
32

МЕТОДИЧЕСКИЕ РЕКОМЕНДАЦИИ 

Ш  ОПРЕДЕЛЕНИЮ ГЕКСАМЕТИЛЕЙДИАЛША В ВОДЕ ПРИ 

САНИТАР1[0-ХИ,!ИШ!1ШХ ИССЛЕДОВАНШГ 1Ю 1Ш И Ш

материалов,  п р и ю т а х  в лицевой и  тексти  -  
ЛЕЯОЙ ш и ш ш н о с т и .1

ОБЩАЯ ЧАСТЬ

В настоящее время широкое применение нашли полиамид- 

йые пластмассы, которые подучают конденсацией гекоаметил -  

ендиамина и адипиновой кислоты. Многие из них используются 

для изготовления изделий, предназначенных для применения в  

быту. При этом не исключено, что в  окружающую среду будут 

мигрировать исходные вещества, применяемых при производстве 

полиамида, в том числе и гексамегалендиашн*

Гексаметшгендиамин является высокотоксичншл веществом, 

содержание его  п водных вытяжках не должно превышать 

0 ,01  м г /л . П о э т о в  для его определения при санитарно-хими -  

ческих исследованиях полимеров Необходимо применение вы -  

сокочувствительных и специфичных м етодов.

I*

Утверждено Заместителем Главного Государственного 

санитарного врача СССР А.И. Зайченко*

23 сентября 1976 г .  Я 1503 -  76

сметное строительство

https://www.mosexp.ru/sostavlenie_smet
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П р е д л а г а й т е  м е т о к  опреде ле ни я г е ко нм е т ш в д а н а и и я а  о 

а о м о ц ю  хр ом ат ог ра фи и в  то нком сл ое с о р б е н т а  я в ля ет оя дос­

таточно с п ец иф ич ны м и  по зволяет определять гексамет ил ед ин а- 

а м ин в  количестве 0,01 т/л, т.е. н а  у р ов не до пу ст им ых к о  -  

л и че ст в миграции.

1 , 6  -  гекоаметилендиамин, мол. вес 1 1 6, 20

Представляет собой бесцветные б л е с т я щ е  кр ис т а л л а  в  виде 

крупных плаотинок и л и  игл, т.пя. 42°0, т. кин. 2 0 4 - 2 0 5 %

(100°/20 м м  рт. от.). Легко раст во ри м в воде, спирте, хлор оф ор­

ме, эфире, бензоле и  др у г и х  ор га ни че ск их раотворителях. Пере­

г о н я е т с я  о в о д н ы м  паром.

П р и н я т о  м е т о д а

М е т о д  оодован н а  уп ар ив ан ии по дк ис ле нн ых водяных в ы  -  

тя же к д о  о б ъ е м а  0 , 1  -  0, 3 м л  о по сл ед ую щи м хромат ог ра фи ро ва­

н и е м  в  то н к о м  слое силикагеля. В  ка честве системы п о д в и ж ­

н ы х  раство ри те ле й ис пользуются смесь м е т а н о л  -  ацетсв -  2555 

- й  ам миак 5: 1: I. Р е а г е н т о м  д л я  обнаружения сл уж ит вингидрин.

М е т о д  п о зв ол яе т обнаружить 0,01 -  0,02 м г  ге кс а м е т и л  -  

ен диамина в  литре водяной вятяжки.

П р о ц е н т  определения со ст ав ля ет 85 -  9 0  >5.

Р е а г е н т ы  и  растворы

1. С е р н а я  кислота, Г О С Т  4204-66, 0,1н раствор,

2. Метиловыйспирт, чда.

3. Ацетон, Г О С Т  2603-63.

4. А м м и а к  водный, 255&-S раствор, Г О С Т  3760-64.

5. У к су сн ая к и сл от а ледяная, Г О С Т  61-69.
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6 • Бутиловый спирт нормальный, ГОСТ 3769-64*

7 .  Реагент для обнаруживания: раствор 0 ,3  г  нингидрина в 
3 мл ледяной уксусной кислоты и 100 мл н~бутанода

8 . Силикагель марки КОК, ГОСТ 3956-54 , очищенный от 
примесей способом , рекомендованным МаА„ Клисенкои и 
Ю „  Письменной

9* Гипс медицинскийу С т. ГОХП 27-1863 

10. Стандартный раствор гексаметиленднамнЕШ. в хлороформе 

концентрацией 100 жг /к д *

Приборы я посула

I* Прибор для отгонки воды в вактуме (крутогдонная 
колбаР емкостьи 150—200 мл, ГОСТ 10394—6 2 1 насадка Бюрца, 
ГОСТ 9425-60 j холодильник Либиха, ГОСТ 9499-69 ; алонж 
вакуумный, ГОСТ 9425-60 ; приемник -  кругдсдоннай колба, 
емкость© 100 мл, каш ш н р -  все  на шлифах.

2 .  Насос водоструйный, ГОСТ 10696-63

3* Градуированные пипетки с  ценной деления 0 ,0 1  мл, 
емкостью I  мл, для нанесения проб, ГОСТ Г770-61.

4 . Камера для хроматографирования (цилиндрический сосуд  
150 мм, ГОСТ 1065-63 , с  притертой крышкой).

5 . Камера для опрыскивания пластинок (стеклянный колпак 
250 мм, ОТУ 30-6192-62«,

6 .  Пульверизатор стеклянный.

7 .  Баня водяная

8 . Термометр технический на 100°С,

9 . Шкаф сушильный

Приготовление пластинок с  тошш-л слоем с орбента

Стеклянные пластинки размером 9 х 12 см тщательно про­

мывают водой, содой , хромовой смесью, дистиллированной водой
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я  с у ш а т  в  в е р т и к а л ь н о м  п о л о ж е н и и .

В  с т уп ке см е ш и в а ю т  6,9 г  с и л и к а г е л я  г  I  г  ги п с а ,  п р е д ­

в а р и т е л ь н о  п р о с е я н н ы х  через сито 100 меш. П о л у ч е н н у ю  с ы е с ъ  

р а с т и р а ю т  с  12 кал д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д а  д о  о б р а з о в а н и я  c u e  -  

т а н н о о б р а з н о й  массы, з а д о м  д о б а в л я ю т  еще 6 м л  вода, п е р е м е ш и ­

в а ю т  и  н а н о с я т  р а в н о м е р н ы м  с л о е м  н а  3  -  4 п л а с ти нк и.

Х о д  о п р е д е л е н и я

К  1 0 0  м л  в о д н о й  в я т я ж к и  д о б а в л я ю т  0 , 1  м л  О Д  в  р а с т в о ­

р а  се р н о й  кислоты, п е р е м е ш и в а ю т  и  в о д у  о т г о н я ю т  в  ва ку ум е 

в о д о с т р у й н о г о  н а с о с а  д о  о б ъ е м а  О Д  -  0 , 3  мд. О с т а т о к  по с л е  

у п а р и в а н и я  н а н о с я т  н а  п л а с т и н к у  о ш ш к а г е л ь  -  г з ш с  f н а  р а с с т о ­

я н и и  1,5 -  2 с м  о т  н и ж н е г о  к р а я ,  щ ш е т к о й  д л я  н а н е с е н и я  

проб. С л е в а  и  с п р а в а  о т  п р о б ы  н а  т у  ж е  п л а с т и н к у  и  д л я  к а ж  -  

д о й  п р о б ы  в о т д е л ь н о с т и  н а н о с я т  р а с т в о р  св и д е т е л я  -  с т а в  -  

д а р т н ы й  р а с т в о р  г е к с а ш т ш ш н д и а ш ш ь  в  хл ор оф ор ме , к о н ц е н т р а  -  

д н е й  1 0 0  ш г / ш е » в  к о л и ч е с т в е  0,01; 0,05; О Д  и  0,2 мл, ч т о  

с о о т в е т с т в у е т  I, 5, 1 0  и  2 0  мк г. П р и  с о д е р ж а н и и  г е к с а м е т и л е н -  

д и а м и н а  в  пробе в  ко ли че ст ве , п р е в ы ш а ю щ е м  2 0  мкг, п р о б ы  

н у ж н о  с о о т в е т с т в е н н о  р а зб ав ля ть .

П л а с т и н к у  с н а н е с е н н ы м и  р а с т в о р а м и  п о м е щ а ю т  в  к а м е р у  

д л я  хр о м а т о г р а ф и р о в а н и я ,  в  к о т о р у ю  н а л и т а  с м е с ь  п о д в и ж н ы х  

р а с т в о р и т е л е й  м е т а н о л - а ц е т о н - 2 5  £ - й  а м м и а к  5: I; I. К а м е р а  п о ­

п о л ь з у е т с я  без п р е д в а р и т е л ь н о г о  н а сы ще ни я. П о с л е  п о д ъ е м а  

р а с т в о р и т е л я  н а  в ы с о т у  10 с м  п л а с т и н к у  в ы н и м а ю т  из камеры, 

о т м е ч а ю т  л и н и ю  ф р о н т а  и  с у ш а т  н а  возд ух е д о  п о л н о г о  ис -  

ч е з н о в а к д я  з а п а х а  ам миака. З а т е м  п л а с т и н к у  о п р ы с к и в а ю т  р а с т ­

в о р о м  н и н г д д р и н й  и  н а г р е в а ю т  в  течение 1 0  -  1 5  м и н у т  в  с у  -
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шельном ш к а ф у  п р и  т е м п е р а т у р е  Х О О  -  И О ° С .

Г е к о а м е т ш ю н д а а м и н  п р и  э т о м  д а е т  п я т н а  р о з о в о - л и л о в о ­

г о  ц в е т а  н а  б е л о м  и л и  б е л о - р о з о в о м  ф о н е .

Д д е н т и ф и к а щ ю  и  к о л и ч е с т в е н н о е  о п р е д е л е н и е  г е к с а м е т и л -  

е н д и а м и н а  в  п р о б е  п р о и з в о д я т  п у т е м  в и з у а л ь н о г о  с р а в н е н и я  

р а з м е р а  и  и н т е н с и в н о с т и  о к р а с к и  п я т е н  п р о б ы  и  с т а н д а р т  -  

н а г о  р а с т в о р а  г е к с а м е т й л е н д и а ы и н а  и  п р и  с р а в н е н и и  з н а ч е н и й

Р а с ч е т  с о д е р ж а н и я  г е к о а м е т ш г е н д и а м и н а  в  п р о б е  п р о к з  -  

в о д и т с я  п о  ф о р м у л е  :

A  s  — I —  ,
О

г д е  А -  и с к о м о е  к о л и ч е с т в о  г е к о а м е т и л е н д и а м и н а  в  м г / л  ; 

а -  н а й д е н н о е  к о л и ч е с т в о  г е к с а м е т и л е н д и а м и н а  в

а н а л и з и р у е м о м  о б ъ е м е  п р о б ы ,  в  м г  ; 

1/ -  о б ъ е м  а н а л и з и р у е м о й  п р о б ы  в  л и т р а х .
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