентрациюстирола, акријюнитрила, метилметакрилата
и лмлбсн.золанаходят 110 градуировочным графикам.Для их
построения в склянку вместимостью 40 см вносят 10 см
дистиллированнойводы и плотно завинчивают ее крышкойс

прокладками.С помощью микропшрица МШ—1 или
вводят в водустандартныйраствор соответствующего мономера
или этилбензола в количествах 0,2; 0,6; 1,0; 3,0; 5,0 мм
приблизительно содержанию этих веществ в

растворах от 0,005 до 0,150 мг/дм
Переддозированием каждого нового растворамикрошприц

многократнопромывают этим раствором.Привводе стандарт-
ного раствора стирола (этилбензола) в герметичную склянку
конец иглы шприца МШ—1 или МШ—10 погружают в

дистиллированную воду, медленно спуская поршень во избе-
жание барботированиясмеси, и тщательно перемешивают.
Затемсюжнку помещают в ультратермостати далее поступают
так же, как описано выше.

При хроматографированиирастворов с более высокими
концентрациями анализируемых веществ регистратор чувст-
вительности переключают на болеенизкую чувствительность.

Измериввысоты (Н, мм) или 11Ј1ощади (S, мм ) за-
регистрированных детекторомпиков стирола (акрилонитрила,
метилметакрилата, этилбензола), строят градуировочные гра-
фикизависимости:

Н = f(C) или S

где С -

концентрация искомого вещества, мг/лм
При наличии в вытяжках из полистирольных пластиков

других примесейдля их определения строят градуировочные
графикитак, как описано выше. Порядоквыхода компонентов
на хроматограммеи время их удержанияДОЈЈЖНЫ соответство-
вать представленным на черт. 2 и З.
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2
х:

50 50 40 30

Время, нин

Черт.2.
•

Гиновая разлслсния остаточных мономеров и

примесейв водных вытяжках из нолимера стирола
1 - бензол, 2 —

толуол; З эпиыбензол;4 — п-ксилол;
м-ксиол; 6 — изопротибензол;7 - о-ксшюл,• 8 — н-протибшазол,
п-мепыэтилбензол, м-этшатолуол; 9 - стирол; 10 фспиа-
цепиыен; 11 —

метилстирол; 12 - бензальдегид;Х 1, Х2, Хз
неидентифицированныекомпоненты.

2

Время,

Черт.З. Типовая хроматограмма разделения остаточных мономеров н

примесейв водных НЫТЯЖКах из сополимеров стирола
1 — бензол;2 —

акрилонитрил; З -

толуол; 4
— этилбензол;

изопропилбењзол;7 стирол; 85 м-КСИОЛ,• 6

1--метилспгирол; Х], Х2, Хз - неидентифицированныекомпонен-
пия.
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полимерных материалов и над самим мономером. находятцимся
герметичнозакрытых сосудах.
Нижний предел обнаруженияакрилонитрила в воле

(),()()8 МГ/дм- . в маслс и полимерном материале
- мг/кг.

Другиевинилсолержащие компоненты исследуемых ноли-
мерных материалов. такие как стирол, не
ме:пают определениюНАК.

20 м

Черт.4. Типовая хроматогра_м.маразделения остаточных мономеров н

примесейв водных вытяжках из сополимеров стирола с акри.лонитрилом и

метилметакрилатом
1 — бењзол;2 -

акрилонитрил;З —

мепиаметакри-ашп;4ЭПИМбеНЗОЛ, 5 —

стирол; Х] и Х2 — неидентифицированныс
компоненты.

Если в водных вытяжках одновременноприсутствуютакри-
лонитрил и метилметакрилат(например, в случае тройных
сополимеровстирола с акрилонитриломи метилметакрилатом),
то для лучшего разделения их ников снижают температуру
колонки до 70 0 С, сохраняя все остальные параметры анализа.В этом случае время удерживания мономеров и примесей
увсличивается (черт. 4).

8.6 Определениеакрилонитрилагазохроматографическимметодом

Метод основан на газохроматографическомопределении
нитрила акриловойкисјюты (НАК) в паровоздуинойсмеси,
образую:цейсянад водными и масјжными вытяжками из

Ж. Гигиена п санитария. 1987.
•
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Реактивы и растворы

Акријюнирилч. д. а. , перегнанный, ГОСТ 435—78.
Азот газообразныйос. ч., ГОСТ 9293—74.
Водородгазообразныйиз балјюнов, ГОСТ 3022—80.
Воздухгазообразныйиз баллонов, ГОСТ
ХроматонN-AW (0,20—0,25 мм) с 15 карбовак-са
ХромосорбW (60—80 мели) с 15 % апиезона L.

Твин-6() (полиоксиэтиленовый эфирмонолауратсорбитана).
Брай-З5 (полиоксиэтиленовый эфирлауриловогоспирта).
Подсолнечноемасло дезодорированное.через которое с

помотцью капилляра в течение 15—20 мин продували азот
особой чистоты под давлением 0,5—0,1 атм для удаления
низкокиптцих примесей, мешающих определению НАК.

Приборыи посуда

Хроматографтипа «Цвет-10()» с пламенно-ионизационным
детектором.

Колонкахроматографическаястеюшнная длиной З м, лиа-
метром 0,3 см.

Шприцымедицинские вместимостью 2 СФ, ГОСТ 22090—
8ЗЕ.

Дозирующееустройствотипа «Микрогаз»или другие. осно-
ванные на использовании диффузионногоэффекта.

Термостат.
Цилиндры мерные, ГОСТ 1770— 74Е. вместимостью

25 см- .

Хол определения

В стеклянные сосуды вместимостью 60 см- помстцают 5 г

измельченного анализируемого образцаили по 10 см- водной
или масляной вытяжки из исследуемого полимерного ма-
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тсриала. Сосудызакрывают навинчивакнцимися крьппками с

прокладками из инертнойтермостойкойрезины и номепдают
в термостат на 30 мин ири температуре 90±4 с с.

Затем через отверстие в крытпке отбираютмедицинским
В качестве неподвижнойфазыИСПОЛЬЗУЮТ карбовакс2() М,нанесенный в количестве 15 % на хроматон N-AW

(0,2—0,25) мм.
Исследованияпроводят на стеклянной колонкс длиной З м

и диаметром 0,3 см при температуре колонки 6() 0 С и

температурс испарителя 1.50 0 С. Расходгаза-носителя (азота)

составлает 40 смо/мин, водорода - см /мин, воздуха
400 см•'/мин.

В этих условиях время удерживанияНАК составляет 5 мин
40 сек.

Применениев качестве неподвижных фаз30 %-ной сме-
тпанной фазы, состожцейиз Твина-60 (полиоксиэтиленовый
эфирмонолауратсорбитана) и Брая-З5 (полиоксиэтиленовый
эфирлаурилового спирта) в соотношении 1 1, нанесенной на
хроматон N-AW (0,16—0,20 мм), ијш 15 % аписзона L,

нанесенного на твердыйноситель хроносорбW (60—80 мм),
позволяет проводить определениеакрилонитрила и является
более предпочтительным ири определении мономера в водных
и масляных вытяжках.

Количественнуюоценку уровня миграции НАК из полимер-
ных материалов в воздух, водные•и масляные вытяжки ПРОВОДЯТ
ио калибровочному1рафику, отражаюјцему зависимость кон-
центрации НАК в анализируемойпробеот высоты или плопцали
пика на хроматограмме паровойфазы.

для построения калибровочногографикав сосуды вмес-
тимостью 60 см , герметично закрытые навинчиваюјцимися
крыижами с прокладками из инертнойтермостойкойрезины,
через отверстие

1', крышкс микротпприцем вносят 5 мют
свежеперегнанного НАК, что в пересчете на 1шотпость соответ-
ствует 67 мкг/см

СтандартныерастворыНАК в воде и подсолнечном масле,
ПРИГОТОВЛСННЫС у•казанным вьнпс способом. соответствуют
концентрации 3,2 мю•/см

Из ПРИГОТОВЛеННЫХ стандартных растворов посредством
разбавленияполучают рабочисстандартные растворы НАК.

Дош этой цели из готовых стандартных растворов через
отверстие в крьнпкс сосуда отбирают20, 40, 60, 8() и 1()() мюл
и вносят поочередно в герметично закрытые пустые сосуды для
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построения калибровочногографика110 воздуху, и в сосуды с

см- дистиллированнойводы и подсолнечного масла для
построения калибровочногографикапо модельным средам.

Внесенные количества соответствуют концентрации НАК
0,02: 0,()4; 0.06; ().08; 0,1 мкј•/см в воздухе и 0,006; 0,012;
(),() 18; 0,024; 0,03 мкг/см в МОДСЈЉНЫХ средах.

Сосудыпомстцают в термостат на 30 мин и нагревают при
температуре90±4

0 С. з
Микропшрипсмчерез отверстиев крышке отбирают2 см

паровоздуптнойсмеси и вводят в хроматограф.
Строяткалибровочныйграфикзависимости концентрации

НАК от высоты иика в анализируемойпробе.Содержание
мономера в исследуемых образцахполимерных материалов,
водных и масляных вытяжках из них рассчитывают по

калибровочномуграфику.
87 Определениенитрилаакриловойкислоты

колориметрическимметодом

Метод основан на образовании. бромистогоциана ири
действиибромана нитрил акриловойкислоты- Бромистыйциан
ири взаимодействиис пиридин-бензидиновымреактивомобра-
зует интенсивно окра!пснное соединение. Чувствительность
метода 0,25 мкг в пробе(0,025 мг/дм ) , ДКМ - 0,02 мг/дм

Реактивы и растворы

Нитрилакриловойкислоты, ГОСТ 435— 78, ч. д. а. Основ-
100 мкг в 1 см (сохраняется 5ной сгандар•гныйраствор

—

суток). Рабочий стандартныйраствор — 10 мкг в 1 см- готовят

соответствуютцимразбавлениемосновного раствора.
Уксуснаякисјюта ледяная. ГОСТ 61—75, ч. д. а., раствор

1 1.

Бром.ГОСТ ч. л. а. Растворбромаготовят рас-
творением 0,5 см бромав 50 смзуксуснойкислоты, разбав-

1 (сохраняется З суток).ленной 1

Ацетат аммония, ГОСТ 31 17—78, ч. л. а., 40 %-ный раст-
вор.

Соляная кислота, ГОСТ 3118—77, ул. вес 1,19, х. ч. и

0,9 %-ный раствор.
Бензидинсолянокислый, ч. л. а., 5 растворв 0,9 %-

ном растворесоляной кисјюты.
Пиридин, ГОСТ 13647—78, ч. д. а. Гоговят пиридиновый

раствор, смспшвая 60 см- пиридина и 4() см- дистиллирован-
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ной волы, к которойдобавляютпредварительно см- соляной
кислоты, ул. в. 1,19.

Бен.зидин-пиридиновыйреактив. Смешивают раствор ни-
рилина с растворомбензидинаиз расчета (),2 смэ бснзидина
на 1 см- пиридина. (Готовят перед употреблением.)

Гидразинсернокислый, ГОСТ 5841—74, ч. д. а., С7с-ный

раствор.

Приборыи посула

Колбы круглодонныесо шлифомКТУ, ГОСТ 25336—82.
холодильникипрямые ГОСТ 25336—82.
колбы КН-1-500-34/35-ТС, ГОСТ 25336—82.
колбы мерные 1-100-2 или 2-100-2, ГОСТ 1770—74.
Цилиндрымерные 1-25 или 2-25; 1-50 или 2-50; 1-100

ијш 2-1()0, ГОСТ 1770—74.
Пипетки 4-1-1 или 5-1-1; 7-1-10 или 7-2-10, ГОСТ 20292—

74.

ВоронкиВ-25-38-ХС; В-35-ХС, ГОСТ 25336—82.
Пробиркиколориметрические, ГОСТ 1770—74.

Ход определения

50 см- вытяжки помещают в круглодонную колбувместимосгью 150—200 см и отгоняют 9 см дистиллята в

приемник с поглощением в 1 см дистиллированнойволы.
Приемникпри этом охлаждается льдом.

для определенияакрилонитрила и.з отгона беругпо 2 см
растворав колориметрическиепробирки, добавляютв них по
0,4 смл раствора бромаи 0,2 см ацетата аммония. Через15 мин вносят 110 каплям раствор сульфатагидразина ло
обесдвечиваниябромаи стце 2—3 капли сверх того. Затем
прибавляют1,5 см дистиллированнойводы и 4 см бензидин-
ииридинового реактива.Колоримстрируютчерез 20 мин после
прибавленияпоследнего реактивапридлине волны 54()—55() нм
в кювете с толциной20 мм по заранес построенномутрафику.

Количество нитрила акриловойкислоты, отвечающсс най-
денной оптической плотности, находят по калибровочномуграфику, для построения которогоизмеряк)т оптические плот-
ности растворовстандартнойшкалы.

Контролемявляется аналогичная молельная среда, проптед-
тпая через все те жс стадии анализа, что и проба.
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Шкала строится в интервалах; 0; 0,5; 1,0; 2,0; 4,0; 6,(); 8,();
МКГ в 2 см-
Стандартнаяпжала д.ля определения нитрила акриловойкислоты

прмирок
со

стандартными
растворами

Стандартный
раствор
нитрила
акриловой
кислоты
(10 мкг в i см

Дистил-
лированная
вода, см

Содержание
нитрила
акриловой
кислоты, мкг

2

о

о

0,05

1,95

0.5

з

0,2

2,0

4

1.6

5

0.6

6,0

б

0.8

8,0

7

10,0

Расчет результатов:
мг/дм , количество нитрила акриловойкислоты в

вытяжках;
а - мкг, количество нитрила акриловойкислоты, найденное

в пробе(2 см3);
5а - мкг, количество нитрила акриловойкислоты, найденное

в 10 см устиллята, или в 5() смо вытяжки;
v - см• количество вытяжки, взятое для анализа (50 см- ).

1000 а (ЦГ/дм3)
ъ, 1000 36 10

88. Колориметрическийметод определенияметилового эфира
метакриловойкислоты (в воде, 0,5 %—номраствореуксусной

кислоты. содержащем2 % натрияхлористого)

Методоснован на гидролизе метилового эфираметакрило-
вой кислоты (ММА) в щелочнойсрсле.Образовавшийсяпри
этом метиловый спирт окисляют до формальдегида, который
затем опрсдсляютно реакции с хромотроповойкисјютой (или
ее динатриевойсолью).
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ПределобнаруженияММА — мг/лм• или 1 мю в

анализируемом объемспроб(2 см-

Присутствиев вытяжках нитрила акриловойкисјшоты не

мешает определениюММА. ()прсдслсник) мс:паст присутствие
метилакрилата.

Реактивы и растворы

Калия гидроокись, ГОСТ 24363—80, х. ч.. 4() %-ный раст-
вор.

Серная кислота, ГОСТ 4204—77, концентрированная.
1,84 и 75 но объему.
Калий марганцовокислый, ГОСТ 2049()—75, х. ч., 0,5

ный раствор, свежеприготовленный.
Натрий сернистокислый(натрия сульфит), безводный,

ГОСТ 5644—75, ч. д. а., 7 Тс-ный раствор, свсженриготовлен-
ный.

Хромотроповаякислота (или динатрисваясоль), ТУ—1419—
89, 2 %-ныЙ раствор, свежеприготовленный.Стандартныйрас-
твор ММА. В мерную колбу, вместимостью 50 см•', наливают
10—15 см дистиллированнойводы и взвешивают с точностью
до 0,0002 г. После добавления2—3 капель ММА мерную колбу
вновь взвепшвают и доводят до метки дистиллированнойводой.
КонцентрациюММА в растворе(мг/см

) находят путем
деления разности двух взвешиванийна объем мернойколбы.

Рабочис стандартные растворыММА с концентрацией0,1
и 0,01 мг/см готовят передопределениемнугем соответству-
1011lCl-o разбавленияосновного растворадистиллированнойво-
лой.

Приборыи посула

Перегоннаяустановка на шлифах. з
Колбы мсрныс, ГОСТ 1770—74Е, вместимостью 25 см
Колоримстричсскиспробиркисо птлифами, ГОСТ 1770—

74Е.
Пипетки, ГОСТ 20292—74Е, вместимостью 1, 5 и 10 см .

Цилиндрымерныссо шлифом, ГОСТ 1770—74, вместимо-
с•гью 10—15 см- .
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Проведениеанализа

В кру1•лодонную колбу, вместимостью 150—200 см- , вносят
50 см- модельного раствора. находивнтегося в контакте с

изделиями из сополимера стирола с метилметакрилатом или
из сополимера с метилметакрилатом и акрилонитрилом,
надевают насадкуВюрцаи присоединяют к прямому хојю-
ДИЛЬНИКУ.Затемотгоняют 9 смэдистиллята в мерныйцилиндр,
содержащий1 см- дистиллированнойводы. Приэтом на конец
холодильника надевают алонж. доходящийло конца мерного
цилиндра.

Для определения метилметакрилата в колориметрическую
пробиркувносят 2 см- дистиллята, прибавляют0,2 см 40
ного раствора едкого калия, перемешивают и ос.тавляют на
15 мин ири комнатной температучедля гидролиза мономера.
Затем в пробиркивносят 110 0,5 см- 75 %-ного растворасерной
кислоты и по 0,2 см- 0,5 %-ного калия марганцовокислого.
Растворыперемешивают и через5—6 минуг вводят в пробирки
по 0,15 смз7 Ьћ-ногораствора натрия сернистокислого. Раст-
воры в пробиркахдолжны обесцвечиваться.После этого во все

пробиркивносят по (),5 см 2 %-ного растворахромотроновой
кислоты (или его динатриевойсоли) и 2 см концентрирован-
ной сернойкислоты и помепцают пробиркина кипящую
водяную баню на 30 мин.

После прибавлениякаждого реактива пробутщательно
перемешивают.

По охлаждении пробиркиизмеряют оптическую плотность
растворовпри А — 570 нм по сравнению с контрольным.

В качестве контроля используют дистиллят, отогнанный из
модельного раствора, нс бывшего в контакте с полимерным
материалом.

Приготовлениестандартнойшкалы

Для приготовления стандартнойшкалы стандартныйраст-
вор ММА в количестве 0 (),04(); 0,050 мг
вносят поочередно в .50 см дистиллированнойволы отгоняют
9 см дистилля•уа в пробирку, содержащую 1 см дистил-
лированнойводы. Отбираютдля анализа 2 см отгона, прибав-
-лЯ1от реактивы. как для опытной пробы.В качестве контроля
используютдистиллят, ОТОГНаННЫЙ из дистијшлированнойволы
или другого модельно]Х) раствора.
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