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Товарные латексы имеют широкое применение в народном хозяй
стве и требования к их качеству непрерывно возрастают. Одним из ха
рактерных показателей последних является количество остаточного мо
номера, т. к. от него зависят токсичность и стабильность латекса.

Методы анализа остаточного мономера в латексах подразделяются 
на неинструментальные [1—3] и инструментальные [4]. Первые отли
чаются трудоемкостью и недостаточной надежностью. Из инструмен
тальных (методов анализа наиболее надежным и удобным является ме
тод газо-жидкостной хроматографии.

Так как прямой ввод латекса в хроматограф исключается вслед
ствие высокой адгезионной способности его частиц, перед анализом 
проводится предварительная обработка пробы латекса. В литературе 
описаны методы, в которых хроматографируется органический слой, вы
деленный быстрой перегонкой из латекса [5], или аликвотная часть 
раствора, полученного растворением латекса в соответствующем раст
ворителе [6]. Имеется также метод определения остаточного мономера 
хроматографированием газовой пробы, полученной быстрым испаре
нием латекса при 170° [7].

Нами разработан газо-жидкостной хроматографичеокий метод ко
личественного определения остаточного мономера—хлоропрена в латек
сах, в котором подвергается анализу экстракт, образующийся при эк
страгировании хлоропрена и других компонентов из латекса 1,4-диокса- 
ном. Анализ проводится на хроматографе <Цвет-4> с пламенно-иониза- 
.ционным детектором. Разделительная колонка длиной 3 м и внутрен
ним диаметром 3 мм заполнена диатомитовым кирпичом фракции 
0,315—0,2 мм, пропитанным 20% ПЭГ-2000; температура колонки 130°. 
Расход газа-носителя (азота) 60 мл/мин, водорода—60 мл/мин, возду
ха—600 мл)мин. Предел измерения 100 мВ, входное измерительное со
противление 108 Ом, величина пробы 1 мкл. Количественное определе
ние хлоропрена в латексах проводится методом внутреннего стандарта.
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в качестве последнего применяется о-ксилол. Для установления относи
тельного градуировочного коэффициента хлоропрена по о-ксилолу при
меняется 1,4-диоксан. Калибровочный коэффициент хлоропрена (по 
о-ксилолу) составляет 1,48; рассчитывается он по следующей формуле:

К, = S8T • Ct
St car

где К.1 — относительный калибровочный коэффициент хлоропрена; 5։т— 
площадь пика*  о-ксилола, мм1; С/— содержание определяемого хло
ропрена, г; — площадь пика*  определяемого хлоропрена, ммг; 
С„ —содержание о-ксилола, г.

• Вместо площади пика можно подставить значение его высоты (й), мм.

Колба с 25 мл 1,4-диоксана взвешивается, добавляется 10 мкл 
о-ксилола и снова взвешивается, после чего по каплям добавляется 2 мл 
анализируемого латекса, и смесь взвешивается. Точность взвешиваний 
0,0002 г. Во время прибавления латекса к 1,4-диоксану из латекса вы
деляется полимер, а органические вещества переходят в раствор. Колба 
с содержимым устанавливается во встряхиватель и взбалтывается 
10 мин. Из полученного экстракта микрошприцем отбирается 1 мкл про
бы и вводится в испаритель хроматографа. Продолжительность хрома
тографирования 5 мин.

Анализу подвергались серийные латексы ЛНТ-1, Л-4, КР, Л-18, 
Л-14-ДХБ, Л-7, Л-14-НТ (табл. 1).

Таблица 1

Тип латекса Содержание остаточ
ного мономера, вес. %

ЛНТ-1 0,230
Л-4 0,274
КР 0,180
Л-18 0,110
Л-14—ДХБ 0,150
Л-7 0.604
Л-14—НТ 0,120

Рис. 1 — Р-хлоропрен, 2 — 
а-хлоропрен, 3 и 6 — при
меси 1,4-диоксана, 4 — 
1,4-диоксан, 5 — о-ксилол.

На рисунке приводится хроматограмма определения остаточного 
мономера—хлоропрена, в латексе.
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Содержание хлоропрена в латексе рассчитывается по следующей 
формуле:

где X— содержание свободного хлоропрена в латексе, вес. %; 3/ — 
площадь пика*  хлоропрена, мм3; К։ — относительный калибровочный 
коэффициент хлоропрена; С — содержание о-ксилола, г; — пло
щадь пика*  о-ксилола, мм3; т — навеска испытуемого латекса, г.

Полнота экстракции хлоропрена для испытанных латексов под
тверждена следующим образом: образующийся полимер из растворов 
отделен, высушен фильтровальной бумагой, разделен на мелкие кусоч
ки и произведена вторичная экстракция в 25 мл 1,4-диоксана. После 
20-минутного встряхивания проведен анализ соответствующих экстрак
тов, который показал полное отсутствие хлоропрена в экстрактах.

Полученные результаты определения остаточного мономера (хло
ропрена) в латексах подвергались статистической обработке (табл. 2).

Данные анализа (при к=11)
Таблицу 2

Среднее ариф
метическое 
значение

А, масс. %

Стандартное 
отклонение, 

S

Точность 
определения, 

e

Доверительный 
интервал, 
Х=Х±։

Относительная 
ошибка. 

4г-1оо% 
Л

0,203 0,0036 0,002 0,203 + 0,002 1,3

Предлагаемый метод внедрен в производство для контроля содер
жания остаточного мономера (хлоропрена) в латексе.
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