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I. wsn~p 

1.1. Przed miot normy. Przedm io tem normy jest akry
lonitryl otr7ymyW<lny na drodze syn tezy ace tylenu 
I cyjanowodoru. 

Akry lon itryl ma: 
,l) wzór sumaryc7.lly - C 3H3N. 
b) wzó r st ruktura lny - C I-h = CH - CNo 
c) mas<; mo low<) - 53.06 g/mo l. 
d) illne Ila:lWY - nitryl kwasu akrylowego. cyja nek 

winy lu . 2-prope noni tryl e teno karbonitryl. 
e) si lne wlasności tok sY<':ZIle II. 
1.2. Zakres stosowania przedmiotu norm y. Ak rylo ni 

tryl stosowany jest do produkcji włókien akrylonit rylo
w)'<.:h Dra, kauczuków syntcl )'onych I tWOI"?)'W sztucz
nych typ u SAN i ABS. 

2. OZNACZENIE 

/\ KRY I.ON ITR Y I. Il N-90/ 6011-0 2 

3. WYMAGANIA 

3.1. Wygląd zewnętrzny. Akrylonit ryl powlnll' ll być 

C le<':7ą be:lba rwnq. przezro<.:ZysHI. wo lnij od zawiesin. 
3.2. Wymagania fizyczne i chemiczne - wg tab!. I. 

T~blica 

ni;i 

b) \~\pó l C/~nn", ,,"amania ś llialb. II i)' 
c ) Cyj:ln () lIodorll. I, (111 / 111 ). niL' wi\'n'i ni? 

d) C~j:lllOhllladll· nll. 'i·(III / m ). ni L' w l ~' ccj ni? 

c ) Dillin~ I(KIL'I· I ~knll. <; (111 / 111). nil' lIi,cci 

nii 
n MI' I~ I!lW II 1) lokclonll , <, (111/ 111). nil' wi~'-

Cl'J 1117 

t! ) Wod y. I 'H III / III) 

h) p-nl clO " vkIlO lll pk" inhihi lor: l. c'; (111/ 111) 

i) /\I ,kll\dćl\\. II puclil'll'nlll na C II ,C II O . 

'i (III/ lit) . nil' Wi~'ITj nil 

lO 
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cd. labl. I 

\Vylllagallia 

j) Nathknków. \\' prtdil"zL'nill na 11 ,0 ,. 
'H ill/ m). nil' wi<;l'l'j ni ż 

k) ŻL'I:tła W/pl"łl'7l'ncgo. IV pr7clil"7l"ni ll 

n:1 F,,". <f{(III / III) . nil' lVi,CI'j niż 

I) Akry lonilry lu . % (m/ m). nil' wi,cej ni ż 

O .OOO~ 

0.0001 
99,0 

4. PAKOWA NIE, PRZECHOWYWANIE 
I TRANSPORT 

4. 1. Pakowanie. Akrylon it ryl na l eży pakować w cy
stern y stalowe bez doln ych spus tów, z załad unkiem 

I wyładunkiem górnym, w a tmosf'crze azo tu lub 
w bębn y stalowe ocynkowane pojemn ości 200 I wg 
BN-~n/5()46-0 1 lub BN-87/5046-03 równie ż watmosfe-
rze azotu. 

Po uzgod nieniu między od bi orcą, przewoźnikiem 

i dostawq dopuszcza się stosowa nie innych opa kowa ll , 
j eżel i za bezpiec zą one produkt w takim samym stopniu 
jak ww. 

Znakowanie opakow,1I1 powinno być zgod ne z P -85/ 
0-79252. 

Na cysterna<.:h n a l eży umieśc ić oznakowan ie zawie ra-
ji/ce co naj m niej: 

a) nazwę lub znak zak ładu p rodukcyjnego . 
b) oznaczenie wg rozdz. 2, 
c) nalep ki ost rzegawcze wg wzorów 3 i 6. I wg 

RIO/A DR II. 
d) lablic<; ost rzegaw<.:Zą z numerami rozpoznawczymi 

~ 
~ 

Na każdym b<;bnie naJeży umicścić w sposób trwał y 

oEllakowa nie wg a). b), <.:) oraz dodatkowo: 
c) numer partii, 
I) masę b rutt o i netto. 
g) znak manipulacyjny "C h ronić przed nagrzanIem 

wg PN-85/0-79252, 
h) li Clbę warstw skladowa nia I ładowania - I. 

Zgłoszona przez Instytut Ciężkiej Syntezy Organicznej 
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemysłowej dnia 19 grudn ia 1990 r. 

jako norma obowiązująca od dnia 1 lipca 1991 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 5/ 1991 . poz . 13) 

WYDAWN ICTWA NO RMALIZAC YJ NE .ALFA · 1991 Druk Wyd Norm W-w • . Ark wyd . 1.20 Nakł . B 00 • 27 Zam . 491 /91/7 
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4.2. Przechowywanie. Ak ryloni try l należy przechowy
wać w atl110srcrze azo tu w zbiorn ik ach sta lowych. po
malowanych na jasny ko lor i zraszanych w dni upa lne 
wodą · 

Tak przechowywany prod ukt ma ok res gwa ra ntowa
nej u ży t eczności 3 miesi'lce od daty wysylki . pod wa
runk ie m kon trol i pozio lllu inhibito ra i ewentualnego 
jego uzupełnienia . 

4.3. Transport. Akrylonitryl jes t materia lem niebez
piecznym ki. 3 Im. 301. p . I la) RIO i ki. 3. Im . 2301. 
p. Il a) AD R I). 

Akry lon itry l opa kowany wg 4.1 należy przewozić 

zgodnie z przepisami dotyczącymi przewozów kolejo
wyc h i drogowychl). 

Bęb n y na l eży l a d ować w środk u transportowym 
w I warstwic tak. by tworzyły zwartą calość zabezp ie
czaj ąc je przed przesuwaniem i uszkodze niem w czas ie 
transpo rtu . 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaj badań 

a) sprawdzanie wymagaJ1 ogó lnych 3. 1. 
b) oznaczan ie ba rwy 3.2a) . 
c) oznaczanie współczynnika za la mania św i a tł a 3.2b). 
d ) oznaczanie zawartości cyjanowod o ru 3.2c). 
e) oznacza nic za wartości cyja nob utad ienu 3.2d). 
f) oznacza ni e za wa rtości diwi nyloacety len u 3.2e). 
g) oznacza nie zawa rt ości metylowin ylo keto nu 3.2f), 
h) oznaczanie zawartości wody 3.2g). 
i) oznaczanie zawartości p-metoksyfcnolu 3.2h), 
j) oznacza nie zawartości a ldehydów 3.2i). 
k) oznacza ni e zawartości nadtlenków 3.2i). 
I) oznacza nie zawartości że l aza 3.2k). 
I) oznacza nie zawartośc i akrylonitrylu 3.21). 

5.2. Wielkość partii. Pa rti ę p rodukt u stanow i zawa r
t ość jednej cysterny lub 50 o pak owa., jednostkowych 
napelnionych jednorazowo z jednego zbiorn ika maga
zynowego. 

5.3. Pobieranie próbek i przygotowanie średniej próbki 
laboratoryj nej. Prób ki a krylonitryl u należy pobierać 

s t os ując wytyczne wg PN-73/C-04333 używając do tego 
ce lu próbnika wg rys. I tej normy. 

U produce nt a z każdej cysterny lub zbio rnik a maga
zynowego. z którego napełnia si<; opakowa nia jednost
kowe należy pobrać taką il ość próbek pierwotnych , 
aby uzyskać próbkę ogó ln ą o obj ętości 1000 mI. 

U odbi orcy próbkę ogó lną należy pobrać z każdej 
cysterny . lub w przypadku o pakowa ., jedn os tkowych 
z 10 bębnów. 

Z próbki ogó lnej należy przygotować średnią próbkę 

laboratoryjną o objętości 1000 mi rozdzielić ją na dwie 
równe części. Jedną z ni ch przeznaczyć do bada.,. 
a d rugą opa k owaną w but el k ę ze szk ła oranżowego. 

przechowywać do badań kontrolnych przez 3 tygodnie 
od daty wysyłki. a w przypad ku partii ekspo rt owej 

prze7 3 m icsiqce. 

II Patl7 I nformacjL' dodatko\\ c. 

Ze względ u na toksyczne własności a krylo nitrylu l) 
n a leży zachować wszelkie środki ostrożnośc i zarówno 
przy pobiera niu próbek, jak i przy wykonywan iu ba

dań. 

5.4. Opis badań 
5.4.1. Wytyczne ogólne. Przy prowadzeniu badań na

l eży przestrzegać wymagaJ1 wg PN-81 /C-OI055 . 
5.4.2. Sprawdzenie wyglądu zewnętrznego. D o cyl in

dra z bezbarwnego szk ła o średnicy 20 -7- 30 mm wlać 
ty le badanego akry lo nitrylu , aby wysokość słupa cieczy 
wynosiła 100 mm . Akrylonitry l og l ądany w świe tl e 

przec h od zącym . w dobrze oświet l o n ym pomieszczeniu 
powi nien od powiadać wymaganiom wg p. 3.1 . 

5.4.3. Oznaczanie barwy należy wykonać wg PN-81 / 
C-04534/0 I p . 2. 1. 

5.4.4. Wyznaczanie współczynnika załamania światła 
należy przeprowadzić wg PN-81 /C-04952. 

5.4.5. Oznaczanie zawartości cyjanowodoru 
5.4.5.1. Zasada metody. O znacza nie polega na mi a

reczkowa niu wolnego jo nu CN- roztwo rem azota nu rtę 

ciowego wobec d ifenylokarba zonu jako wskaźn ika. 

5.4.5.2. Odczynniki i roztwory 
a) Alkohol etylowy 960/0 (V/V). 

I 
b) Azotan rtęciowy Hg(N0 3h' 2 H 20 , roztwór 

mia nowa ny o c [ + Hg(N03h] = 0.02 mo l/ I, przygo

towa ny w n astępujący sposób: 
- w naczynk u wagowym odważyć z dokład n ością 

do 0.0 1 g 1.67 g azotanu rtęc i owego, dodać 10 mi roz
two ru kwasu azotowego o c( H 0 3) = 5 mo l/ I, ca łość 

prze ni eść ilośc iowo do kolby pomiarowej pojemności 
500 mi , uzupełni ć wodą do kreski i wymieszać . 

Dla tak przygotowanego roztworu wyznaczyć m iano: 
- do ko lby pomiarowej pojemnośc i 100 mi odważyć 

dokładnie 0,1169 g chlorku sod owego wyprażonego 
uprzedn io do sta łej masy w temperaturze 500 -7- 600°C, 
roZpUSCIC w niewie lkiej il ości wody. dopełnić wodą 

do kreski i wymieszać. 
10.0 mi tego roztworu przenie' ć do kolby s t ożkowej 

pojemności 250 -7- 300 mi, rozcieńczyć wodą do obję
t ości oko ło 100 mi i miareczkować przygotowa nym roz
two rem azo tan u rtęciowego wobec roztworu dwu
Icnylokarbazonu do zmian y barwy z różowej na fiole to
wą . Mi ano roztwo ru azota nu rtęciowego (X) o bl iczyć 

wg wzoru 

x m . 1000 
( l ) 

58.454 . V' 10 

w którym: 
V - objęt ość roztworu azo ta nu rtęciowego 

zużytego do miareczkowa nia, mi . 
m - masa odważki chlorku sodowego, g, 

58.454 - masa mo lowa chlorku sod u . g/mol. 
c) Oi fe nyloka rba zon , roztwór przygotowa ny wg 

PN-8 1 /C-0650 I p. 2.5, poz. 5. 
5.4.5.3. Wykonanie oznaczania. D o ko lby stożkowej 

pojemIl ości 300 mi odmierzyć 100 mi bada nego a krylo
nitrylu . dodać 25 mi alkoholu etylowego i 5 mi wody. 
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Zawartość ko lby wym i eszać. dod<lć do niej I mi roz
tworu dwu!"enylokarba7.onu i miaree7kować 7. m ikro
bi me ty roztwo rem azotanu rt <;ciowego do zm iany ba r
wy 7 różowej na !"iokIOW'I. 

Równoczcś n ie wykonać ślepą p róbt; m i<l reczk ując 
w ten sam sposób roztwó r złożony z 25 m i a lko ho lu 
e tylowego i 5 mi wody. 
Zawa rt ość cyjanowodo ru (Xd ob l iczyć wg wzo ru , 

c,'( (m/ m) 

w k tórym: 
V2 

(V~ - VI) ·0.<)005406' 100 

V . 0.806 
(2) 

obj<; t ość roztworu a70ta nu rt<;ciowego 

o c[ + Hg( N0 3h] = 0,0200 mo ll l 

7uży t ego do zm iarcczkowa nia bad a nej 
próby. mI. 

VI - obj<; t ość roztworu azota n u rl<;ciowego 

V 

0,0005406 

o c [ + Hg(NO .l h] = 0 ,0200 mo ll l 

zużytego do Jll ia reczkowa nia ś l epej 

próby. m i, 
obj <; t ość akry lo n itrylu pobrana do 
m ia reczkowania, m I. 
ilość cyja nowodoru odpowiadająca 

I m i roztworu azota nu rt ęciowego 

o c[ + Hg(NO,)2] = 0.0200 moiii, 

glm l, 
0.806 - g<;s t ość akryloni t ryl u , g/ ml. 

5.4.5.4. Wynik . Za wynik należy przyj<lć ś red n ią a ryt
metyc7ną wyników co najmniej dwóc h równ oległ yc h 

oznac7eJl róż n iących się mi<;dzy sob'l nic wi<;ccj n iż 

O.00031J( m/ III). 

5.4.6. Oznaczanie zawartości cyjanobutadienu, diwi
nyłoacetyłenu i metylowinyłoketonu 

5.4.6.1. Zasada metod y. Oznacza nie polega na po
miarze absorbancji bada nego akrylonitry lu przy dłu
gośc i I ~"i: 24 1 nm dla cyja nob utadienu. 266 n m dla 
diwiny loace tylen u oraz 325 nm d la mety lowinyloke ton u 
i o bliczeniu :·awartości . tych zaniec7ys7czeń propo rcjo
na lnyc h do wie l kości wyznaczonych abso rba ncji. 

5.4.6.2. Odczynniki 
Mctanol, dla którego transmi tancja m ierzona w Z:l 

kre~ie dlugośc i !"a li 24 1 -:- ~25 nm w kuwecie kwa rco
wej o długości drog i optyc7nej I cm wzgl<;de m pustej 
kuwety jes t I, ie mniejsza ni7 95o/r i nic wi ę k sza niż 

105o/r (absorba ncja -0.022 -:- + 0,022) . 

5.4.6.3. Aparatura 
a) Spektrorotometr o moż l iwości pomiaru absorban-

cji w za kre"ie dlugośc i !"ali 24 1 -:- ~25 nm, 
b) Kuwet , kwarco we o d lugości d rogi op tyczncj 
cm lub 4 cm. 

5.4.6.4. Wykonanie oznaczania. Do ko lby po m iaro
wej pojem ności 100 m i od mie rzyć 25,0 mi bad a nego 
akrylonitrylu, uzupełnić do kreski me tanolem wg 

5.4.6.2 i wymieszać. Po upływ i e 30 m in zmierzyć absor

bancję tego roztwo ru : 
- dla cyja no b utadi enu przy d lugośc i fali 241 nm 

w k uwec ie o dłu gości d rogi optycznej I cm. 
- dla d wu wi nyloace ty le nu p r7y d ł ugośc i fa li 266 nm 

w kuwec ie o dłu gości o pt yczncj I cm , 
- dla mc tylow iny loke to nu przy długośc i i"a li 325 nm 

w k uwec ie O dłu gości drogi optyc/ncj 4 cm stosuj'l c 

me tal10 l jako odnoś n ik . 

Zawa rt ość cyja no butad ie n u (X2). diwinyloace tylel1u 
(X3) i ll1 ety lowi nyloke to nu (X4) ob l iczyć wg wzorÓw. 

% ( m/ m ) 

X 2 

X3 

X 4 

\V których : 
Al 

0,00000483 

0,00000654 

A I "0,0000048~ . 100 . 100 

L I . 25 
(3) 

A 2 • 0 ,00000654' 100 · 100 

Lo . 25 
(4) 

A 3 . 0.00329 . 100· 100 

L3 . 25 
(5) 

wartość absorbancji przy d ł ugości J"a li 
24 1 nm, 
wartość absorba ncji przy d ł ugości fa li 

266 nm , 
wartość abso rbancji p rzy d ługości fa li 
325 nm . 
d ługość d rogi o ptycznej kuwet dla 
poszczególnyc h pomiarów, c m, 
współczynni k abso rba ncji d la cyja no
b u tad ienu przy d l ugości !"ali 241 nm , 
współczyn n i k absorbancji dla diwi 
nyloace tyle nu przy d l u gości !"ali 
266 nm , 

0,00329 - współc zy nni k absorbancji dla met ylo-
win ylo ketoll u p rzy d l ugośc i I"ali 
325 nm . 

5.4.6.5. Wynik. Za wynik n a l eży p rzyjąć ś rednią aryt
metyczną wy ni ków co naj mn iej dwóch równoległ ych 

oznaczań różn iących się między sobą nic Wlęeel ni ż 

0,0004%(m/ m) d la cyja nob utadie n u, 
O,OOO I% (m/ m ) d la d iwin yloace tylenu 

i O,OI%(m/m) d la mety lowin ylokelOl1u. 
5.4.7. Oznaczanie zawartości wod y nalcży wykonać 

odczynnik iem K. F ische ra wg PN-8 1/ C-04959 p . 2.6 .2. 
D o oznaczan ia n a l eży pob rać 10 mi metano lu i od

ważyć 10 mi akry lo nit ry lu . 
Dopuszcza się, ja ko równo rzęd ny , wizualny sposób 

o k reś l a ni a pu nk tu kOIlcowego mi areczkowan ia. 
Za wy ni k p rzyjąć ś red n ią a rytme t yczną wyników 

dwóc h równo legł yc h oznaczaIl różn i ących się między 

sobą n ie więcej n i ż o O,02%(m/ m). 
5.4.8. Oznaczanie zawartości p-metoksyfenolu 
5.4.8.1. Zasada metody. O znaczanie po lega na reakcji 

p-me tok . yf'e no lu ze stężonym kwasem azotowym . In
te n syw n ość zaba rw ieni a pows tałego, żółtego komplek
su , pro porcjonal na d o jego .za wartości jest określana 
spek troJ"o to met ryczni e przy d ł ugości !"a li 400 nm . 
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5.4.8.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas azo towy s t c;żo n y. (d = 1.4 g/mi ). 
b) Metano l. 
c) Ak rylo nit ry l ni e zawie rający p-me t oksyłc no l u . 

d) p-Me t o k syłc no l . roztwó r wzo rcowy. p rzygo towa
ny przez rozpuszcze ni e 0. 19) g p-meto ks yfe nol u 
w 1000 m i wody. 

I m i tego roztworu zawie ra 0.0001 93 g p-me to ksy
fe nol u. 

5.4.8.3. Apa ra tura i przyrząd y 

a) Spe kt ro fo to metr lub ł"o t okolo rY lll e t r z filtre m 
o ma ksymal nej p rzepuszczal n ośc i przy d l u gośc i fa li 
400 nm. 

b ) Ku we ty szk la ne o dlugośc i drogi o p tycz ne j 4 c m 
lub 5 cm . 

5.4.8.4. Przygotowanie ska li wzorców i sporządzanie 

krzywej wzorcowej . D o t rzcc h s uchych ko lb po m ia ro 
wyc h pojem ności 50 m i od mierzyć po 6.0 mi ak ry lo 
ni t ry lu wg p. 5.4.8.2c) o raz ko lej no : 0 .5; 1.0 ; 1.5 mi 
roztwo ru wzo rcowego p-meto ksyl"eno lu . Za wa rtość 

ko lb wym ieszać. a n a s t ę pn ie do ka żdej dod ać po 7.0 mi 
kwasu azotowego i do k ł ad n ie wy t l7i j SaĆ w c i ągu 2 ...;
) min. po czym u zupcln ić meta no le m d o kreski i po 
nownie wym i eszać. 

Ta k przygo towa ne rozt wo ry za wieraj,) od powied nio: 
0.0020; 0.0040 : 0.0060%(m/ m) p -mcto ksy l"cn o lu w a k ry
lo nitrylu . Po 30 m in zmie rzyć a bso rba n cję roztwo rów 
p rzy długośc i fa li 400 nm s t os ując ja ko odnośnik roz
twór zlożo n y z 7.0 mi k wa su azo to wego i 4) m i meta
nolu. 

Z o trzy ma nyc h wy nikó w wyk reś l i ć k rzywą za l eż nośc i 

abso rba ne ji roztwo ró w od zawartośc i p -meto ksyl"c no lu 
w a krylo nitrylu o b liczo nej w %(m/ m) wg wzo ru (krzy
W,) WZO I"COW,) sp rawdza siC; raz na kwa rt a l) 

w kt ó rym : 

V ,0.0(019), 100 

6 . 0 .806 
(6) 

V - obję t ość roz two ru wzorcowego p-me to-

0,000 193 

6 

ksyfe no lu wg 5.4.8.2d) zuży t ego do spo
rząd ze n ia od po wiedni ego wzo rca, m i, 
i l ość p-meto ksyt"e no lu za wa rta w I mi 
roztwo ru wzorcowego. g/m i. 
objc; t ość a krylo n itrylu zu ży t a d o s po rzą -

dza nia wzo rcó w. mI. 
0.806 gc;s t ość a krylo n itrylu. g/mI. 

5.4.8.5. Wykona nie oznacza nia. D o suc hej ko lby po
miaro wej pojemn ośc i 50 m i odm ie rzyć 6.0 mi bada nego 
akry lo nitrylu o raz 7.0 mi kwas u a zo to wego. Za wartość 

ko lby d o kładn ie wytrząsl1<j ć w c i ągu 2 ...;- 3 min . a na
stę pni e uzupe l n i ć meta nole m do kreski i wymieszać. 

Po 30 min zmi e rzyć a bsorba ncję roztworu przy d l ugośc i 

fa li 400 nm s t os ując ja ko odnośn i k rozt wó r zł ożon y 

z 7.0 mi kwas u a zo to wego i 43 mi me ta no lu . 
Zawa rtość p-meto ksyfe no lu w badan ym a krylo n itry lu 

w %(I11 / m) odczy t ać z krzywej wzo rco wej. 

5.4.8.6. Wynik. Za wyn ik przyjąć ś red n icj a rytme tycz
n ą wynikó w co na jmnie j d wóc h ró wn oleg łyc h oznacza ń 

różni ącyc h S i ę m i ęd zy sobą ni e wi ęcej ni ż 

o 0.0002%(111/ 111) . 

5.4.9. O znaczanie zawartości aldehydu w przeliczeniu 
na C H 1C HO 

5.4.9.1. Zasada metod y. O znacza nie po lega na rea kcj i 
aldehydów z odczynnikiem Sc h i rł"a. I nte n sywn ość za
barwie nia pows ta łego zwi ązku. pro porcjo na lna d o j ego 
za wa rt ośc i jes t o k reś l ana spek t rofo to met ryczni c przy 
d l ugośc i fa li 555 nm lub wizua ln ie przez po ró wnanie 
ze s k a l ą wzo rcó w. 

5.4.9.2. Odczynniki i roztwory 
a) A kry lo nit ry l n ie za wieraj ący alde hydó w (w razlc 

po trze by n a l eży go ki lka k ro tn ie p rzed es t y l ować ) . 

b ) Odczynnik fuksynosiark owy (odczyn nik Schi ll a 
d o oznacza ni a a ldeh ydó w) przygo to wa ny wg P N-89/ 
C-06500 p. 2.2. 106. 

c ) Aldehyd oc towy. pods ta wo wy roztwó r o s t ęże n iu 

0.0004 g/mi o tr zy ma ny w na s t ę pujący sposób : d o ko lb y 
po miarowej pojemnośc i 500 m i, za wi e raj ącej ok o lo 
100 m i wod y - odm i e rzyć pipe tą 2,5 mi (2 g ) a ldehydu 
octowego . trzymają c przy tym ko niec pipety tu ż nad 
powie rzc h n i ą wod y. Za wa rtość ko lby d ope l ni ć do 
k resk i wodą. O trzyman y ro ztwó r ma s tęże ni e 

0.004 g/m I. Nas tę pn ie do ko lby po mia rowej pojemn ości 

100 m i odm ie rzyć p ipe tą /O m i tego ro ztwo ru i uzupe l
ni ć d o k resk i wodą . 

5.4.9.3. Aparatura i przyrządy 
a) Cy lind ry ko lo ryme tryczne pojemnośc i 50 mi z d o

szl ifo wa nymi ko rka mi . 
b ) Spek tro fo to metr lub fo to kolo rymetr z filt re m 

o ma ksymaln ej prze pu szcza ln ośc i przy d lu gośc i fa li 
555 n m. 

c) Kuwety szk la ne o dł ugośc i ci rogi o ptycznej I c m 
lub 2 cm . 

5.4.9.4. Wykona nie oznaczania . Ze wzg l ędu na zmie
n iaj ące s i ę w czasie czu łość odczyn nika Schi lTa i wy
nik ającą s tą d k onieczność wyzn acza nia krzywej wzo r
cowej k ażd o razowo przed po miarem . d o puszcza s i ę 

d wa sposoby o znacza nia a ldehydó w w a krylo nitrylu : 
A - Szy bki sposó b wizua ln y. 
B - Sposób s pek t ro l"o to metryc zn y. stosowa ny p rzy 

za wa rtośc i ac h a ldehydó w bl isk ich do p uszcza lnej gran i
cy i w a na lizach rozjemczych. 

S posób A. W za leż n ośc i od spod ziewa nej i l ości a lde
hydó w w bada nym a krylo ni t ry lu przygotować jede n 
z pon iższyc h roztworów wzo rcowych od powiadającyc h 

zawartośc i : 0.0010; 0,0020; 0 ,0030; 0.0040; 0,0050 lub 
0 ,0060% (I11/ m ) a ldehydu oc to wego. wzg lędem kt ó rego 
będ zie s i ę oceniać, czy za wa rt ość a ldehyd ó w w bada
nym a kry loni t ry lu (w prze li cze niu na a ld ehyd octowy) 
jest n iższa od za wa rtośc i a ld ehydu oc to wego odpo wia
dającej tem u wzo rcowi . D la p rzygo to wania wzo rca 
o zawa rt ości a ldchydó w ko lejno ja k poda no wyżej, na 
l eży d o cylind ra po m ia rowego odmie rzyć 25 m i akry lo
ni t rylu wg 5.4.9 .2a) o ra z 0 .5; 1,0 ; 1,5; 2,0 ; 2.5 lu b 3.0 mi 
pod sta wo wego roztwo ru alde hydu oc to wego. Roztwó r 
dokładn ie wym ieszać. Ró wnocześ n i e d o ta kiego sa mego 
cy lind ra po mi a ro wego odm i e rzyć 25 mi a k rylo nitrylu 
bada nego. Do o bu cy lindrów pomiarowyc h d odać po. 
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2 mi odczynni ka SchilTa, uzupełni ć wodą do 30 mi 
i ich zawa rt ość wytrząsać przez 5 min. 

Po dalszych 15 min porównać wabu cy lindrach 
zabarwie nie warstwy wodnej i na tcj podstawic oce nić, 

C7y zawar t ość a ld chydów w badanym akrylonitrylu jest 
niższa od zawartości a ldehydów odpowiadaj,!cej przy
gotowanem u wzorcowi. W przeciwnym wypad ku należy 
wzorzec odpowied ni o zmie ni ć. Na l eży wykonać co naj
mniej dwa równ oległe omaczan ia dla danego wzorca . 

Zawartość aldehydów w przeliczeniu na a ldehyd 
octowy (X, ) ob l iczyć wg wzoru, o/t (mim ) 

w kt ó rym: 

v . 0.0004 . 100 

25 . 0,806 
(7) 

V - obj<; t ość podstawowego roztworu a ldehy
du oc towego u żytego do s porządzen ia od
powiedniego r07lwo ru wzorcowego. mi , 

0.0004 ilość aldehydu octowego z,awarta w I mi 
ro7twor u podstawowego. g/mi . 

25 obję t ość akrylon i t rylu użytego do spo rzą 

dzenia roztwo ru w7orcowego, mi , 
(),SOli - g<;s t ość ak rylon itrylu. g/mI. 

posób B. Dla wykrcśk ni a krzywej wzorcowcj należy 
Sporzcldzić jak w sposobie A wzorce dla: 0,0020: 0.0040 
i 0.0060 %(m/m) alde hydu oc to wego w akrylonitrylu . 
Po 15 min od momentu wytrząśnięcia roztworów od
dzielić w r07dzielaczu zabarwione warstwy wodnc 
i 7micrzyć ich absorbancję przy długości fali 555 nm . 
Jako odnoś nik s t osować warstwę wodną a nal ogicznej 
próby bez podstawowcgo roztworu aldchydu oc towego. 
Wykreślić kr7yWą wzorcow,! odk ła daj clc na jcdnej z os i 
wspó łrz<;dnych o trzy ma ne wa rtości absorbancji roztwo
rów wzo rcowych . na drugicj osi od powiadającc tym 
r07tworom procentowe zawa rtości aldchydu oc towego 
IV akry lonitry lu . 

Podobn ic pr/ygotować próbę z akry lon itryle m bada
nym. stosuj'lc jako od nośni k a na log iczny roztwó r ja k 
przy krzywcj wzorcowcj. Z wykresu odczytać w procen
tach zawartość aldchydów (w pr7e li czeniu na aldehyd 
octowy) w ba da nym akrylonitrylu. 

5.4.9.5. Wynik . Za wynik przyjąć średni 'l arytmetycz
ną wyn ików co najmniej dwóch 07nacza l1 . mi<;dzy któ
rymi różnica nic przekrac7a 0.0005o/r (m/ m). 

5.4. 10. Oznacza nie zawa rtości nadtlenków w prze licze
niu na H 20 2 

5.4.10.1. Zasada metody. Oznaczanic polcga na wy
dz il:len iu prZl:Z nadtknki jodu z jodku po tasowego 
i porównaniu barwy próbki badallej z roztworami 
wzorcowymi sporządzonym i za pomocą roztwo ru jodu. 

5.4. 10.2. O dczynniki i roztwory 
a) Aceton. 
b) Jod, roztwó r o c( .I ) = 0,003 mol/I. 
c) .l odek pOl<lsowy, ro7twór nasyco ny w acc to nie . 

przechowywany w ciclllllcj butelce. 

5.4.10.3. Apara tura 
Cylind ry ko lorymetrYClnl: pojemności 50 mI. z d o

szli!"o\\'anymi korkami . 

5.4.10.4. Wykona nie oznacza nia . Skalę wzorców spo
rządzić be zpośred nio przed po mia rem w n astę pujący 

sposób: do trzech cy lindrów odm ierzyć po 25 mi ba
danego a kryloni t ryl u o raz ko lejno 0,8; 1.6 i 2,4 mi roz
tworu jodu, dopełnić cylindry acetonem do objętości 
50 mi i ca lość wymieszać . astępni e od mie rzyć do cy
lindra kol o ryme trycznego 25 mi badanego akry lo nit rylu 
i 25 mi roztworu jodku potasowego . Wymieszać i po
zostaw i ć w c iemn ym miejsc u na 30 min. po czym barwę 
próbki porównać ze skalą wzorców od powiadająccl za
wartości: 0 ,0002; 0 .0004: 0.0006% (mlm) nadt len ków 
w bada nym a kryl o n itrylu. 
Zawa rtość nadtl cn kó w w prze liczeniu na H 20 2 (X6) 

obliczyć wg wzoru. % (mlm) 

w którym: 

V '0,00005 1 . 100 

25 . 0.806 
(8) 

V - obję t ość roztworu jodu o c (.1) = 
= 0.003 m o l/ I uży tego d o s po rządze ni a 

wzorca. którcgo barwa jes t równa bar
wic próbki badancj, mi , 

25 - obj<;tość ak rylo nitrylu uży tego do spo

0,806 
0.000051 

rządzenia roztwo rów wzorcowych. mi . 
gęstość ak rylo nitrylu , g/ mi, 
il ość H 20 2 odpowi adająca I m i roztwo
ru jodu o c (.1) = 0,003 mo l/ I, g/mI. 

5.4.10.5. Wynik. Za wynik przyjąć śred n ią ary tme
t yczn ą wyników co najmniej dwóch równoległych ozna
czań. mi<;d zy k tó rymi róż l1l ca nic przekracza 
0,0002%(mlm). 

5.4.11. Oznacza nie zawa rtośc i rozpuszczonego że laza 

5.4.11.1. Zasada metody. O znacza ni e po lcga na prze
pro wadzeniu dwuwa rtośc i owcgo że la za w barwny zwi'l 
zek z o-I"c na ntro l iną i po miarze abso rba ncji o trzyma
nego roztworu przy długości fali 510 nm . 

5.4.11 .2. Odczynniki i roztwory 
a) Akrylonitryl ni e za wi e rający żelaza (dcstylowany 

w szkle). 
b) Alkohol e tylowy 96%(V/ V). 
c) Chlorowodorek hydro ksy loa min y, roztwór 

10% (ml m). przygo towany wg PN-89/C-06500 p. 2.2 .38. 
d) o-Fcnamro lina. roztwór przygotowany przez roz

puszczenie 0. 1 g o-fe na ntrol in y w 100 mi wody. 
c) Że la zo ( Fe3\ roztwór podstawowy przygotowan y 

wg PN-8I/C-06503 p . 2.2.1.75 i rozcieńczon y 50-krotnie . 
l mi tego rozt wo ru zawiera 0.00002 g że l aza. 

5.4.11.3. Apa ra tura i przy rząd y 

a) Spek trofo to mctr lub fo toko lorymetr z filtrcm 
o maksymalncj przepuszcza l ności przy długości f~tl i 

5 10 nm. 
b) Kuwety szkla nc o długości drogi optycznej 4 cm 

i 5 cm. 
5.4.11.4. Sporządzanie krzywej wzorcowej. Dla spo

rządania krzywej wzorcowej na leży przygotować tr7y 
roztwo ry wzo rcowe odpow i adające zawa rtości 0.00005: 
0.00010: 0.000 I 5%(ml m) że la za w akry lonitrylu. W tym 
ce lu do czterech ko lb po mia rowych pojemności 50 mi 
odm ierzyć po 25 mi destylowanego akryloni trylu ora z 
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ko lejno 0.0 (próbka zerowa): 0,5: 1.0: 1.5 mi, podsta
wowego roztworu żelaza. Po wymieszaniu roztworów 
dodać do nich po 2 mi roi'tworu chlorowodorku hydro
ksy loa min y oraz po 2 mi rozt woru o-renantroliny, po 
czym uzupeln ić a Ik o holem e tylowym d o k resk i. Roz
twory dokładnie wymies7ać i po 30 min . 7mie!'7yć ich 
absorbancjt; przy długości rali 510 nm , stosuj"c jako 
od nośn ik ś lepą próbę. 

Z uzys ka nych danych wyk reślić krzyw;) wwrcow,), 
odkładając na jednej z os i współrzędnych o trzymane 
wartości a bsorba ncji r071worów wzorcowych. na dru
giej osi odpowiadaj ~)ce tym roztworom zawa rtośc i że

laza w akrylonitrylu w przeliczeniu na Fl, J+ ob li czo ne 
wg W70ru %(m/m) 

w którym: 

v . 0.00002 . 100 

25 . 0.806 
(9) 

V - obję t ość podstawowcgo roztworu że l aza 

użytego do s po rząd zen ia odpowiedniego 
roztworu wzo rco wego, mI. 

0.00002 il ość że l aza 7a wa n a w I mi podsta wo
wego roztworu. g/m I. 

25 objętość akryloni tryl u użyta do sporzą-
dzenia r07tworów wzorcowych, mI. 

0.806 - gęstość akrylonitrylu , g/mI. 
5.4.11.5. Wykona ni e oznacza nia. Do kolby pomiaro

wej poj emn ości 50 mi odmi e rzyć pipetą 25 mi bada nego 
ak ryl o nitrylu , prZeSi!CZOnego w razie potrzeby przez le
jek 63 z dnem ze spiekanego szkła. dodać 2 mi roz
tworu ch lorowodorku hyd ro ksy loam iny. 2 mi roztworu 
o-fe nantro lin y, wymieszać i u zupdnić d o kreski alko
holem etylowy m. Roztwó r ponownie wymieszać i po 
30 min zmi e rzyć jego absorbanej9 przy długości fali 
SlO nm wobec pr7ygotowanego równoczcśnie ana lo
g icznego rozt woru. za wi craj,!eego ak ryloni t ryl destylo
wany zamias t akrylonitrylu bada nego. Z krzywej wzor
cowej odczytać procen tową zawar t ość że l aza w bada
n ym a kryl o nitrylu . 

5.4. 11.6. Wyn ik. Za \ovynik przyj"ć ś redn i ,} a rytllle
t yczn ą wynik ów co na jmni ej dwóch równo l egłych ozna
CZC I1 . mi ędzy którymi różnica nIe przekracza 
0,00002% (m/ m ). 

5.4.12. Oznaczanie zawartośc i akry ł on i t ry l u 

5.4.12.1. Zasada metod y. Oznacza ni e polega na od
miareczkowaniu roztworem kwasu so lnego ługu sodo
wego wydzie lonego podczas reakcji a kryloni trylu z siar
czynem sodowym wobec tymoloftak iny jako wskaź
nika. 

5.4.12.2. Odczynn iki i roztwory 
a) Kwas sol n y, roztwór mianowany o c(HCI) = 

= 0,5 mol/ I. 

b ) Siarczyn sodowy. roztwór o c( + Na 2S0J) = 

= I mol/ I. 
e) Tymolol'taleina. roztwór przygotowany wg PN-8 ł / 

C-0650 l p. 2.2.39. 

5.4.1 2.3. Wyko nanie oznacza nia. Do kolby s t ożkowej 

pojemno'ci 100 mi od mie rzyć biuretą 30 mi roztworu 
s ia rc zy nu sodowego, po czym k o lbę za tk ać korkiem 
i zważyć całość z dokładnością do 0,0002 g. Następnie 
wkropić 0,4 -7- 0 ,5 g badanego a kryl o nitrylu ozięb i o

nego uprzednio d o te mpera tury około 5°C. Kolbę 

za mknąć korkiem. roztwór lekko za mieszać i pozosta
wić na I h. W tym czasie zawartość kolby kilk a kro tni e 
lekko zam i eszać. otwierając przy tym korek w celu od
powietrzen ia n iczaabso rbowanych par a kryl o nitrylu . Po 
up ływ ie I h kolbe; z roztwo rem po nown ie od powiet rzyć 

i zważyć z dok ładnośc ią do 0.0002 g. Następnie roz
twór zm iareczkować roztworem kwasu so lnego wobec 
roztwo ru tymolol'taleiny, do momentu pi erwszego od
barwienia się roztworu. Wykonać równolegle ślepą 

próbę 7 roztworem siarczynu sodowego. 
Zawartość akrylonitry lu (X7) ob liczyć wg wzoru 

% (m/I11) . 

(V - VI) . 0 ,02653 . 100 
( łO) 

m 

w któ rym : 
V - objętość roztworu kwasu sol nego 

o c (HCI) = 0,5000 mol/I zużytego do 
zmiareczkowania bada nej próby, mi , 

V, - obję t ość roztworu kwasu sol nl'go 

111 

0,02653 

o c (HCI) = 0,5000 mol/I zużytego do 
zmiareczkowa nia ś l epej próby . mI. 
odważka badanego akrylonitrylu . g, 
il ość akry lo ni try lu odpow iadająca I mi 
roztworu kwasu so lnego o c( HCI) = 
= 0,5000 mol/I , g/m I. 

5.4.12.4. Wynik . Za wynik przyjąć średnią arytm e
tyczną wynikó w co najmniej dwóc h równoleg ł ych ozna
czań. mi ędzy którym i róż ni ca nI e przek racza 
O,4% (m/m). 

5.5. Interpretacja wyników. Wa rt ośc i lic zbowe wystę
pujące w no rmie o ra z wyniki obl iczeń nal eży interpre
tować zgod n ie z PN-70/ N-02 120 p . 3.3.2 (metoda Z). 

5.6. Ocena wyników badań . Part ię a kryl o ni t rylu na 
leży uznać za zgod ną z normą. jeże l i wyniki bachll] 
wg 5.1 odpowia dają wymaganiom wg 3. 

5.7. Zaświ adczenie o wynikach badań. D o każdej par
t ii produktu wytwórca jest zobowiązany wystawić i prze
słać odbio rcy zaśw i adczen i e stwierdzające zgodność 

produk tu z wymaganiami normy . 

K ON I EC 

Informacie doda lkowe 
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INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Zakłady Azotowe w Tarno-
wie. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6022-02 
a) zmniejszono dopuszcza ln ą za wa rt ość cyjanobutadienu. 
b) na stępuj'lce parame try: zawa rt ość a krylonitrylu . zawartość 

aldehydów. zawa rt ość nadtlenków . za wartość że la u1 oznacza ne d o
tyc hczas w każdej pa rtii ak rylonitryl u pozos tawi ono w no rmie jako 
gwarantowane. oznaczane tylk o w przy padku rek lamacji. 

e) ua ktualn iono powoła n e no rmy i prze pisy transportowe. 
3. Normy i dokumenty związane 

PN-8 1/C-01055 Ana liza chemiczna. Wytyczne wykonania badań 

PN-7VC-04333 Prod ukt y węg l opochod ne . Po biera nie próbek i przy
gotowa nie ś red ni ej pró bk i laboratoryjnej 

PN-8 1/C-04534-0 I Ana li za chemiczna. Oznacza nie barwy produktów 
chemicznych za pomocą skali Ha ze na (skala platynowo-kobalto
wa) 

PN-81 /C-04952 Analiza chemiczna. Oznaczan ie współczynnika zała

mania ś wiatła prod uktó w organicznych ciek ł yc h 

PN-8 1/C-04959 Oznacza nie zawa rt ości wody metodą Ka ro la Fische
ra w prod uktach o rganicznych i n ieorga nicznyc h 

PN-89/C-06500 Ana liza chemiczna . Przygotowanie odczynn ików 
i rozt wo ró w po mocniczyc h 

PN-81 /C-0650 I Analiza chemiczna. Przygotowa nie roztworów 
wskaźn i ków 

PN-81 /C-06503 Anal iza chemiczna. Przygotowanie roztwo rów do 
ko lo rymetrii i nefelo metrii 

PN-70IN-02 120 Zasady zao krąg l ania i zapisywania liczb 
PN-85/ 0-79252 Opa kowania transpo rtowe z za wa rt ością. Znaki 

i znakow~nie. Wymagania podstawowe 
BN-87/5046-01 Opak owania t ra nsportowe metalowe. Bębny z obrę

cza mi wytbcza nymi 
BN-90/6020-0 I Po tencjo met ryczne oznacza nie zawartości wod y 

w zw i ąz k ac h o rganicznyc h odczynnikiem van der Meulena 
Ustawa z dnia 15 list o pada 1984 r. - Prawo przewozowe (Dz. U. 

nr 53. poz. 272 z 1984 r. ) 

Regulamin przeds i ębiorstwa PKP o ladowa niu i za bezpieczeniu prze
syłek towarowyc h (Dz. TiZK nr 9. poz. 68 z 1985 r.) 

Za rządze ni e Minist ra Komunik acji z dn ia 7 marca 1963 r. w spra
wie ladowa nia samochodów cięża rowych i przycze p (Mon. Pol. 
nr 24. p07. 123 z 1963 r. nr 35. poz. 250 z 1968 r.) 

Rozporządze n ie Mini strów Ko munikacji i Spraw wewnętrznych 

z d nia 2 grudnia 1983 r. w sprawie wa runkó w i kontroli prze
wozu drogowego matcr i,dów niebezpiecznyc h (Dz. U. nr 67 . 
poz. 301 z 1983 r.) wraz z późniejszymi zmiana mi 

Regulamin cll a międzynarodowego przewozu koleja mi towa rów nie
bezpiecznyc h (RIO). Zalącznik B do konwencji o międzyna rodo

wym przewozie ko lejami (COT1F). (Dz. TiZK nr 7. poz. 44 
z 1985 r.) wra7 z póź ni ejs7ymi zmianami 

Ustawa 7 d nia I lutego 1983 r. Pra wo o ruchu drogowym 
(Dz. U. n r 6. poz. 35 z 1983 r.) 

Specja lne warunki przewozu towarów niebezpiecznych w międzyna
rodowej ko munikacji kolejowej. Załącznik nr 4 do umowy 
o międzynarodowej komunikacji towarowej (SMGS). (Dz. Ti ZK 
nr 7. poz. 35 z 1966 r.) wraz z późniejszymi zmianami 

Rozpo rządze ni e Mini stra Komunikacji z dn ia 6 paździe rnika 1987 r. 

w sprawi e wykazu rzeczy niebezpiecznych wyłączonych z prze
wozu koleją oraz szczególnych warunków przewozu rzeczy nie
bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (Dz. U. nr 32. poz. 169 
z 1987 r.) 

4. Informacje o własnościach palnych i toksycznych akryłonitrylu, 
objawach zatrucia i ratownictwie 

Akrylonitryl jest cieczą pa lną . tworzącą z powietrzem mieszaniny 
wybuchowe. Posiada silne własności toksyczne . Jego dzialanie na 
ustrój polega na silnym działaniu na enzymy oddechowe. Blokując 

te enzymy akrylonitryl czyni ko mórki i tkan ki niezdolnymi do po
brania tlenu . Zatrucie może nastąpić przez układ oddechowy, prze
wód po karmowy oraz s k órę. 

Objawy zatrucia: 
a) lekkie 

nudności. 

bóle i za wroty głowy. 

łzawi e nie . 

pobudzeni e sprawiające wrażenie upojenia alkoholowego: 
b) ciężkie 
- ataki ko nwulsyjne typu epileptycznego. 
- utrata przytomn ości. 

Pierwsza pomoc: 
aj zat rucie lekk ie 
- usunąć poszkodowanego z zagrożonego terenu . 
- obserwacja cho rego przez 48 h w warunkach szpita lnych. in-

halacja tlenem . leczenie objawowe : 
b) zatrucie ciężkie 

u sunąć poszk odowanego z zagrożonego teren u. 
- natychmiasto wa inhalacja tlenem 100%. 
- dalsze leczenie przez służbę medyczną ; 

cj o parzenia skóry 
- obficie zmyć powierzchnię skóry 3% roztworem kwaśnego 

węg l a nu sodowego lub słabym roztworem wody mydlanej . 
- gdy po 24 - 48 h występują opa rzenia I lub 11 s topnia 

na l eży je leczyć ja k zwykłe oparzen ie; 
d) oparzenia oczu 
- obficie bez przerw przez 20 min . zmywać letnią wodą. a na

s tępn ie przesłać do kontroli okulistycznej . Konieczna kon trola ro
gówki przez 48 h: 

e) za trucie drogą pokarmową 
- natych mias t płukać 1% roztworem podsiarczy nu sodowego. 

5. Symbol wg SWW - 1241 -872. 

6. Autorzy projektu normy - mgr inż. Krysty na Kruszewska , 
mgr Magdalena Izydorczyk - Zakłady Azotowe w Ta rnowie. 
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