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"Инструкция но санитарно-химическому исследованию изделий 
из полимерных материалов, предназначенных для использования в хозяй
ственно-питьевом водоснабжении и водном хозяйстве" разработана ВНИИ 
гигиены и токсикологии пестицидов, полимеров и пластических масс 
Ияяздрава СССР в Киевским институтом усовершенствования врачей Мин
здрава Украинской ССР (д .м .н . Шефтель В .О ., к .м .н . Крат А.В. и к .б .н *  
Катаева С .Е .) .

"Инструкция" определяет порядок проведена исследований, 
содержит описание методов анализа воды по IX химическим веществам, 
наиболее характерным для полимерных материалов, и предназначена для- 
научно-исследовательских институтов и кафедр гигиенического профиля, 
а  также для санитарно-эпидемиологических станций, имеющих соответст
вующую лабораторную базу , занимающихся исследованиями по гигяеначест 
ко}.гу изучению полимерных материалов, првдназначетшх для использова
ния в практике хозяйственно-питьевого водоснабжения.

Разрешается размножить в необходимом количестве 
экземпляров.
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И Н С Т Р У К Ц И Я

по санитарко-химическому исследования изделий из 

полимерных материалов, предназначенных для ис

пользования л хозяйственно-питьевом водоснабжении

и водном хозяйстве

I .  В В Е Д Е Н И Е

С каждым годом возрастают масштаба применения полимерных 

материалов в водоснабжении и водном хозяйстве. Наряду с увеличе

нием количественных показателей происходит постоянное расз»реки в 

ассортимента изделий и рецептур.

Использование полимерных материалов в водоснабжении пред

ставляет собой гигиеническую проблему азиду возможного неблагоп
риятного влияния на качество контактирующей с ними воды за счет 

выделения в неё исходных мономеров, различных добавок и продуктов 

деструкции пластмасс;

Основное требование, которое предъявляется к материалам, ис

пользуемым в практике хозяйственно-питьевого водоснабжения, зак

лючается в тон, чтобы они обеспечивали сохранение качества воды 

в соответствии с требованиями ГОСТ 2874-62 "Вода питьевая".

Исследования, предусмотренные настоящей "Инструкцией", n p - t 

водятся в соответствии с "Методхчесхими указаниями по гл глени чес-
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кому контролю за изделиями из синтетических материалов, предла
гаемых для использования в,практике хозяйственно,-питьевого во

доснабжения" №2349-81, -о целью получения объективных научных 
данных для решения вопроса о допустимости внедрения новых поли
мерных материалов в практику хозяйственно-питьевого водоснабже
ния и установления регламента их применения»

Для положительной гигиенической оценки новых материалов 
необходимо руководствоваться следующими основными критериями:
—  полимерные материалы (ПМ) не должны ухудшать органолептичео- 

хие свойства воды;
в процессе эксплуатации изделия из ПМ не должны выделять в 

воду химические вещества; в случае миграции химических веществ" 

концентрация их в воде не должна превышать допустимые уровни 
(ДУ), утвержденные в установленном порядке (приложение №1);
—-  ПМ не должны оказывать влияния на развитие микрофлоры в во
де ;

—-  полимерные материалы не должны изменять своих гигиенических 
характеристик (влияние на качество воды) под действием применяе

мых в водоснабжении методов обеззараживания, воды (хлорирование., 

озонирование и др..) и не должны снижать эффективность обеззара
живания .

Материалы, получившие положительную санитарно-гигиеническую 
оценку, рекомендуется проверить в условиях опытной эксплуатации,

2 , ПОРЯДОК РАССМОТРЕНИЯ И СОГЛАСОВАНИЯ ПРОЕКТОВ 

НОРМАТИВНО-ТЕХНЙЧЕСКОЙ ДОКУМЕНТАЦИИ НА 
ИЗДЕЛИЯ ИЗ ПО ЛИМЕ ЖУХ МАТЕРИАЛ©

Рассмотрение и согласование нормативно-технлчесхой доку
ментации (ОСТ,ТУ) на новые виды полимерных материалов и иэделий 

из них, предлагаемых для использования, в практике хозяйственно- 
питьевого водоснабжения, возложено на Шнздравы республик, на....



территории которых находится организация (учреждение)-разработчйк 
К представленным на рассмотрение материалам должны быть при

ложены следующие данные:

—-  назначение, область и условия применения материала;

—— количественное содержание каждого компонента в материалах, 

отдельных рецептурах;

—— наличие четкого указания о маркировке материала и условий 

хранения.

Представленные на расмотрение материалы на новые виды из

делий Минздравами союзных республик направляются для проведения 
гигиенической экспертизы в соответствующие научно-исследовзгельс* 

кие учреждения гигиенического профиля (приложение £2), или в ад

рес тех санитарно-эпидемиологических станций, которые могут 

обеспечить проведение необходимых исследований на должном уровне 

Зкспертное заключение, включающее результаты санитарно-химичес

ких, а при необходимости и санитарно-токсикологических исследо

ваний, дает основание Минздравам союзных республик решить вопрос 

о возможности применения предлагаемого нового материала в прак

тике хозяйственно-питьевого водоснабжения*

Разрешение на применение импортных синтетических матери

алов в питьевом водоснабжении выдается только пга наличии заклгч 

ния органов здравоохранения экспортирующей страны и описания с а 

ни тарно-химических методов анализа воды для определения содержа

ния мигрирующих компонентов.

Минздравы союзных республик, ежегодно представляют в Глав

ное санитарно-эпидемиологическое управление Минздрава СССР све

дения о согласовании научно-технической документации на новые 

виды синтетических материалов.



3 .  ПОРЯДОК ПРИЕМКИ ОБРАЗЦОВ ПОЛИМЕРНЫХ 

МАТЕРИАЛОВ ДЛЯ ГИГИЕНИЧЕСКОГО ИССЛЕ

ДОВАНИЯ

Образцы новых полимерных материалов и изделий из них могут 

быть приняты институтами или лабораториями системы Министерства 

здраво охране»!я для гигиенического исследования по поручению с а 

нитарно-эпидемиологических управлений Министерства здравоохране

ния СССР и союзных республик. Для гигиенической оценки могут 

направляться материалы или их композиции, имеющие заключения о 

возможности их использования по техническим показателям в водоп

роводной практике. При лабораторных исследованиях труб использу
ются отрезки длиной 3-20 см , диаметром 2 ,5 -1 0  сантиметров.

Hpi исследовании синтетических покрытий (пленки , краски , 

лаки и п р .) последние должны быть нанесены на внутренние поверх

ности экспериментальных металлических емкостей или на металли

ческие пластины размерами 3x5, 5x10 см . в соответствии с про

мышленной технологией.

Одновременно о образцами в лабораторию должны быть предс

тавлены разработчиком или организацией, применяющей изделие:

1 . Наименование материала, из которого изготовлено изделие 

(то р го во е , химическое, м ар ка ).

2 . Сфера применения изделия (конкретное назначе) и условия его 

эксплуатации (время контакта с водой, температурные режима, 

удельная поверхность).

3 .  Организация, ответственная за  выпуск материала и изделия.

4 .  На основании каких ГОСТов, ТУ, МРТУ и т .д .  выпускается дан

ный материал и изделие.
5 . Краткое описание технологического процесса изготовления ма

териала с указанием температурного режима.

6 .  Физико-химические свойства полимерного материала -  стойкость 

к температурным воздействиям, действию кислот и щелочей, газо-во-^
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д о - и паропроницасмости.

7 .  Подробная рецептура материала о указанием следующих физико- 

химических свойств отдельных компонентов :

а )  химическое название компонента ;

б) его стр уктура формула» мол. м асса ;

в )  растворимость в воде ;

г )  агрегатн ое состояние при нормальных условиях ;

д ) температура кипения и плавления ;

е )  достаточно чувствительный и специфический метод опреде

ления микроколичеств каждого компонента в воде .

8 .  Образцы новых или малоизвестных ингредиентов, входящих в 

состав синтетич.еских изделий, в чистом ви де.

Ч. ПОДГОТОВКА ОБРАЗЦОВ К ИССЛЕДОВАНИЯМ 

И УСЛОВИЯ ИХ ПРОВЕДЕНИЯ

Полученные образцы синтетических материалов и изделий, прежде 

всего  п о двер гай ся тщательному осмотру. При этом отмечается на

личие зап ах а , характер  поверхности, цвет снаружи и изнутри. Затем 

образцы подвергают механической очистке, промывают в проточной 

воде и приступают к исследованию.

Контакт воды с. пластмассовыми трубами моделируется следующим 

образом. Отрезок трубы закрывается с одной, стороны стеклянной, 

корковой игл деревянной пробкой, а  затем заливается з  него вода. 

Удобнее погружать отрезки испытуемых труб в заполненные водой 

широкогорлые стеклянные сосуды . Такая форма контакта о водой воз

можна в тех сл уч аях , когда трубы изнутри и снаружи изготовлены 

из одного материала (нередко трубы покрывают лишь с одной сторо

ны защитным покрытием). При этом надо соблюдать определенное со

отношение между площадью поверхности исследуемого м атзр*ала (о т 

резка пластмассовой трубы )  и объемом соприкасающейся с ним воды



б .

(удельная поверхность). Это требование объясняется тем, что ко

личество веществ, вымываемых из пластмассы в определенный объем 

вода, пропорционально площади соприкасающейся с водой поверхнос
ти, т . е .  степень неблагоприятного влияния на качество воды обрат

но пропорционально величине удельной поверхности.

ПРИМЕР РАСЧЕТА
Толщина стенки пластмассовой трубы 0 ,5  см \

Внутренний диаметр трубы А см, радиус (  Л )  2 см ;

Наружный диаметр 5 см, радиус ( £  )  2 , 5 с м  ;  

длина отрезка трубы (£  ) ТО см.
1. Объем боды ( / ) ,  заключенной в данном отрезке трубы^л^ =3,14х 

х4 х 10=125,6 см^воды.

2. Площадь ( S  )  внутренней поверхности трубы на этом отрезке

S  ‘ 2 fr i  =2 х 3,14 х г  х 10 = 125,6 см2 .
3 . Удельная поверхность.

б/у  -  125,6 см2 : 125,6 см3 * I см"1 

Теперь рассчитаем, в какое количество воды следует.поместить 
взятыя в примере отрезок трубы. Общая поверхность отрезка (наруж
ная и внутренняя с учетом торцов) вычисляется по формуле :

t jT ( iz - а 2)  + г т г < л  +/•).

Таким образом, общая площадь поверхности трубы в данном при

мере равна :
г  х э . й  х ( г .5 2 -  г 2)  + г  х х ю  х ( г , 5 + г )  -гб 9 ,7с*?

Следовательно, отрезок трубы в опыте надо погрузить примерно
3

в 300 см воды.

Аналогичный расчет проводится для отрезка трубы любого диа

метра. 3 случае испытания покрытий емкостей, используемых в водо

проводном строительстве, для расчетов применяют соответствующие 

геометрические формулы, в зависимости от формы емкостей и их
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При этом в заключении, направляемом л Минздрав, необходимо 

указывать наряду о удельной поверхностью, при которой проводились 

исследованиями соответствующий ей диаметр трубы или объем емкости* 
Зти величины будут теми минимальными размерами изделия, которые 

разрешается использовать в соответствии с данным заключением.
Например, если исследуемые трубы не оказывали неблагоприят- 

го влияния на качество воды при удельной поверхности I см~*(диа- 
метр Ч е м ), то изученный полимершй материал может использовать

ся  для изготовления труб диаметром Ч см и более, так как с уве
личением диаметра трубы концентрация мигрирующих из нее вредных 

веществ в воде снижается за счёт опережающего роста объема^воды 
по отношению к площади материала.

Подобным образом затруднительно рассчитывать удельную поверх

ность для различных соединяющих и уплотняющих деталей и материа
лов, поэтому с учетом опита работ по гигиенической, оценке полимер

ных материалов, применяемых в водоснабжении, рекомендуются следу

ющие величины удельной поверхности:
1 -  Соединительные детали водопровод ов-Щ? от величины удельной 
поверхности трубы, для соединения которой предназначены детали;
2 -  герметики, мастики, для заделки стыков деталей емкостей-5? 
от величины удельной поверхности данной емкости;

3 -  прокладки водопроводных кранов, сальники и др . изделия, еук- 
марная'поверхность которых в водопроводной сети нэзначитедьн^-Х^ 
от величины удельной поверхности труб в которых их предполагает
ся использовать.

Например:

Соединительные детали водопровода диаметром см (удельная 

поверхность I  см*1)  необходимо исследовать при удельной поверх
ности 0 ,1  см*1 , а прокладки водопроводных кранов, установленных 

на трубах диаметром 2 см (удельная поверхность 2 см~*), -  при 

удельной поверхности 0 ,0 2  см~\
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При исследовании изделий, контактирующих с проточной водой 

(трубы, детали водопроводов), рекомендуется проводить 3 последов 

нагельных 72-часовых цикла приготовления вытяжек из образцов о 

обязательным определением качества воды в первой и третьей про

б е . Таким образом, третья проба будет получена из материала, 

прошедшего двухкратную отмывку. В том случае, если в первой 

пр;бе некоторые показатели будут превышать нормативные величины, 

а в третьей пробе вода будет полностью соответствовать гигиени

ческим требованиям, исследуемые материалы могут быть разрешены 

для использования в водопроводном строительстве, так  как подоб

ная промывка происходит в процессе пуска и испытаний водопрово

д а , а  кратковременное превышение норнатива опасности не пред

ставл яет .

При исследовании покрытий и деталей резервуаров водопровод

ной сети экспозиции необходимо подбирать с учетом времени полно

го водообмена ( в  зависимости от объема).

При исследовании емкостей, предназначенных для хранения 

воды, экспозиция должка быть сопоставима со сроком хранения воды 

а емкости ( н е д е л и е с я ц н ) .

Качество воды, контактирующей с материалами, предказш.чен- 

ниик для изготовления или покрытия емкостей, не должно ухуд

шаться при приготовлении первой же вытяжки из материала. Незна

чительное ухудшение отдельных показателей допускается, если они 

корнализуются после непродолжительной отмывки или провегр 1ваяия 

материала, которые могут быть осуществлены при изготовлении из

делия или строительстве объектов.

Вытяжки из материалов, предназначенных для контакта о хо

лодной водой, исследуют при температуре 20 и 37°С. Если же ис

следуемые материалы специально предчазначавгея для использования 

при высоких температурах -  горячее водоснабжение, дистилляцнои- 

ноб опреснение и т . д . ,  то контакт воды с ними осуществляется при



температуре 60~8G°C или более высокой (в  зависимости от техноло
гического режима эксплуатации полимеров).

Температура 37, 60 й 80°С может бить обеспечена лишь в тер
мостатах, суеильных шкафах, куда большие отрезки труб или емкос
ти не могут быть помешены. В этих случаях выбирает небольшие от
резки изделий (трубы нарезают кольцами) и заливают соответствую
щим количеством вода в стеклянных сосудах емкостью 3-5 литров.
Все copiH опытов обязательно сопровождаются контролем.

Для исследований берут хлорированную или де

хлорированную водопроводную воду, отвечающую требованиям 

ГОСТ 2874-82 "Вода питьевая” .
При оценке полимеров, предназначенных для опреснения или 

фильтрации воды, исследования проводят не только с водными вытяж

ками, полученными в статических условиях контакта, но и непосред

ственно о водой, полученной при эксплуатации модуля опреснитель
ной или фильтровальной установки или дейсгвугцей модели (например, 

оценка дяотиллята, полученного на дистилдяцконной установке). 
Экспозиция при приготовлении вытяжек не должна значительно отли
чаться от временя контакта воды с ПМ а производственных условиях.

Если известно, что по условиям эксплуатации изделия соприкаса
ются с' водой, pH которой выходит за пределы 6 ,5 -8 ,5 , в лаборатор
ных условиях производится исследование с искухгвенно подкисленной 
или подщелоченной водой (это имеет значение в бальнеотехкике), 
Подкиоленив воды целесообразно производить СО̂  или уксусной кисло

той, подщелачивание -УаОН, Са(0Н)2 или раствором аммиака.
Если в состав материалов, из которых изготовлены изделия .входят 

фенол или его производные, необходимо провести изучение возможноот? 

возникновения хлорфенольного запаха в хлорированной воде, сопри
касающейся с этими материалами.

При моделировании натурных условий эксплуатации пластмасс в 

лабораторных исследованиях нельзя произвольно увеличивать идя 
уменьшать удельную пл-^хность или его* экспозиции,



т .к .  пока отсутствуют надежные способы соответствующего пересчета. 

Агравашя условий проведения эксперимента допустима только как- 

вспомогательный прием, имеющий целью выявить характер влияния 

синтетического материала на качество воды.

Условия приготовления вытяжек из материалов, применяемых в 
водоснабжении, приведены в таблице I .

Полимерные материалы, применяемые в мелиоративном строительстве, 

оцениваются в соответствии с гигиеническими критериями, разработан

ными для материалов, применимых в водоснабжении. Но в связи с особен

ностями условий эксплуатации ПМ,применяемых в мелиорации (сезонно
с т ь , периодичность и п р .) , условия приготовления вытяжек из этих 

материалов отличаются от токовых для материалов, пр!меняемых в 

водоснабжении.

Условия приготовления вытяжек при исследовании материалов, приме

няемых, в .мели о разменом строительстве, приведены в таблице 2 .

5 , ИЗУЧЕНИЕ ВЛИЯНИЯ ПОЛИМЕРНЫХ МАТЕШЛОВ НА 

КАЧЕСТВО ВСДЫ

Полимерные и синтетические материалы должны подвергаться тща

тельному гигиеническому изучению с иснользовашем современных мето

дов исследования. Однако не всегда требуется постановка исследова

ний в полком объеме, т .к .  в гигиене полимеров должен широко n p i- 

меияться принцип последовательного эксперимента -  шаговая стратегия. 

Смысл шаговой стратегии эксперимента состоит в том, что после каж

дого "вага" (этапа исследований) производится анализ результатов 

и ка оскоЕадаи этого анализа принимается решение о дальнейшей работе. 

При этом общая схема (р и с .1 ) эксперимента может и должна меняться 

в зависимости ет результатов, полученных на отдельных этапах работы.

В соответствии со схемой можно выделить следующие этапы исследо

ваний новы., материалов :



I*  ЭТАП. Органолептичеокие исследования
При неблагоприятном влиянии на органолептические показатели 

качества воды, соприкасающейся с пластмассами в условиях, близ

ких к эксплуатационным, материал бракуется. В случае отсутствия 

органолептических изменений, материал подлежит дальнейшему изуче

нию.

2 ЭТАП. Санитарно-химические исследования

Материал бракуется или разрешается в зависимости от того . 

Превышает ли реальная миграция вредных веществ допустимые урозни 
их выделения в воду или н ет .

На данном этапе могут быть закончены исследования новых мате

риалов, если в их рецептуру входят связующие и добавки-, изучен

ные с точки зрения токсикологии и имеющие ДУ.

При наличии в рецептуре материала неизученных компонентов 

или невозможности аналитического их определения проводят изучение 

биологической активности ПМ и их компонентов (3  этап) (проводит

с я  в организациях, указанных в приложении 2 ) .
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Таблица X

Условия приготовления вытяжек при исследовании материалов, применяемых
в  водоснабжении:

Группа
материалов

Изделия ___  ____________ Условия моделирования _____
время контакта : удельная поверхность 

. .......... • . ( У .в . )
температура

А I Трубы 3 цикла по 3 суток : В зависимости от дик- 20 и 37°С ( и я
Для контакта о ; метра горячего водоснаб-
проточной водой

2 Соединительные д е - : 10£ от величины у .п .
тали водопроводов то же : соединяемых труб то же

3 Герметики ,уплотня • :  %  от величины у .п .
вшие прокладки труб то же : соединяемых труб то жз

4 Прокладки кранов, : 1% от величины у .п .
сальники, клеи то же : труб то же

Б I Покрытия емкостей 1-10  дней ( в  з а в и -  ;  В зависимости от
Для изготовления оимости от времени : объема то же
емкоотзй питьевой полного водообмена):
воды На водопро 2 Герметики : %  от величины у .п .
водной сети то же : емкости то же

В' I Покрытия емкостей 1 -2  месяца ( в  зази~: Б зависимости от
Для изгстЬпления симости от времени ; объема то же
емкостей Для хранения воды) * :

хранения питьевой 2 Герметики ; %  от величины у .п .
воды то же : емкости то же



Таблица 2

Условия приготовления вытяжек при исследовании материалов, применяемых 
а> мелиорации

Группа
Материалов

: Изделия
о
ч

•

' Ус ловя я моделирования_____
время контакта : удельная поверхность 

; (см"*1)
температура

А ; I :  Пленки, облицовка 3 цикла по 3 оуток 0 .01 20 и 37°С
Для магистраль : .-канале* о

•

ных каналов :2 : Герме тихи те жо : 0 ,001 то же

Б :1 : Облицовка каналов. 3 цикла по 6 часов : 0 ,01 то же
Для распредели : : трубы, покрытия •

о

тельной сети : :тр уб , лотки о
•

:2 :  Герметики то ж® : 0 ,001 то же

Вх : Шд&кгк, сифоны. 3 цикла по 30 нккут: 0,0001 то же
Для изготовления : детали поливных •

ч

деталей : установок и пр. ч
ч

х -  материалы отой группы исследуются только при наличии вг композиции высок о токсичных веществ, 
в  остальных случаях заключение выдается ка основании литературных данных



S . ИЗУЧЕШВ влияния СИНТЕТИЧЕСКИХ материалов на органолептичес

кие И ФИЗИКО-ХИМИЧЕСКИЕ ПОКАЗАТЕЛИ КАЧЕСТВА ВОДЫ

Органолептические свойства вытяжек из ПМ обуславливается пе

реходом в них вещ еств, входящих в рецептуру материала. Изменяя, 

органолептические показатели качества воды, некоторые компонента 

ПМ, даже з  концентрациях ^безо пас ш х с токсикологической точки 

зрения, могут влиять на водопотреблекие населения. Поэтому изделия 

из ПМ не должка оказывать неблагоприятного влияния на органолептичес
кие показатели гада  качества воды.

При органолептических исследованиях вытяжек определяет наличие 

постороннего зап аха , вкуса  или привкуса, мути, осадка, пемообразо

вания , цветности.

С. » Определение запаха вытяжек.

Определение за п а х а  вытяжеЛ проводят путем закрытой дег/сгации, 

исключающей обмен мнениями между дегустаторами, бригадным негоден, 

предусматривающим отбор испытателей по способности к восприятив за
пахов и предварительно ознакомленных с яар ахтер о н  зап аха. Каждый, 

дегустато р  результаты исследования заносит з индивидуальную д егуста 

ционную кар ту . Из полученных от каждого дегустатора результатов 

определения интенсивности зап ах а  выводят ее среднее арифметическое 

значение.

Исследования следует проводить в хорспо проветренном пемедении, 

•где отсутствую т посторонние запахи, не менее чем через 1 ,5 -2  часа 

после приема гащи и курения.

Для приготовления вытяжек используют водопроводную дехлориро

ванную воду .

Характер запаха и его интенсивность определяют сразу хе после 

окончания соответствующей экспозиции во всех вытяжках из исследуемого 

образца, при комнаткой температуре я  т е м * * * ~ зх , пседуемагрнгдемых



условиями моделирования. Вытяжки, приготовленные при температуре 

20 и 37°С, исследуют также-и после подогревания до 60°С.

Ход определения.

В колбы с притертыми пробками емкостью 250-300 мл наливают по 

100 мл исследуемых вытяжек. В одну колбу (контрольную) наливают 
100 мл воды, на которой готовили вытяжки. Колбы закрывают пробками. 

Поочередно, начиная с контрольной пробы, содержимое келб несколько 

раз перемешивают вращательными движениями и; открыв колбу, определяют 

характер и интенсивность зап аха.

Определение запаха вытяжек при 60°С проводят таким же образом, 

предварительно подогрев их и контрольную пробу в колбах, прикрытых 

часовыми стеклами, на е о д я н о й  бане до 60°С.
Характер запаха ^ыракают описательно: фенольный, ароматический, 

неопределенный и I .  д ,
Интенсивность запаха вытяжек оценивают по пятибальной системе 

согласно требованиям табл.З

Таблица 3

Интенсивность: Характер проявления запаха Оценка интенсив
ности запаха и 

. в к у с а ; баллу

Нет : Запах, вкус и привкус ие ощущаются 0

Очень слабая : Запах, вкус и привкус ы; ощущаются I

: потребителем, но обнаруживаются при

: лабораторном исследовании

Слабая : Запах, вкус и привкус замечаются 2

: потребителем, если обратить на это

: его внимание

Заметная : Запах, вкус и привкуе легко зам еча- 3

: ются и вызывают неодобрительный о т -

зыв о воде



Продолжение таблицы 3

.  -  -  7 ”

Отчетливая : Запах, вкус и привкус обращают на себя: ^

• внимание и заставляет воздержаться от :
; питья :

Очень сильная : Запах, вкус и привкус настолько силь- : 5

:  ные, что делают воду непригодной к :

: употреблению :

6 .2  Определение вкуса вы тякек.

Вкус и привкус вытяжек из исследуемого изделия проводят путем 

закрытой дегустации , бригадным методом, при температуре,20 и 37°С. 

При этом набирают в рот 10-15 мл контрольной боды, держат во рту 

несколько секунд не проглатывая, а  затем сплевывают. Точно так не 

поступают с исследуемыми вытяжками.

Характер вкуса  выражают описательно: соленый, кислый, сладкий» 

горький. Все другие виды вкусовых окуне ни й называют привкусами, на

пример: щелочкой, металлический, щиплющий и т .д .

Ингеживность вкуса и привкуса оценивают по пятибальноЛ икале 

согласно требованиям таб л .З .

вгЗ  Определение мутности вытяжек.

Мутность вытяжек определяют визуально и характеризуют описа

тельно по величине: слабая м уть , заметная м уть , сильная муть-.

6 Л  О пределение о с а д к а .

Осадок определяют визуально и характеризуют описательно по его 

величине: незначительный, заметный, большой. Кроме того отмечают 

его свойства: кристаллический, аморфный и т .п . ;  отмечают также цвет 

•садка : белый,серьй, бурнй и т .п .



6.5  Определение пснсобгаэоватсльной способности
______  вытяжек. ______

При наличии в рецептуре ДМ поверхностно-активных веществ 

определяют пенообразовательную способность вытяжек,
ДлЯ' этого в градуированные цилиндры емкостью 1000 мл с при

тертыми пробками наливают по 500 мл исследуемых вытяжек, а  в один 

йз цилиндров -  500 мл контрольной воды. В течение 15 сек . произво

дят 15 умеренно резких опрокидываний цилиндра, сначала контрольного, 
затем опытных и отмечают интенсивность пенообразовакия.

За пороговую принимается интенсивность пенообразования, при которой 

отсутствует стабильная крупнопузырчатая пена, а высота мелкопузыр- 

чатой у стенок цилиндра не превышает I мм,

6.6  Определение цветнооти вытяжек.

Определение цветности вытяжек, при необходимости, проводят 
фотометрическим методом. Цветность вытяжек не должка отличаться более, 

чем на 5 градусов платиново-кобальтовой шкалы от контрольной пробы 

и в любом случае не должна превышать 20 град .

6.7. Определение активной реакции вытяжек.

Определение pH вытяжек проводят при наличии в рецептуре ПМ 

компонентов, которые могут влиять на pH воды.

Для определения активной реакции вытяжек используют рН-мегр 
или ионокер. pH вытяжек не должен более, чем, на I  отличаться от кон

троля и в любом случае должен быть в пределах 6 ,5 -8 ,5 .

£.8 Определение окисляемрсги вытяжек.

Определение перманганатной или бихроматной окисляемости вытяжек 

проводится при помощи общепринятых методик. Изменение окисляемости 

вытяжек со сравнению с контрольными пробами является одним из интег

ральных показателей, характеризующим миграционную способность ПМ,



и позволяет в определенной степени судить о химической стойкости 

изделий из ПМ. При гигиенической оценки изделий из полимерных мате

риалов данный показатель используется в комплексе с другими показа

телями качества воды.

6 .9  Оценка образцов на основании органолептических и бязико-хк^и." 

чеоких исследований.
По органолептическим и физико-химическим показателям года, к оптан

та ровавшая с полимерными материалами, должна соответствовать требо

ваниям, указанным в табл Л

Таблица

Наименование показателей Разница с допустимые

1 . Запах при 20°С к при подогрева-- 
нии до 60°С, баллы

2 . Привкус при 20°С, баллы
3 . Мутность
4 . Осадок
3 . Ценообразование

контролем

I

Аеличины 
-  -

I 2
кз. урезке контроля 

отсутствие
отсутствие стабильной крупно 

пузырчатой пены, а  высота мел 
пузырчатой у стенок цилиндра

ко
ке

6 . Цветность по плагино-кобальтовой 
или имитирующей шкале, град .

7. pH

превышает I  мм 
5

1 .0

20

6.5-8 ,5

Боли один или исокольхо из перечисленных показателей г. р злы лаг г 
допустимые величины, то образцы признаются непригодными для использо

вания в питьевом водоснабжении. ЕЬди же изменение исследовавшихся 

показателей не превышает допустимых величин, то при необходимости, 

проводят санитарно-химические исследования, исходя из рецептуры ма

териала .



Перечень основных компонентов, нитрирующих из 

полимерных материалов в воду

Ултертл Компоненты

Вещества, изменяющие органолептические

свойства вытяжек

Катионы металлов, фталаты
Стирол

Стирол и соответствующий сомономер

Капролактам
Гексаметилендиамин
Эпихлоргидрин, дифенилолпропан, отверди-

тели, растворители
Фенол, формальдегид, растворители

Полиэтилен :
Полипропилен :

ПЗХ
Полистирол :

Сополимеры стирола : 

Поликапроамид :

Другие полиамиды : 

Эпоксидные составы :

Фенолформальдегидные: 

смолы

Стеклопластик на о с-: Стирол, гипериз, кобальт 
нозе полиэфирных скол

Стеклопластик иа ос-: см. Эпоксидные составы
нова эпоксидных смол

Примечание♦ Таблица является ориентировочной. Перечень веществ, 
мигрирующих из П?<! и подлежащих определению в воде, устанавлива

ют в соответствии с конкретной рецептурой, материала.



7 .  С А Ш Т А Р Й О -Х Ш Ш В С К И В И С С В Д О В А Н Ш .

В настоящей Инструкции приведены 10 методик с применение* 

хроматографии в тонком слое сорбента и I  методика (определение 
эиихлоргидрина) с применением газовой хроматографии. Для опреде
ления анализируемте веществ во всех методиках предлагаются гото

вые хромат о графя чеохие пластина ” S'Uufot " (производства ЧССР).

Апробация методик была проведена на водопроводной воде, поэ

тому в формулу расчета количественного определения веществ вне

сены коэффициенты поправки.

При работе с методиками определения химических веществ в 
водопроводной воде, основанными на хроматографии в тонком слое , 

(ГСХ), необходимо руководствоваться следующими положениями:

1 . если ДУ определяемого вещества находится на одном уровне 
о чувствительностью метода, для анализа необходимо отби
рать 750-1000 мл водной вытяжки;

2 . сконцентрированную пробу после упаривания из концентратора

количественно переносят в градуировочную пробирку до объе
ма 0 ,5  мл. Из этого обьема на хроматографическую пластику в 
центре наносят 3 аликвотные части-0,25; 0 ,1  и 0 ,05  мл; и ря
дом наносят не менее 2-3 концентраций стандартов, (если для 
анализа отбирают 73D-IOOO мл водной вытяжки). При проведении 

одного анализа на хроматографическую пластину рядом с алик
вотными частями пробы можно накосить концентрация стандарт

ного раствора в хлороформе (но менее Л -5 ; 1/10 ДУ; 1/5ДУ;э 

ДУ; 2 ДУ). Расчет содержания вещества в 1л водной вытяжки 

проводят по формуле, указанной в методике. Прячем в этом 

случае в формуле расчета необходимо учитывать коэффициент 

поправки для определения вещества в водопроводной воде.



В том случае, если для анализа отбирает 250-500 мл водной 

вытяжки (при чувствительности метода не менее чем на I порядок 
ниже ДУ), в качестве стандартов на хромате графически пластину 
наносят следующие концентрации: У 25 ДУ; УЮ  ДУ; 1/5 ДУ;
1/2 ДУ; ДУ.

Если чувствительность метода на несколько порядков ниже ДУ 

вещества (в  случае определения цинка, капролактама) для анализа 

отбирается 100-250 мл водной вытяжки, а в качестве стандартов на 
хроматографическую пластину наносят следующие концентрации: I/I0Q 
ДУ; Х/50 ДУ; У 25 ДУ; 1/10 ДУ;

3 .  . при количественном определении веществ о применением ХТС учи* 
тызается зависимость: концентрация -  площадь пятна, поэтому обя
зательно необходимо предварительно построить градуировочную кри
вую на концентрациях, указанных выше для каждого конкретного 
случая. Причем, вещество вносят в делительные воронки, предвари

тельно заполненные водопроводной водой, в объеме, равном объему 
пробы (в  каждом конкретном случае разном, т ,е ,  от 100 до 750 м л ., 

см, методику) и проводят по з * » /  ходу анализа.

При построении градуировочной кривой проводят*не менее 3 
параллельных серий.

После детектирования зон локализации вещества измеряют пло
щадь полученных пятен и строят градуировочную кривую в зависи
мости: площадь пятна-концентрация.

Более достоверные результаты анализа получают при использо
вании градуировочной кривой.

Примечание.  При построении градуировочной кривой необходи
мо использовать стандартные растворы, приготовленные не ка хло

роформе, а на растворителях, которые хорошо растворяются в годе 
- (в  основном, этиловом спирте). Поэтому, если в методике указы

вается стандартный раствор, приготовленный на хлороформе, то его
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рекомендуют использовать при нанесении на хроматографическую 

пластину, т .х .  хлороформ быстрее улетучивается, чем этанол.

4. Приборы и посуда необходимые для постановки всех методик е 
использованием ХТС.

I .  Камера для хроматографирования (стеклянный сосуд с приилифован

ной крышкой),

Z• пульверизатор стеклянный,.
3 .  прибор для отгонки растворителей на шлифах, и концентраторы на 

шлифах, емкостью 30-50 , 75 мл, 

микропипеткя на 0 ,1 ,  с ценой деления на 0 ,0 0 1 ,

5. воронки делительные на 500 и 1000 мл,
6 . колбы мерные, емкостью 50 и 100 мл,

7 . воронки химические,

8 .  весы аналитические,

9 . пипетки на I  и 5 мл,

I I  .колбы конические, емкостью 500-1000 мл,

1 2 . колбы круглодонные, емкостью 230 мл,

1 3 .  воронки делительные, емкостью 330-1000 мл,

1 4 . сушильный шкаф,

15 . термостат,

1 6 . баня водяная,

1 7 . электрическая плитка о закрытой спиралью.

ПРИГОТОВЛЕНИЕ СТАНДАРТНЫХ РАСТВОРОВ;
I .  Твердые сороикообразные или крюталлические вещества должны 

быть сухими, химически чистыми. При вычислении навески необхо

димо учитывать кристаллизационную воду .

Стандартный раствор готовят из точно вычисленной и взятой на

10 . хроматографические пластины
2 2 размером 15 х 15 см или 20 х 20 см ,

(производство ЧССР)



аналитических весах навески я растворяют ее в определенном 
объеме, указанного в методике растворителя.

Предположим, что нужно приготовить 100 мл стандартного раст

вора с содержанием 100 мкг искомого вещества в I  мл раствора, 

т . е ,  в 100 мл содержится 10 иг иона этого вещ ества. Бели обозна

чить молекулярную массу соединения, из которого готовят стандарт

ны? раствор- " а " , содержание в нем иона искомого вещества " a j* ,  

то необходимая навеска "Xя составит;

X Смг)

2 . 1идг.ке вещества предварительно перегоняют (стирол, фенол),

В некоторых случаях стандартная раствор готовят из вещества,при

меняемого на производстве, без перогонки (ф галагв),

Чтобы получить основной стандартный раствор, в мерную кол

бу наливают 10-20 мл растворителя, закрывают пробкой и взвеши

вают, на аналитических весах* Затем вносят в колбу 0 ,0 5 -0 ,1  мл. 

исследуемого жидкого вещества и взвешивают вторично. Соетветст- 
syzzxH разбавлением готовят рабочие стандартные растворы.

Стандартные растворы необходимо хранить непродолжительное 

время (несколько месяцев) в тесном холодном месте в склянках о 

пришлифованными пробками•

3 .  Приведенные в формулах расчета количественного определения ве

ществ коэффициенты поправки используют при вычислениях только в 

тех случаях, когда при количественном определении пользуются не 

градуировочной кривой, а  непосредственно, стандартными раствора

ми,

ТСХ отнесят в основном к качественным и полукодичествег-цшм 

методам анализа. Используя основное назначение ТСХ-разделенне хи

мической смеси и идентификацию токсических веществ, разработаны 

уелозия для количественного определения фталатов (диоктил-41 ди - 

бутидфгалат), фор<альдегида, фенола, дифенилолпропана, отирола 

и металлов (цинка и свинца) с применением спектрофотометра или



фотоэлек!роколориметра.

При количественном определении вещества для анализа отби
рают не менее 300-1000 мл водной вытяжки из ПМ. Сконцентрирован
ные экстракты веществ и стандарты наносят в виде полое (см .р и с .2 ). 

Причем последней (крайняя справа) наносятся концентрация стандарта 
на уровне 1/2 - I  ДГ

На одну пластину можно нанести 6-9 проб; для одновременного 

проведения качественного и количественного анализа из одной про

бы накосят несколько аликвотных частей: две минкмальные-для каче* 

ственного и одну максимальную-для количественного анализа (т а к . 

Например, из объема экстракта 0 ,3  мл две аликвотные части пробы 

0 ,01  и 0 ,0 5  наносят для качественного, а 0 ,2  нл-для'количественно
го определения вещества).

После хроматографирования пластину вынимают из хреыагогра- 
фичеокой камера, высуживают от паров растворителей, отрезают нож
ницами крайнюю справа полоску пластины со стандартной концентра

цией (т у  часть пластина, на которой нанесены аликвотные частя 

пробы для качественного определения), и обрабатывают реактивами, 
указанными в соответствующей методике.

Обнаруженные зоны локализации стандарта и вещества в алик

вотных частях пробы позволяют сделать вывод о наличия или отсутст

вии определяемго' компонента* Затем отрезанную крайнюю полоску 
оо стандартом прикладывают к основной частя пластины и о помощью 

каралдаза проводят поперечные линии, отмечая приблизительные зо
ны локализация вещества в виде квадратов. Отмеченные карандапом 

квадраты вырезают, осторожно огибают в виде трубочек так , чтобы 

на внешней стороне находился оорбент с веществом, к  помещают в 

пробирки на вдифах* В пробирки заливают по 5 мл растаоритехч элю- 

ента и энергично встряхивают в течение 1-2  минут вручную (иля 

помещают на центрифугу)*

Через 5-10 минут отделяют квадраты пластины от^растворите-



ля и измеряет оптическую плотность бесцветных или (после добав

ления соответствующих реахтивов) охрашенных растворов (таблицаЭ).
При построении градуировочных кривых использованы, как стан

дартные растворы, так и экотракты этих веществ из водных или мо
дельных сред. Потер! при использовании экстрактов составляет 5- 
10%. Поэтому для количественного определения вещества рекоменду
ется отроить градуировочную кривую на той. модельной среде» кото

рая будет применяться для анализа ПК.

Прямолинейная зависимость между значениями оптической плот
ности и концентрацией вещества сохраняется» включая процесо 

экстракции из воды, хроматографирование и элюирование вещеотва с 
пластины, в интервале от 1/2 -  1/3 до 1 ,5 -2  ДУ*
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Рис. 2



Таблица.3

Условия количественного определения веществ методом ТСХ

Вещество : Злеет для 
:иэвлечения 
.вещ ества с 
! плас тины
о
•

: Дл^ка волны
:при которой из 
меряют оптичео 

:кую плотность 
: нм (ммк)

: Реактивы для получена я  : 
окрашенных растворов :

Минимально определяе
мая концентрация 
вещества мг/л

Диектилфтала*. 

Дибугилфтала?
г 3TAH0I
0
о

• 275
• 
о

• а
0 .03

Цинк
Свинец

: АЦЕТОН
о
•

: 440*460 
• 
о

,1£ хлорид меди > водном, 
•раотворе гкоуоной: киты * 
: ( l : 4 ) - f - 2  капли :

0 ,0 1
0 ,0 2 5

Формальдегид : ХЛОРОФОРМ : 260 : ------  ; 0 ,0 1

Стирол : ХЛОРОФОРМ S МО -  460 . раствор дитизона в  хло-. 
• реформе-0,0OJ# -  5 ^ л 0 ,0 1

Фенол

Дифенилолпропан

•

:  АЦЕТОН

о
•

•

: 475 -  500

О
•

.0 ,1  мл-пара-нитг)офенилдиг 
‘ аэония (30  мл 0 ,5 *  >пара~* 
гнитроанилина в воде +3мл 
конц. НСеи 0 .0 5  нл 2 3

, ^ 4 § н б ’ г  “л *  ,

0 .0 0 5

0 ,0 1



МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ. 

7 Л . ОПРЕДЕЛЕНИЕ СТИРОЛА

Принцип метода.

Метод основан на извлечении стирола из воды экстрактивной дистил
ляцией с этанолом, переведении его в нелетучее ртутьорганическое сое
динение и последующем хроматографировании в тонком слое сорбента

15x15 или 20x20 см. Производство ЧССР / .
Хроматографирование проводят в системе бензол (  или толуол ) :э г я -  

лацетат (  30 :1 ,5  ) .  Дня обнаружения зон локализации ртугвоорганячес- 

кого комплекса стирола используют раствор дитизока. в хлороформе.
Зоны локализации комплекса проявляются на пластине в шде желго-оран 
жевых пятен на светло-голубом фоне с - 0 ,70 -0 ,05 .

Диапазон определяемых концентраций (в  250 мл воды) 1-ТО мкг. 
Предел обнаружения в анализируемой пробе -  I мкг.
Чувствительность метода- 0,005 мг/л.

Метод селективен. Определению стирола не кеваю? ахрилснитрил• 
метилметакрилат, винилацетат.

1 . Хлороформ.
2 . Стирол перегнанный.
3 . Бензол.
4.Этилацетат С этиловый эфир уксусной кислоты ) .

5 . Ватрий сернокислый безводный.
6 . Спирт этиловый 96°, ректификат.

7. Ледяная уксусная кислота.

в .  Ртуть уксуснокислая окисвая..

/ стандартные хроматографические пластинки размером

Реактива.



30.

При длительном хранении цвет реактива становится желтоватым.

Для очистки реактив перекристаллизовывают из подкисленного уксус
ной кислотой водного раствора. Для этого 5 г  соли растворяют при 
подогревании в 15 мл воды» подкисленной 3 мл ледяной уксусной кис
лоты и осторожно упаривают раствор при температуре 60-70°С на во
дяной бане. Кристаллы о поверхности отделяют от маточного раствора* 
сушат между листами фильтровальной бумаги при комнатной температу
ре и сохраняют в банке из темного стекла. 0,01% раствор уксуснокис
лой ртути приготавливают на этиловом спирте, подкисленном 095 мл 
ледяной уксусной кислоты.
9 . 0,23£ раствор дата зона в хлороформе.
1 0 . Рабочий стандартный раствор стирола приготавливают путем раз

бавления стандартногс|раствора в этаноле до концентрации 1 0 мкг/мл. 
Раствор годен в течении нескольких дней при хранении в холо
дильнике.

I I .  Стандартный раствор ртуть органического производного стирола 
в хлороформе концентрацией 50 мкг/мл. В мерную колбу на 5СМл 
наливают 1 0  мл этилового спирта, вносят туда же не менее 3,0мг 
стирола, вносят 7,5 мг ацетата ртути и 0,5мл уксусной кислоты. 

Взбалтывают содержимое колбы до полного растворения ацетата 
ртути и колбу помещают на 30 мин в сушильный шкаф или термостат 

при температуре 40-60°С, для образования ртутьпроизводного 
комплекса стирола-. По истечении указанного времени колбу выни
мают из термостата ( или сушильного шкафа )  и доводят объем 
раствора до метки хлороформом.

12. Прибор для отгонки с водяным паром на шлифах (круглодонтя или 
коническая колба емкостью 500 мл, насадка Вврца, холодильник 
Либиха, аллонж с вытянутым конце»*, колба-приемник, грушевидная 

емкостью 50 мл ) .



Ход определения

Для проведения анализа 250-500 мл вытяжки пометит в круглодон
ную или', коническую \ колбу, добавляют в. нее 25 мл этанола и с по

мощью насадки Вврца соединяют колбу с прямым холодалвниквм. Из кол

бы. (  помещенной над закрытой электроплиткой )  отгоняют в колбу nps- 

емних 50-55 мл дастиддята. В колбу приемник предварительно перед на

чалом отгонки заливают 0 ,5  мл 0,01 % раствора ацетата ртути в спирте. 

После отгона дистиллята колбу приемник закрывают проблей, содержимое 
колбы тщательно перемешивают и помещают в. термостат или сушильная 
икаф на 30 минут при температуре 4Ю-60* С для проведения реакции мер-

курирования . П* истечении указанного времени содержите кв л  б а -  при

емника кодячестаенн* переносят(смывая водвпроводнвй водой )  в д е н 
тальную воронку и пр»водят экстрактно трижды хлороформвн* по 3-5  ми

нут. Экстракты вбъеданяют, осушают безводным сульфатом натрия, пере

носят в концентраторы: и утр и  вант на водяной бане. Нанесение проба 

на пластину см . на стр .А ?. п . Z.

Рядом с пятнами проба наносят стандартов раствора стирок, с 

ацетат ем ртути (  комплекса ) .  Диаметр всех пятен нанесенных на плас

тину не должен превышать 0 ,5  см . Хроматографирование проводят в хро

мат о графической камере заполненной смесью бензола (  или толуол ) 

и отила-цетата С 3 0 :1 ,5  ) .  Пвсде поднятия подвижной системы на высо

ту 13 см / или при использовании пластин размером 20x20 см-ка взсо- 

ту 18 см / пластину вннимают из хроматографической камеры п вас уши

вают на воздухе эт растворителей. Зоны локализации комплекса стиро

ла с ацетатом ртути с /^ = 0 ,75 - 0 ,05  определяют после опрыскивания 

пластины 0,25$ раствором диткзона в хлорвфврые в виде ж ел то-о ранце
вых пятен на голубом фоне.

Количественное епредедени-е проводят так , как «писано на 

с т р .Й .. п . 3 .



32-
Количество стирола в анализируемой пробе, м г/  л (£ ), рассчи

тывают по формуле:
„ . а х  1 0 0 0  

0 ~ В X к мг / л

где а  -  количество стирола в анализируемом объеме расгвора,мг* 
В -  объем вытяжки, взятым для анализа, мл.
К -  поправочный коэфициент для определения стирола данным 

методом, учитывающий ошибки при экстракции, дистилляции, 
и меркурировании равен- 0,7

? .2 .  ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФЕНОЛА И ДИФЕНИЛОЛПРОПАНА.

ПРИЩШ МЕТОДА
Метод основан на экстракции препаратов ерганическим раствори

телем из воды с последующим хроматографированием.

Чувствительность определения дифенилолпропана и фенола при об
наружении в виде азсгкрасителей -  0 , 0 0 1  м г/  л .

РЕАКТИВЫ.

1 . Ацетон
2 . Бензол ч .д л .
3 .  Эгидацетаг (  этиловый эфир, уксуснэй кислота )  х .ч , ,

4 . На’рия сернокислый безводный ч .д л . ,
5. Натрий азотистокиалый ,х .ч . ,
6 . Соляная кислота х . ч . .
7 . Хлороформ CfCIj , ч , Д. а.#
8 . п- Нитроаиилин. ч . д . а . .
9 . Фенол ч . д . а , ,  стандартный раствор в этаноле и хлоро

форме концентрации 1 0 0  мкг / мл.

10. Дифенилолпропан, стандартный раствор в ятаноде и хлороформе 
концентрации 1 0 0  м кг/  мд.



I I .  Проявляющий реактив -  смесь двух растворов:

а )  0 , 1  г  п -  нитроашдина растворяются в 0 ,5  мл 1% соляной 
кислота и доводят до 1 0 0  мл достиллированной, водой,

б) 5% водный раствор ютрита натрия.
Перед проявлением оба раствора смешвают в соотновежи 10т I .
Для анализа используют перекристаллизованный дафежлолпро-
пан и перегнанный фенол.
Дифенилолпропан растворяют 1:1 в 7С#-ой уксусной кислоте, 

нагретой до б^С , дакнув, температуру поддерживают при кагревавди 

в  водяной, бане. Далее раствор охлаждаю? до температура 1&-20°Св 
течение часа в водяной бане, имеющей температуру около 1 0 - 1 2 °С. 
Выпавший кристаллический осадок отделяют фильтрованием через стеклян
ный фильтр Л 3 , промывают неб#львим количеством холодной дистил

лированной воды, снова растворяют в 70£-ой уксусной кислоте я 
проводят переосаждеже как ухазано выпе. Полученный осадох от
деляют фильтрованием через стеклянный фильтр J? 3 ,промывают холод
ной дистиллированной водой до нейтральной реакции промывных еоХ, 

высушивают в сушильном шкафу при температуре 70°С в течек*и суток 
и определяют течку плавления.

Зекоз для- приготввлекия. стандартного раствора перегоняют 
как указано ниже.

Перегонка Фенола. 5-7 п фенола поменяют в колбу Вврца 

емкостью 50 мл. снабженную термометром и прямым воздушным х#ло- 

дильником , осторожно .нагревают на асбестовой, сетке и собирают 
в приемник фракцию фенола, кишщуз при 18СЯС, предварительно 

отбросив первые &-I0 капель отгона. С веж ©отогнанный, фенол сле

дует сохранять в плотно закупоренной посуде, в завлдекзом от света 
месте.



Хвд впределвния.
500-1000 мл вытяжки и: полимерного материала, пометают в делитель
ную воронку и экстрагируют тр:жды по 20-25 мл хлороформом. Экстрак
ты #бъединяют, cymaTi над слоем безводного сернокислого натрия и 
упаривают в приборе для отгонки растворителя до объема 0 ,2 -0 ,3  мл. 
Нанесение проб на хроматографическую пластину см. на стр.4& .п.2.

Диаметр наносимого на слой сорбента пятна не должен превы
шать 0 ,5  см. Хроматографирование производят а  герметической каме
ре, заполненной системой рас творит елей: бензвл-этилацетаг 9s I . 
фронт система растворителей поджмают п« слою сорбента на высоту 

18 ем. После этвго пластинку высушивают на воздухе до отсутствия 
запаха рас творит елей и •прнекивают проявляющим реактивам.

Зены. локализации веществ, проявляются на пластине в в*де 
желтых пятен с величиной для дифенилолпропана. -  0,33 -  0,05$ 
фене да -  0,1  -  0 ,0 5 .

Для количественной. оценки пластинку дополнительно спрыскивав* 
15# раствврмщелвчи.. Пятна приобретают окраску от светло розово го 
до оранжевого цвета.

Кв дичее таенное определение см . на стр.*Й. п. 3 .
Расчет количественногв содержания веществ производят по 

формуле:
с  -  М Г / I  ;  где

С -  определяемое содержание вещества, в мг/л

В -  количество мл вытяжки, взятой для иссдедовашя;
А -  содержание вещества: в анализируемом объеме пробы,- мг;

К -  коэффициент поправки для фенола 0 ,3 , для дифешдол про пана 0,%



Л 3. СПРЕШЕЖВ ДИОИТИЛФТАЛАТА

Принцип метода.
Метод основал ка экстракции диоктилфтадата из. вода хлороформом * 

и последующем хроматографировании на пластинках » в
Чувствительность метода -  0,05 мг/л.
Метод селективен. Определении диоктидфтадата не мешает дабу- 

Тилфталат и другие фэалатж*
Реактив».

1 . Бензол, х .ч . С иди толуол )
2 . Хлороформ.,.
3 . Натрий сернокислый, безводный,
4 . Соляная кислота,
5. Фосфорномолибденовая кислота,
6 . Этиловый спирт, гидролизный.
7 . Проявляющий, реактив: I5-IC# раствор фосфоршмолиб депо вой кислота 

в этиловом спирте с добавлением 4мл концентрированной соляной, 
кислота.

8 .  Этилацетат-.
9* Камера с аммиаком.

Ход определения.
Для анализа отбирают в делительную воронку 500 мд водной знтях- 

ки и экстрагируют хлороформом трижды по 20 мл в течение 3-5 минут 
каждый раз. Объединенные экстракты пропускают через безводный суль
фат натрия, и упаривают на водяной бане до 0,2-0,3 мд.

Нанесение пробы: на пластину см. на стр..*^4.. п. 2. 
Хроматографирование проводят в системе, толуол: этилацетат (95:5) 

После подъема подвижной система на высоту 13~14см иластину вынимадг 
из хроматографической камеры и оставляют в вытяжном шкафу за 5-1Сми- 
нут для улетучивания растворителей. После чего пластину опгвскизагт 
проявляющим реактивом и помещают ва 10-15 минут в сусальный пхаф 
при температуре Ю0-1?0°С.



36 ,
3tHH локализации диоктилфтадата проявляются на пластине в ги

де синих пятен на слегка зеленоватом сроhccKj - 0 ,7 -0 ,0 9 . Для освет

ления фока пластину помещают в камеру с аммиаком на 10-15 минут.
Количественное определение проводят . . .  см. стр.4*. п . 3 .

Вас чет концентрации диоктилфталата (С )  в пробе проводят по формуле 

с  - ^ 2 2  ж / д .  где

а -  концентрация давктилфталата в анализируемом объеме, мг; 
s  -  объем пробы, взятой для анализа# мл 

К -  коэффициент поправки равный 0,7/

7 А . ОПРЕДЕЛЕШЕ ДИБУТЮ1$ГА1АТА 

Принцип метода.
Метод основан на экстракции дибутилфгалата из водных растворов хло

роформом и дальнейшим хромато графт ро ваши в тонком слое силикагели.

Для проявлешя хроматограмма, применена реакция ворчания флуоресценна 
(  при обработки хроматограммы: 2 C# раствором резорцина в этаноле и вы>* 
держивании в сушильном шкафу при 150° С в течение 10 минут происходит 
гидролиз фталата и дальнейшая конденсация фталешй кислота с резерпи

ном с образованием флуоресценна ) . .
Полученные на хроматограмме пятна окрашены, в желто оранжевый 

цвет и флуоресциируют в УФ-сБете.
Чувствительность метода 0 , 0 1 мг/л.

Определению дибутйлфтадата не мешают другие эфиры фталевой кислоты. 

Реактивы.
I# Серная кислота, 4н. водный раствор.
2 . Хлороформ,, х .ч .
3 .  Беизсл, х .ч .

4 .  Аммиак, С газообразный ) С на'дно эксикатора наливают водный 

раствор аммиака ) .

5# Стандартный раствор дибутилфталада в этаноле и хлороформе



6 .  Проявляющий реактив: 2 ($ - ний раствор резорцина в этаноле 

(  о небольшой добавкой, хлорида-цинка )  и 4н 0  ̂ смешивают 
в соотношении 1:1 по объему. Реактив применяют свежеприготовленная

Ход определения.

Для анализа в делительные воронки на 1000 мл отбирает 300 мл ис

следуемой водной вытяжки из полимерного материала и трижды экстрах»- 
руют хлороформом ( по 25-30 мд в течеше 3 -5  кинут ) .  Весь собранный 

экстракт пропускают через безводный сернокислый натрий к отгодают рас
творитель на водяной бане на приборе для отгонки рис творит ел ей до 
объема 0 ,2 -0 ,3  мл. Нанесение проб га пластины см. на c ip f?  п. 2 .

Хроматографирование проводят в системе-бензол.
После поднятия элвента на высоту 13 см, пластинку вынимают ка 

камеры, сушат на воздухе и опрыскивают проявляющим реактивом. Затем 
пластину помещают в сушильный шкаф на 10 мин при 100-120° С. После 
^зго пластину вынимают из шкафа; охлаждают на воздухе и: поме

щают в  эксикатор с газообразным аммиаком. Зоны локализации дибупгд- 
фталата* проявляется на пластине в виде желто-розовых пятен с 

LJ. * 0 ,60 - 0 ,05 .
Количественное определение дибутилфталата проводят так как реко

мендовано на с т р ^ п .  3 .

Расчет результатов анализа проводят по следующей формуле:

С -  § -* т  мг/ ;
8  *К

где С- содер

жание дибутилфталата, а  мх/ л ;

а  -  количество дибутилфталата н анализируемом объеме, б м г . 

в -  объем вытяжки, взятый для анализа, мл; 
к -  коэффициент экстракции дибутилфталата для водопроводной 

воды, равен 0 ,5 .



7 .5 . ОПРЕДЕЛЕНИЕ СВИЩА.
38,

Принцип Метода.
Метод основан на образовании комплекса ионов свинца с диэгилдя- 

тиокарбаминатом натрдя в  щелочной среде (  pH 8 ,5 f  9 )»  экстракции 
образовавшегося комплекса и» водных сред хлороформом и последующим 
хроматографическом о предел еш и та стандартных пластиках 

”&Cu/ot » 2 5Ht или п&1и/о£-&

Чувствительность метода 0,01 мг/л.
Реактива.

1 . Хлороформ.

2 . Бензол, или. толуол,
3 .  Дитизон, 0 ,05 - 0,1$ раствор в хлороформе.
k . Аммиак, 25$ водный, раствор,
5 . Диэгилдитиокарбамишт натрия, 1$ водный раствор-
6 . Натрий сернокислый, безводшй.
7 . Стандартный раствор свинца с диэтилдитиокарбакинатом натрия 

с содержанием вещества 100 кке/ мл. В делительную воронку 
помещают 500 мл водопроводной воды, добавляют 10 мл водного 
растЕора растворимой в  воде соли, свинца с содержанием 1мг/мл, 
I  мл буферного раствора, 3 мл 2% водного раствора диэтилдийю- 
окарбемииата натрия и окстрашрувт трижды по 25 мл хлорофор
мом. Объединенные экстракты хлороформа прапуака.ст через суль
фат натрия безводный и переносят в. мерную колбу на ICO мл.
Для получения концентрации раствора 1 0 0  мкг/ мл в. мерную. 

колбу до метки наливают хлороформ. Хранят раствор в темной 

склянке с притертой пробкой.
8 . Буферный раствор: 35 г  хлористого ашкшия растворяют в 

285 мл 25$ водного раствора аммиака.

.9. Газообразный аммиак ( ш  дно эксикатора наливают 25$ аммиак )



Ход ппределешя.
гя~

Для проведения анализа в делительные воронки отбирав? со 50Смл 
водной вытяжки из полимерных материалов. Для создания 8 , 5-3 к 
кробам. добавляв? I мл буферного раствора и 0 , 5  мл Т$ годного рас

твора диэтилдытискарбамината натрия. Экстракция проводят хлор фор
мой три р в а  по 20-25 мл. в течение 3 -5  мин, Объеданеаже экстракт» 

пропускают через безводный сульфат натрия и уваривав? та водяной 
бане до объема 0 ,2  мл. Нанесете проб та хроматографическую пласти
ну см. на стр^ 2> п. 2 .

Хрматогрфирвание прводят в стеклянной ком е р ,  заполнен

ной смесью растворителей: Бензол или. толуол: хлорофср* ( 1 :1  ) .
После поднятия подвижной, системы на высоту 1 0 - 1 2  или 18 9 м пластину 
вынимают из камера и помещают в сушильный шкаф на 5-7 минут ври 

темпертуре 1 0 0 - 1 2 0 ° С, Детектирваш е веществ на пластине п рзо - 
дят растворм дитизона вхлорформе. П«сле опрнскнаания пластины, 

р ство р м  дитизона пластину помещают в камеру с аммиаквм на 1 С-1 !мин.

Зоны локализации свинца с дитзсном врявдястся а зщ е р -  
зово-Малиновых пятен на светлом фоне сЦ  ̂ * 0,45^ 0Г05. Количестаев- 
н«е определеше свинца проводят так , как рекомендовано та стр£п.Э.

Количественное содержаше свинца в прбах рассчитывают по 
формуле:

л А * 1000С --  МГ/Л , где

А -  количество сшнца, обнаруженое а  анализируемом объеме пробы мг«

В -  объем пробы, взятый для анализа, м г;

К -  коэффициент попрвки -  0 ,75 ,



7 . 6 .  О П Р ЕД ЕЛ ЕН И Е КАДМИЯ

Принцип метода;
Метод основан на образовании комплекса ионов кадмия с.- даэтия#®- 

тиокарбамикатом натрия в щелочной, среде (  P H - 9- I Q  ) ,  экстракции, 
комплекс но го соединения кадмия хлороформом vt, последующим разделе
нием хомйлекса в тонком слое силикагеля.*

Чувствительность метода -  0,01 мг/д.

Реактива.

1 . Хлороформ х . ч .

2. Диэтдвитаокарйшгат* натрия, 1% водный раствор

3 . Хлористый аммпикй , хч.
4 . Аммиак, 25# водный рвствор, хч.

5. Диэтиламин, хч.
6 . Проявляющий раствор -  0 ,05- 0 , 1 # раствор Дятизона в 

хлороформе
7/. Натрий сернокислый безводный, хч-
S . Стандартный раствор кадмия с диэтилдйтиокарбаминатом 

натрия с содержанием препарата 200 мкг/мл. В делительную 
воронку помепинот 1СО0~5ООмд водопроводной, воды:, добавляв.®*

20 мл водного раствора, растворимой в воде соли кадмия* с 

содержанием кадмия 1 0 0 0  мке̂ л , I  мл буферного раствора.,
5 мл 2# водного раствора диэ гилдяти екарбамцнатал; натрия 

и экстрагируют трэды, ко 25 мл хлороформом* Объедешэннае 
экстракты ' ' '  пропускают через безводный сульфат 
натрия и переносят в мерную колбу на 100 мл. Для получения 
концентрации раствора 2 0 0  мкг/мл в мерную колбу до метки 
доливают хлороформ. Хранят раствор в темной склянке с при
тертой пробкой.



4:.

9 . Буферный раствор: 35 г  хлористого ам м ср аство р яю т  в 235мл 

25# годного раствора аммиака.

Хдд определения:

2 л вытяжки упаривают до 5С0мл, Для создания pH 9-10 к пробе до

бавляют 1~2мл буферного раствора 0 ,5  мл 1% водного раствора дх- 

этилдитиокарбамината натрия и проводят экстракцию хлороформом па 

20-25 мл в течении 3-5  минут. Экстракцию хлороформом проводят-три/- 
жди (  каждый раз по 20-25 мл ) .

Объединенные экстракт»' пропускают через безводный сульфат 
натрия и упаривают на водяной бане до объема ОД мл. Нанесение 
проб на хроматографическую пластину см , на стрАЗз. 2 . Хроматографи

рование проводят в стеклянной камере, заполнений, смелы! растворт- 
телей: гексан; хлороформ; диэтиламин (  20 :2 :1  ) .  После шднятиа 

подвижной системы: на высоту 13-18 см пластинку вынсмаат из камеры, 

высушивают з сушильном шкафу при температуре 8 C-ICC0  С до удаления 

паров растворителей, а  затем проявляют 0,05-0,1# раствором джгядоавь 
а  хлороформе. После чего пластину помешают в .камеру с газе с б разним 
аммиаком. Зона, локализации кадмия с дитизоном проявляются з  виде 

оранжево-красных пятен на белом фоне a Hf. - 0 ,65 - 0,05^

Количественное определение кадаеш см, га стрлЗп. 3 . 

Количественное содержание кадмия в воде рассчитывают 

по формуле:
о ■= мг / i  , где

й * к

А -  Количество кадмия, найденного в анализируемой объеме проба: мг 

В -  Объем пробы, взятый для анализа; мл: ,
К -  Коэффициент поправки при определение кадмия- 0/35.



7 . 7 .  ОПРШЛВНИВ ЦИНКА.

Принцип метода
Метод основан на образовании комплекса цинка с диэтилдитиокарба- 

мигатом натрия, экстракции образовавшегося комплекса из воды хлоро
формом и последующим хроматографированием на стандартных хроматографии 
веских плаотикках ( без добавки ) .

Метод селективен. Определению цинка не мешают медь, свинец, 
никель, кобальт.

Чувствительность метода -  0,01 мг/д .
Реактивы

1 .  Бензол, х ч .,
2 . Хлороформ; хч .
3 . Диэтилдитиокарбаминат натрия, I# вод гай раствор.
4 .  Сульфат натрия, безводный.
5. Проявляющий .реактив: Дитизок, 0,05-01# раствор в хлороформе.
6. Стандартный раствор цинка с диэтилдитиокарбаминатои натрия.

В делительную воронку помещают 500 мл водопроводной вода, до
бавляют 20 мл водного раствора соли цинка о- содержанием катио
на цинка. I  мг/мл, 5 мл I# водного раствора дкзтидцитиокарбами.- 
вата натрия, перемешивают содержимое и проводят экстракции 
«бразовавгзгося комплекса хлороформом ( триаде по- 25 мл ) .  
Объединенные экстракты- хлороформа пропускают через безводный 
сульфат натрия и переносят в мерную колбу на 100 мл. Для полу
чения концентрации раствора 200 k k i/ мл объем раствора в мерной 
колбе доводят до метки; хлороформом. Раствор устойчив в течение 
3 месяцев при хранении в склянке с притертой пробкой в холодиль
нике.

7 *  Газообразный аммиак (  эксикатор на дно хоторого налит водный, 
раствор ( 25# {| аммиак).
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Ход определошя .
Для проведения анализа в делительную воронку помещают 250 мд 

водной штяйзеи из полимерного-материала, добавляют 0 ,5  мд 1$ вод
ного раствора диэтилдатиокарбамяната натрия, переценивают я про
водят экстракцию образовавиегося комплекса хлороформом триады 

по 10-15 мд в течение 3-5 минут. Объединенные экстракты хлорофор
ма пропускают через безводный сульфат натрия и упаривают на водя
ной бане до 0 Д - 0 , 2  мл.

Нанесение пробы на хроматографическую пластину проводят так, 

как указано на стр .^ 3  п. 2 .
Хромаюграфдроволане проводят в камере, заполненной смесью 

бензол : хлороформ (1 :1 )  по объему. После поднятия подеялной сис
темы на высоту 13 или 18 см пластину вынимают из хроматографичес
кой камера и помещают в сушильный шкаф на 5-7 кинут при ICO-I2G°C 
для улетучивания растворителей, а затаи обрабатывают рас гео ром ди- 
тизона в хлороформе. После чего пластнпу помещают в камеру с газо~ 

образшм аммиаком для осветления фона пластины.

Зоны, локализация цинка с дятизонок проявляют в ваде розовых 
пятен на сдегко яедтогатом фоне с * 0 ,8 -0 ,0 5 .

Количественное определение цинка проводят так , как рекомез- 
довано на стр.^3 п. 3 .

Расчет концентрации цинка в анализируемой пробе проводят' 
по формуле:

с ___а2 0 0 0 _ /т
в*к

С -  концектрация цлпка в акализируачой пробе, мг/л.
а  -  содержание щ аха в анализируемом объеме пробы н г;
В -  объем пробы, взятый для анализа, мл

К -  коэффициент поправки для определения цинка -  0,75



? , 8 . 0ПРВД£1ШЕ КАПРОЛАКТАМА.
4к

Принцип метода»
Метод основан на извлечении капролактама из воды органическим 

растворителем, концентрировании экстракта, хроматографировании в 
тонком слое сорбента и проявлении препарата по реакции /И-  пало- 
генирования.

Чувствительность метода -  0,02 мг/л.

Реактива.

1 .  Калий йодистый, 1% водный раствор.
2 . Крахмал растворимый, 2# водный, раствор.
3 . Зтилоеый. спирт, ( гидролизный )
4 .  Калий марганцевокислый.
5. Кислота соляная, концентрированая.
6. Ацетон.
7 . Четыреххлористый углерод.
8 . Хлороформ.
9. Проявлявший реактив: иод-крахмальный реактив. Перед употребле

нием смешивают 20 мл 1% еодного раствора йодистого калия, 4.0мл
водного раствора крахмала и 20 мл этанола. Раствор пригоден 

к употреблению до выпадения осадка ( 2-3 суток ) .
10 . Камера с хлором: на дно эксикатора помещают 2-Зг марганцево

кислого калия, 10-15 мл концентрированой серной кислоты иЬ 
закрывают сосуд хорошо притертой крышкой. Через 2-3 минуты, 
камера с хлором готова к работе.

I I .  Стандартный раствор капролактама в этаноле и хлороформе, 
концентрации 2СО мкг/мл.



45.
Ход определения.

Дпя анализа отбирают 250 мл водной вытягай и экстрагируя? триж
ды по 20 мл хлороформом. Объединенный экстракт пропускавАчераз без
водный сульфат натрия и упаривают в концентраторе на еодя.^ й бане до| 
объема 0f I  мл. Нанесение проб на хроматографическую пластику прово
дят так, как рекомендовано на стр..23п. 2. Пластину ■ помечают ъ хрома
тографическую камеру, заполненную смеаьь: ацетон-четырзххлористый. 
углерод С 1 :1  ) .  После подъема жидкости на высоту 14 -18  см пластику 
вынимают из камеры, сушат в вытяжном шкафу в течение 5-IC минут, а 
затем пластинку помещают в камеру с хлором на 5-7 минут. После уле
тучивания хлора под вытяжкой пластинку проявляют иод-крахмадьнас 
реактивом. Проявление темно-синих пятен ка белом фоне c j f *  0Г45- 
-0 ,0 8  свидетельствует о наличии капролактама в пробах. Количествен
ную оцежу проводят так, как рекомендовано на стрАЗп. 3 .

&с.чет результатов анализа проводят по формуле:

с '  f s r ^  мг/л:- га®

С ~ содержание капролактама в воде, мг/л.
а -  количество капролактама,, определенное в анализируемом объеме 

пробы, м г.
в -  объем пробы, взятый для' анализа, мл. 
к -  коеффициент поправки равен 0 ,6



7 .9 . ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЗОШЛЬДЕГИДА. 4 s .

Принцип метода.

Метод основан на взаимодействии формальдегида с димедоном, эк~ 
стракции продукта взаимодействия ( формальдимедона ) органическим 
растворителем из водных сред и последующим хроматографировании его

Чувствительность метода -  0,01 мг/л 

Реактива.

X . Хлороформ х .  ч .
2 . Димедон.
3 . Стандартный раствор димедона в спирте 200 мкг/мл
Ь. Стандартный раствор формальдимедона в хлороформе 100 мкг/мл
5 . Дистиллированна л вода
6 . Проявляющий раствор : 0,5$ раатвор.иода в хлороформе
7 .  Натрий сернокислый безводный, ода
8 . Спирт этиловый ректификат
9 . Получение формальдимедона:

К концентр',роза ному водному раствору I  г-моль формальдегида! 
прибавляют 2,2 г-моль спиртового раствора димедона ( 5,5 -  диме- 
тилдигидрорезорцин ) и полученную смесь нагревают на водяной бане 
в течете  30-4 5 минут. Смесь охлаждают и продукт конденсации -  фор- 
мальдйкедон, отфильтровывают водой и перек рис-галли зовнваат из даме- 
тилформамида, Т .  ал. 1ЭД-1860 С .

1 0 . Стандартный раствор формальдегида в воде, концентрации ЮОдкг/мл.

на пластинках



Ход определения,

К 100 мл водной вытяжки прибавляют I  мл спиртного раствора диме- 
дона (  концентрации 2 0 0  мкг/мл ) ,  нагревают 1 0  минут га кипящей водя
ной бане с обратным холодильником. Охлаждают и экстрагируют хлороформом 
два раза по 15 мл в течение 3-5 кинут. Хлороформенные экстракты объе
диняют, пропускают через фильтр с безводным сульфатом натрия и упарк- 

вают на водяной бане до объема ОД- 0 ,2  мл. Нанесение проб га хрома

тографическую пластину проводят гак , как рекомендовано- на стр/Зп. 2 . 
Пластину с, нанесенными пробами помещают в камеру для хроматографирова

ния, предварительно заполненную хлороформом. После подъема растворите
ля на высоту 13-18 см пластину вынимают из камеры и сушат на воздухе 
в вытяжном шкафу до полного исчезновения запаха растворителя,

Для обнаружения препарата пластинку опрыскивают 0,5^ раствором 

иода в хлорофор&е. Формальдимедон обнаруживается на пластинках в ви
де желтых пятен га белом фоне с/^ = 0 ,4 8 -0 ,0 2. Количественное опреде
ление вещества проводят так, как рекомендовано га стрХ/п. 3 .

1&очет содержания формальдегида в воде проводят по формуле:

С *  а * i o o o
а  хк мг/л, где

а  -  количество формальдегида в анализируемом объеме пробы, мг ;  

в -  объем пробы., взятый для анализа, мл ;  
к -  коэффициент поправки -  0 ,7 .

* Д 0 . ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЗПИШИВДИНЛ 

Принцип метода.

Метод осноган на реакционно-хроматографическом определены! апи- 

хлоргидрига ( ЭХГ ) .  Это достигается путем раскрытая эпоксидного 

кольца ЭХГ соляной кислотой в присутствии хлористого натрия, даль

нейшим извлечением продукта реакции (  1,3 -  дихлоргидрига глицерина) 
из водной еытяжки диэтилавым эфиром.̂  кокцентрировашем полученных



экстрактов и определением I,3-дихлоргидрипа глицерина на газо- 

-жидкостном хроматографе с пламенио-иошзационным^детектором.

Чувствительность метода 0,010 мг/л, или 1,10 % ЗПХГ. Ми

нимально детектируемое количество 1,3 -  дихлоргидрина глицерита- 
(  ДХГ )  I - I 0 5  м г.

РЕАКТИВЫ •

1 . Диэтиловий эфир для наркоза.

2 . Гексан очищенный, х .ч .
3 .  Соляная кислота ,ч .

4 .  Натрий хлористый, х .ч ,

5 . Стандартный раствор ЗПХГ в гексане (ЮОмкг/мл, годен I месяц)
6 . Стандартный раствор ДХГ в эфире (100мкг/мл,годен I месяц)
7 .  Натрий сернокислый безводный, чда.

ОЧИСТКА ГЕКСАНА

Очистку гексана проводят для удаления примесей, мешающих 
определению. Для этого гексан перемешивают при нагревании на во

дяной бане (  Т 7СР )  с серной кислотой (  2% от количества гексана) 

в колбе, снабженной мешалкой и обратным холодильником в течение 
двух ’часов. После, охлаждения органическую фазу отделяют и повторяют 

нагрев с перемешиванием с новой порций! кислоты. Процесс повторяют 

3-4 раза (  г,ока СЕежая порция кислоты не перестанет, окрашиваться ) .  
Очищенный гексан перегоняют при Т. 69-70° С.

ПРИБОЙ* И УСЛОВИЯ У.Р0МАТ0ГРА5йРСВ АНЙЯ ВВЩСТВА

1 . Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором

2 . Микрошприц МШ-10

3 .  Азот особой чистоты, расход газа-носителя 40 мд/мин.

4 . Водород технический, марки А.

5. Воздух сжатый или подаваемый компрессором с устройством для 
его обезвоживания.



6 . Колонка длинной 1 2 0  см, внутренним диаметром 0 ,3  см.

7 . Неподвижная фаза-15$ карбовакс 20 М

8 . Твердый носитель (  0 ,1 ч 7 -0 #175«м )
9 . Температура колонки -  150°

1 0 . Температура испарителя -  160°

В этих условиях время удерживания 1 ,3  -  дихлоргядрин глицерина
/ я

-  6  ОЦ. Чувствительность усилителя 2VI0 а 

ХО Д  О П Р Е Д Е Л И М

Для проведения анализа готовят стандартные растворы, содержацие 

по 4 ,3 ,2 ,1 ,  мкг/мл ЗХГ.

К 2СО мл анализируемой воды, прибавляют- 5 мл соляной кислота,

25 г  хлористого натрия и кипятят в колбе, снабженной ша рисовым хо

лодильником, 60 мин. После охлаждения продукт реакции 1тЗ -  дихлоргид- 

рин глицерина триады экстрагируют диэтиловым эфиром (  30 ,1 5 ,1 5  мл )  

в течении 1 0  мин. каждый р аз . Экстракты объединяет и припускают че

рез безводный натрий сернокислый для удаления остатков влаги , упари

вают на водяной бане (4 0 ° ) до объема 0 , 2  м л ,2 мкл.полученного концентра

та  вводят в хроматограф микрошприце:!, предварительно промытым диота- 

ловым эфиром. Для количественного определения несколько концентрата 

эпихлоргидрина: 1 / 2  ДУ; ДУ; 2ДУ;4Д7; проводят по всему ходу анализа.

На основании полученных данных строят калибровочный график, 

выражающий зависимость высоты, пика ДХГ на хроматограмме ет концен-* 

трации ЗХГ в растворе. Для достоверности результатов делают 3 парал

лельных определения. Содержание ЗХГ в анализируемой пробе определяют 

по калибровочной кривой.



so .
7.11. ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОБАЛЬТА И НИКЕЛЯ .

Принцип метода.

Метод основан на образовании комплексов кобальта никеля с диэтилг- 
дитиокарбаминатом натрия в нейтральной, среде* экстракции образовав
шихся комплексов из воды хлороформом и последующим хроматографирова
нием на стандартных хроматографических пластинах " btUbfoG* « (  без 
добавки ) .

Метод селективен. Определению никеля и кобальта не мешают мед£, 
цинк, свинец, кадмий.

Минимально еределяемое количества никеля 5 мкг в 500 мд води;, 
кобальта 25 мкг в 500 мд воды. Чувствительность метода для кобаль
та 0,05 мг/л, для никеля 0,01 мг/л.

Реактивы.

1 , Бенз#д, х .ч .

2 . Хлороформ, х .ч ,
3 .Толуол, х .ч .

Диэтилдитиокарбамиват натрия, 1% водный раствор
5, Дг.тизон, 0 ,0 5 -0 ,I# раствор в хлороформе.
6 .  Стандартный раствор диэтилдативкарбамшаата кобальта в  хлороз- 

форме, концентрации 500 мкг/мл. Для приготовления раствора в  
деж.тельную воронку помещают ^75 мл водопроводной воды, и 50мл 
водного стандартного раствэра кобальта, добавляют !мд X% раст

вора дазтилднтиокарбамината натрия , перемешивают и проводят 
экстракцию хлороформом в течение 5 минут три раза по 30 мл. 

Объелиненше экстракты пропускают через безводный сульфат нат
рия в мерную колбу на 1 0 0  мл и до метки добавляют хлороформ.
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7 .  Стандартный раствор диотилдитиокарбамирата никеля в хлороформе 

концентрации 230 мкг/мл В делительную воронку пометают ^75 мд 
водопроводной воды и 25 мл водного стандартного раствора 'нкеля, 
добавляют 2 ,5  мл I# водного раствора 1% видного раствора. диэгил- 
дитиокарбамиката натрия, перемешивают и проводят экстракция хло
роформом в течение 5 минут три раза по 30 мл.

8 . Стандартные растворы кобальта и никеля в Еоде концентрации ICCQ 
мкг/ мл.

9 . Газообразный аммиак ( на дно эксикатора заливают водный раствор 
25# аммиака ) .

Ход определения.

Для. проведения анализа в делительную воронку пометают 500 мл в о д 

ной. вытяжки, добавляют I  мл \$  водного раствора ж  эти лди таска рбгуика- 
т а , перемешивают и проводят экстракцию хлороформом трижды по 2С-2^д 
в течение 3 -5 минут. Получению объединенные экстракты пропускаю? 
через безводный сульфат натрия и упаривают на водяной, бане а п р и б о 

ре для отгонки растворителя до объема 0 ,1 - 0 ,2  мл.
Нанеоение проб на хроматографическую пластину проводят так, 

как рекомендована на с т р ^ п . 2 .
Хроматографирование проводят в системе бензол (или: толуол) :  

хлороформ а  соотношении 1 : 1  по объему. После поднятая подвижней сис
темы. на высоту 13-18 см пластину вынимав? из камеры, внеугдваг? от 
растворителей, в вытяжном или сушильном скафу при 1С0°С и обрабаты
вают 0,05 раствором дитизока в хлороформе, сони локализации кобаль
та проявляется в виде зеленых пятен на белом фоке даже без обработ
ки пластины раствором дитизока c/j^ = 0,35-0^08. После обработка 
пластины ди та so кем и газообразным аммиаком зоны, локализации хсбаль- 
та  проявляются в виде темнозедензх пятен на светлой фоне.
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Зоны, локализации никеля, после обработки пластины дитизоном и га 

зообразным аммиаком проявляется в адде яркосиних пятен ш светлом 

фоне, с K j s 0 ,5 5 - 0 ,0 8
Количественное определение кобальта и никеля проводят так , как 

рекомендовано на с гр ^ п . 3*

Содержание никеля и кобальта в пробах ( С )  рассчитывают по 
Формуле:

С а у 1 0 0 0  

В>К 24Г/Л, гд е

а  -  содержание никеля или кобальта в анализируемом обьеме 

пробы, мг

В -обьем пробы, взятый для исследования, мл 

К -  -коэффициент поправки для никеля -  0 , 8  и для кобальта -  0 ,6 5 , 

используемые в формуле в том случае, когда определение 

веществ приводится без построения градуировочной кривой.
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Приложение I

Гигиенические норматива для контроля миграции вредных 
химических веществ из полисериых материалов, применяе
мых в практике хозяйственно-питьевого водоснабжения *

№ :

п/п: Вещества ••••••

: Лимитируя*
:оий прйз- 
: нах всед-
:ности*
#•
••

Характер : 
: влияния на : 
юрганолептич 
:чесхиз пока* 
:затели ка- : 
:чества боды:

КГ : ЯК 2

мг/л :иг/л
♦•

I  : 2 3 г4 : . 5 . J . L
I .  Азодикарбонамид с . - т . 0 , 2

2 . Алюминий с . - т . 0,5

3. Ацетон с . - т . 2 , 0

4 . Барий (Ва^+) с »*т. 0 , 1

5 , Бензон ОА iÔk

б . Бутил акрилат орг. привкус 0 , 0 1

7 , Бутилаиетат орг. привкус 0 ,3

8 ,' Бути лете арат н/к

9 . Винилацетат с . - т . 0 , 2

10. Ге к сама тил енди амин с . - т . 0 , 0 1

I I ,  Гидропэоекись изопропил
бензола*

с . - т . 0 ,5

12 . Гидрохинон орг. цветность 0 , 2

1 3. Диалхилтиодизалериат рУх

1 4 . Диалкил-3,З-тиодипропионат рУх

15 .' Дибутилмзлеинат н/к

16 . Дибутилсебацинат н/х

17 . Дибутилоталат с . - т . о д

18 . Дивинилбенэол орг. привкус 0 , 0 1

19 . Д и найти л не тилдисул ьсонат
натрия

орг. пекссбра-
зование

ОД

2 0 , Диоктиладипинат н/х

2 1 .  Дкоктилое баиинат к/х
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J j _________ г __________ :
22. Диоктилфталат
23. Дифенилолпропан
24. Дипиклопентадиен
25. Диэтилентриамин
26. Изопрен
27. Изопропиловый спирт
28. Кадмий С
29. Кальция стеарат
30. Каптанс
31. Капролактам
32. Кобальт < Сог+)
33. Медь < Счг+)
34. Меламин
35. Метанол
36. Метилакрилат
37. Метилметакрилат
38. /ь-нафталинсульфонат натрия

39. Нафтеновые кислоты
40. Октилепоксистеарат
41. 0Л-10

42. Полиэтиленполиацин
43. Свинец ( Рв2+)
44. Стеаринозая кислота
45. Стирол
46. Сульфеиамид БТ
4 7. Тетрагидробензальдегид
48. Тетрагидробензиловый эфир
49. Тетраг/дрофуриловнй спирг

3 : 4 : 5 j : б

о д

орг. хлорфевольный
запах л лл_ 
запах 0 , 0 0 2

0 , 0 1

орг.
орг. запах (60°С) 0 , 2

орг. запах 0,005

орг. 0,25

с .- т .
н/к

0 , 0 0 1

орг. привкус, запах 5,0

с .- т . 0,3
с .^т . о д

орг. мутность х,о
н/к

с . - г . 3,0

орг. запах 0 , 0 2

с .- т . 0 , 0 1

орг. пенообра- 0,5 
зование

орг. 0,3
орг. привкус,запах 1 , 0

орг. пе необра
зованна

0 , 1

о .-т . 0,005

с . —г •
н/к

0,03

орг. привкус, запах 0 , 1

орг. привкус 0,05

орг. привкус,запах 0,25
орг. призкус,запах 0,25
орг. запах 3,0



I  :  2 3 :  4 :  5 :  6
50. Титан (  Т ; ' ,+ ) о р г . привкус 4 ,0
5 1, Толуол о р г. запах 0 ,5
52. Триэтаноламин о р г . привкус 1,4
53. Фенол орг. хяорфевольный запах 0 ,0 0 1
5'|. и-фенолсульфокиолота орг. пенообра.- 0 ,1

зование
55. Формальдегид с . - т . 0,05
56. Фурфурол о р г . запах 1 ,0
5 7. Хром (  Cr3* ) с . - т . 0,5
5 8 . Хром (  С г ^ + ) с . - т . 0,05
5 9 . Цинк ( 2 ti^+ ) с . - т . 5 ,0
60. Злихлоргидрин с * —т . 0 ,0 1
6Х. Этилендиамин о р г . запах 0 ,2

В списке указаны ДУ миграции и ПДК веществ, наиболее часто встре

чающихся в рецептурах полимерных композиций. Контроль их миграции 

может проводиться при помощи методов санитарно-химических и органо
лептических исследований, Изложенных в настоящей Инструкции и дру
гой доступной литературе.
2
-  ПДК используются в качестве гигиенического норматива для ве

ществ, не имеющих утвержденных ДУ миграции. Помимо приведенного 

перечня в качестве допустимых уровней выделения могут быть исполь

зованы утвержденные ПДК в йоде, установленные по санитарно-токсико

логическому или органолептическому показателю вредности.

-  В нехлорированной воде допускается содержание суммы летучих 

фенолов в концентрации 0 , 1  мг/л.

Не контролируются ДУ X н/к )  для тех веществ, реальная мигра

ция которых значительно ниже порога неблагоприятного действия на 

органолептические свойства воды и на организм лабораторных кизот- 

ных в хроничесхом опыте.
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Приложение 2

ОРГАНИЗАЦИИ, ПРОВОДЯЩИЕ ГЙГЙЕШЧВСКИЕ ИСС1ЕДШАШ 

ПОЛИМЕРНЫХ МАТЕРИАЛОВ, ПВШЕШЕШХ В ВОДОСНАБЯВШ.

I .  -  ВНИИ гигиена к токсикологии пестицидов, полимеров и плас

тических масс ( г .  Киев),

2 # -  кафедра коммунальной гагиенн и кафедра общей гигиены 

I ММЙ им. И. М. Сеченова ( г .  Москва),
3 . -  Институт общей и коммунальной гигиена АМН СССР

им. А, И. Сысина ( г ,  Москва),
4 .  -  Киевский Ш ! обцей и коммунальной гигиены им. А, Н. Mapseesa,
5 . -  Московский НИИ гигиены им. Ф, Ф. Эрисмана,
6 . -  КИИ гигиены водного транспорта ( г .  Москва),
7 . -  Ленинградский санитарно-гигиенический медицинский

институт,
8 . -  НПО "ПластполимерР ( г .  Ленинград),

9 . -  ВНИИ синтетических волокон (г *  Калинин),
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