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1. WSTEP

l.1. Przedmot normyv. Przedmiotem normy jest styren
Y 3

techniczny stabilizowany 1 mestabilizowany otrzymywany z
etylobenzenu przez katalityczne odwodornienie i wydzielenie
z produktéw reakcji. Styren jest produkiem latwo palnym
i jest zaliczany do srodkdéw szkodliwych.

Staren ma:

H8.

a) wzor sumaryczny - CS

CH=CH,

) wzor budowy

¢) masg czgsteczkowg - 104,14(1961),

d) nazwe systematyczng - lfenyloeten,

e) inng nazwe - winylobenzen,

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Styren tech

niczny jest stosowany do produkcji polistyrendw ,kopolime-
réw styrenowych. nienasyconych zywic poliestrowych, syn-
tetycznych kauczukéw butadieno-styrenowych, zywic sty-

renowych 1 do innych celdw.

2. PODZIAL 1 O/ZNACZENIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od stopnia czystoscl 1prze-
znaczenia rozréznia si¢ dwa rodzaje styrenu technicznege
oznaczone svmbolami:

O - oczyszczony (specjalny) .,

T - normalny (ogdlnego zastosowania).

2.2. Odmiany. W rodzaju O 1 T rozrésma sie dwie od-
mliany styrenu technicznego oznaczone symbolami:
N - niestabilizowany,

S - stabilizowany.,

2.3. Przvklad oznaczenia stvrenu technicznego rodzaju

T niestabilizowanego:
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3. WYMAGANIA
Wymagania podano w tabl. 1.

Tablica 1

Rodzaje

Wymagania

a) Barwa, stopnie w skali
Pt1-Ceo, nie wigcej miz 10 10

b) Stvrenu, %, nie mniej
niz 99.7 99.5

¢) Aldehydéw w przelicze-
niu na aldehyd benzo-
esowy (C-H-CHQ), %,
65

nie wigcej niz 0,0075 0,015

d) Nadtlenkdw w przelicze
niu na H 02. %, nie

2

wilece] niz

0,002
e) Polimeroéw

- w styrenie niestabili-
zowanym, %, nie wig-
0.,0005 0,0025

ce) niz

- w styrenie stablizo-
wanym, %, nie wig-
0,0005 0,0005

cej niz
f) Stabilizatora

- w styrenie niestabili-
zowanym, stabilizato-
ra, TBC (p-lll-rzedo-
wa butylopirokatechi-

0,0005 0,0005

na), %, najwyze)

- w siyrenie stabilizowa
nym stabilizatora TBC
(p-lll-rze¢dowa butylo-
katechina), %, najwyzej0,001:0002 |0,001:0,002

- w styrenie stabilizo-
wanym hydrochino-

0,001520,005(0,0015:0,005

nem 2 , %

1) W przypadku przekroczenia temperatury otoczenia
powyzej 20°C wymaganie na zawarto$<¢ polimerdw w styre-
nie niestabilizowanym bedzie dotrzymane tylko u producen
ta w czasie kontroli produktu zwalnianego do obrotu towa-
rowego.

2) Styren stabilizowany hydrochinonem dostarcza sieg
tylko Zakladom Tworzyw Sztucznych ERG w Pustkowie.
Styren stabilizowany hydrochinonem zawiera 0,0005% sta-
bilizatora TBC. W styrenie tym nie kontroluje sie zawar-
tos$ci stabilizatora TBC.
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L, PAKOWANIE, PRAECITOWYWANIE | TRANSPORT

4.1, Pakowanie, sStyren techmiczny nalezy  dostarczad

w suchych cvsternach lub autocysternach aluminiowych,

emaliowanych lub ze stahy kwasoodporne), lubw bebnach
wg BN-87/5046-01, tub BN-57/5046-03 typu |, rodzaju 5.
pojemnosci 100 lub 200 I.

Dopuszcza sig stosowante cystern ze stali zwyczajnej.

Dopuszcza s1¢ réwnics stosowanie mnych opakowan, u-
zgodmionych migdlzy producentem 1 odbiorcy, jezeli zabez-
piecza produkt co najnnie) w takim stopniu jak wyzej wy-
mienione i maja wymiary zgodne z PN-73/0-79021.

Opakowania napelniaé do 94% i1ch pojemnosci.

Na kazdym bebnie nalezy umiescié oznakowanie wykona-
ne zgodnie z PN-835/0-79252 zawierajace co najmnicj:

a) nazwe lub znak zakladu produkujacego,

b) oznaczenie wg 2.3,

¢) mase brutto i netto,

d) oznakovanie partii (numer partiit 1 kolejny numer o-
pakowania w partii),

¢) znak niebezpieczenstwa dla materialdw cieklych za-
palnych wg obowigzujacveh przepisdéw dla transportu ma-

teriatéw niebezpiecznych 1) .

) dat¢ napelniania opakowania,

Na cysternach i autocysternach naleszv umiescié ozna-
czenie wg a) 1 e) oraz
g nazwg produktu
.
1) ‘ 39
1) oznaczente cylrowe: ——=—
o 2055
/Znakowanie opakowali z¢ styrenem przeznaczonym na

eksport nalesy kasdorazowo uzgednié z eksporterem.

£.2. Przechowywanie. Stvren techniczny nalezy prze-

chowywadé w zamknigtych zbiornikach aluminiowych,emalio-
wanych, ze stali kwasoodpornych lub bebnach wg 4.1. Do-
puszcza sig przechowvwanie w zbiornikach ze stali wyczay
nej.

Styren niestabilizowany nalezv przechowywaé w  tem-
peraturze ponize) 20°C nie dluze) niz 10 dni od daty napel-
nienia opakowania.

Styren stabilizowany nalezy przechowvwad w tempera-
turze ponizej ZSOC:

a) w begbnach wg 4.1 1 zbiornikach ze zwvczajne)  stali
nie dluzej miz 30 dni,

b) w zbiornikach aluminiowych, emaliowanych lub ze

stalt kwasoodpornej nie diuzej niz 60 dni.

4.3. Transport. Styren techniczny zalicza si¢ do klasy
niebezpieczeistwa 3 i ma wg RID 1.m. 301

ADR l.m. 2301 p. 3.

p. 3lc), a wg

Styren techniczny nalezy przewozi¢ zgodnie z obowig-

1) Patrz Informacje dodatkowe,

zujgeymi przepisami dla transportu kolejowego 1 drogowego
materialéw niebezpiecznych .
Nalezy zwracal opakowania calkowicie oprdéznione 1

szezelme zamknigte.

5.1. Program badarn. Na kazdej partii produktu nalezy

wykonaé nastgpujjce badania:
a) oznaczanie barwy (tabl. 1 poz. a),
b) oznaczanie zawartosci styrenu (tabl.1 poz. b).
~
¢) oznaczanic zawartosci aldehyddéw w przeliczeniu  na
aldehyd benzoesowy 1~C6H3CHO) (tabl. 1 poz. ¢),
d) oznaczanie zawarto$ci nadtlenkéw w  przeliczeniu

na 11202 (tabl. 1 poz. d),
e) oznaczanie zawartosci polimerdw (tabl.l poz. e).
f) oznaczanie zawartosci stabilizatora TBC (p-Ill-rze-

dowa butylopirokatechina (tabl. 1 poz. f),
g) oznaczanie zawartos$ci stabilizatora hydrochinonu

(tabl. 1 poz. ).

5.2. Wielkos$¢ partii. Partig¢ produktu stanowi - zawar-

tos¢ jednej cysterny lub autocysterny. lub zawarto$¢ 'naj-
wyzej 100 bgbndw. B
5.3. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu prébek nalezy

badan

osowal wytyczne wg PN-67/C-04500. Prébki do
nalezy pobierad z kazdej cysterny.

W przypadku partii produktu w bebnach w zaleznosci

od jej liczno$ci nalezy wybraé¢ w sposdéb losowy przypadko-

wy do pobierania prébek liczbg bebnéw podang w tabl. 2.

Tablica 2

Liczba opakowan w partii t;‘iz::\:fs:: -
5
6:15 5
16 ¢ 25 7y
26 : 63 8
64 :160 9

Prébki pierwotne nalezy pobierad prdébnikiem 112 wg
PN-74/C-60008 wzdluz calej wysoko$ci slupa cieczy w ilos-
ci co najmniej 200 cm3.

Prébki pierwotne z cystern i bebnéw nalezy pobierad

tylokrotnie, az prébka ogdlna bedzie nie mniejsza niz

2000 cm3.
Prdébki pierwotne nalezy zmieszac¢ 1 z tak otrzymanej
probki ogdlnej nalezy wydzieli¢ $rednig préobke laborato-

ryjng ‘o objetosci 1500 cm3.

érednlq prébke laboratoryjng nalezy wymieszaé i po-
dzieli¢ na dwie czgsci z ktérych jedng przeznaczyé do ba-

dan, a drugg przechowywad do analizy rozjemczej.

Z)Patrz Informacje dodatkowe .
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Prébke przeznaczong do analizy rozjemczej nalezy prze-
chowywaé w butelce ze szkla oranzowego:
a) w'ciggu 60 dni - styren stabilizowany,

b) w ciggu 10 dni - styren niestabilizowany.

2.4. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie barwy. Barwe proébki badanego sty-

renu nalezy oznaczyé wg PN-81/C-04534/01 metodg wizual-
ng.
5.4.2, Oznaczanie zawarto$ci styrenu metodg chroma-

tografii gazowej

2:4.2.71. Zasada oznaczania. Zawarto$¢ styrenu ozna-

cza sig przez odjecie od 100, procentowej zawarto$ci su-
my zanieczyszczen, oznaczonych metodg chromatografii

gazowej.

5.4.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf gazowy z detektorem plomieniowo- jo-
nizacyjnym. )

b) Kolumna chromatograficzna o dlugoséci 3 m i $rednicy
wewngtrznej 4 mm, wykonana ze stali nierdzewnej.

¢) Mikrostrzykawka o dzialce elementarnej 0,0002 cm3

(0,2 pub).

5.4.2.3. Odczynniki

a) Chloroform cz.d.a.
b) Chromosorb o granulacji 0,2 : 0,3 mm (60 : 80mesh)
do chromatografii,

¢) Glikol polietylenowy 1500 lub 400 (Carbowax 1500
lub 400) do chromatografii.

d) Azot sprgzony wg PN-71/C-84912 gatunek 1.

" e) Powietrze sprezone wg PN-74/C-84913.
f) Toluen wzorzec do chromatografii. Dopuszcza sie sto-

sowanie toluenu cz.d.a.

g) Woddr sprgzony gatunek 1 wg PN-61/C-84908.

5.4.2.4. Przygotowanie wypelnienia. Chromosorb W o

granulacji 0,2 * 0,3 mm wysuszyé Y temperaturze 150°C i
odwazy¢ 40 g. 10 g glikolu polietylenowego rozpus$cié w
40 cm3 chloroformu 1 zalaé uprzednio odwazony chromosorb
W. Chloroform odparowac na tazni wodnej ciagle miesza-
)a¢, a nastgpnie wysuszy¢ do calkowitego usunigcia roz-
puszczalnika.

Tak przygotowanym wypeinieniem napeinié kolumne chro-
matograficzng. W zaleznosci od zastosowanej fazy cieklej,
nalezy napeiniong kolumne kondycjonowad w termostacie w
temperaturze:

dla glikolu polietylenowego 1500 = IZ.OOC,

dla glikolu polietylenowego 400 = 120°C

w ciggu 24 h, przy miewiclkiun przeplywie gazu no$nego
(azotu) przez kolumng.
5.4.2.5. Warunki oznaczania. Przygotowaé chromato-

graf zgodnie z instrukcja obslugi aparatu. Oznaczanie pro-
wadzi¢ w nastgpujgcych warunkach:

a) Natgzenie przeplywu gazdéw:
dla glikolu dla glikolu

polietylenowego 1500 polietylenowego 400

- azotu (gazu

50 cm3/min 35 : 45 cm3/mm

nosnego)
- wodoru 50 cm3/min L0 cm3/mm
- powietrza 500 cm3/min 400 cms/mm
b) Temperatura
dla glikolu dla glikolu

polietylenowego 1500 polietylenowego 400

- kolumny 120°C 110°c
- detektora 140°C 140°C
- odparowalnika 150°C 160°C

¢) Szybko$é przesuwu ta$my rejestratora - 600 mm/h.

d) Nlo$¢ dozowanej prébki - 0,001 cm3 (1pl).

5.4.2.6. Niezredukowane wzgledne czasy W _ stosunku

do wzorca - w zaleznosci od zastosowanej fazy cieklej wy-

nosza:

dla glikolu polietylenowego 1500

- niezidentyfikowany - 0,80

- toluen (wzorzec) - 1,00
- etylobenzen - 1,42
-0-m-, p -ksylen - 1,44
- n-propylobenzen - 1,73
- niezidentyfikowany - 1,79
- kumen -2,03
- niezidentyfikowany - 2,38
- a -metylostyren - 3,56

- niezidentyfikowany - 3,77
dla glikolu polietylenowego 400
- 0,70
- 1,00

- benzen
- toluen

- etylobenzen + p-ksylen- 1,41

-m-ksylen - 1,47
- kumen - 1,69
- 0,ksylen ©-1,82
- n-propylobenzen - 1,96
- niezidentyfikowany - 2,13
- o -metylostyren - 3,42
- niezidentyfikowany - 4,01

5.4.2.7. Wykonanie oznaczania. Do kolbki z doszlifo-

3 "
wanym korkiem pojemnosci 100 cm”™ odwazy¢ 100 g badane-

go styrenu z dokladnoscig do 0,0002 g, nastgpnie dodac
0,1 g toluenu (wzorzec wewnetrzny) odwazonego z do-
kladnoscig do 0,0002 g. Zawartos¢ kolby dokladnie wymie-
szaé., Za pomocg mikrostrzykawki pobra¢ 0,001 cm3 (1 pl)
przygotowanego roztworu, wprowadzi¢ do kolumny chroma-

tograficznej i wykona¢ chromatogram.
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Na podstawie otrzymanego chromatogramu obliczyé za-

wartos$¢ styrenu (Xl) w procentach wg wzoru
X, =100 - XX, (1

w ktérym: Ex, - sumaryczna zawarto$¢ zanieczyszczen,
%.
Zawarto$é poszczegdlnych zanieczyszczen (X,) w pro-
centach obliczy¢ wg wzoru
My S fy

= - 100 (2)
2 mp.sw

w ktérym:
m,, - masa wzorca wewngtrznego, g,
S o powierzchnia skorygowana piku zanieczyszczenia,
2
mm~
jx - wspdlezynnik korekcyjny zanieczyszczenia,

My - masa prébki badanego styrenu, g,

]
'

w - powilerzchnia skorygowana piku wzorca wewnetrz-

2
nego, mm",

5.4.2.8. Wyznaczanie wspdlczynnikéw _ korekcvinych,

Wspdtczynniki korekcyjne nalezy wyznaczyé eksperymen-
talnie dla kazdego sktadnika, sporzgdzajgc mieszaniny ka-
libracyjne.

Wspdtczynniki korekcyjne (fr) nalezy obliczyé wg wzoru

w "My

Sy My

fo o= (3
w ktérym:
Sw - powierzchnia piku toluenu (wzorzee wewnetrzny),
mm ,

- m, - masa sktadnika, g,
2

’

S, - powierzchnia piku sktadnika X, mm

m,, - masa wzorca, g.

Warto$éci wspdiczynnikéw korekeyjnych fr dla skladni-
kéw niezidentyfikowanych, nalezy przyjaé jak dla sktadni-
kéw zide’ntyfikowanych, usytuowanych na chromatogramie
w bezpodrednim sgsiedztwie,

Wspdlczynniki korekcyjne nalezy wyznaczyé przy kaz-

dej zmianie detektora lub wypelnienia kolumny.

5:4.2.9. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé $rednig aryt-
metyczng co najmniej dwéch oznaczan, ktdrych sumaryczna
zawarto$¢ zanieczyszczen nie rézni sig migdzy sobg wig-
cejniz 20% w stosunku do nizszej zawartoéci tych zanie-

czyszczen,

5.4.3. Oznaczanie zawarto$ci aldehydéw w przelicze-

niu na aldehyd benzoesowy (C6H5CHO) .

5.4.3.1. Odczynniki i roztwory

a) Bigkit tymolowy, w roztworze alkoholowym wg PN-81/
C-06501 p. 2.2.5.

roztwér:

3

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a. ,
20 g chlorowodorku hydroksyloaminy rozpusci¢ w 1000 cm

metanolu i zobojetni¢ 0,05 N roztworem wodorotlenku so-
dowego wobec bigkitu tymolowego do zmiany barwy na po-
maranczowg.

c) Kwas solny cz.d.a. - roztwér 0,05 N.

d) Metanol cz.d.a.

e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,05 N,

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej z

doszlifowanym korkiem pojemnosci 300 cm3 odmierzyé pi-
petg 25 cm3 metanolu, 25 cm3 badanego styrenu, '0,2 cm3
biekitu tym‘olowego i w razie potrzeby zobojetnié¢ roztwdér
wodorotlenkiem sodowym lub kwasem solnyrn do pomaran-
czowego zabarwienia. Nastgpnie dodad 25 cm3 zobojetnio-
nego roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy i odstawié.

QOd czasu do czasu wstrzgsaé kolbg. Po uptywie 1 h mia-
reczkowad roztwdér w kolbie roztworem wodorotlenku sodo-
wego do uzyskania pomaranczowego zabarwienia. Po uply-
wie nastepnej godziny ponownie miareczkowad.

Réwnolegle nale‘iy wykonaé kontrolng prébke z odczyn-

nikami uzytymi do oznaczania.

Zawarto$¢ aldehydéw w przeliczeniu na aldehyd ben-
zoesowy (X, ) obliczy¢ w procentach wg wzoru
(V-V,) +0,0053-100
X; = 20 ik
25 <.,
w ktérym:
V - objetosé écisle 0,05 N roztworu «wodorotlenku

sodowego zuzytego w obu  miareczkowaniach
badanej prébki, em"”,

V;, - objgtos¢ Scisle 0,05 N roztworu wodorotlenku
sodowego zuzytego na zmiareczkowanie prdby
kontrolnej, cm3.

0,0053 - ilo$é¢ aldehydu benzoesowego  odpowiadajgca

) | cm3 $ciéle 0,05 N roztworu wodorotlenku
sodowego, g,

qio - g¢sto$d styrenu przyjmuje sig za réwng 0,906 g/

cm .

5.4.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé $érednig aryt

metyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan nie rdz-
nigcych si¢ miedzy sobg wigcej niz 10% wyniku $redniego.

5.4.4. Oznaczanie zawarto$ci nadtlenkédw w przelicze-

niu na HZQZ—

5.4.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

b) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

c) Metanol cz.d.a.

d) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwér 2 N.

e) Rodanek amonowy cz.d.a., foztwér 10-procentowy.

f) Trdéjchlorek tytanu (TiCls) cz.d.a., roztwér 0,02 N.-

g) Wzorcowy roztwdr zelaza Fe3+. Do kolby pomiaro-

wej pojemnosci 1000 cm3 wlad 300 : 400 cm3 wody i roz-
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puscié¢ 35,11 g siarczanu cz.d.a.

[Fe(NHA)Z (30

zelazawo-amonowego
4)2' 6}{20] , a nastgpnie dodaé 25 cm3 stg-
zonego kwasu siarkowego i tyle roztworu  nadmanganianu
potasowego, aby catkowicie utleni¢ zelazo dwuwarto$ciowe
co uzewngtrznia sig uzyskaniem lekko rézowego zabarwie-
nia. Zawarto$S¢ kolby uzupeinié do kreski wodg. 1 cm3 roz-

tworu zawiera 0,005 g jonu Fe‘}'.

tyta-

?.4.6.2. Oznaczanie miana roztworu tréjchlorku
nu. Do kolby stozkowej pojemnosci 300 cmsodmieri.yé 50cm3
wody destylowanej, 15 cm3 kwasu solnego, 10 cm3roztworu
rodanku amonowego i 10 cm3 wzorcowego roztworu laza.
Tak przygotowany roztwér miareczkowad tréjchlorkiem ty-
tanu w atmosferze gazu oboje¢tnego do zaniku rézowego za-
barwienia (biurete wprowadzié gigeboko do kolby).

Miano 0,02 N roztworu trdjchlorku tytanu (N) w prze-

liczeniu na nadtlenck wodoru (H20 ) obliczyé wg wzoru

2

0,05+17,008
= e 5)
N="97"55.85 ¢

0,05 - ilo$¢ gramdéw jonu Fe‘3+ zawarta w badanym
wzorcowym roztworze zelaza, g,

17,008 - poiowa masy czgsteczkowej nadtlenku wodoru,

V - objeto$é roztworu tréjchlorku tytanu potrzeb-

na do miareczkowania 0,05 g jonu Zzelazowego

3 ,
zawartego w 10 ¢cm WZOrcowego roztworu ze-

laza, cm ,

55,85

masa atomowa zelaza.

5.4.4.3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej po-

jemnoéci 30b cm3 odmierzyé 100 cm3 metanolu, 5 cmb3 roz-

tworu rodanku amonowego, 2 cm3 kwasu siarkowego i
10 cm3 roztworu wzorcowego zelaza 'Fe3*. Do kolby wrzu-
ci¢ kawalek stalego dwutlenku wegla, wymieszad ruchem
okreznym, przykry¢ szkielkiem zegarkowym i odstawi¢ na
15 min. Ostroznie doda¢ (wprowadzajac biuretg gleboko
do kolby) roztworu tréjchlorku tytanu do zaniku rézowego
zabarwienia (dodanej objetoéci roztworu trdjchlorku tyta-
nu nie uwzglednia sig¢ w obliczeniach), a nastgpnie odmie-
rzyé 25 cm:3 b'adanego styrenu, wymieszal ruchem okrez-
nym, przykry¢ szkietkiem zegarkowym i odstawi¢ na dwie
godziny, Po uplywie tego czasu miareczkowaé trdjchlor-
kiem tytanu do zaniku rézowego zabarwienia. Miareczko-
wanie prowadzi¢ w atmosferze gazu oboquego.'

Zawarto$¢ nadtlenkéw (X,’) w przeliczeniu na nadtlenek

wodoru (H202) obliczyé w procentach wg wzoru

V, *N -100
Xy= : 20 (&)
25- 04
w ktdérym:
V; - objetoéé tréchlorku tytanu zuzytego na zmiarecz-

kowanie zelaza tréjwartosciowego (jonu zelaza po-
wstajgcego pod dzialaniem nadtlenkéw zawartych w

badanym styrenie), cm3,

N - miano roztworu trdjchlorku tytanu obliczone wg
wzoru (5),

Qio - gesto$é styrenu przyjmuje sie za réwng 0,906 g/cms.

5.4.4.4. Wynik., Za wynik przyjaé $rednig arytmetycz-
ng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan nie réznigcych sig

migdzy sobg wigcej niz 20% wyniku $redniego.

5.4.5. Oznaczanie zawarto$ci polimerdw

B.Z4.5.1. Odczynniki

a) Metanol cz.d.a. - odwodniony.

b) Polistyren - peretki polistyrenu nie zawierajagce pla-
styfikatora.

c) Styren czysty - wolny od polimerdw.

d) Podstawowy roztwdr wzorcowy polistyrenu (roztwdr
3 odmierzyd¢
0,045 g po]istyrenu z dokladno$cia do 0,0002 g, dodaé

A). Do kolby pomiarowej pojemnos$ci 100 cm

50 em™ styrenu i rozpu$cié¢. Po rozpuszczeniu polistyrenu
kolbg uzupetnié¢ styrenem do kreski i dobrze wymieszaé.

Przygotowany roztwér zawiera 0,05% polimeru.

5.4.5.2. Przygotowanie roboczych roztwordw wzorco-

wych polimeru
a) Wzorzec o zawarto$ci polimeru 0,0025% (roztwdr B-25).

Odmierzyé 5 cm3 roztworu A i przenie$é ilo$ciowo do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 cm3. Kolbg uzupetnié styre-
nem do kreski i wymieszaé.

b) Wzorzec o zawartos$ci polimeru 0,0005% (roztwér B-5).
Odmierzy¢ 1 cm3 roztworu A i przenie$¢ do kolby pomiaro-
wej pojemnoéci 100 cm3. Kolbe uzupelnié\styrenem do kres-
ki i wymieszad. -

Swieze

Do kazdego oznaczania nalezy przygotowad

wzorce.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania

a) Oznaczanie zawarto$ci polimeru w ilo$ci do0,0025%.
Do probdéwki z bezbarwnego szkla o $rednicy 25 mm i  wy-
soko$ci 10 mm lub cylindra z doszlifowanym korkiem po--
jemnosci 25 cm3 odmierzy¢ pipetg 2 cm3 badanego styrenu
i20 cm3 metanolu.

Do drugiej takiej samej probéwki lub cylindra odmierzyé
2 cm3 roztworu B-25 i 20 cm3 metanolu.

Probdéwki lub cylindry zamkngé korkiem pokrytym folig
aluminiowg albo korkiem doszlifowanym i wytrzgsaé¢ ener-
gicznie w ciggu paru sekund.

Po wytrzgsnigciu oglgda¢ w $wietle rozproszonym na
czarnym tle. Zmgtnienie badanej prébki powinno by¢ mniej-
sze lub réwne zmgtnieniu roztworu wzorcowego.

b) Oznaczanie zawartoéci polimeru w iloscido 0,0005%.
Do probdéwki lub cylindra o tych samych wymiarach jak w
poz. a) odmierzyé 2 cm3 badanego styrenu i 20 cm3 meta-
nolu. Do drugiej takiej samej probéwki lub cylindra odmie-
rzyé 2 cm3 roztworu B-51i 20 cm3 me‘umolu.‘ Dalej poste-

powac jak w poz. a).
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5.%4.6. Oznaczanie zawartosci stabilizatora TBC (p-Ill -

-rzg¢dowa butylopirokatechina)

5.4.6.1. Aparaly i przyrzady

a) Fotokolorymetr.
b) Kuweta grubosci 10 mm.

2 .
¢) Rozdzielacze pojemnosci 125 cm™.

5.4.6.2. Odczynniki 1 roztwory

a) Styren cz. wolny od stabilizatora. Stabilizator na-
lezy usungé w nastgpujgcy sposdb: Okoto 1500 cm3 styrenu
przemy¢ trzykrotnie roztworem 1 N wodorotlenku sodowe-
go, a nastgpnie wodg do uzyskania obojgtnego odczynu wo-
dy z przemycia wobec wskaZnika lakmusowego.

b) Roztwdr wzorcowy stabilizatora TBC w styrenie o

zawartosci 0,01%. W kolbie pomiarowej pojemnosci ]OOOCm3

rozpusci¢ 0,0905 g stabilizatora TBC w 600 = 700 cm“3 sty-

renu przygotowanego wg 5.4.6.2 a) i roztwér w kolbie u-
zupelni¢ tym styrenem do kreski,

¢) Wodorotlenek sodowy cz.d.a. - roztwér 1 N.

5.4.6.3. Sporzadzanie krzywek wzorcowej. Do kolbek

s B 3
pomiarowych pojemnosci 50 cm odmierzyé przy pomocy mi -
503 7.5: « 10,03

1
& - el
12,55 15,0 cm™ roztworu wzorcowego przygolowanego wg

krobiurety: 0,0; 0,5; 1,0; 1,55 2,5;

5.4.6.2b) po czym dopelnié do kreski styrenem wolmym od

stabilizatora. Kolbki zawierajg kolejno O; 0,0001; 0,0002;

0,0003; 0,0005; 0,0010; 0,0015; 0,0020; 0,0025; 0,0030% .

stabilizatora TBC. Zawartos¢ kolbek przenie$é ilodciowo
do rozdzielaczy pojemnosci 125 cm3. Do kazdego rozdzie-
lacza dodac¢ 55 ¢m”™ roztworu wodorotlenku sodowego i wy-
trzgsa¢ przez okolo 3 min, nastepnie pozostawi¢ do roz-
warstwienia si¢ cleczy, po czym warstw¢ wodng przesgczyd
przez bibulg do sgczenia do kuwety 1 zmierzy¢ absorbancje
przy diugo$ci fali 485 nm stosujgc ciemnoniebieski filtr.
Pomiar absorbancji nalezy przeprowadzié¢  doktadnie po
15 min od chwily dodania do rozdzielacza roztworu wodo-
rotlenku sodowego.

Jako roztworu odniesienia nalezy uzy¢ roztwér wodoro-
tlenku sodowego. Z otrzymanych wartosci sporzadzié wy-
stabilizatora

kres odkladajgc na osi rzednych  stezenie

TBC wyrazone w %, a na osi odcigtych absorbancje.

5.4.6.4. Wykonanie oznaczania. Do rozdzielacza po-

; 3 5 o 3 < "
Jemnosci 125 cm™ odmierzyé 50 cm” badanej prébki, dodaé
w3 "
55 em” roztworu wodorotlenku sodowego i wytrzasac przez
okolo 3 minuty, nastgpnie pozostawi¢ do rozwarstwienia
sig¢ cieczy, po czym wodng warstwe oddzieli¢, przesaczyé

przez bibulge do sgczenia do kuwety i zmierzyé absorbancije

przy dtugosci fali 485 nm, dokladnie po 15 min od chwili
dodania roztworu wodorotlenku sodowego. 7 krzywej wzor-
cowej odczytad zawartos$é stabilizatora TBC w procentach

w badanym styrenie.

5.4.6.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjgé $rednig aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwéch oznaczan nie réznig-

cych sie migdzy sobq wigcej niz 20% wyniku Sredniego.

5.4.7. Oznaczanie zawarto$ci hydrochinonu

5.4.7.1. Odczynniki i roztwory

a) Amoniak, roztwdér 20-procentowy.
b) Styren cz., niestabilizowany.
¢) Roztwory wzorcowe hydrochinonu:
Roztwér wzoréowy l - odwazy¢ 0,023 g .hydrochinonu
cz. z dokladnos$cig do 0,0002 g i przenies$é iloéciowo do
kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3. rozpusci¢ w aiewielk
kiej ilo$ci styrenu niestabilizowanego, a nast¢pnie tym sa-
mym styrenem dopeini¢ kolbe do kreski i dobrze wymieszaé.
1 cm3 tego roztworu zawiera 0,046 mg hydrochinonu.
Roztwdr wzorcowy Il - do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm3 odmierzy¢ biuretg 29,5 t:m;3 roztworu wzorcowego
I, uzupelni¢ do kreski styrenem niestabilizowanym i dobrze

wymieszad, 1 Cm3 tego roztworu zawiera 0,0136 mg hydro-

chinonu.

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Przygotowad trzy cy-

lindry z bezbarwnego szkla pojemnosci SQ cms. o tych sa-
mych $rednicach i oznaczy¢ je kolejnymi numerami. Do
pierwszego odmierzy¢ 20 cm3 wzorcowego roztworu hydro-
chinonu I, do drugiego 20 cm3 wzorcowego roztworu hy-
drochinonu 1l, a do trzeciego 20 cn13 badanego styrenu sta-
bilizowanego hydrochinonem.

Do cylindréw kolejno dodaé po 3 cm3 roztworu amonia-
ku, wymieszad i poréwnac zabarwienie badanej prébki  z
zabarwieniem wzorcdéw.

Badany styren odpowiada wymaganiom normy, jezeli za-

barwienie badanej prébki bedzie réwne lub stabsze od wzor-

ca | albo réwne lub silniejsze od wzorca 11,

5.5. Interpretacja wynikéw. Wartoéci liczbowe wyste-

pujace w nermie oraz wyniki oznaczan nalezy interpretowad

zgodnie z PN-70/N-02120 (Metoda Z).

5.6. Zadwiadczenie o jako$ci. Dla kazdej partii  pro-

duktu uznanej za zgodng z wymaganiami normy nalezy wy-
stawi¢ i przestaé odbiorcy $wiadectwo, w ktérym miedzy in-

nymi nalezy podaé wyniki z przeprowadzonych badan.

KONIEC
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INFORMAC]E DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Zaklady Chemiczne

OSIWIE,CIM w Odwigcimiu.

2. lstotne zmiany w stosunku do BN-66/6022-01

a) ujeto w normie produkt o czystoséci specjalnej pro-
dukowany dotychczas wg ZN-68/MPCh/5ch-357.

b) zaostrzono wymagania w zakresie zawarto$ci sty-
renu, aldehydéw, polimerdw i stabilizatora,

c) zweryfikowano liczbe wymagan,

d) zaktualizowano postanowienia dotyczgce pakowania,
przechowywania 1 tr&nsportu,

e) zaktualizowano i uéci$lono metody badan.

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne

pobiera-
nia 1 przygotowania probek

PN-31/C-04534/01 Analiza chemiczna. Oznaczanie barwy
produktéw chemicznych za pomocg skali Hazena (ska-

la platynowo-kobaltowa)

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roz-

twordw wskazZnikow

PN-74/C-60008 Prébniki do pobierania prébek produktéw

bezksztaltnych

PN-61/C-84908 Woddr t‘echmczny sprezony

PN-71/C-84912 Azot sprezony techniczny

PN-74/C-84913 Powietrze sprezone

PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania i zapisywania liczb

PN-78/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawarto$cia.

Znaki 1 znakowanie., Wymagania podstawowe

BN-87/5046-01 Opakowania transportowe metalowe. Bebny

z obreczami wytlaczanymi
BN-87/35046-03 Opakowania transportowe metalowe. Bebny
z obrg¢czami nasadzanymi .

Specjalne warunk: przewozu towardw niebezpiecznych w
migdzynarodowej komunikacji kolejowej - zalgcznik 4 do
umowy S5MG3 (Dz.T.1Z.K. Nr 7 poz. 35z 1966 r.)

Regulamin dla migdzynarodowego przewozu kolejami towa-

réw mniebezpiecznych (RID). Aneks 1 do konwencji CIM

(Dz.T.i Z.K. Nr 7, poz. 44 z 1985 r.)

Regulamin Przedsigbiorstwa Polskie Koleje Parstwowe o ta

dowaniu 1 Zabeipieczaniu przesytek towarowych
(Dz.T.i Z.K. Nr 9, poz. 68 z 1985 r.)

Rozporzadzenie Ministréw Komunikzicji i Spraw Wewnetrz-
nych z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkdéw i

kontroli przewozu drogowego materialéw niebezpiecz-
nych (Dz.U. Nr 67, poz. 301 z 1983 r.)

Ustawa o prawie przewozowym z dnia 15 listopada 1984 r.
(Dz.U. Nr 53, poz. 272 z 1984 r.)

Zarzadzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.
w sprawie ladowania samochoddéw cigzarowych i przy-

czep (M.P. Nr 24 poz. 123 z 1963 r. i Nr 35 poz. 250

21968 r.)

4. Normy zagraniczne

Butgaria BDS 10776-73 Styren syntetyczny techniczny
CSRS PN 14-003-64 Styren
NRD TGL 9311 (1961) Organische Zwischenprodukte,

Styrol monomer
ZSRR T'OCT 10003-67 Crmpox
IOCT 5.1283-72 Crupon. TpeGoBaHue X  Ka-
yecTBY aTTECTOBAHON NPORYKUMK

& v . 20 _—
5. Gestosd styrenu technicznego @, utrzymuje si¢ w

zakresie 0,905 : 0,907.

6, Zawarto$l etylobenzenu dla:

- rodzaju O, nie wiecej niz 0,15%,

- rodzaju T, nie wigcej niz 0,25%.

7. Wydanie 2 - stan aktualny: grudzien 1987

a) uaktualniono normy i dokumenty zwigzane i tre$é

p. 4.1, 4.3, 5.215.4.1,
b) zmieniono format,
¢) uwzgledniono zmiang:

zmiana 1 - Biuletyn PKNMi] nr 4/1980.
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