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1. НАЗНАЧЕНИЕ И ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

Настоящий стандарт устанавливает методы определения со­
держания остаточного мономера стирола в упрочненных пласти­
ках на основе ненасыщенных полиэфирных смол газовой хромато- 
Iрафией и с помощью раствора Вийса.

2. ССЫЛКА

ГОСТ 15820 «Полистирол и сополимеры стирола. Газохрома­
тографический метод определения остаточных мономеров и не- 
полимеризующихся примесей».

3. МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СОДЕРЖАНИЯ ОСТАТОЧНОГО
МОНОМЕРА СТИРОЛА С ПОМОЩЬЮ ГАЗОВОЙ ХРОМАТОГРАФИИ

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Экстракция дихлорметаном. стирола из упрочненных пластиков 

на основе ненасыщенных полиэфирных смол и определение его с 
помощью газовой хроматографии.

3 2. Р е а к т и в ы
3.2.1. Днхлорметан.
3 2.2. Метанол.
3 23 « Бутилбензол.
3 2 4, Стирол свежеперегнзнный и хранящийся до момента ис­

пользования при (ГС

Издание официальное
<"С Издательство стандартов. 1!>93 

Настоящий стандарт нс может быть полностью иди частично воспроизведем, 
тиражирован и распространен без разрешения Госстандарта России
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При смешивании стирола с равным количеством метанола раст­
вор должен быть прозрачным.

3.2.5. Полиэтилен гликоль с относительной молекулярной мас­
сой 15000—20000 (карбовахс 15—20М).

3.2.6. Диатомитовая земля с размером частиц 210—250 мкм 
(целит, промытый в кислоте).

3.2.7. Гелий в качестве газа-ноентеля и водород с воздухом в 
качестве горючих газов.

При применении детектора ионизации в пламени вместо гелия 
допускается использовать азот. Замена газа-носителя допускает­
ся только в том случае, если при этом не изменяются результаты.

3.3 А п п а р а т у р а
3.3.1 Режущее устройство или диск с алмазной режущей 

кромкой, охлаждаемой водой.
3.3.2. 1 азовый хроматограф с устройством для ввода жидких 

образцов, детектор ионизации в пламени, записывающее уст­
ройство.

Допускается использовать другие типы детектора, например 
детектор по теплопроводности, имеющий, однако, более н и з к у ю  
чувствительность.

3.3.3. Микрошприц емкостью 1—50 мл.
3.3.4. Аналитические песы с погрешностью взвешивания 1 мг.
3.4. П о д г о т о в к а  о б р а з ц о в
3.4.1. В качестве образцов используют, кусочки (стружку) поли­

эфирной заполнмеризованной смолы или пластика на основе этой 
СМОЛЫ размером от 1—2 мм до 10 мм, получаемые с помощью 
режущего устройства (п. 3.3.1). При изготовлении образцов не 
допускается их нагрев, чтобы не изменилось содержание моно­
мера стирола при испытании.

3.4.2 Подготовка растворителя для экстрагирования
В колбе емкостью 25 мл взвешиваю! (600±1) мг н-бут ил бензо­

ла (и. 3.2.3), переливают в мерную колбу емкостью 1000 мл с от­
меткой и разбавляют до отметки дихлорметаном (п. 3.2.1). Темпе­
ратура жидкости должна быть при этом (20±0.5)°С.

3.4.3. Экстракция стирола
В зависимости от ожидаемого содержания мономера стирола 

взвешивают е точностью до 1 мг 1—2 г образца (п. 3.4.1) и по­
мешают его и коническую колбу емкостью 50 мл. затем в эту 
колбу вливают (15гг 0.1) .мл растворителя (и 3.4.2) и оставляют 
па 15—20 ч, периодически встряхивая, в закрытой колбе, затем с 
помощью водоструйного насоса отфильтровывают суспензию и со­
бирают фильтрат

3 4 4. Прокаливание остатка после фильтрования
Оттеши (п. 3 1 .JJ необходимо прокалим, согласно приложе­

нию. 1-до масса после прокаливания — Шг.
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Допускается вместо остатка использовать любую часть испы­
туемого образца.

3.5. П р о в е д е н и е  и с п ы т а н и я
Для испытания необходимо подготовить три пробы (и. 3.4).
3.5.1. Приготовление калибровочных смесей
600 мг н-бутилбензола с таким же количеством стирола взве­

шивают с точностью до 1 мг, переливают в мерную колбу ем­
костью 1000 мл с отметкой и разбавляют до отметки смесью из 
двух частей дихлорметана (п 3.2 1) и одной части метанола 
(п. 3.2.2). Рекомендуемое количество стирола — 100, 200, 500. 800 
и 1000 мг. Температура калибровочных смесей при смешивании 
(20=0.5)°С.

3.5.2. Рабочие условия для газовой хроматографии
Применяется колонка (металлическая или стеклянная трубка

длиной 4.5 м и внутренним диаметром 4 мм), заполненная стацио­
нарной фззой из днатомнтовой земли, которая покрыта 10%-ным 
раствором полиэтиленгликоля (п 3.2.5). Способы нанесения по­
крытии н набивки колонки могут быть любыми, обеспечиваю 
щимн эффективное разделение.

Колонку необходимо продуть газом-носителем в течение 24 ч 
при температуре газового потока 150°С.

Допускаются изменения насадки и размеров колонки, если это 
не влияет на результаты хроматографирования.

Изотермическая температура колонки 80°С.
Температура испарителя 150°С.
Температура детектора 1505С.
Газ-носитель — гелий (или азот согласно п. 3.2.7).
Скорость потока газа-носителя— 100 мл/мин, скорости пото­

ков водорода и воздуха устанавливаются таким образом, чтобы 
обеспечить:

а) высокую чувствительность;
б) линейную зависимость в диапазоне избираемых концентра­

ций;
в) незначительное влияние небольших скоростей потока на 

высоту пика или чувствительность.
Рекомендуемая' скорость записывающего устройства — 

0,5 см/мин.
3.5.3. Хроматографический анализ пробы и калибровочных сме­

сей
В зависимости от чувствительности используемого газового 

хроматографа вводят необходимый объем пробы (п. 3.4.3) или 
калибровочной смеси (п. 3.5.1). Вводимый объем не учитывается 
при расчете результатов, по должен быть одинаковым для кали­
бровочных смесей.

Хроматографирование проводят до тех пор. пока не выйдет 
н-бутилбензол.
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3.5.4. Расчет пиков газовых хроматограмм
Время удерживания стирола и «бутилбензола относительно 

друг друга должно быть известно. Точные значения изменяются 
а зависимости от плотности набивки, времени использования ко­
лонки и других газохроматографических параметров.

П р и м е ч а н и е  Время удерживания стирола при условиях, указанных в 
п. З.а.2, составляет ~  16,5 мин. и-бутилбекэола (стандартного) ~ 20.5 мин, 
время удерживаний стирола относительно н бутилбеизолл ~0.Л  мин

Площади ников (Л) стирола и «бутилбензола могут быть опре­
делены с помощью электронного интегрирования, планиметрии и 
на основе уравнения

A = h w ,
где h -  высота пика;

w — ширина пика на половине его высоты.
При серийных определениях достаточно измерить высоту пика 

на хроматограммах пробы и калибровочных смесей.
Выбранный метод определения площади инков должен быть 

одинаков для пробы и калибровочной смеси.
3.6. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.6.1 Расчет по градуировочному графику
3.6.1.1 . П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а
Строят градуировочный график зависимости отношения площа­

дей пиков стирола и «-бутилбензола от соответствующих концент­
рации. выраженных в миллиграммах на миллиметры (мг/мм):

где А'п — площадь пика стирола калибровочной смеси;
Л'*— площадь пика «-бутилбензола в калибровочной смеси. 

3 6.1.2. О п р е д е л е н и е  п р о ц е н т н о г о  с о д е р ж а н и и  
с т и р о л а

Определяют отношение площадей пиков в анализируемой 
пробе:

где А„ -  площадь пика стирола в анализируемой пробе:
Л, — площадь пика « бутилбензола в анализируемой пробе.

Концентрацию стирола (с), выраженную в миллиграммах на 
миллиметр, находят по градуировочному графику. Зная концент­
рацию, определяют процентное содержание стирола (Я) (по мас­
се) в образце, но уравнению
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где т р -  масса образца, г.
3.6.2. Расчет результатов по одной точке градуировки 
При линейной зависимости между площадями пиков и соответ­

ствующими концентрациями стирола применяют следующее урав­
нение:

Р -  1 ,5 - '«а ■ А„-Л\ 

ш-А*
где А ' А \ ,  .4„. Л„ т Р имеют такие же значения, как и и и. 3.6.1; 

гп„ — масса стирола в 1000 мл калибоовочной смеси (л. 3.5.1).
3 6.3. Расчет содержания мономера стирола
Для расчета содержании мономера стирола с учетом содержа­

ния смолы в испытуемом образце необходимо заменить тр на 
т,,—т, в уравнениях ип 3.6.1.2 и 3.6.2, в которых тщ является 
массой остатка после прокаливания в граммах (п. 3.4.4).

3.6.4. Точность измерения
Разброс результатов трех измерений содержания мономера 

стирола в одном образце не должен превышать 0,01%.

4. МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СОДЕРЖАНИЯ ОСТАТОЧНОГО 
МОНОМЕРА СТИРОЛА С ПОМОЩЬЮ РАСТВОРА ВИЙСА

4.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Экстракция стирола из упрочненных пластиков на основе не­

насыщенных полиэфирных смол днхлорметаном с последующей 
реакцией с раствором Внйса.

П р и м е ч а н и я :
I. Если ненасыщенная полиэфирная смола, кроме ненасыщенной лккар- 

бононой кислоты, содержит другие ненасыщенные компоненты, то на реакцию 
с растпором Вийса могут влиять вещества, экстрагированные из этих компонен­
тов. В этом случае результаты определении стирола могут быть выше, чем сто 
фактическое содержание Эго относится к ненасыщенным полиэфирным смо­
лам, содержащим тетрагидрофталевую кислоту, но нс относится к смолам, 
содержащим НЕТ-клслоту. В этом случае содержание стирола необходимо 
определять с помощью газовой хроматография

2 При использовании димсгилгмндкиа или дизтилашинна и им подобных в 
качестве ускорителей в количествах 0.1—0,2% содержание стирола будет 
приблизительно на 0,05—0.1% выше фактического, потому что эти анилины 
реагируют- с раствором Вийса.

Присутствие акрилового и мета крилевого эфиров ао внимание прини­
мать нс следует.

4.2. Р е а к т и в ы
При проведении испытания следует применять дистиллирован­

ную воду.
4.2.1. Дихлорметан.
4 2.2. Ледяная уксусная кислота
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4.2.3. йодид калия, раствор массовой концентрации 100 г/дм3, 
нс содержащий йодатов

4.2.4. Раствор Вийса.
Растворяют (8±1) г трихлорида йода и (9±0,1) г йода в 

смеси из 300 мл четыреххлористого углерода и 700 мл ледяной 
уксусной кислоты Вместо трихлорида йода можно использовать 
монохлорид йода.

Раствор темного цвета отфильтровывают н хранят в темном 
месте.

Раствор Вийса используют через три дня после приготовле­
ния.

4.2 5 Тиосульфат натрия (Na2S20 :i-5Н20 ) ,  раствор концентра­
ции 0.05 моль/дм3,

4 26  Раствор крахмала концентрации 10 г/дм3, стабилизиро­
ванный йодидом ртути (И) концентрации 10 мг/дм3 или салици­
ловой кислотой концентрации I мг/дм3,

4.3. А п п а р а т у р а
4.3.1. Режущее устройство или диск с алмазной режущей 

кромкой, охлаждаемой водой.
4 3.2, Аналитические весы с погрешностью нзвешииання I мг.
4.4. П о д г о т о в к а  о б р а з ц о в
4.4.1. В качестве образцов используют кусочкн (стружку) поли­

эфирной заполимеризованной смолы или пластика на основе этой 
смолы размером от 1—2 мм до 10 мм, получаемые с помощью 
режущего устройства (п. 4.3.1). При изготовлении образцов не 
допускается нагрев, чтобы не изменилось содержание мономера 
стирола при испытании.

4.4.2. .Экстракция стирола
0,5—2 г образца (гг. 4.4.1) взвешивают с точностью до 1 мг 

для определения содержания стирола (начальная масса гпг) и 
2—3 г образца для определения содержания активного кислоро­
да (начальная масса т 2). Навески помещают в конические кол­

бы емкостью 500 мл.
Для пластиков на основе ненасыщенных полиэфирных смол, 

упрочненных стеклянными или другими волокнами, масса образ­
ца должна быть увеличена с тем. чтобы содержание смолы в 
нем соответствовало вышеуказанному.

К навеске добавляют 100 мл днхлорметана, суспензию выдер­
живают в закрытой колбе 15—20 ч. периодически встряхивая, 
далее с помощью водоструйного насоса собирают фильтрат в ко­
ническую колбу емкостью 500 мл.

П р и м е ч а я  не. Испытания можно проводить и без отделения остатке, 
однако абсорбция йода на позерхностн смолы может привести к ааяишению 
результата.
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4.4.3. Прокаливание отфильтрованного остатка
Отфильтрованный остаток (л. 4.4.2) прокаливают согласно 

приложению (масса после прокаливания т3 н ;я4).
4.5. П р о в е д е н и е  и с п ы т а н и я
Для испытания необходимо подготовить три пробы (п. 4.4).
4.5.1. Реакции с раствором Вийса и титрование
В фильтрат (п 4.4 2) добавить (10,0 ■*-. 0,05) мл раствора Вийса 

для определения стирола, закрыть пробкой колбу и поставить в 
темное место при комнаткой температуре на 15—45 мин, затем 
добавить 20 мл ледяной уксусной кислоты (п. 4 2 2) и 15 мл 
раствора йодида калия (п. 4.2.3), неплотно закрыть колбу проб­
кой и дать отстояться о темноте 30—60 мин, встряхивая при 
этом 2—3 раза.

После добавления 100 мл воды фильтрат титруют раствором 
тиосульфата натрия (п. 4.2.5), сильно встряхивая колбу. К концу 
титровании добавляют в качестве индикатора раствор крахмала 
(п. 4.2.6).

Холостое титрование проводят, используя те же реактивы и 
условия.

Если после реакции фильтрата с раствором Вийса расходуется 
менее 25% раствора Вийса (масса холостой пробы взята за 
100%). то это определение считается недействительным и око 
должно быть повторено с навеской меньшей массы — 0,2—0,3 г, 
либо с той же массой образца, но с добавлением двойного коли­
чества раствора Вийса. Холостую пробу необходимо также титро­
вать с двойным количеством раствора Вийса.

4.5.2. Поправка на содержание активного кислорода
К фильтрату добавляют 4 мл раствора йодида калия (п. 4.2 3) 

и 50 мл ледяной уксусной кислоты (п. 4.2.2), сильно встряхивают, 
быстро закрывают коническую колбу и помешают ее в темное 
место на 30—60 мин, периодически встряхивая при этом 2—3 раза. 
Затем добавляют 50 мл воды и титруют раствором тиосульфата 
натрия (п. 4.2.5), сильно встряхивая колбу. К концу титрования 
добавляют крахмальный раствор (п. 4.2.6). Холостое титрование 
проводят, используя те же реактивы в тех же условиях.

4.6. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
Содержание мономера стирола (Р ) в процентах определяют 

либо по общей массе анализируемой пробы

Iа к  I’: — объем раствора тиосульфат» ширни, используемого при

либо по массе смолы в анализируемой пробе

холостом титровании мономера стирола, мл.
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V2— объем раствора тиосульфата натрия, используемого при 
титровании пробы (п. 4.5.1), мл;

V i— объем раствора тиосульфата натрия, используемого при 
титровании активного кислорода (и. 4.5.2). мл;

V< — объем раствора тиосульфата натрия, используемого при 
холостом титровании при определении активного кисло­
рода, мл;

с — фактическая концентрация раствора тиосульфата нат­
рия. используемого при титровании, моль/дм3;

т | — начальная масса пробы для определения мономера 
стирола, г;

т2— начальная масса пробы для определения активного 
кислорода, г;

т3— масса пробы после прокаливания для определения мо­
номера стирола, г;

m t — масса пробы после прокаливания для определения 
ангинного кислорода, г.

П р и м е ч а н и е  При прокаливании стекловолокна выжигается замаслим- 
тсль, который влияет ни значения т1—/п8 и тг—т ,

5. ОТЧЕТ ОБ ИСПЫТАНИИ

Отчет об испытании должен включать следующую информа­
цию:

а) ссылку на настоящий стандарт;
б) обозначение испытуемого материала;
в) продолжительность и температуру хранения, если это не­

обходимо;
г) примененный метод испытания;
д) отдельные значения и среднее арифметическое содержания 

остаточного мономера стирола в упрочненных пластиках на ос­
нове ненасыщенных полиэфирных смол, рассчитанные по общей 
массе или по содержанию смолы в испытуемом материале.
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ПРИЛОЖЕНИЕ
Обязательное

MF-ТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ПОТЕРИ МАССЫ ПРИ ПРОКАЛИВАНИИ

Метод заключается в определении потери массы образца стеклопластика 
при прокаливании при температуре (625±20)°С до постоянной массы.

П р и м е ч а н и е .  Дли нестойких к воздействию указанной температуры 
упрочняющих волокон можно выбирать температуру в диапазоне от 500 до 
6(Ю"С. Температура должна быть постоянной с точностью до ±2(1°С.

I. Оборудование

Фарфоровые тигли иди лодочки но ГОСТ 9J47.
Весы лабораторные общего назначении 2 го класса точности по ГОСТ 

24104 с наибольшим пределом ззвешинання 2(Ю г.
Печь муфельная 
Эксикатор по ГОСТ 25336.
Кальция хлорид свсжепрокалсииый или хлорат магния безводный (ангид­

рит).

2. Отбор образцов для испытания

Д ля испытания отбирают нс метке четырех образной массой не менее 2 г 
каждый н толщиной не более 5 мм.

Допускается использовать образцы, на которых проииднлись механические- 
испытании. В этом случае разрушенные участки удаляются.

3. Кондиционирование

При необходимости проводят кондиционирование образцов в термо­
шкафу с воздушной вентиляцией. Процедурз считается законченной, если 
разность массы до и после сушки нс превышает 0,001 г.

4. Проведение испытания

Навеску образца помешают в чистый прсдэарительво прокаленный до 
постоянной массы тигель и взвешивают на весах с погрешностью не Солее 
3:0,01)1 г. Тигель с образцом помещают в муфельную печь при температуре 
(6 2 5 ^2 0 )°С или при выбранной температуре и прокаливают до постоянной 
массы.

Затем тигель с остатком образца охлаждают в ж сикаю рс до комнатной 
температуры я в з т  щипают.

5. Обработка результатов

Д ля квждого образна вычисляют массовую долю потерь при прокаливании 
(т), выраженную в процентах от первоначальной массы образца, по фор­
муле
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где т \ — масса тигля, г;
тг — масса тигля с образком, г;
fftj — масса тигля с образцом после прокаливании, г.

За  результат испытания принимают среднее арифметическое значение мас­
совых долей потерь всех образцов. Результат испытания вычисляют до вто­
рого знака после запятой и округляют до первого.
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