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1. WSTEP

liot normy. Przedmiotem normy jest styren techniczny
stabilizowany 1 niestabilizowany otrzymywany z etylobenzenu przez
katalityczne odwodornienie 1 wydzielenie z produktéw reakcji. Sty-
ren jest produktem tatwo palnym i jest zaliczany do $rodkéw szko-
dliwych.
Styren maj
a) wzdr sumaryczny - CgHg,

0) mase czasteczkowa - 104,14 (1961),
d) nazwe systematyczng - fenyloeten,
e) inng nazwe - winylobenzen.

K.2. Zakres stosowania przedmiotu norgy. Styren techniczny jest
stosowany do produkcji polistyrenéw, kopolimeréw styrenowych, nie-
nasyconych iywic poliestrowych, syntetycznych kauczukéw butadieno-
-styrenowych, zywic styrenowych i do innych celéw.

2. PODZIAL 1 OZHACZEHFIE

2.1. Rodzaje. W zaleznosci od stopnia ozystosci i przeznaozenia
rozréznia sie dwa rodzaje styrenu technicznego oznaczone symbolanii

0 - oczyszczony (specjalny),

T - normalny (ogélnego zastosowania).

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemys$lu Rafineryjnego i Petrochemicznego PETROCHEMIA
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia PETROCHEMIA
dnia 16 pazdziernika 1975 r.
jako norma obowigzujaca w zakresie produkcji i obrofu od dnia 1 stycznia 1976 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 26/1975 poz. 96)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1976. Wplyw do WN 4.1 1.75. Oddano do .kladu 25.11.75. C*na zt 4,20
Druk ukonczono w lulym 76. Obj. 0,95 ark. wyd. Naktad 2500 +54- . qgz. Zom. 3339/75
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2.2. Odmiany. W rodzaju O i T rozréznia sie dwie odmiany styrenu
technicznego oznaczone symbolami:

N - niestabilizowany,

S - stabilizowany.

2.3. Przyk¥ad oznaczenia styrenu technicznego rodzaju T niesta-
bilizowanegoi

STYREN TECHNICZNY T N BN-75/6022-01

3. WYMAGANIA

Wymagania podano w tabl. 1.

Tablica 1
. Rodzaje
Viwngiania
(0] T
a) Barwa, stopnie w skali Pt-Co, nie wiecej niz 10 10
b) Styrem, %, nie S$miej niz 99,7 99,5
c) Aldehydéw w przeliczeniu na aldehyd bejizo*
esowy (CgHjCHO), %, nie wiecej niz 0,0075 0,015
d) Nadtlenkéw w przeliczeniu na HMO®, %, nie
wiecej niz 0,002 0,004
e) Polimeréw))!
- w styrenie niestabilizowanym, %, nie
wiecej niz 0,0005 0,0025
- w styrenie stabilizowanym, %, nie wiegcej
niz 0,0005 0,0005
f) Stabilizatora
- w styrenie niestabilizowanym, stabilizatora
TBC (p-lll-rzettowa butylopirokatechina), %
najwyzej 0y0005 0,0005
- w styrenie stabilizowanym stabilizatora
TBC (p-lll-rzedowa butylokateohina), % 0,001-W),002 0,001*0,002
- w styrenie stabilizowanym hydrochinonem2),
% 0,0015*0,005 0,0015-r0,005

*) W przypadku przekroczenia temperatury otoczenia powyzej 20 C wymaganie na
zawartos$¢ polimeréw w styrenie niestabilizowanym bedzie dotrzymane tylko u
producenta w ozasie kontroli produktu zwalnianego do obrotu towarowego.

2) Styren stabilizowany hydrochinonem dostarcza sie¢ tylko Zakiadom Tworzyw
Sztucznych ERG w Pustkowie. Styren stabilizowany hydrochinonem zawiera
0,0005$S stabilizatora TBC. W styrenie tym nie kontroluje sie zawartosci stabi-
lizatora TBC.
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4. PAKOWANIE. PRZECEOWCTASIE 1 TRANSPORT

4_.1. Pakowanie. Styren techniczny nalezy dostarcza¢ w suchych
cysternach aluminiowych, emaliowanych, ze stali kwasoodpornej lub
bebnach wg BH-69/5046-02 rodzaju 1, odmiany 5 o pojemnosci 200 dup.

Dopuszcza sie stosowanie cystern ze zwyczajnej stali.

Cysterny i bebny nalezy napedniaé¢ do 97/S pojeranesci.

Ha kazdym bebnie nalezy umiesci¢ oznakowanie wykonane zgodnie z
PH-67/0-79252 zawierajace co najmniej:

a) nazwe lub znak zak#adu produkujacego,

b) oznaczenie wg 2.3,

0) mase brutto i netto,

d) oznakowanie partii (nhumer partii i kolejny numer opakowania w
partii),

e) znak niebezpieczenstwa dla materiatéw datwo palnych wg PH-67/
0-79252 p. 2-3.3,

t) date napedniania opakowania.

Ha cysternach nalezy umiesci¢ co najmniej oznaczenie wg poz. a),
b) ie).

Znakowanie opakowan ze styrenem przeznaczonym na eksport nalezy
kazdorazowo uzgodni¢ z eksporterem.

4_.2. Przechowywanie. Styren techniczny nalezy przechowywaé¢w zam-
knietych zbiornikach aluminiowych, emaliowanych, ze stali kwasood-
pornych lub bebnach wg 4.1. Dopuszcza sie przechowywanie w zbior-
nikach ze stali zwyczajnej.

Styren niestabilizowany nalezy przechowywa¢ w temperaturze po-
nizej 20°C nie dtuzej niz 10 dni od daty napednienia opakowania.

Styren stabilizowany nalezy przechowywa¢ w temperaturze ponizej
25°C»

a) w bebnach wg 4.1 i zbiornikach ze zwyczajnej stali nie diuzej
niz 30 dni,

b) w zbiornikach aluminiowych, emaliowanych lub ze stali kwaso-
odpornej nie dtuzej niz 60 dni.

4_3. Transport. Styren techniozny w cysternach lub w bebnach na-
lezy przewozi¢ zgodnie z obowigzujacymi przepisami dla transportu
drogowego i kolejowego materiatéw niebezpiecznych i).

Styren zalicza sie do klasy niebezpieczenstwa Ilia.

Halezy zwraca¢ opakowania catkowicie opréznione i szczelnie zam-
kniete.

*j Patrz Informacje dodatkowe.
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5. BADATfIA

5.1. Program badan. Dla kazdej partii produktu nalezy wykona¢
nastepujace badania:

a) oznaczanie barwy (tabl. 1 poz. a),

b) oznaczanie zawartosci styrenu (tabl. 1 poz.b),

c) oznaczanie zawartosci aldehydéw w przeliczeniu na aldehyd
benzoesowy (CgH™CHO) (tabl. 1 poz. c©),

d) oznaczanie zawartosci nadtlenkéw w przeliczeniu na HQ,,
(tabl. 1 poz. d),

e) oznaczanie zawartosci polimeréw (tabl. 1 poz. e),

f) oznaczanie zawartosci stabilizatora TBC (p-l111-rzedowa buty-
lopirokatechina (tabl. 1 poz. f),

g) oznaczanie zawartosci stabilizatora hydrochinonu (tabl. 1
poz. ).

5.2. Wielko$¢ partii. Partie produktu stanowi zawarto$¢ jednej
cysterny lub zawartos$¢ najwyzej 100 bebnéw.

5.3. Pobieranie prébek. Przy pobieraniu prébek nalezy stosowaé
wytyczne wg PN-67/C-04500. Proébki do badan nalezy pobiera¢ z kaz-
dej cysterny.

W przypadku partii produktu w bebnach w zaleznosci od jej licz-
nosci nalezy wybra¢ w sposéb losowy przypadkowy do pobierania pro-
bek liczbe bebnéw podang w tabl. 2.

Tablica 2

liczba opakowan w partii Liczba opakowart wylosowanych

do 5
6 4+ 15
16 © 25
26 i- 63
64 + 160

© 0 N 0 W

Probki pierwotne nalezy pobiera¢ proébnikiem 1 i 2 wg PN-74/
C-60008 wzdduz catej wysokosci stupa cieczy w ilosci co najmniej
200 cm3.

Prébki pierwotne z cystern i bebnéw nalezy pobgeraé tylokrotnie,
az probka og6lna bedzie nie mniejsza niz 2000 cm

Prébki pierwotne nalezy zmiesza¢ 1 z tak otrzymanej proébki ogol-
nej nalezy wydzieli¢ Sredniag probke laboratoryjna o objetosci
1500 cm3.
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Srednig prébke laboratoryjna nalezy wymieszaé i podzielié na
dwie czesci z ktérych jedna przeznaczy¢ do badan, a drugg przecho-
wywa¢ do analizy rozjemczej.

Prébke przeznaczong do analizy rozjemczej nalezy przechowywac w
butelce ze szkka oranzowegoi:

a) w ciagu 60 dni - styren stabilizowany,

b) w ciggu 10 dni - styren niestabilizowany.

5.A. Opis badan

5.4.1. Oznaczanie barwy. Barwe prébki badanego styrenu nalezy
oznaczy¢ przez poréwnanie ze skalg platynowo-kobaltowa wg BH-71/
6022-02.

5.4.2. Oznaczanie zawartos$ci styrenu metoda chromatografii gazo-
wej

5.4.2.1. Zasada oznaczania. Zawarto$¢ styrenu oznacza sie przez
odjecie od 100, procentowej zawartosci sumy zanieczyszczen, ozha-
czonych metoda chromatografii gazowej.

5.4.2.2. Aparatura 1 przyrzady

a) Chromatograf gazowy z detektorem ptomieniowo-jonizacyjnym.

b) Kolumna chromatograficzna o ddugosci 3 m i Srednicy wewne-
trznej 4 mm, wykonana ze stali nierdzewnej.

0) Mikrostrzykawka o dziatce elementarnej 0,0002 cm™ (0,2 fil).

5.4.2.3. Odczynniki

a) Chloroform cz.d.a.

b) Chromosorb o granulacji 0,2 * 0,3 mm (60 + 80 mesh) do chro-
matografii.

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

d) Azot sprezony wg PH-71/C-84912 gatunek 1.

e) Powietrze sprezone wg PH-74/C-84913.

) Toluen wzorzec do chromatografii. Dopuszcza sie  stosowanie
toluenu cz.d.a.

g) Woddr sprezony gatunek 1 wg PN-64/C-84908.

5.4.2.4. Przygotowanie wypednienia. Chromosorb W o granulacji
0,2 t 0,3 mm wysuszy¢ w temperaturze 150°C i odwazy¢ 40 g. 10 g
glikolu polietylenowego rozpusci¢ w 40 cm” chloroformu i zala¢ u-
przednio odwazony chromosorb W. Chloroform odparowa¢ na 4azni wo-
dnej ciagle mieszajac, a nastepnie wysuszy¢ do catkowitego usunie-
cia rozpuszczalnika.
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Tak przygotowanym wypednieniem napednié¢ kolumne chromatograficz-
ng. W zaleznosci od zastosowanej fazy ciektej, nalezy napedniong
kolumne kondycjonowa¢ w termostacie w temperaturze:

dla glikolu polietylenowego 1500 * 140°C,

dla glikolu polietylenowego 400 * 120°C
w ciagu 24 godz-."przy niewielkim przeptywie gazu nosnego (azotu)
przez kolumne.

5.4.2.5. Warunki oznaczania. Przygotowa¢ chromatograf zgodnie
instrukcja obstugi aparatu. Oznaczanie prowadzi¢ w nastepujacych
warunkach:

a) Natezenie przeptywu gazoéw:

dla glikolu dla glikolu
polietylenowego 1500 polietylenowego 400
- azotu (gazu
nosnego) 50 cm /min 35 * 45 cnr/min
- wodoru 50 cm™/min 40 cm”™/min
- powietrza 500 cm™/min 400 cm”™/min

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

c) Szybkos$¢ przesuwu tasmy rejestratora - 600 mm/h.
d) 11os¢ dozowanej proébki - 0,001 cm”™ (1jil).

5.4.2.6. Niezredukowane wzgledne czasy reteno.1ll w stosunku do

wzorca - w zaleznosci od zastosowanej fazy ciekdej wynosza:

dla glikolu polietylenowego 1500 dla glikolu polietylenowego 400

- niezidentyfikowany - 0,80 - benzen - 0,70
- toluen (wzorzec) - 1,00 - toluen - 1,00
- etylobenzen - 1,42 - etylobenzen + p-ksylen - 1,41
- o0-, m -, p-ksylen - 1,44 - m-ksylen - 1,47
- n-propylobenzen - 1,73 - kumen - 1,69
- niezidentyfikowany - 1,79 - o-ksylen -1,82
- kumen - 2,03 - n-propylobenzen - 1,96
- niezidentyfikowany - 2,38 - niezidentyfikowany - 2,13
- * -metylostyren - 3,56 - a -metylostyren - 3,42

- niezidentyfikowany - 3,77 niezidentyfikowany - 4,01
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5.4.2,7. Wykonanie oznaczapia. Do kolbki z doszlifowanym korkiem
pojemnosci 100 om3 odwazy¢ 100 g badanego styrenu 2z dok¥adnoscia
do 0,0002 g, nastepnie doda¢ 0,1 g toluenu (wzorzec wewnetrzny) od-
wazonego z dokd#adnoscig do 0,0002 g. Zawartos¢ kolby doktadnie wy-
miesza¢, Za pomocag mikrostrzykawki pobra¢ 0,001 cm3 Q@D przy-
gotowanego roztworu, wprowadzi¢ do kolumny chromatograficznej i wy-
kona¢ chromatogram.

Na podstawie otrzymanego chromatogramu obliczy¢ zawarto$¢ styre-
nu (X,) w prooentacn wg wzoru

X,- 100 (1)

w ktérym ~ sumaryczna zawartos¢ zanieczyszczen, %.
Zawartos¢ poszczeg6lnych zanieczyszczehn (X2) w procentach obli-
czy¢ wg wzoru
S </
X,= —n * 100 (o)
1 mp *Sw v
w ktéryms$
m - masa wzorca wewnetrznego, g,
S - powierzchnia skorygowana piku zanieczyszczenia, mmp,
fx - wspodczynnik korekcyjny zanieczyszczenia,
m - masa probki badanego styrenu, g,
- powierzchnia skorygowana piku wzorca wewnetrznego, mm? .

5.4.2.8. Wyznaczanie wspotczynnikéw korekcyjnych. Wspédczynniki
korekcyjne nalezy wyznaczy¢ eksperymentalnie dla kazdego skdadnika,
sporzadzajac mieszaniny kalibracyjne.

Wspodczynniki korekcyjne (fx) nalezy obliczyé wg wzoru

t o= (©)
Sx 1 mw
w ktérym:

sw - powierzchnia piku toluenu (wzorzec wewnetrzny), m”‘0

m - masa skdadnika, g,

Sx - powierzchnia piku sk#adnika X, mm®t

m ., - masa wzorca, g.

Wartosci wspodczynnikéw korekcyjnych /x dla skkadnikéw niezi-
dentyfikowanych, nalezy przyja¢ Jak dla sktadnikéw zidentyfikowa-
nych, usytuowanych na chromatogramie w bezposrednim sgsiedztwie.

Wspodczynniki korekcyjne nalezy wyznaczy¢ przy kazdej zmianie de-
tektora lub wypednienia kolumny.
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5.4.2.9. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng oo
najmniej dwéch oznaczan, ktérych sumaryczna zawarto$¢ zanieczysz-
czen nie rézni sie miedzy sobg wiecej niz 20% w stosunku do niz-
szej zawartosci tych zanieczyszczen.

5.4.3. Oznaczanie zawartosci aldehydéw w przeliczeniu na aldehyd
benzoesowy (CMHMCHO).

5.4.3.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Biekit tymolowy, w roztworze alkoholowym wg PN-68/C-06501
p. 2.2.5.

b) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.aﬂ_roztwér: 20 g chlorowo-
dorku hydroksyloaminy rozpusci¢ w 1000 cnr metanolu 1 zobojetnic
0,05 N roztworem wodorotlenku sodowego wobec bi#ekitu tymolowego dc
zmiany barwy na pomaranczowg.

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

d) Metanol cz.d.a.

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

5.4.3.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej z doszlifowa-
nymkorkiempojernnoscr-300-cm*~odmierzy¢ pipetg 25 om'l metanolu,
25 cnr badanego styrenu, 0,2 car bdekitu tymolowego i w razie po-
trzeby zobojetni¢ roztwér wodorotlenkiem sodowym lub kwasem solnym
do pomaranczowego zabarwienia. Nastepnie doda¢ 25 cm™ zobojetnio-
nego roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy i odstawic.

0d czasu do czasu wstrzgsac¢ kolba. Po uptywie 1 godz miareczko-
wac¢ roztwér w kolbie roztworem wodorotlenku sodowego do uzyskania
pomaranczowego zabarwienia. Po updywie nastepnej godziny ponownie
miareczkowac .

Héwnolegle nalezy wykona¢ kontrolng prébke z odczynnikami uzyty-
mi do oznaczania.

Zawarto$¢ aldehydéw w przeliczeniu na aldehyd benzoesowy (X})
obliczy¢ w procentach wg wzoru

(V-V) = 0,0053 = 100
U)

w ktéryms
V - objetos¢ sScisle 0,05 N roztworu wodorotlenku sodowego
zuzytego w obu miareczkowaniach badanej probki, cnP,
V. - objetos¢ scisle 0,05 H roztworu wodorotlenku sodowego
zuzytego na zmiareczkowanie proéby kontrolnej, cm ,
0,0053 - ilos¢ aldehydu benzoesowego odpowiadajgca 1 an* Scisle
0,05 N roztworu wodorotlenku sodowego, g,
- gestos¢ styrenu przyjmuje sie za réwng 0,906 g/om™.
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5.4.3.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikéw co najmniej dwéch oznaczan nie rdéznigcych sie miedzy sobag
wiecej niz 0% wyniku Sredniego.

5.4.4. Oznaczanie zawartos$ci nadtlenkéw w przeliczeniu na

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., roztwér 10-procentowy.

) Tréjchlorek tytanu (TiCl,) cz.d.a., roztwér 0,02 N.

g) Wzorcowy roztwér zelaza Fe™ . Do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 cm™ wla¢ 300 * 400 cm™ wody i rozpusci¢ 35,11 g siarczanu ze-
lazawo-amonowego cz.d.a. [Pe(NH™M)2(S0N)g -¢HgOj, a nastepnie do-
da¢ 25 cm™ stezonego kwasu siarkowego i tyle roztworu nadmangania-
nu potasowego, aby catkowicie utleni¢ zelazo dwuwartosciowe 0o u-
zewnetrznia sie uzyskaniem lekko rézowego zabarwienia. Zawartosc¢
kolby uzupe#ni¢ do kreski woda. 1 cm”™ roztworu zawiera 0,005 g jo-
nu Pe”.

5.4.4.2_. Oznaczanie miana roztworu tréjchlorku tytanu. Do kolby
stozkowej pojemnosci 300 cnr odmierzyé 50 cm wody destylowanej,
15 cm kwasu solnego, 10 cnr roztworu rodanku amonowego i 10 cm
wzorcowego roztworu zelaza. Tak przygotowany roztwér miareczkowaé
tréjchlorkiem tytanu w atmosferze gazu obojetnego do zaniku rézo-
wego zabarwienia (biurete wprowadzi¢ giteboko do kolby).

Miano 0,02 N roztworu tréjchlorku tytanu () w przeliczeniu na
nadtlenek wodoru (HgOg) obliczy¢ wg wzoru

v = 005 17,008
V = 55,85
0,05 - ilos¢ graméw jonu Pe”4 zawarta w badanym wzorcowym roz-
tworze zelaza, g,
17,008 - potowa masy czasteczkowej nadtlenku wodoru,

V - objetos$¢ roztworu tréjchlorku tytanu potrzebna do mia;J
reczkowanla 0,05 g jonu zelazowego zawartego w 10 cnr
wzorcowego roztworu zelaza, cm ,

55,85 - masa atomowa zelaza.

5.4.4_3. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojemnosci
300 cnr odmierzy¢ 100 cm metanolu, 5 cm”™ roztworu rodanku amono-
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wego, 2 c'm3 kwasu siarkowego i 10 onr3 roztworu wzorcowego zelaza
Pe~+. Do kolby wrzuoi¢ kawatek statego dwutlenku wegla, wymieszac¢
ruchem okreznym, przykry¢ szkietkiem zegarkowym i odstawi¢ na
15 min. Ostroznie doda¢ (wprowadzajac biurete giteboko do kolby)
roztworu tréjchlorku tytanu do zaniku rézowego zabarwienia (doda-
nej objetos$ci roztworu tréjchlorku tytany nie uwzglednia sie w ob-
liczeniach), a nastepnie odmierzy¢ 25 cnr badanego styrenu, wymie-
sza¢ ruchem okreznym, przykry¢ szkiedlkiem zegarkowym i odstawi¢ na
dwie godziny. Po updywie tego czasu miareczkowa¢ trdjohlorkiem ty-
tanu do zaniku rézowego zabarwienia. Miareczkowanie prowadzi¢ w
atmosferze gazu obojetnego.

Zawarto$¢ nadtlenkéw (X4 w przeliczeniu na nadtlenek wodoru
(HjOg) obliczy¢ w procentach wg wzoru

V. VW--1Q0Q -
25 o

w Ktérym*

X “ objetos$¢ tréjchlorku tytanu zuzytego na zmiareczkowanie
zelaza tréjwartosciowego (jonu zelaza powstajgcego pod
dziataniem nadtlenkéw zawartych w badanym styrenie), cm?®,

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

e2° - gestos$¢ styrenu przyjmuje sie za réwnag 0,906 g/cm-*.

5.4.4.4. Wynik. Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczna wynikéw co
najmniej dwéch oznaczan nie roznigcych sie miedzy sobg wiecej niz
20% wyniku S$redniego.

5.4.5. Oznaczanie zawartosci polimeréw

5.4.5.1. Odczynniki

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

b) Polistyren - perelki polistyrenu nie zawierajgce plastyfika-
tora.

c) Styren czysty - wolny od polimeréw.

d) Podstawowy roztwdr wzorcowy polistyrenu (roztwér A). Do kolby
pomiarowej pojemnosci 100 cm” odmierzy¢ 0,045 g polistyrenu z do-
k#adnoscig do 0,0002 g, doda¢ 50 ai™ styrenu i rozpusci¢. Po roz-
puszczeniu polistyrenu kolbe uzupednié¢ styrenem do kreski i dobrze
wymieszac.

Przygotowany roztwdr zawiera 0,0556 polimeru.

5.4.5.2. Przygotowanie roboczych roztworéw wzorcowych polimeru
a) Wzorzec o zawartosci polimeru 0,0025St (roztwér B-25). Odmie-
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rzy¢ 5 cm3 roztworu A i przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej po-
jemnosci 100 cm3. Kolbg uzupednié¢ styrenem do kreski i wymieszac.

b) Wzorzec o zawartosci polimeru 0,0005% (roztwdr B-5). Odmie-
rzy¢ 1 cm3 roztworu A i przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm3. Kolbe uzupedni¢ styrenem do kreski i wymieszac.

Do kazdego oznaczania nalezy przygotowac¢ Swieze wzorce.

5.4.5.3. Wykonanie oznaczania

a) Oznaczanie zawartosci polimeru w ilosci do 0,0025/6. Do pro-
bowki z bezbarwnego szkta o Srednicy 25 mm i wysokosci 10 mm lub
cylindra z doszlifowanym korkiem gojemnoéci 25 cm3 odmierzy¢ pipe-
ta 2 cnr badanego styrenu i 20 cnr metanolu.

Do drugiej takiej samej probéwki lub cylindra odmierzy¢ 2 cm3
roztworu B-25 1 20 cm3 metanolu.

Probéwki lub cylindry zamknaé¢ korkiem pokrytym folig aluminiowg
albo korkiem doszlifowanym i wytrzasa¢ energicznie w ciagu paru
sekund.

Po wytrzasnieciu oglada¢ w Swietle rozproszonym na czarnym tle.
Zmetnienie badanej probki powinno by¢é mniejsze lub réwne zmetnie-
niu roztworu wzorcowego.

b) Oznaczanie zawartosci polimeru w ilosci do 0,0005/6. Do pro-
béwki lub cylindra o tych samych wymiarach jak w poz. a) odmierzyc¢
2 cm3 badanego styrenu i 20 cn? metanolu. Do drugiej takiej samej
probéwki lub cylindra odmierzy¢ 2 cm3 roztworu B-5 i 20 cm3 meta-
nolu. Dalej postepowa¢ jak w poz. a).

5.4.6. Oznaczanie zawartosci stabilizatora TBC (p-111-rzedowa bu-
tylopirokatechina)

5.4.6.1. Aparaty i przyrzady -
a) Fotokolorymetr.

b) Kuweta grubosci 10 mm.

c) Rozdzielaoze pojemnosci 125 cm3.

5.4.6.2. 0Odczynniki 1 roztwory

a) Styren cz. wolny od stabilizatora. Stabilizator nalezy usungé
w nastepujacy spoadbs Okoto 1500 cm3 styrenu przemy¢ trzykrotnie
roztworem 1 N wodorotlenku sodowego, a nastepnie woda do uzyskania
obojetnego odozynu wody z przemycia wobec wskaznika lakmusowego.

b) Roztwér wzorcowy stabilizatora TBC w styrenie o zawartosci
0,01%. W kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 cm3 rozpusci¢ 0,0905 g
stabilizatora TBC w 600 + 700 cm” styrenu przygotowanego wg
5.4.6.2 a) i roztwoér w kolbie uzupedni¢ tym styrenem do Kkreski.

0) Wodorotlenek sodowy cz.d.a - roztwdér 1 N.
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5.4.6.3. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Do kolbek pomiarowych
pojemnosci 50 cm3 odmierzy¢ przy pomocy mikrobiurety: 0,0j 0,5]
1»0j 1»5* 2,5; 5,0 7»5] 10,0 12,5] 15,0 cm” roztworu wzorcowego
przygotowanego wg 5.4.6.2 b) po czym dopedni¢ do kreski styrenem
wolnym od stabilizatora. Kolbki zawieraja kolejno 0; 0,0001j
0,0002j 0,0003j 0,0005] 0,0010] 0,001 5% 0,0020* 0,0025; 0,0030%
stabilizatora TBC. Zawartos¢ kolbek przenies¢ ilosciowo do rozdzie-
laczy pojemnosci 125 cm™. Do kazdego rozdzielacza doda¢ 55 cm”~roz-
tworu wodorotlenku sodowego i wytrzasa¢ przez okoto 3 min, nastep-
nie pozostawi¢ do rozwarstwienia sie cieczy, po czym warstwe wo-
dnag przesaczy¢ przez bibule do saczenia do kuwety i zmierzy¢é ab-
sorbancje przy ddugosci fali 485 nm stosujac ciemnoniebieski filtu
Pomiar absorbancji nalezy przeprowadzi¢ dokdadnie po 15 min od
chwili dodania do rozdzielacza roztworu wodorotlenku sodowego.

Jako roztworu odniesienia nalezy uzy¢ roztwér wodorotlenku sodo-
wego. Z otrzymanych wartosci sporzadzi¢ wykres odkdadajac na osi
rzednych stezenie stabilizatora TBC wyrazone w %, a na osi odcie-
tych absorbancje.

5.4.6.4. Wykonanie oznaczania. Do rozdzielacza pojemnosci 125 cm™
odmierzy¢ 50 cm badanej proébki, doda¢ 55 cm” roztworu wodorotlen-
ku sodowego i wytrzgsa¢ przez okoto 3 minuty, nastepnie pozosta-
wi¢ do rozwarstwienia sie cieczy, po czym wodng warstwe oddzielig,
przesaczy¢ przez bibute do saczenia do kuwety i zmierzy¢ absorban-
cje przy diugosci fali 485 nm, dok#adnie po 15 min od chwili doda-
nia roztworu wodorotlenku sodowego. Z krzywej wzorcowej odczytac
zawartos¢ stabilizatora TBC w procentach w badanym styrenie.

5.4.6.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikéw co najmniej dwéch oznaczan nie réznigcych sie miedzy sobg
wiecej niz 20% wyniku Sredniego.

5.4.7. Oznaczanie zawartosci hydrochinonu

5.4.7.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Amoniak, roztwér 20-procentowy.

b) Styren cz., niestabilizowany.

c) Roztwory wzorcowe hydrochinonu:

Roztwér wzorcowy 1 - odwazy¢ 0,023 g hydrochinonu oz. z dok#ad-
noscig do 0,0002 g i przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej po-
jemnosci 500 cm-5, rozpusoi¢ w niewielkiej Ilosci styrenu niestabi-
lizowanego, a nastepnie tym samym styrenem dopedni¢ kolbe do kres-
ki 1 dobrze wymiesza¢. 1 cm™ tego roztworu zawiera 0,046 mg hydro-

chinonu.
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Rpztwdér wzorcowy Il - do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 od-
mierzy¢ biuretg 29,5 cnr roztworu wzorcowego I, uzupednié¢ do kres-
ki styrenem niestabilizowanym i dobrze wymieBza¢. 1 aw* tego roz-
tworu zawiera 0,0136 mg hydrochinonu.

5.4.7.2. Wykonanie oznaczania. Przygotowa¢ trzy cylindry z bez-
barwnego szkd#a pojemnosci 50 ca*, o tych samych $rednicach i ozna-
czy¢ je kolejnymi numerami. Do pierwszego odmierzyé¢ 20 cnr wzorco-
wego roztworu hydrochinonu 1, do drugiego 20 an™ wzorcowego roz-
tworu hydroohinonu Il, a do trzeciego 20 an* badanego styrenu sta-
bilizowanego hydrochinonem.

Do cylindréw kolejno doda¢ po 3 cm™ roztworu amoniaku, wymieszac
1 poréwnac¢ zabarwienie badanej probki z zabarwieniem wzorcow.

Badany styren odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie ba-
danej probki bedzie réwne lub sktabsze od wzorca 1 albo réwne lub
silniejsze od wzorca 1l.

5.5. Interpretacja wynikéw. Wartosci liczbowe wystepujace w nor-
mie oraz wyniki oznaczan nalezy interpretowa¢ zgodnie =z PH-70/
H-02120 (Metoda Z2).

5.6. Zaswiadczenie o Jakosci. Dla kazdej partii produktu uznanej
za zgodng z wymaganiami normy nalezy wystawi¢ i przesta¢ odbiorcy
Swiadectwo, w ktérym miedzy innymi nalezy poda¢ wyniki z przepro-
wadzonych badan.

KO KI KC

INFORMACJE DODATKOAE
1. Instytucja opracowujgca norme - Zaktady Chemlfczne OSWIECIM w O$wiecimiu.

2. Istotne zmiany w stosunku do IH-66/6022-01

a) ujeto w normie produkt o czystosci specjalnej produkowany dotychczas wg
ZN-68/MPCh/Sch-357,

b) zaostrzono wymagania w zakresie zawartosci styrenu, aldehydéw, polimeréw i
stabilizatora,

o) zweryfikowano liczbe wymagan,

d) zaktualizowano postanowienia dotyczace pakowania, przechowywania i transpor-
tu,

e) zaktualizowano 1 uscis$lono metody badan.
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Norma ZN-68/MPCh/SCh-357 zostaje uniewazniona z dniem 1 stycznia 1976 r,

3. Normy i dokumenty zwigzane

PN-67/C-04500 Produkty ohemiczne. Wytyczne pobierania i przygotowania prébek

PH-68/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw wskaznikéw i roztworéw
buforowych

PN-74/C-60008 Probniki do pobierania prébek produktéw bezksztattnych

PK-61/C-S4809 Wodoér sprezony techniczny

PN-71/C-84912 Azot sprezony techniczny

PN-74/C-84913 Powietrze sprezone

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

FN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach transportowych. Znaki i znakowanie. Wme
gania podstawowe

H1-69/5046-02 Opakowania transportowe metalowe. Bebny lekkie

M-71/6020-02 Oznaczanie bai»y produktéw organioznych

Przepisy o przewozie kolejg materiatéw i przedmiotéw niebezpieczi“rch (PMJ) z dnia
15 wrze$nia 1968 r. (Dz.T. i Z.K. Nr 20 poz. 84 z 1968 r.)

Rozporzadzenie Ministra Komunikacji i Spraw Wewnetrznych z dnia 27 listopada
1971 r. w sprawie bezpieczenstwa ruchu przy przewozie materiatléw niebezpiecz-
pych na drogach publicznych (Dz.U. Nr 35 z 1971 r. poz. 310)

Specjalne warunki przewozu towaréw niebezpiecznych w migdzynarodowej komunikacji
kolejowej stanowiagce zatacznik 4 do Umowy StES (Dz.T. i Z.K. Nr 7 z 1968 r.
poz. 35)

Regulamin miedzynarodowy dla przewozu kolejg towaréw niebezpiecznych (RiD) stano-
wigcy zatacznik 1 do konwencji CIM (Dz.U. Nr 21 poz. 137 z dnia 29 czerwca
1968 r.)

4. Normy zagraniczne
Butgaria BDS 10776-73 Styren syntetyczny techniczny
CSRS PN 14-003-64 Styren
NRD TG! 9311 (1961) Organische Zwischenprodukte. Styrol monomer
ZSRR rOCT 10003-67 CTHpOJI
rocT 5.1283-72 CTHpoji. TpeCoBame k KaueciBy aiTecTOBaHoH npo-
ayicyiH
5. Gesto$¢ styrenu technicznego 92(.] utrzymuje sie w zakresie 0,905 + 0,907.

6. Zawarto$¢ etylobenzenu dlai
- rodzaju Oj nie wigoej niz 0,15£, BG PW

- rodzaju T, nie wiecej niz 0,25%. BN- 005001

40000000343356



