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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest akry-
lonitryl  otrzymywany na drodze syntezy acetylenu
i cyjanowodoru.

Akrylonitryl ma:

a) wzor sumaryczny — CiH;3N,

b) wzoér strukturalny — CH, = CH - CN,

¢) mas¢ molowa — 53.06 g/mol,

d) inne nazwy — nitryl kwasu akrylowego. cyjanck

winvlu, 2-propenonitryl etenokarbonitryl,

¢) silne wlasnosci toksyczne!,

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Akryloni-
tryl stosowany jest do produkcji widkien akrylonitrylo-
wych oraz kauczukédw syntetyeznych 1 tworzyw sztucz-
nych typu SAN i ABS.

2. OZNACZENIE

AKRYLONITRYL BN-90/6022-02

3. WYMAGANIA
3.1. Wyglad zewnetrzny. Akrylonitryl powinien by¢
ciecza bezbarwng. przezroczysty, wolng od zawiesin,
3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne wg tabl. 1.

Tablica 1

Wymagania

a) Barwa w skali Hazena. stopni. nie wigee]

niz 10
b) Wspolezynnik zalamania Swiatla, n}‘: 13877 + 1.3895
¢) Cyjanowodoru, “C(m/m). nic wigce] niz 0.0015
d) Cyjanobutadienu, %o(m/m). nic wigeej miz 0,0014
¢) Diwinyloacetylenu, S (m/m), nic wigeej
niz 0.0010
1) Mewvlowinyloketonu, Cc(m/m), nic wig-
ce) mz 0.10
o) Wody. % (m/m) 02 + 03

h) p-mectoksylenolu jako inhibitora, @ (m/m) 0,003 == 0.005
1) Aldehyvdow. w przeliczeniu na CH(CHO,

Tem/m). nic wigee) niz 0.0050

)
" Pawrz Informacje dodatkowe p. 4.

cd. bl 1

Wymagania

) Nadtlenkow, w przeliczeniu na H;O..

Citm/m), nie wigeej niz 0.0003
k) Zelaza rozpuszezonego, wprzeliczeniu

na Fe''. Gom/m). nic wigee] niz 0.0001
1) Akrylonitrylu, Y% (m/m), me wigee] niz 99.0

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Akrylonitryl nalezy pakowac¢ w cy-
sterny stalowe bez dolnych spustéw, z zatadunkiem
i wyladunkiem gérnym, w atmosferze azotu lub
w bebny stalowe ocynkowane pojemnosci 200 T wg
BN-87/5046-01 lub BN-87/5046-03 rowniez w atmosfe-
rze azotu.

Po uzgodnieniu migdzy odbiorca, przewoznikiem
i dostawca dopuszeza si¢ stosowanie innych opakowan,

jezeli zabezpiecza one produkt w takim samym stopniu
jak ww.

Znakowanie opakowan powinno by¢ zgodne z PN-85/
0-79252.
Na cysternach nalezy umieSci¢ oznakowanie zawiera-

Jace ¢o najmniej:

a) nazwe lub znak zakladu produkcyjnego.

b) oznaczenie wg rozdz. 2,

¢) nalepki ostrzegawcze wg wzorow 3 1 6.1 wg
RID/ADR",

d) tablicg ostrzegawcza z numerami rozpoznawczymi

336
1093

Na kazdym bgbnie nalezy umicsci¢ w sposob trwaly
oznakowanie wg a), b), ¢) oraz dodatkowo:

¢) numer partii,

f) mas¢ brutto 1 netto,

¢) znak manipulacyjny ,.Chroni¢ przed nagrzaniem™
we PN-85/0-79252,

h) liczbe warstw skladowania i tadowania — 1.

(Dz. Norm

Zgtoszona przez Instytut Ciezkiej Syntezy Organicznej
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej dnia 19 grudnia 1990 r.
jako norma obowiazujaca od dnia 1 lipca 1991 r.
i Miar nr 5/1991, poz. 13)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE  ALFA" 1991

Druk. Wyd. Norm W-wa. Ark. wyd. 1,20 Naki. 800 + 27 Zam. 491/91/7
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4.2. Przechowywanie. Akrylonitryl nalezy przechowy-
wa¢ w atmosferze azotu w zbiornikach stalowych, po-
malowanych na jasny kolor i zraszanych w dni upalne
wodg.

Tak przechowywany produkt ma okres gwarantowa-
nej uzytecznosci 3 miesigee od daty wysytki, pod wa-
runkiem kontroli poziomu inhibitora 1 ewentualnego
Jjego uzupetnienia.

4.3. Transport. Akrylonitryl jest materialem nicbez-
piccznym kl. 3 Im. 301, p. Ila) RID i kl. 3, Im. 2301,
p. 1la) ADR".

Akrylonitryl opakowany wg 4.1 nalezy przewozié
zgodnic z przepisami dotyczacymi przewozoéw kolejo-
wych i drogowych!’.

B¢bny nalezy tadowaé w $rodku transportowym
w | warstwie tak, by tworzyly zwarta catos¢ zabezpie-
czajge je przed przesuwaniem i uszkodzeniem w czasie
transportu.

5. BADANIA

5.1. Rodzaj badan

a) sprawdzanie wymagan ogolnych 3.1,

b) oznaczanic barwy 3.2a),

¢) oznaczanic wspolczynnika zatamania Swiatla 3.2b),

d) oznaczanie zawarto$ci cyjanowodoru 3.2¢),

¢) oznaczanie zawarto$ci cyjanobutadienu 3.2d),

f) oznaczanie zawartosci diwinyloacetylenu 3.2¢),

¢) oznaczanie zawartosci metylowinyloketonu 3.2f),

h) oznaczanic zawarto$ci wody 3.2g),

1) oznaczanie zawarto$ci p-metoksyfenolu 3.2h),

1) oznaczanic zawartosci aldehydow 3.2i),

k) oznaczanie zawartosci nadtlenkéw 3.2j),

I) oznaczanie zawarto$ci zelaza 3.2k),

1) oznaczanie zawarto$ci akrylonitrylu 3.21).

5.2. Wielkos$¢ partii. Parti¢ produktu stanowi zawar-
tos¢ jednej cysterny lub 50 opakowan jednostkowych
napetnionych jednorazowo z jednego zbiornika maga-
Zynowego.

5.3. Pobieranie probek i przygotowanie $redniej probki
laboratoryjnej. Probki akrylonitrylu nalezy pobierac
stosujac wytyczne wg PN-73/C-04333 uzywajgc do tego
celu prébnika wg rys. | tej normy.

U producenta z kazdej cysterny lub zbiornika maga-
zynowego, z ktérego napetnia si¢ opakowania jednost-
kowe nalezy pobra¢ taka ilos¢ probek pierwotnych,
aby uzyska¢ probk¢ ogdlng o objetosci 1000 ml.

U odbiorcy probke ogoélng nalezy pobra¢ z kazdej
cysterny, lub w przypadku opakowan jednostkowych
z 10 bgbnow.

Z probki ogolne) nalezy przygotowaé $rednig probke
laboratoryjna o objgtosci 1000 ml rozdzieli¢ jg na dwie
rowne czg¢sci. Jedng z nich przeznaczy¢ do badan,
a druga opakowana w butelk¢ ze szkta oranzowego,
przechowywa¢ do badan kontrolnych przez 3 tygodnie
od daty wysytki, a w przypadku partii eksportowe]
— przez 3 miesigcee.

" Patrz Informacje dodatkowe.

Ze wzgledu na toksyczne wlasnosci akrylonitrylu!
nalezy zachowa¢ wszelkie Srodki ostrozno$ci zaréwno
przy pobieraniu probek, jak i przy wykonywaniu ba-
dan.

5.4. Opis badan

5.4.1. Wytyczne ogélne. Przy prowadzeniu badan na-
lezy przestrzega¢ wymagan wg PN-81/C-01055.

5.4.2. Sprawdzenie wygladu zewnetrznego. Do cylin-
dra z bezbarwnego szkta o $rednicy 20 + 30 mm wlaé
tyle badanego akrylonitrylu, aby wysokos¢ stupa cieczy
wynosita 100 mm. Akrylonitryl ogladany w Swietle
przechodzacym, w dobrze o$wietlonym pomieszczeniu
powinien odpowiada¢ wymaganiom wg p. 3.1

5.4.3. Oznaczanie barwy nalezy wykona¢ wg PN-81/
C-04534/01 p. 2.1.

5.4.4. Wyznaczanie wspétczynnika zatamania $wiatia
nalezy przeprowadzi¢c wg PN-81/C-04952.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci cyjanowodoru

5.4.5.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na mia-
reczkowaniu wolnego jonu CN™ roztworem azotanu rtg-
ciowego wobec difenylokarbazonu jako wskaznika.

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy 96%(V/V).

1 ;
b) Azotan rtgciowy Hg(NOs), - —2' H:0, roztwor

1
mianowany o c[-z— Hg(NO;)z] = 0,02 mol/I, przygo-

towany w nastgpujacy sposob:

— w naczynku wagowym odwazy¢ z dokladnoscig
do 0.01 g 1,67 g azotanu rt¢ciowego, doda¢ 10 ml roz-
tworu kwasu azotowego o ¢ (HNO3) = 5 mol/I, catos¢
przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiarowe] pojemnosci
500 ml, uzupetni¢ woda do kreski i wymieszac.

Dla tak przygotowanego roztworu wyznaczy¢ miano:

— do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml odwazy¢
doktadnie 0,1169 g chlorku sodowego wyprazonego
uprzednio do statej masy w temperaturze 500 <+ 600°C,
rozpusci¢c w niewielkiej ilosci wody, dopeini¢ wodg
do kreski 1 wymieszac.

10,0 ml tego roztworu przenies¢ do kolby stozkowe]
pojemnosci 250 =+ 300 ml, rozcienczy¢ woda do objg-
tosci okoto 100 ml i miareczkowa¢ przygotowanym roz-
tworem azotanu rtgciowego wobec roztworu dwu-
fenylokarbazonu do zmiany barwy z r6zowej na fioleto-
wa. Miano roztworu azotanu rtgciowego (X) obliczy¢
wg wzoru

m - 1000

= 1
o 58,454 -V - 10 )

w ktorym:
V' — objetos¢ roztworu azotanu rtgciowego
zuzytego do miareczkowania, ml,
m — masa odwazki chlorku sodowego, g,
58,454 — masa molowa chlorku sodu, g/mol.
¢) Difenylokarbazon, roztwor przygotowany wg
PN-81/C-06501 p. 2.5, poz. S.
5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej
pojemnosci 300 ml odmierzy¢ 100 ml badanego akrylo-
nitrylu, dodaé¢ 25 ml alkoholu etylowego i 5 ml wody.
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%)

Zawartos¢ kolby wymieszac¢, doda¢ do niej I ml roz-
tworu dwufenylokarbazonu 1 miarcczkowa¢ z mikro-
biurety roztworem azotanu rt¢ciowego do zmiany bar-
wy 7z rozowe] na fioletowy.

Rownoczesnic wykonac¢ Slepa probg miareczkujac
w ten sam sposob roztwor ztozony z 25 ml alkoholu
etylowego 1 5 ml wody.

Zawartos¢ cyjanowodoru (X)) obliczy¢ wg wzoru,
Ce(m/m)

(V= V1) - 0.0005406 - 100
X = : (2)
V- 0.806

w Ktorym:
V2 — objgtosé roztworu azotanu rtgciowego

l
o c[5 HaNow:] = 00200 mols

zuzytego do zmiareczkowania badane]
proby. ml,
Vi — objetosé roztworu azotanu rtgciowego

I
o "[T Ha(NO.):] = 0.0200 mol/l

zuzytego do miareczkowania
proby. ml,
V' — objgtos¢  akrylonitrylu

miareczkowania, ml,

Slepej

pobrana do

0.0005406 — ilos¢  cyjanowodoru  odpowiadajaca
I ml roztworu azotanu rtgciowego
|
o c[ 5 HeNOw:] = 00200 molz1.
e/ml,
0.806 — gestosé akrylonitrylu, g/ml.

5.4.5.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac Srednma aryt-
metyezng wynikow co naymniej dwoch réownoleglych
oznaczen roznigeych si¢ migdzy sobg nie wigee) niz
0.0003%(m/m).

5.4.6. Oznaczanie zawartoSci cyjanobutadienu, diwi-
nyloacetylenu i metylowinyloketonu

5.4.6.1. Zasada metody. Oznaczanic polega na po-
miarze absorbanc)i badanego akrylonitrylu przy diu-
gosci fali: 241 nm dla cyjanobutadienu, 266 nm dla
diwinyloacetylenu oraz 325 nm dla metylowinyloketonu
1 obliczeniu rawartosci tych zanieczyszezen proporcjo-
nalnych do wielkosci wyznaczonych absorbancji.

5.4.6.2. Odczynniki

Metanol, dla ktoérego transmitancja micrzona w za-
kresie dlugoser fali 241 =+ 325 nm w kuwecie kwarco-
wej o dhugoser drogi optyeznej 1 em wzglgdem pustej
kuwety jest nic mnicjsza niz 95% 1 nic wigksza niz
1057 (absorbancja -0,022 =+ +0.022).

5.4.6.3. Aparatura

a) Spektrolotometr o mozliwoscr pomiaru absorban-
cjiw zakresie dlugoder fali 241 = 325 nm,

b) Kuwety kwarcowe o dlugosdci drogi optycznej
I cm lub 4 cm.

5.4.6.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 ml odmierzy¢ 25,0 ml badanego

akrylonitrvlu. uzupetni¢c do  kreski metanolem  wg

5.4.6.2 i wymieszaé. Po uptywie 30 min zmierzy¢ absor-
bancj¢ tego roztworu:

— dla cyjanobutadienu przy diugosci fali 241 nm
w kuwecie o dlugosci drogi optycznej 1 cm,

— dla dwuwinyloacetylenu przy dlugosci fali 266 nm
w kuwecie o dlugo$ci optycznej | cm,

— dla metylowinyloketonu przy dlugosci fali 325 nm
w kuwecie o dlugosci drogi optycznej 4 cm stosujac
metanol jako odnos$nik.

Zawarto$¢ cyjanobutadienu (X2), diwinyloacetylenu
(X3) i metylowinyloketonu (X3) obliczy¢ wg wzorow.
Jo(m/m)

A1+ 0,00000483 - 100 - 100

e L - 25 (3)
A5 - 000000654 - 100 - 100

A3 = Ly - 25 o
As - 0.00329 - 100 - 100

Xy = L. - 25 (5)

w ktérych:

A1 — warto$§¢ absorbancji przy dhugosci fali
241 nm,
Ay — warto$¢ absorbancji przy dlugosci fali

266 nm,

A; — warto$¢ absorbancji przy dtugosci fali

325 nm,
L, L, Ly — dlugos¢ drogi optycznej kuwet dla

poszczegdlnych pomiarow, cm,

0.00000483 — wspolezynnik absorbancji dla cyjano-
butadienu przy dlugodci fali 241 nm,
0.00000654 — wspolezynnik absorbancji dla diwi-
nyloacetylenu  przy dlugosci  fali

266 nm,
0,00329 — wspoélczynnik absorbancji dla metylo-
winyloketonu  przy dlugosci  fali

325 nm.

5.4.6.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjac srednig aryt-
metyczng wynikéw co najmnie) dwoch réwnoleglych
oznaczan rdznigeyeh sig migdzy soba nie wigcej niz

0.0004%(m/m) dla cyjanobutadienu,

0,0001%(m/m) dla diwinyloacetylenu

10.019%(m/m) dla metylowinyloketonu.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci wody nalezy wykonac
odczynnikiem K. Fischera wg PN-81/C-04959 p. 2.6.2.

Do oznaczania nalezy pobra¢ 10 ml metanolu i od-
wazy¢ 10 ml akrylonitrylu.

Dopuszcza si¢, jako rownorz¢dny, wizualny sposéb
okre$lania punktu koncowego miareczkowania.

Za wynik przyja¢ $rednia arytmetyczng wynikow
dwoch rownoleglych oznaczan rdznigeych si¢ migdzy
soba nie wiecej niz o 0,02%(m/m).

5.4.8. Oznaczanie zawartosci p-metoksyfenolu

5.4.8.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na reakcji
p-metoksyfenolu ze stgzonym kwasem azotowym. In-
tensywnos¢ zabarwienia powstatego, zo6ttego komplek-
su, proporcjonalna do jego .zawartosci jest okreslana
spektrofotometrycznie przy diugosci fali 400 nm.
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5.4.8.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy stezony. (d = 1.4 g/ml).

b) Metanol.

¢) Akrylonitryl nie zawicrajacy p-metoksyfenolu.

d) p-Metoksylenol, roztwdr wzorcowy, przygotowa-
ny przez rozpuszczenie 0,193 ¢ p-metoksyfenolu
w 1000 ml wody.

I ml tego roztworu zawiera 0,000193 g p-metoksy-
fenolu.

5.4.8.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr lub  fotokolorymetr z filtrem
o maksymalnej przepuszezalnoscer przy dlugoscer fali
400 nm.

b) Kuwety szklane o dlugosdci drogi optycznej 4 ¢m
lub S cm.

5.4.8.4. Przygotowanie skali wzorcow i sporzadzanie
krzywej wzorcowej. Do trzech suchych kolb pomiaro-
wych pojemnosci 50 ml odmierzy¢ po 6,0 ml akrylo-
nitrylu wg p. 5.4.8.2¢) oraz kolemo: 0.5; 1,0; 1.5 ml
roztworu  wzorcowego p-metoksyfenolu.  Zawartosc
kolb wymiesza¢, a nastgpnic do kazdej doda¢ po 7,0 ml
kwasu azotowego i doktadnic wytrzgsaé w ciggu 2 —+
3 min, po c¢zym uzupelni¢ metanolem do kreski i po-
nownie wymieszac.

Tak przygotowane roztwory zawicrajg odpowiednio:
0,0020: 0,0040; 0,0060% (m/m) p-metoksylenolu w akry-
lonitrylu. Po 30 min zmierzy¢ absorbancj¢ roztworow
przy dlugodci fali 400 nm stosujac jako odnosnik roz-
twor zlozony z 7,0 ml kwasu azotowego i 43 ml meta-
nolu.

Z otrzymanych wynikoéw wykresli¢ krzywa zaleznosci
absorbancji roztworow od zawarto$ci p-metoksyfenolu
w akrylonitrylu obliczonej w %(m/m) wg wzoru (krzy-
wag wzorcowa sprawdza si¢ raz na kwartal)

V- 0,000193 - 100

| = (6)
6 - 0,806
w ktorym:

V' — obj¢tos$¢ roztworu wzorcowego p-meto-
ksyfenolu wg 5.4.8.2d) zuzytego do spo-
rzadzenia odpowiednicgo wzorca, ml,
0.000193 — ilo$¢ p-metoksyfenolu zawarta w 1 ml

roztworu wzorcowego, g/ml,
6 — objetos¢ akrylonitrylu zuzyta do sporza-

dzania wzorcow, ml,
0,806 — gestos¢ akrylonitrylu, g/ml.
5.4.8.5. Wykonanie oznaczania. Do suchej kolby po-
miarowe] pojemnosci S0 ml odmierzy¢ 6,0 ml badanego
akrylonitrylu oraz 7.0 ml kwasu azotowego. Zawarto$¢
kolby doktadnie wytrzasnaé w ciggu 2 = 3 min, a na-
stgpnic uzupetni¢c metanolem do kreski 1 wymieszac.
Po 30 min zmierzy¢ absorbancj¢ roztworu przy dlugosci
fali 400 nm stosujac jako odno$nik roztwor zlozony
z 7.0 ml kwasu azotowego i 43 ml metanolu.
Zawartos¢ p-metoksyfenolu w badanym akrylonitrylu
w %o(m/m) odczytaé z krzywej wzorcowe].
5.4.8.6. Wynik. Za wynik przyja¢ srednia arytmetycz-
ng wynikdw co najmniej dwoch rownolegtych oznaczan

réznigeych  si¢ migdzy  sobg  nic  wigee)  niz
o 0,0002%(m/m).
5.4.9. Oznaczanie zawartosci aldehydu w przeliczeniu

na CH;CHO

5.4.9.1. Zasada metody. Oznaczanic polega na reakcji
aldehydoéw z odczynnikiem Schiffa. Intensywnos¢ za-
barwicnia powstatego zwigzku, proporcjonalna do jego
zawartosci jest okreslana spektrofotometrycznie przy
dlugoscei fali 555 nm lub wizualnie przez pordéwnanie
z¢ skala wzorcow.

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory

a) Akrylonitryl nie zawierajacy aldehydoéw (w razie
potrzeby nalezy go kilkakrotnie przedestylowac).

b) Odczynnik fuksynosiarkowy (odczynnik Schiffa
do oznaczama aldehydow) przygotowany wg PN-89/
C-06500 p. 2.2.106.

¢) Aldehyd octowy, podstawowy roztwor o st¢zeniu
0.0004 ¢/ml otrzymany w nast¢pujacy sposob: do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 ml, zawierajacej okolo
100 ml wody — odmierzy¢ pipeta 2,5 ml (2 g) aldehydu
octowego, trzymajac przy tym koniec pipety tuz nad

powierzchnig wody. Zawarto$¢ kolby dopetni¢ do
kreski  woda. Otrzymany roztwdr ma  stgzenie

0,004 g¢/ml. Nast¢gpnie do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml odmierzy¢ pipeta 10 ml tego roztworu i uzupel-
ni¢ do kreski woda.

5.4.9.3. Aparatura i przyrzady

a) Cylindry kolorymetryczne pojemnosci 50 ml z do-
szlifowanymi korkami.

b) Spektrofotometr lub fotokolorymetr z filtrem
o maksymalnej przepuszezalno$ci przy diugosci fali
555 nm.

¢) Kuwety szklane o dlugosci drogi optycznej I ecm
lub 2 cm.

5.4.9.4. Wykonanie oznaczania. Z¢ wzglgdu na zmie-
niajace si¢ w czasic czulo$¢ odczynnika Schiffa 1 wy-
nikajaca stad koniecznod$¢ wyznaczania krzywej wzor-
cowe] kazdorazowo przed pomiarem, dopuszcza si¢
dwa sposoby oznaczania aldehydow w akrylonitrylu:

A — Szybki sposob wizualny.

B — Sposob spektrofotometryczny, stosowany przy
zawartoSciach aldehydow bliskich dopuszczalne) grani-
cy i w analizach rozjemczych.

Sposéb A. W zaleznosci od spodziewanej ilosci alde-
hydéow w badanym akrylonitrylu przygotowaé jeden
z ponizszych roztworow wzorcowych odpowiadajacych
zawartosci: 0,0010; 0,0020; 0,0030; 0,0040; 0,0050 Iub
0,0060%(m/m) aldehydu octowego, wzgledem ktorego
bedzie si¢ oceniaé, czy zawartosé aldehydow w bada-
nym akrylonitrylu (w przeliczeniu na aldehyd octowy)
jest nizsza od zawartosci aldehydu octowego odpowia-
dajacej temu wzorcowi. Dla przygotowania wzorca
o zawartosci aldehydow kolejno jak podano wyzej, na-
lezy do cylindra pomiarowego odmierzy¢ 25 ml akrylo-
nitrylu wg 5.4.9.2a) oraz 0,5; 1,0; 1,5: 2,0; 2,5 lub 3,0 ml
podstawowego roztworu aldehydu octowego. Roztwor
dokladnie wymieszaé. ROwnoczesnie do takiego samego
cylindra pomiarowego odmierzy¢ 25 ml akrylonitrylu
badanego. Do obu cylindrow pomiarowych doda¢ po
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2 ml odczynnika Schiffa, uzupelni¢ woda do 30 ml
i ich zawartos¢ wytrzgsaé przez S min.

Po dalszych 15 min poréwna¢ w obu cylindrach
zabarwienie warstwy wodnej 1 na te) podstawie ocenic,
czy zawarto$¢ aldehydow w badanym akrylonitrylu jest
nizsza od zawartosci aldchydow odpowiadajgcej przy-
gotowanemu wzorcowi. W przeciwnym wypadku nalezy
wzorzee odpowiednio zmienié. Nalezy wykonaé co naj-
mni¢j dwa roéwnolegle oznaczania dla danego wzorca.

Zawarto$¢ aldehydéw w  przeliczeniu na aldehyd
octowy (Xs) obliczy¢ wg wzoru, %(m/m)

V- 0,0004 - 100

Xs = 7
; 25 - 0.806 (1)

w ktorym:
V' — objetos¢ podstawowego roztworu aldehy-
du octowego uzytego do sporzadzenia od-
powiedniego roztworu wzorcowego, ml,

0,0004 — ilos¢ aldehydu octowego zawarta w 1 ml
roztworu podstawowego, g/ml,
25 — objetos¢ akrylonitrylu uzytego do sporza-
dzenia roztworu wzorcowego, ml,
0.806 — gestos¢ akrylonitrylu, g/ml.

Sposob B. Dla wykreslenia krzywe) wzorcowej nalezy
sporzadzi¢ jak w sposobic A wzorce dla: 0,0020: 0,0040
10,0060 %(m/m) aldehydu octowego w akrylonitrylu.
Po 15 min od momentu wytrzgsnigcia roztworow od-
dzicli¢c w rozdzielaczu zabarwione warstwy wodne
1 zmierzy¢ ich absorbancig przy dlugoscer fali 555 nm.
Jako odnosnik stosowa¢ warstwe wodng analogiczne]
proby bez podstawowego roztworu aldehydu octowego.
Wykresli¢ krzywg wzorcowy odkladajac na jednej z osi
wspotrzednych otrzymane wartoSci absorbancji roztwo-
row wzorcowych, na drugiej osi odpowiadajace tym
roztworom procentowe zawartoscl aldehydu octowego
w akrylonitrylu.

Podobnie przygotowac probg z akrylonitrylem bada-
nym. stosujgc jako odnosnik analogiczny roztwoér jak
przy krzywej wzorcowej. Z wykresu odezyta¢ w procen-
tach zawarto$¢ aldehvdéw (w przeliczeniu na aldehyd
octowy) w badanym akrylonitrylu.

5.4.9.5. Wynik. Za wynik przyjac $rednig arytmetycz-
na wynikow co najmnicj dwoch oznaczan, migdzy kto-
rymi roznica nie przekracza 000059 (m/m).

5.4.10. Oznaczanie zawartoSci nadtlenkow w przelicze-
niu na H:0,

5.4.10.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na wy-
dzieleniu przez nadtlenki jodu z jodku potasowego
1 porownaniu barwy probki badanej z roztworami
wzorcowymi sporzadzonymi za pomocg roztworu jodu.

5.4.10.2. Odczynniki i roztwory

a) Aceton.

b) Jod. roztwoér o ¢(J) = 0,003 mol/l.

¢) Jodek potasowy, roztwor nasycony w acetonie,
przechowywany w ciemne] butelce.

5.4.10.3. Aparatura

Cylindry kolorymetryezne pojemnosei 50 ml, z do-
szlifowanymi korkami.

5.4.10.4. Wykonanie oznaczania. Skal¢ wzorcow spo-
rzadzi¢ bezposrednio przed pomiarem w nastgpujacy
sposéb: do trzech cylindrow odmierzy¢ po 25 ml ba-
danego akrylonitrylu oraz kolejno 0.8; 1.6 1 2,4 ml roz-
tworu jodu, dopetni¢ cylindry acetonem do objgtosci
50 ml i cato$¢ wymiesza¢. Nastgpnie odmierzy¢ do cy-
lindra kolorymetrycznego 25 ml badanego akrylonitrylu
i 25 ml roztworu jodku potasowego. Wymieszac 1 po-
zostawi¢ w ciemnym miejscu na 30 min. po czym barwg
probki porownac ze skala wzorcow odpowiadajacyg za-
wartosci: 0.0002:; 0.0004; 0.0006%(m/m) nadtlenkow
w badanym akrylonitrylu.

Zawarto$¢ nadtlenkéw w przeliczeniu na H>O: (Xs)
obliczy¢ wg wzoru. % (m/m)

Y. = V0.000051 - 100 -
. 25 - 0.806

w Kktorym:

V — objetos¢  roztworu jodu o c(J) =
= 0.003 mol/l uzytego do sporzadzenia
wzorca, ktorego barwa jest rowna bar-
wic probki badanej, ml,
objetos¢ akrylonitrylu uzytego do spo-
rzadzenia roztworow wzorcowych, ml,
0,806 — gestos¢ akrylonitrylu, g/ml.

-
|

0,000051 — ilo§¢ H.0: odpowiadajgca | ml roztwo-
ru jodu o c¢(J) = 0,003 mol/l, g/ml.
5.4.10.5. Wynik. Za wynik przyja¢ srednig arytme-

tyczng wynikow co najmniej dwoch rownoleglych ozna-
czan, migdzy ktorymi  roéznica nie  przekracza
0,0002%(m/m).

5.4.11. Oznaczanie zawartosci rozpuszczonego zelaza

5.4.11.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na przce-
prowadzeniu dwuwarto$ciowego zelaza w barwny zwig-
zek z o-fenantroling i pomiarze absorbancji otrzyma-
nego roztworu przy dhugosci fali 510 nm.

5.4.11.2. Odczynniki i roztwory

a) Akrylonitryl nie zawierajacy zelaza (destylowany
w szkle).

b) Alkohol etylowy 96%(V/V).

¢) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwor
10%(m/m), przygotowany wg PN-89/C-06500 p. 2.2.38.

d) o-Fenantrolina. roztwor przygotowany przez roz-
puszczenie 0,1 g o-fenantroliny w 100 ml wody.

¢) Zelazo (Fe''), roztwér podstawowy przygotowany
wg PN-81/C-06503 p. 2.2.1.75 i rozcieficzony S0-krotnie.

I ml tego roztworu zawiera 0.00002 g zelaza.

5.4.11.3. Aparatura i przyrzady

a) Spektrofotometr lub fotokolorymetr z filtrem
o maksymalnej przepuszezalnosci przy dlugosci fali
510 nm.

b) Kuwety szklane o dlugo$ci drogi optycznej 4 ¢cm
15 cm.

5.4.11.4. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Dla spo-
rzadania krzywe] wzorcowe] nalezy przygotowac trzy
roztwory wzorcowe odpowiadajgce zawartosci 0,00005:
0.00010; 0,00015%(m/m) zelaza w akrylonitrylu. W tym
celu do czterech kolb pomiarowych pojemnosci 50 ml
odmierzy¢ po 25 ml destylowanego akrylonitrylu oraz
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kolejno 0.0 (probka zerowa): 0.5; 1,0: 1.5 ml, podsta-
wowego roztworu zelaza. Po wymieszaniu roztworow
doda¢ do nich po 2 ml roztworu chlorowodorku hydro-
ksyloaminy oraz po 2 ml roztworu o-fenantroliny, po
czym uzupetni¢ alkoholem etylowym do kreski. Roz-
twory dokfadnic wymiesza¢ i po 30 min. zmierzy¢ ich
absorbancj¢ przy dlugosci fali 510 nm, stosujgc jako
odno$nik Slepa probe.

Z uzyskanych danych wykreslic krzywyg wzorcowa,
odktadajac na jednej z osi wspdlrzgdnych otrzymane
wartosci absorbancji roztworow wzorcowych, na dru-
gicj osi odpowiadajgce tym roztworom zawartosci ze-
laza w akrylonitrylu w przeliczeniu na Fe'' obliczone
we wzoru %(m/m) ;

Vo-0,00002 - 100

Cy = (9)
25 - 0.806

w ktorym:
V' — objetos¢ podstawowego roztworu zelaza
uzytego do sporzadzenia odpowicdnicgo
roztworu wzorcowego, ml,
0.00002 — 1lo$¢ zelaza zawarta w | ml podstawo-
wego roztworu, g/ml,
25 — objgtos¢ akrylonitrylu uzyta do sporza-
dzenia roztworéw wzorcowych, ml,
0.806 — gesto$¢ akrylonitrylu, g/ml.
5.4.11.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiaro-
wej pojemnosct 50 ml odmierzy¢ pipeta 25 ml badancgo
akrylonitrylu, przesgczonego w razie potrzeby przez le-
jek 63 z dnem ze spickancgo szkta, doda¢ 2 ml roz-
tworu chlorowodorku hydroksyloaminy, 2 ml roztworu
o-fenantroliny, wymiesza¢ i uzupetni¢ do kreski alko-
holem etylowym. Roztwér ponownic wymieszaé i po
30 min zmierzy¢ jego absorbancj¢ przy diugosci fali
510 nm wobec przygotowancgo rownocze$nie analo-
gicznego roztworu, zawicrajgcego akrylonitryl destylo-
wany zamiast akrylonitrylu badancgo. Z krzywej wzor-
cowej odczyta¢ procentowg zawartos¢ zelaza w bada-
nym akrylonitrylu.
5.4.11.6. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig arytme-
tyczng wynikow co najmniej dwoch réwnoleglych ozna-
czen, migdzy  ktorymi przekracza
0,000029% (m/m).
5.4.12. Oznaczanie zawartosci akrylonitrylu
5.4.12.1. Zasada metody. Oznaczanic polega na od-
miareczkowaniu roztworem kwasu solnego tugu sodo-

roznica  nie

wego wydziclonego podczas reakcji akrylonitrylu z siar-
czynem sodowym wobec tymoloftaleiny jako wskaz-
nika.

5.4.12.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwér mianowany o ¢(HCI) =
=0.5 mol/l.

g I
b) Siarczyn sodowy. roztwor o c(—z— Na;SO;) =

= 1 mol/L
¢) Tymoloftaleina, roztwdr przygotowany wg PN-81/
C-06501 p. 2.2.39.

5.4.12.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowe]
pojemnosci 100 ml odmierzy¢ biuretg 30 ml roztworu
siarczynu sodowego, po czym kolbe zatka¢ korkiem
i zwazy¢ calo$¢ z doktadnoscia do 0,0002 ¢. Nast¢pnie
wkropi¢ 0.4 <+ 0,5 g badanego akrylonitrylu ozigbio-
nego uprzednio do temperatury okolo 5°C. Kolbg
zamkna¢ korkiem, roztwér lekko zamiesza¢ i pozosta-
wi¢ na | h. W tym czasie zawartos¢ kolby kilkakrotnie
lekko zamiesza¢, otwicrajac przy tym korek w celu od-
powietrzenia niezaabsorbowanych par akrylonitrylu. Po
uplywie 1 h kolb¢ z roztworem ponownie odpowietrzy¢
i zwazy¢ 7z dokladnoscia do 0,0002 g. Nastgpnic roz-
twor zmiareczkowad roztworem kwasu solnego wobec
roztworu tymoloftaleiny, do momentu pierwszego od-
barwienia si¢ roztworu. Wykona¢ rownolegle Slepa
probg 7z roztworem siarczynu sodowego.

Zawarto$¢ akrylonitrvlu (X7) obliczy¢ wg wzoru
Go(m/m).

V-V - 002653 - 100

m

X7 (10)
w ktorym:
V' — obj¢tos¢  roztworu  kwasu  solnego
o ¢(HCIl) = 05000 mol/l zuzytego do
zmiareczkowania badane] proby, ml,
bjgtos¢ roztworu  kwasu - solnego
o ¢(HCl) = 0,5000 mol/l zuzytego do
zmiareczkowania Slepej proby, ml,
m — odwazka badanego akrylonitrylu, g,
0.02653 — ilos¢ akrylonitrylu odpowiadajaca 1 ml
roztworu kwasu solnego o ¢(HCI) =
= 0,5000 mol/i, g/ml.

[/1_

5.4.12.4. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig arytme-
tyczng wynikéw co najmnicj dwoch réwnoleglych ozna-
czan, migdzy ktérymi  réznica  nie  przekracza
0,4%(m/m).

5.5. Interpretacja wynikow. Wartosci liczbowe wyste-
pujace w normic oraz wyniki obliczen nalezy interpre-
towaé zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2 (metoda Z).

5.6. Ocena wynikow badan. Parti¢ akrylonitrylu na-
lezy uzna¢ za zgodna z norma, jezeli wyniki badan
weg 5.1 odpowiadaja wymaganiom wg 3.

5.7. Zaswiadczenie o wynikach badan. Do kazdej par-
tii produktu wytworca jest zobowigzany wystawic i prze-
sta¢ odbiorcy zaswiadczenie stwierdzajace zgodnosé
produktu 7z wymaganiami normy.

KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Zaktady Azotowe w Tarno-
wie.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6022-02

a) zmniejszono dopuszezalng zawarto$é cyjanobutadienu,

b) nast¢pujgce parametry: zawarto$¢ akrylonitrylu, zawartosé
aldehydow, zawartos¢ nadtlenkéw, zawartosé zelaza oznaczane do-
tychczas w kazde) partit akrylonitrylu pozostawiono w normie jako
gwarantowane, oznaczane tylko w przypadku reklamaciji,

¢) uaktualniono powotane normy i przepisy transportowe.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-01055 Analiza chemiczna. Wytyczne wykonania badan
PN-73/C-04333 Produkty wgglopochodne. Pobieranie probek i przy-

gotowanie $redniej probki laboratoryjnej
PN-81/C-04534-01 Analiza chemiczna. Oznaczanie barwy produktow

chemicznych za pomocy skali Hazena (skala platynowo-kobalto-
wa)
PN-81/C-04952 Analiza chemiczna. Oznaczanie wspoiczynnika zata-
mania $wiatla produktow organicznych cieklych
PN-81/C-04959 Oznaczanie zawarto$ci wody metoda Karola Fische-
ra w produktach organicznych i nieorganicznych
PN-89/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynnikéw

1 roztworéw pomocniczych
PN-81/C-06501 Analiza

wskaznikow
PN-81/C-06503 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw do

kolorymetrii 1 nefelometrii
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cig. Znaki

1 znakowanic. Wymagania podstawowe
BN-87/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Bgbny z obrg-

czami wyttaczanymi
BN-90/6020-01 Potencjometryczne oznaczanie zawartosci wody

w zwigzkach organicznych odczynnikiem van der Meulena
Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. — Prawo przewozowe (Dz. U.

nr 53, poz. 272 z 1984 r.)

Regulamin przedsigbiorstwa PKP o tadowaniu 1 zabezpieczeniu prze-

sylek towarowych (Dz. TiZK nr 9, poz. 68 z 1985 r.)
Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. w spra-

wie tadowania samochodow cigzarowych i przyczep (Mon. Pol.

nr 24, poz. 123 z 1963 r. nr 35, poz. 250 z 1968 r.)
Rozporzadzenic  Ministrow  Komunikacji 1 Spraw wewnetrznych

z dma 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkoéw i kontroli prze-

wozu drogowego materialow niebezpiecznych (Dz. U. nr 67,

poz. 301 z 1983 r.) wraz z pdZniejszymi zmianami
Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towaréw nie-

bezpiccznych (RID). Zatacznik B do konwencji o miedzynarodo-

wym przewozie kolejami (COTIF). (Dz. TiZK nr 7, poz. 44

z 1985 r.) wraz z podzniejszymi zmianami
Ustawa 7z dnia | lutego 1983 r. — Prawo o ruchu drogowym

(Dz. U. nr 6, poz. 35 z 1983 r.)

chemiczna.  Przygotowanie  roztworéw

Specjalne warunki przewozu towaréw nicbezpiecznych w migdzyna-
rodowej komunikacji kolejowej. Zatgcznik nr 4 do umowy
o migdzynarodowej komunikacji towarowej (SMGS). (Dz. TiZK
nr 7, poz. 35 z 1966 r.) wraz z pOZniejszymi zmianami

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 pazdziernika 1987 r.
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wylgczonych z prze-
wozu kolejg oraz szczeg6lnych warunkéw przewozu rzeczy nie-
bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32, poz. 169
z 1987 r.)

4. Informacje o wlasnosciach palnych i toksycznych akrylonitrylu,
objawach zatrucia i ratownictwie

Akrylonitryl jest cieczg palng, tworzgcg z powietrzem mieszaniny
wybuchowe. Posiada silne wlasnosci toksyczne. Jego dziatanie na
ustroj polega na silnym dzialaniu na enzymy oddechowe. Blokujac
te enzymy akrylonitryl czyni komoérki i tkanki niezdolnymi do po-
brania tlenu. Zatrucic moze nastgpi¢ przez uktad oddechowy, prze-
wod pokarmowy oraz skorg.

Objawy zatrucia:

a) lekkie

— nudnodci,

— bole 1 zawroty glowy,

— lzawienie,

— pobudzenie sprawiajagce wrazenic upojenia alkoholowego:

b) cigzkie

— ataki konwulsyjne typu epileptycznego,

— utrata przytomnosci.

Pierwsza pomoc:

a) zatrucie lekkie

— usuna¢ poszkodowanego z zagrozonego terenu,

— obserwacja chorego przez 48 h w warunkach szpitalnych, in-
halacja tlenem, leczenie objawowe;

b) zatrucie ci¢zkie

— usung¢ poszkodowanego z zagrozonego terenu,

— natychmiastowa inhalacja tlenem 100%,

— dalsze leczenie przez stuzb¢ medyczna;

¢) oparzenia skory

— obficie zmyé¢ powierzchni¢ skéry 3% roztworem kwasnego
weglanu sodowego lub stabym roztworem wody mydlanej,

— gdy po 24 — 48 h wystgpuja oparzenia I lub II stopnia
nalezy je leczy¢ jak zwykle oparzenie;

d) oparzenia oczu

— obficie bez przerw przez 20 min. zmywac letnig woda, a na-
stgpnic przesta¢ do kontroli okulistycznej. Konieczna kontrola ro-
g6wki przez 48 h;

e) zatrucie drogg pokarmowa

— natychmiast plukaé 1% roztworem podsiarczynu sodowego.

5. Symbol wg SWW — 124]-872.

6. Autorzy projektu normy — mgr inz. Krystyna Kruszewska,
mgr Magdalena lzydorczyk — Zaktady Azotowe w Tarnowie.
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