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Produkty organiczne

Akrylonitryl

1. WSTEP

1 1. Przedmiot normy. Przedmiotem
akrylonitryl otrzymywany z aoetylenu 1

doru. —
1 2. Zakres stosowania przedmiotu normy.

cyjanowo-

Akry-
lonitryl stosowany Jest gtéwnie do produkcji who-
kien akrylonitrylowych otrzymywanych przez poli-
meryzacje
1.3. Normy 1 dokumenty zwigzane
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne po-
bierania 1 przygotowywania proébek
PN-67/C-79252 Produkty w opakowaniach transportu*
wych Znaki 1 znakowanie. Wymagania podstawowe
FN-56/N-02120 Zasady zaokraglania llozb
BN-69/5046—-01 Opakowania transportowe
Bebny ciezkie z obreczami wytdaczanymi
BN-69/5046-03 Opakowania transportowe
Bebny ciezkie z obreczami nasadzanymi
BN-67/6020-01

metalowe.

metalowe.

Potenojometryczne oznaczania zawar-

tosci wody w zwigzkach organicznych odczynni-
kiem van der Ueulena
Rozporzadzenie Ministréw Komunikacji 1 Spraw We-

wnetrznych z dnia 7 grudnia 1965 r. w sprawie bez-
pieczenstwa ruchu przy przewozie materiatéw nie-
bezpiecznych na drogach publicznych (Dz V. nr 54

z 1965 r.J.
2. O0ZNACZENIE

AKRYLONITRYL BN-70/6022-02
3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania og6lne. Akrylonitryl powinien byé

przezroczysta, bezbarwng, wolng od zawiesin cie-
cza.

®Symbol wg SWW: 1241-872

normy Jest

Grupa katalogowa X 21°)

3.2. Wymagania ohemlozne 1 fizyczne

Wymagania

a) Barwa wg skali platynowo-kobal- 10
towej, stopien skali, nia wie-
cej niz

b) Akrylonitrylu, %, nie mniej niz 99,0

c) Cyjanowodoru, %, nia wiecej niz 0,0015

d) Dwuwinyloacetylenu, %, nie 0,0010

wiecej nil 2)

e) Me@quwinyloketonu, %, nie wie- 0,10
cej niz

) Aldehydéw w przeliczeniu na 0,0050
CHICHO, %, nie wiecej niz

g) Nadtlenkéw w przeliczeniu na 0,0003
B2°2* nie *Lecej niz

h) Wody, % D 0,2 + 0,3

i) Inhibitora - parametoksyfeno- 0,003 * 0,005
Iu, % D

J) Zelaza rozpuszczonego w przeli- 0,0001
czenlu na Fe™*, %, nia wiecej
niz I

k) Cyjanobutadlenu, %, nie wiecej 0,0015
niz

1) Wspoékczynnik refrakcji, 0 1,3877 £ 1,3895

D Parametry gwarantowane przez producenta. Badanie wy-
konuje sie w przypadku reklamaeji.

') Przy zawartosci parametoksylenu nie wiecej niz
0,005%-

Ziednoczeme Przemystu Azotowego

Ustanowiona przez Dyrektora Ziednoczenia

Przemystu Azotowego dnia 8 sierpnia 1970 r

jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 kwietnia 1971 r

(Mon Pol nr 37/1970 poz 282)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE

Druk Wyd Nom Wwo Ali wyd

00 Noki 2500 + 61 Zom 2412/70 Cena *1"4 80
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4. PAKOWAND),. PR2BCHOWWANHS 1 TRANSPORT

4.1. Palowanie, Akrylonitryl nalezy pakowa¢ do
cystern stalowych bez spustéw dolnych z roztadun-
kiem 1 zad#&dunklem gérnym, pod poduszka azotowag

i lub do bebnéw stalowych ocynkowanych o pojemnos$-
ol 200 1 wg BN-69/5048-01 1-b BN-69./5046-03
nie! pod poduszka arodo«g

réw-

ha opakowaniu nalezy umiesci¢ trwaty napis za-
wierajacy co najmniej

aj nazwe lub znak zak#adu produkcyjnego,

bj oznaczenie wg rozdz 2,

c) znaki bezpieczenstwa zgodne z PN-67/0-79252

p 233,2351238

W przypadku eksportu akrylonitrylu znakowanie

nalezy kazdorazowo uzgodni¢ z eksporterem.

4.2 Przechowywanie Akrylonitryl nalezy prze-

chowywa¢ pod poduszka azotowg w zbiornikach sta-
lowych, pomalowanych na Jasny kolor lub zraszanych

w dni upalne woda

4.3. Transport Opakowanie stosowane do przewo-

zu akrylonitrylu nalezy napednia¢ od 90 do 93%
objetosci Przesytka w opakowaniach jednostkowyoh
powinna by¢ przewozona krytymi $rodkami transportu

Przy transporcie akrylonitrylu nalezy stosowac
w sprawie bezpieczenstwa ruchuprzy

drogaoh

rozporzadzenie
przewozie materiatédw niebezpiecznych na
publicznych.

Przesytka w opakowaniach jednostkowyoh powinna
by¢ zabezpieczona przed przesuwaniem i przewréce-
niem sie za pomoca klinéw ttp

5. BADANIA

5.1.
a) oznaczanie barwy,

Rodzaje badan R

b) oznaczanie zawartosci akrylonitrylu,

0) oznaczanie zawartosci cyjanowodoru,

dj oznaczanie zawartosci dwuwiny)oaoetylonu,
ej oznaczanie zawartosci metylowinyloketonu,
t) oznaczanie zawartosci aldehydoéw,

g) oznaczanie zawartosci nadtlenkoéw,

h) oznaczanie zawartosci wody,
1) oznaczanie "~zawartosci paraniatyloksyfenolu,

Jj) oznaczanie zawartosci zelaza,

K) oznaczanie zawartosci eyjanobutadienu,

) oznaczanie wspé¥czynnika refrakcji.
Oznaczanie zawartosci nadtlenkéw wykonuje sie

raz na kwartat
5.2. Wielkos$¢ partii. Partie produktu

zawartos¢ cysterny lub 60 opakowan jednostkowych,

stanowi

napednionych z jednego zbiornika magazynowego

5.3 Pobieranie probek Prébki nalezy pobierac¢
z kazdej cysterny lub zbiornika magazynowego, z
przy
kwasoodpor-

ktérego napednia sie opakowania Jednostkowe,
pfomocy pipety zanurzeniowej ze stali
nej, o wysokosci

Sredniag prébke laboratoryjng w ilosci
przygotowywa¢ wg PN-67/C-04500

Prébki do analizy rozjemczej przechowywacw ciem-
nyoh butelkach szklanych w oigagu 3 tygodni odda-
a dla partii eksportowych w

170 om i pojemnosci 500 om3.
2000 om3

ty wystania partii,
oiggu 6 miesiecy

Za wzgledu na toksyozoos$¢ Akrylonitrylu
zachowa¢ wszelkie $Srodki ostroznosci zaréwno przy
pobieraniu prébek, jak i wykonywaniu analiz. Tak

nalezy

np, analizy akrylonitrylu nalezy wykonywa¢ pod do-
brze dziatajacym wyciagiem, proébki pobierac¢ pipe-
ta przy uzyciu proézni.

5.4, Opis badan

5.4.1 Oznaczanie barwy wg skali platynowo-ko-
baltowej

5.4.1.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega

na poroéwnaniu barwy akrylonitrylu z barwg roztwo-
Pt-Co
nadajg img Pt

ru wzorcowego okreslong w stopniach skali
1° skali odpowiada barwie, jaka

rozpuszczonej w postaol soli w 1000 om wody

5.4.1 2 Aparatura Cylindr% Nesslera z bezbarw-

nego szkta, pojemnosci 100 cm

5,4.1.3. 0dczynniki 1 roztwory

aj Chlorek kobaltawy (CoClg 6H20J oz.d.a.

bj Chioroplatynian potasowy oz d a.

0) Kwas solny (i,19J

dj Roztwor podstawowy, odpowiadajgcy barwie 504
skali Pt-Co, otrzymany w nastepuj%cy spos6b w kol-
ble pomiarowej pojemnosci 1000 cm
chloroplatynianu potasowego (500 mg Pt; oraz i,0k)g
chlorku kobaltawego, doda¢ 100 cm
dopedni¢ woda do kreski

rozpuscic¢ 1,245 g

kwasu solnego!
Roztwér Jest trwalty w

oiggu 1 roku

5.4.1 4. Sporzadzenie skali roztworéw wzorcowych,
Do cylindréw Nesslera odmierzy¢ roztwér podstawo-
wy w ilosci zgodnej _z tablica i uzupednié¢ sodade-
3tytowang do 100 om

Objetos¢ roztworu podstawowe- 1.0 2.0
go, anb

3,0 M

Barwa ro™tj/oru wzorcowego,

etodien skali 5 10 15 20

okala roztworéw wzorcowych powinna by¢ przecho-
wywana w ciemnym miejscu i jest trwata w oiagu
3 miesiecy.

5.4.1.5. Wykonanie oznaczania. Cylinder Nessle-
ra nap%}nié badanym akrylonitrylem do objetosci
*400 om i poréwnac¢ jego barwe ze skalag
wzorcowych.

roztworow

5.4.2. Oznaczanie zawartosol akrylonitrylu

5.4.2.1 Zasada oznaczania Oznaczanie
na odmlareozkowanlu kwasem solnym 4ugu sodowego wy-
dzielonego podczas reakcji akrylonitrylu
ozynem sodowym uzywajac iymoloftaleiny jako wskaz-

nika

polega

z siar-

5.4.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny oz., roztwér 0,5n

bj Siarczyn sodowy oz.d.a , roztwér 0,5m.

0) Tymoloftalaiaa, O, i-prooentowy roztwor alko-
holowy.

5.4.2.3. Wykonanie oznaczania Do kolby stozko-
wej pojemnosci 100 cm3 odmierzy¢ biureta pojemno-
3

30 cm

$ol 50 om roztworu Siarczynu sodowego, po
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o*ym kolba zatka¢ korkiom 1 zw$zy6é oatos6 m do-
k+adnoscig do 0,0002! g, Nastepnie wkroplié 0,4 ?
0,6 g akrylonitrylu oziebionego uprzednio do tem-
peratury okoto 6°C. Kolbe zamkna¢ korkiem, roztwér
lekko zamleszad 1 pozostawi¢ na 1 godz, V tymoza-
ale zawartos¢ kolby Kkilkakrotnie lekko zamleszad,
otwierajgo przy tym korek w oelu odpowietrzenia
niezaabsorbowanyoh par akrylonitrylu. Po uptywie
1 godz kolbe z roztworem ponownie odpowietrzy¢ i
zwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g. Nastepnie roz-
twdr zmiareczkowaé¢ roztworem kwasu solnego wobeo
roztworu tymoloftaleiny, do momentu pierwszego od-
barwienia sie roztworu Wykona¢ roéwnolegle Slepa
prébe z roztworem siarczynu sodowego

Zawartos¢ akrylonitrylu (X,J obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

(V-V,) 0,02653 100 (V-V,) 2,653

m ~ m
w Ktorym
V - objetos¢ 0,5n roztworu kwasu solnego
zuzytego d% zmiaroczkowania badanej
prébki, cm ,
V,] - objetos¢ 0,5n roztworu kwasu solnego

zuzytego d% zmlareczkowania w Slepej
prébie, cm ,
m - odwazka badanego akrylonitrylu, g,
0,02653 - ilos¢ akrylonitrylu odpowiadajgoa iom3
kwasu solnego, g

5.4.2.4.
metyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczaé, mie-
dzy ktérymi réznica nie przekracza 0,4%

5.4_.3. Oznaczanie zawartosci cyjanowodoru

5.4.3.1. Zasada oznaczania Oznaczanie polega
na miareczkowaniu wolnego Jonu CN~ roztworem azo-
tanu rteciowego przy uzyoiu dwufenylokarbazonu Ja-

ko wskaznika

5.4.3.2. 0Odczynniki 1 roztwory

a) Alkohol etylowy cz d.a.

b) Azotan rteciowy |Hg(NO3; 2 ~ H20) c¢z d.a.,
roztwér 0,02n, przygotowany w nastepujacy sposoéb:
w naczynku wagowym odwazy¢ 1,6 g azotanu rtecio-
wego, doda¢ 10 cm™ roztworu kwasu azotowego. Roz-
twor przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej po-
jemnosci 500 cm3 i uzupednié¢ wodg do kreski Ula-
no tak przygotowanego roztworu nastawi¢ na chlo-
rek sodowy, miareozkujac w tym celu 10 om roztwo-
ru chlorku sodowego rozcienczonego wodg do 100 cm3
wobec 1 cm3 wskaznika do zmiany barwy z roézowej
na fioletowa. Roztwér nalezy przechowywa¢ w ciem-
nej butelce.

c) Chlorek sodowy oz d.a., roztwér 0,02n.

dl Dwufenylokarbazon cz.d.a., 0,l1-procentowy roz-
twér alkoholowy

e) Kwas azotowy oz.d a., roztwér 5n

5 4 3.3. Wykonanie oznaozanla Do kolby stozko-
wej pojemnosci 300 cmv odmierzy¢ cylindrem pomia6
rowym 100 om badanego akrylgnitrylu, doda¢ 25o0m

alkoholu etylowego oraz 5 cm wody i po wymiesza-

Wynik, Za wynik przyja¢ Srednig aryt-

niu roatworu doda¢ 1 om35roatworu dwufenylokarba-
zonu. Mlarsoakowad a mlkroblursty roztworem azo-
tanu rteolowsgo do zmiany barwy roatworu z rézo-
wej na fioletowa. Rdwnooassnle wykonaé Slepa pro-
be dla roatworu 26 om3 alkoholu etylowego 1 6 om3
wody .
Zawarto$¢ oyjanowodoru (Xgl obliczyé w prooen-
taoh wg wzoru
(2)

(v-v.) 0,0005406 100 )
(V- Vj) 0,00067

--—-Vo- olib6i-—-————-
w Ktérym:

V - objetos¢ 0,02n roztworu azotanu rte-
olowego zuzytego d% zmlareozkowanla

badanej proébki, cm ,
\ - objetos¢ 0,02n roztworu azotanu rte-
ciowego zuzytego do zmlareczkowania

w Slepej probie, cm ,

0,806 - gestos¢ akrylonitrylu, g/om3,

0,0005406 - ilos¢ oyjanowodoru odpowiadaJacaiom
0.,02n roztworu azotanu rteolowego, g

5.4.3.4.
metyczng wynikéw co najmniej dwéoh oznaczaé¢, mie-
dzy ktérymi roéznica nie przekracza 0,0003%

Wynik, Za wynik przyja¢ Srednig aryt-

5.4.4. Oznaczanie zawartosol dwuwinyloacetylenu
5.4.4.1. Zasada oznaczania Oznaczanie polega
na wyznaczeniu gestosci optycznej badanego akry-

lonitrylu przy ddugosci fali 266 nm.

5.4.4_.2. Aparatura

a) Spektrofotometr o mozliwosci pomiaru gestos-
ci optycznej roztworu przy ddugosci fali 266 nm.

bl Kuwety kwarcowe o grubosci warstwy absorpcyj-
nej L =1 cm.

5.4.4.3. Odozynnlki. Metanol o przepuszczalno$-
ci ale mniejszej niz 95% oraz nie wiekszej niz
105% T, mierzonej w zakresie od 241 do 325 nm w
kuweole kwarcowej o grubosci warstwy absorpcyjnej

L « i cm wzgledem analogicznej pustej kuwety.

5 %.4.4. Wykonanie ozgaozanla. Do kolby pomia§
rowaj pojemnosci 100 om odmierzy¢ pipeta 25 cm
badanego akrylonitrylu, uzupe#ni¢ metanolem do
kreski 1 wymiesza¢. Po 30 min zmierzy¢ gestos¢ o-
ptycznag tak otrzymanego roztworu
fali 266 nm, stosujac metanol Jako odnos$nik.

przy ddugosoi

Zawartos¢ dwuwlnyloacetylenu (X31
prooentaoh wg wzoru

obliczy¢ w

D 4 0,000654 D 1

0,002616
* 3 = L

w Ktorym
D - uzyskana wartos¢ gestosci optycznej,
L - grubos¢ warstwy absorpoyjnej, om,
0,000654 - wspo6dczynnik absorpcji dwuwinyloaoe-
tylenu przy ddugosci fali 266 nm,
4 - wspotczynnik 4-krotnego
nia akrylonitrylu

rozciencze-

5.4.4.5 Wynik Za wynik przyja¢ Sredniag aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwéoh oznaczan, mie-
dzy ktoérymi réznica nie przekracza 0,0001%.
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gjJ-Si -OBnaoicaatt tgwartosol mtylowlnyloJf tonu

& * »IL . J. M M LagfIftSitSal»i Oznaoaanis
na wyznaozaniu gestosoi optyoanej badanego
lonitrylu przy ddugosci fali 32S nm.

polega
akry-

S.4.S.2. Aparatura
aj Spektrofotometr pomiaru gestos-
optycznej roztworu przy ddugosol fali 325 nm.
bj Kuwety kwaroowe o grubosci warstwy absorpcyj-
nej L m 4 om.
5.4
wykonaniu oznaczania dwuwinyloacetylenu, dla tego

o mozliwosci
oi

5.3 Wykonanie oznaozanla. Bezpos$rednio po
samego metanolowego roztworu badanego akrylonitry-
5.4 4 4 wykona¢ pomiar ges-
tosci optycznej przy dbugosci Ffali 325 nm, stosu-
Jao Jako odnosnik metanol wg 5.4.4.3.
Zawartos¢ metylowinyloketonu (X4J

lu sporzadzonego wg

obliczyc¢ w
procentach wg wzoru

D 4 0,329 D
L R —— [ = x 1,316 J
w ktoérym!
D - uzyskana wartos¢ gestosci optyoznej,
L - grubos¢ warstwy absorpcyjnej, om,

0,329 - wspoétozynnik absorpoji metylowinyloke-
tonu przy ddugosci fali 325 nm,
4 - wspéiczynnik 4-krotnego rozcienczeniaa-
krylonitrylu.

5.4.5.4.
arytmetyozng wynikéw co najmniej

Wynik Za wynik nalezy przyja¢ Sredniag
dwéch oznaczaé,

miedzy ktérymi réznica nie przekracza 0,01%.
5.4.6. Oznaozanle zawartosol

czeniu na CHjCHO

aldehydu w przeli-

5.4.6 1 Oznaczanie
na przeprowadzeniu aldehydéw w barwny
odczynnikiem Schiffa.

go roztworu wyznacza sie stezenie aldehydu

Zasada oznaozanla. polega
zwigzek z

Z natezenia barwy otrzymane-
wizu-
alnie lub 8pektrofotometrycznie przy ddugosol fa-

Ii 555 nm.

5.4.6 .2. Aparatura

aj Cylindry pomiarowe z bezbarwnego szkda pojem-
noscl 50 cm , z doszlifowanymi korkami.

bj Spektrofotometr dla widzialnego zakresu $Swia-
tha.

oj Kuwety szklane o grubosci warstwy absorpcyj-
nej L » i lub L a2 cm.

5.4.6 .3. Odczynniki i roztwory
aj Akrylonitryl nie zawierajacy
razie potrzeby nalezy go kilkakrotnie

aldehydow  (w
przedesty-
lowacj

bj Aldehyd octo%y cz., podstawowy roztwdr oste-
zenlu 0,0004 g/om
do kolby pomiarowej pojemnosol
Jaced okoto 100 om

odmierzy¢ pipeta 2,5 om

otrzymany w nastepujacy sposob:
500 om3,
éwigio destylowanej wody

(2 gj aldehydu ootowego,

zawiera-

trzymajac przy tym konieo pipety tuz nad powierz-
chnia wody.
da destylowang.
0,004 g/om .3Nastepnie do kolby pomi%rowej pojem-
100 om odmierzy¢ pipetg 10 om tego roztwo-

Zawartos¢ kolby dope#nié¢ do kreski wo-

Otrzymany roztwér ma stezenie

noscl

ru 1 uzupedni¢ do kreekl Swiezg destylowana woda.
1 om3 tak otrzymanego roztworu zawiera 00,0004 g
aldehydu ootowego.

oj Fuksyna zasadowa, roztwor 0 ,1-prooentowy
(przesaczony przed uzyolemj.

dj Kwas solny oz.d.a.,

ej Odozynnlk Sohiffa,
szanie roéwnyoh ilosci

Odozynnlk Sohiffa nalezy stosowac

roztwor In.

sporzadzony przez zmie-
roztworu fuksyny i plroslar-
ozynu sodowego.
po odbarwieniu sie Jezeli roztw6ér nleoatkowlcie
doda¢ 1 g sproszkowanego wegla drzew-

przez bibute.

sie odbarwi,
nego i po okoto 2 godz przesaczyc
Roztwér przechowywa¢ w chdodnym miejscu w szczel-
nie zamknietej ciemnej butelce.

fj Pirosiarozyn sodowy cz d a
dzony przez rogpuszczenie 6,5 g pirosiarczynu so-

, roztwér sporzg-

dowego w 60 om roztworu kwasu solnego i dopeknie-
nie do 100 om wodag destylowang.
5.4.6 .4. Wykonanie oznaczania. Ze wzgledu na

zmieniajace sie w czasie czutos¢ odczynnika Sohif-
fa i wynikajaca stad konieczno$¢ wyznaozania krzy-
wej wzorcowej kazdorazowo przed pomiarem, dopusz-
cza sie dwa sposoby oznaczania aldehydéw w akrylo-
nitrylu*

A - Szybki spos6b wizualny

B - Sposéb spektrofotometryczny, stosowany przy
zawartosciach aldehydéw bliskich dopuszczalnej gra-
nicy i w analizach rozjemczych

Sposéb A. W zaleznosci ilosci
aldehydéw w badanym akrylonitrylu przygotowaé¢ Je-
roztworéw wzorcowych odpowia-
dajacych zawartosci 0,0010, 0,0020, 0,0030, 0,0040,
0,0050 lub 0,0060% aldehydu octowego, wzgledemkto-
rego bedzie sie ocenia¢, czy zawartos¢ aldehydow
w badanym akrylonitrylu (w przeliczeniu na
hyd ootowyj jist nizsza od zawartosol aldehydu oc-
towego odpowiadajacej temu wzorcowi Dla przygo-
aldehydéw kolejno Jak
podano wyzej, nalezy do cylindra pomiarowego od-
mierzy¢ 25 om3 akrylonitrylu wg % 46 3 aj oraz
0,5, 1,0, 1,5, 2,0; 2,5 lub 3,0 om podstawowego
roztworu aldehydu ootowego Roztwér dokdadnie wy-
Réwnoczes$nie do takiego samego oyllndra
akrylonitrylu badaé

od spodziewanej

den z ponizszych

alde-

towania wzorca o zawartosci

mieszac.

pomiarowego odmierzy¢ 25 cm

nego
odczynnika Schiffa,

Do obu oylindréw pomlarowyoh dodac p032 cm
uzupednié¢ wodg do 30 om 1 ich
zawartos¢ wytrzasac¢ przez 5 min

Po dalszych 15 min poréwna¢ w obu oylIndrach za!
barwienie warstwy wodnej i na tej podstawie
ozy zawartos¢ aldehydéw w badanym akryloni-
aldehydéw odpowia-

ooe-
nic,
trylu Jest nizsza od zawartosci
dajacej przygotowanemu wzoroowi W przeoiwnym wy-
padku nalezy wzorzeo odpowiednio zmienié Nalezy
wykona¢ co najmniej dwa réwnolegte oznaozanla dla
danego wzorca

Zawartos¢ aldehydéw w przeliczeniu na aldehyd
ootowy (X5J odpowiadajaca poszozegélnym wzoroom
obliczy¢ w procentach wg wzoru

VvV 0,0004 100
X 6= ’ = V 0,0020 (€Y
= 25 0,806
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w ktoérym:

V - objetos¢ podstawowego roztworu aldehy-
du ootowego uzytego do sporzadzenia od-
powiedniego roztworu wzoroowego, om™,

0,0004 - ilos¢ aldehydu ootowego zawarta w 1om3

roztworu podstawowego, @,

25 - objetos¢ akrylonitrylu uzytego do spo-
rzadzenia roztworu wzoroowego, om3,

0,806 - gestos¢ akrylonitrylu, g/om .

Sposéb B
lezy sporzadzi¢ jak w sposobie A wzorce dla 0,0020,
0,0040 i1 0,0060% aldehydu ootowego w akrylonitry-

lu Po 15 min od momentu wytrzasniecla

Dla wykreslenia krzywej wzoroowej na-

roztworow
oddzieli¢ w rozdzielaczu zabarwione warstwy wodne
Ich gestos$¢ optyczng przy diugosci fa-
Jako odnos$nik stosowac

i zmierzyc¢
Ii 555 nm
analogicznej proby bez podstawowego roztworu al-
dehydu octowego Wykresli¢ krzywa wzorcowg odkta-
dajac na jednej z osi wspoétrzednych otrzymane war-

warstwe wodng

tosci gestosoi optycznej roztworéw wzoroowyoh, na

drugiej osi odpowiadajgce tym roztworom procento-
we zawartosci aldehydu octowego w akrylonitrylu

Podobnie przygotowa¢ prébe z akrylonitrylem bada-
nym, roztwor
Jak przy krzywej wzorcowej
procentaoh zawarto$¢ aldehydéw (w przeliczeniu na

aldehyd octowyJ w badanym akrylonitrylu.

stosujac Jako odnos$nik analogiczny
Z wykresu odozytac¢ w

5.4 6 5. Wynik Za wynik przyja¢ Sredniag
metyczng wynikéw co najmniej dwvh oznaczac,
réznioa nie przekraoza 0,0005%

mie-
dzy ktérymi

5 4.7. Oznaczanie zawartosci

liczeniu na H,,0,,

5.4.7.1. Zasada oznaczania Oznaozanle

na wydzieleniu przez nadtlenki

polega
Jodu z jodku pota-
badanej =z
za pomocag 0,003n

sowego i pordéwnaniu barwy proébki roz-

tworami wzorcowymi sporzadzonymi

roztworu jodu

5 4 7.2. Aparatura.
barwnego szkta,
nymi

Cylindry pomiarowe z

pojemnosci 50 cm3, z doszlifowa-

korkami .
5.4.7 3 0dczynniki
a) Aceton oz d a

b) Jod oz d a. roztwér 0,003n
oj Jodek potasowy oz.d a , roztwor

1 roztwory

nasyoony w
acetonie przeohowywany w ciemnej butelce.

5 4 7 4 Wykonanie oznaczania.
badanego

Odmierzy¢ do oy-
IIndra pomiarowego 25 om akrylonitrylu
i 25 cmJ roztworu Jodku potasowego Wymiesza¢ 1
pozostawi¢ w ciemnym miejscu na 30 min, poczymbarwe
préobki poréwna¢ ze skala wzorcéw odpowiadajacej za-
00,0002, 0,0004, 0,0006% nadtlenkéw w ba-

danym akrylonitrylu Skale wzorcéw sporzadzichem-

wartosci

posrednlo przed pomiarem w nastepuj%cy spos6b: do
trzeoh oylindréw odmierzy¢ po 25 om badanego a-
krylonltrylu oraz kolejno 0,8, 1,6 1 2,4 om3 roz-
tworu jod%, dopedni¢ cylindry acetonem do objeto-
Soi 50 om i catos¢ wymieszac

Zawartos¢ nadtlenkéw w przeliczeniu na

aryt-

nadtlenkéw w prze-

bez-

odpowiadajgoej poszczegdlnym wsoroom obllosy¢ w
prooentaoh wg wzoru

VvV 0,000051 100

X 6 “ 25 0,806 = V' 0,00025 (ej

w ktorym:

V - objetos¢ 0,003a roztworu Jodu uzyte-
go do sporzadzenia wzoroa, , ktérego
barwa jest réwna barwie proébki bada-
nej, om3,

25 - objetos¢ akrylonitrylu uzytego do
sporzadzenia roztworéw wzoroowyoh,cm3
0,806 _ gestos¢ akrylonitrylu, g/om3,

0,000051 - ilos¢ HgOg odpowiadajgca 1 om3 0,003n
roztworu Jodu, g.
5.4.7,5, ffynlk. Za wynik przyja¢ Srednig aryt-

metyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczac,

réznica nie przekracza 0 ,0002%

mie-
dzy ktérymi

5.4.8 Oznaczania zawartosci wody

5 4,8 1. Zasada oznaczania. Wode zawartg wakry-
lonitrylu oznacza sie przez miareczkowanie odczyn-

nikiem van der Meulena.

5482
aj Biureta automatyczna na odczynniki

Aparatura

van der

Meulena, zabezpleozona przed wpitywem wilgool za
pomoca U-rurek z chlorkiem wapniowym lub sillka-
zelem 3

b) Kolba stozkowa pojemnos$oi 100 om , =z booznag
rurka odpowietrzajacg, zabezpieczona przed wptywem
wilgoci U-rurka z chlorkiem wapniowym lub slllka-
zelem

o) Pipeta wagowa.

d) Magnetyczne mieszadto meohanlozne.

5483 Odozynnlkl 1 roztwory

aj Odczynnik van der Meulena.

b) Metanol o maksymalnej zawartosci wody 0,1%.

Metanol o wyzszej zawartosci wody nalezy odwodnicé

wg BN-67/6020—01.

; 4.8.4. Oznaczanie miana odczynnika
MSBJi-iiiL. 1)0 suohej kolby stozkowej odmierzy¢ 10om5
Kolbe zamkna¢ korkiem gumowym z otworem
wprowadzajac przez niego nbézke biurety

yan der

metanolu
w Srodku,
i miareczkowa¢ metanol odozynniklem van der Meu-
lena do chwili, az brunatne zabarwienie poohodza-
oe od nadmiaru odczynnika utrzymywaé¢ sie bedzie
przynajmniej w ciggu 30 sek Do tak zmiareczkowa-
nego metanolu wprowadzi¢ pipetg wagowa 1 Kkrople
wody, wazac pipeta z doktadnosola do 0,0002 g przed
i po wprowa.ui.ej iu kropli wody
wa¢ ponowdle, o> uzyskania takiej samej barwy jak
poprzednio. Do mieszania zawartosci kolby pouozas
miareczkowania uzywa¢ mieszadta magnetyoznegu.
Miano odozynnlka (AJ) w gramaoh HgO na

bllczyé wg wzoru

Roztwér zmlareozko-

i cm3 o-

w ktérym
m - masa dodanej wody, g,
V - objetos¢ odczynnika éuiytego do mlareozkowa-
nla dodanej wody, om .
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g-4.8.5. *ykon»nlt oinzozaai*. 10 om3 metanolu
BmiareoBkowad edoBynnikiera van dar Meulena jakprzy
oznaczaniu miana. Nastepnie kolbo satkad ajsoBilnla
korkiem 1 zatyozkg 1 zwazy¢ b dokkadnoscig do
0,0002 g, po ozym odmierzy¢ do niej 10 om bada-
nego akrylonitrylu, ponownie esozelnle zamkngé 1
zwazy¢ z taka samg doktadnoscia. Roztwédr zmlareoa-
kcwa¢ odczynnikiem van der Meulena do zmiany bar-
wy Jak poprzednio.

Zawartos¢ wody (X7J obllozy¢ w procentach wg

wzoru

Y - M VvV 100 83
a’7 m

w ktérym
M - miano odczynnika vap der Ueulena, g HgO/om
obliczone wg wzoru (7J
V - objetos¢ odczynnika zuzytego do Smlareczko—
wanla badanego akrylonitrylu, cm ,

m - odwazka badanego akrylonitrylu, g

5.4 8.6 . ffynlk Za wynik przyja¢ Srednia
metyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaozan, mie-
dzy ktérymi roéznica nie przekracza 0 ,02%

5.4.9. Oznaczanie zawartosol parametoksyfenolu

54.9 1
na przeprowgdzeniu parametoksyfenolu w zo64ty kom-
pleks ze stezonym kwasem azotowym 1 pomiarze ges-

Zasada oznaczania Oznaczanie polega

tosci optycznej otrzymanego barwnego roztworu przy
ddugosci fali 400 nm.

5 4,9 2. Aparatura

aj Spektrofotometr dla widzialnego zakresu Swia-
tha

bj Kuwety szklane o grubosci warstwy absorpcyj-
nej L =4 lubL =5 om R

5.4.9.3. 0dozynnikl 1 roztwory

aj Akrylonitryl bez parametoksyfenolu

bj Kwas azotowy stezony oz d a

cj Metanol cz d a.

dj Parametoksyfenol cz d.a., roztwér podstawow%
rozpusci¢ 0,193 g paramgtoksyfenolu w 1000 cm
wody destylowanej iom tego roztworu zawiera

0,000193 g parametoksyfenolu

5.4.9.4.
kolb pomiaro%ych pojemnosci 50 cm3 odmierzy¢ pi-
peta po 6 cm akrylonitrylu bez parametoksyfenolu
oraz kolejno 0,5, 1,0, 1,5 om podstawowego
tworu parametoksyfenolu. Zawartos¢ kolb dobrze wy-
miesza¢ i1 do kazdej z nich odmierzyc pipetg po
7 cm kwasu azotowego. Nastepnie roztwory ener-

Sporzadzanie krzywej wzorcowej Dotrzeoh

roz-

gicznie wytrzasngé w ciagu 2-3 min, po czym za-
wartos¢ kolb uzupedni¢ do kreski metanolem i po-
nownie wymiesza¢ Przygotowane roztwory zawieraja
kolejno 0,0020, 0,0040, 0,0060% parametoksyfenolu
w akrylonitrylu Po 30 min zmierzy¢ gestos¢ op-
tyczng roztworow przy ddugosci fali 400 nm stosu-
jac jako odnoéni§ roztwér zdozony z 7 cm kwasu
azotowego i 43 cm metanolu

Z uzyslcanyoh danych wykresli¢ krzywg wzoroowa,
odktadajgc na jednej z osi wspoétrzednyoh otrzyma-
ne wartosci gestosci optycznej roztwordédw wzoroo-

aryt-

wyoh, na drugiej osi odpowladajgoe tym rostworom
zawartosci poram#toksyfonolu w akrylonitrylu (A)
obllosone w prooentaoch wg wzoru

A= v °»000183 100
6 0,808
w ktérym

V 0,040 .

V - objetos¢ podstawowego roztworu para-

metoksyfenolu zuzytego do sporzadza-

nia odpowiedniego roztworu wzoroowe-
go, om”,
0,000193 - Iloég parametoksyfenolu zawarta W
1 om podstawowego roztworu, g,
6 - objetos¢ akrylonitrylu uzytegodosgg—
rzadzenia roztworéw wzorcowych, om ,

0,806 - gestos¢ akrylonitrylu, g/cm3.

5,4 9.5 Wykonanie oznaczania Do kolby pomia-

rowej pojemnosci 50 om odm%erzyé pipeta 6 ci ba-
danego akrylonitrylu 1 7 om kwasu azotowego Za-
wartos¢ kolby dobrze wymiesza¢ w ciggu 2-3 min, po
ozym uzupednié¢ do kreski metanolem. Roztwdr ponow-
nie wymiesza¢ 1 po 30 min zmierzy¢ Jego gestosé
optyozng przy ddtugosci Tfali 4OOOnm stosujgc Jako
odnoégik roztwér ztozony z 7 om kwasu azotowego 1
43 om

Z krzywej wzorcowej odczyta¢ prooentowg

metanolu
zawar-
tos¢ parametoksyfenolu w badanym akrylonitrylu.

5.4.9.6 ffynlk Za wynik przyja¢ Srednig aryt-
metyczng co najmniej dwéch oznaczaé¢, miedzy kto-
rymi réznica nie przekracza 0,0002%.

5.4 10. Oznaczanie zawartosol rozpuszczonego ze-
laza

5.4 10 1. Zasada oznaczania. Oznaczanie pole-
ga na przeprowadzeniu dwuwartosclowego zelaza w
barwny zwigzek z o-fenantrollng i pomiarze gesto-
Sci optycznej otrzymanego barwnego roztworu przy

dtugosci fali 510 nm.

5.4 lii 2 Aparatura

a) Spektrofotometr dla widzialnego zakresu Swia-
tha.

bj Kuwety szklane o grubosci warstwy absorpcyj-
nej L a4 lubL m5cm.

5 4.10 3 Odczynniki
aj Akrylonitryl nie zawierajacy zelaza

1 roztwory
(desty-
lowany w szklej.

bj Alkohol etylowy oz d.a

cj Chlorowodorek hydroksyloaminy oz.d a , roz-
twér 10-procentowy

dj o-Fenantrollna oz d a , roztwor

towy
ej Slarozan zelazowo-amonowy ~NH4 Fe(S04J2 12,

0,1-prooen-

roztwér podstawowy rozpuéc%é 4,316 g
zelazowo-amonowego w 500 om wody z dodatkiem 2cm
stezonego kwasu siarkowego Przygotowany

rozciecozyc¢ go—krotnle 0,0in roztworem kwasu siar-

slarozan%
roztwér
kowego. i om podstawowego roztworu zawiera 0,00002 g
zelaza
5.4 10 4 Sporzadzanie krzywej wzorcowej Dla
sporzadzania krzywej wzorcowej nalezy przygotowac

trzy roztwory wzorcowe odpowiadajgce zawartosci
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0,00008) 0,00010) 0,00018)1 zelasa w akrylonitrylu.
W tym oelu do oztereoh kolb pomiarowyoh pojemnos$-
ol 60 om3 odmierzy¢ po 26 om3 destylowanego akry-
lonitrylu oraz kolejno 0,0 (prébka zerowa); 0,8;
1,0) 1,5 om3, podstawowego roztworu Zelaz%. Itowy-
mieszaniu roztworéw doda¢ do niob po 2 om roz—3
tworu chlorowodorku hydroksyloaminy oraz po 2 om
roztworu o-fenantroliny, po ozym uzupedni¢ alko-
Roztwory doktadnie wy-
i po 30 min zmierzy¢ loh gestos¢ optycz-
na przy ddugosci fali 610 nm, stosujgo Jako odno-
Snik proébke zerowa.

Z uzyskanyoh danych wykresli¢ krzywa wzorcowa,
odktadajac na Jednej z osi wspéirzednyoh otrzyma-

holem etylowym do kreski
mieszac

ne wartosci gestosci optycznej roztworéw wzorco-
wych, na drugiej osi odpowiadajgace tym roztworom
zawartosci zelaza w akrylonitrylu w przeliczeniu
na Fe (8 ; obliczone w procentach wg wzoru
v 0,00002 100 do;
¢ 25 0.806 0.0001
w ktérym:

V - objetos¢ podstawowego roztworu zelaza
uzytego do sporzadzenia odpowiednie-
go roztworu wzoroowego, cm33

0,00002 - I1l10o$8¢ zelaza zawarta w 1 om podstawo-

wego roztworu, g,

objetos¢ akrylonitrylu uzyta do sgo—
rzadzenia roztworoéw wzorcow¥Fh, om ,
0,806 - gestosc¢ akrylonitrylu, g/om .

25 -

54 10.57

rowej pojemnosci

Wykon%Pie gzyaczania“Do kolby pomia§
50 om odmierzy¢ pipetg 25 cm
badanego akrylonitrylu, przesgozbnego w razie po-
lejek G3 z dnem ze spiekanego szkia,
roztworu ohlorowodorku hydroksyloami-
wymieszac 1
Roztwér

trzeby przez
doda¢ 2 om

ny, 2 cm3 roztworu o-fenantroliny,
uzupedni¢ do kreski alkoholem etylowym.
ponownie wymiesza¢ 1 po 30 min zmierzy¢ Jego ges-
tos¢ optyczng przy diugosci fali 510 nm wobeo przy-
gotowanego roéwnoczesnie analogicznego roztworu, za-
wierajacego akrylonitryl destylowany zamiast akry-
lonitrylu badanego Z krzywej wzoroowej odozytac
procentowg zawartos¢ zelaza w badanym akrylonitry-

lu.

5.4 10.6, Wynik Za wynik przyja¢ Srednia aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczaé, mie-

dzy ktoérymi roéznica nie przekracza 0,00002%.

iUBIM U -wartos$ci ovlanohut.di.nn

5.4.11.1.
na wyznaozenlu gestosoi
nitrylu przy diugosol fali

6.4.11.2. Aparatura

aj Spektrofotometr o mozliwosol pomiaru gestos-
ol optyoznej roztworu przy diugosol fali 241 nm.

b; Kuwety kwarcowe o grubosci warstwy absorpcyj-
nej Lwi om.

Oznaczanie polega
badanego akrylo-

Zagada osnhaozania.
optyoznej
241 nm.

5.4.11.3. Wykonanie oznaozanla. Do oznaozania
wykorzysta¢ metanolowy roztwér badanego akryloni-
trylu, sporzadzony uprzednio wg 5.4 4 4 Zmierzy¢
gestos¢ optyczng tego roztworu przy ddugosci fali
241 nm, stosujac Jako odnosnik metanol wg 5.4.4.3.
Zawartos¢ oyjanobutadlenu (X8) obliczy¢ w procen-

tach wg wzoru

D 0,000483 4

;

= — «0,001932
w ktorym*
0,000483 - wspoétozynnlk absorpojl oyjanobutadle-
nu przy ddugosci fali 241 nm,

4 - wspotczynnik 4-krotnego rozcienhczenia
akrylonitrylu,

D - uzyskana wartos¢ gestosci

L - grubos¢ warstwy absorpcyjnej, om.

optyoznej,

5.4.11.4. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig aryt-

metyczng wynikéw oo najmniej dwéch oznaczaé¢, mie-
dzy ktérymi réznioa nie przekraoza 0,0004%.
5.4.12. Oznaozanle wspétozynnlka refrako.il
5.4.12.1. Aparatura
a) Ultratermostat.
b; Refraktometr Abbego.
5.4.12_.2. Wykonanie oznaozania. Po pod#aczeniu

refraktometru do ultratermostatu wykona¢ pomiar

wspétczynnika refrakcji badanego akrylonitrylu w

temperaturze 25°C,

5.4.12_.3. Wynik.
ms yczng wynikéw oo najmniej dwéch oznaczac,
dzy ktorymi

Za wynik przyja¢ Srednig aryt-
mie-
réznica nie przekraoza 0,0004

Przy Interpreta-

5.4.13. Interpretao.la wynikoéw.
cji wynikéw nalezy stosowa¢ postanowienia PN-56/

N-02120.

5.5. Zaswladozenie produoenta o wynlkaoh badac¢.
Producent jest obowigzany przedstawi¢ zaswiadcze-
nie o ynlkaoh przeprowadzonych bada¢ dla kazdej

partii wysytkowej akrylonitrylu.

INFORMACJE DODATKOWE do BH-?0/6022-02

Niniejsza norma zastepuje ZH-69/MPCh/SCh-356



3 BN-70/6022-02 Produkty organiczne Akrylonitryl zmiana 1
X2 61279 r

1 W punkcie 41, zamiast 200 1, powinno by¢ 200 dm5
2 W punkcie 5422b), zamiast 05 m, powinno by¢ 05 M
3 W punkcie 5484, zamiast 30 sek, powinno byé 30 s
4 W calym tekscie normy, zamiast n, powinno by¢ N, zamiast godz, powin-
no by¢ h
(Biuletyn PKNM1J nr 4/80 poz 27)



