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Предисловие
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов по стандартизации государств, входящих в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов по стандартизации других государств.
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»

Сведения о стандарте

1 РАЗРАБОТАН Ассоциацией «Некоммерческое партнерство Координационно-информационный центр государств-участников СНГ по сближению регуляторных практик» (Ассоциация «НП КИЦ СНГ») совместно с Открытым акционерным обществом «Нафтан» (ОАО «Нафтан») и Обществом с ограниченной ответственностью «Саратоворгсинтез» (ООО «Саратоворгсинтез»)

2 ВНЕСЕН Межгосударственным техническим комитетом по стандартизации МТК 527 «Химия»

3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от	                           г. №               ) 








За принятие проголосовали:
	Краткое наименование страны по МК (ИСО 3166) 004–97
	Код страны
по МК (ИСО 3166) 004–97
	Сокращенное наименование национального органа по стандартизации

	Армения


Беларусь
Казахстан
Киргизия
Россия
Узбекистан
	AM


BY
KZ
KG
RU
UZ
	ЗАО «Национальный орган по стандартизации и метрологии» Республики Армения
Госстандарт Республики Беларусь
Госстандарт Республики Казахстан
Кыргызстандарт
Росстандарт
Узстандарт
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Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации.
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация будет опубликована на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты».
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Предисловие
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»

Сведения о стандарте
1 РАЗРАБОТАН Ассоциацией «Некоммерческое партнерство Координационно-информационный центр государств-участников СНГ по сближению регуляторных практик» (Ассоциация «НП КИЦ СНГ») совместно с Открытым акционерным обществом «Нафтан» (ОАО «Нафтан») и Обществом с ограниченной ответственностью «Саратоворгсинтез» (ООО «Саратоворгсинтез»)

2 ВНЕСЕН Межгосударственным техническим комитетом по стандартизации
МТК 527 «Химия»

3 ПРИНЯТ Межгосударственным советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол от                                                202    г. №                          ) 

За принятие проголосовали:
	Краткое наименование страны по МК (ИСО 3166) 004–97
	Код страны
по МК (ИСО 3166) 004–97
	Сокращенное наименование национального органа по стандартизации

	Армения
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4 Приказом Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии 
от                              №                             межгосударственный стандарт 
ГОСТ 11097–202    введен в действие в качестве национального стандарта Российской Федерации с                                       
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Правила применения настоящего стандарта установлены в статье 26 Федерального закона от 29 июня 2015 г. № 162-ФЗ «О стандартизации в Российской Федерации». Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в ежегодном (по состоянию на 1 января текущего года) информационном указателе «Национальные стандарты», а официальный текст изменений и поправок – в ежемесячном информационном указателе «Национальные стандарты». В случае пересмотра (замены) или отмены настоящего стандарта соответствующее уведомление будет опубликовано в ближайшем выпуске ежемесячного информационного указателя «Национальные стандарты». Соответствующая информация, уведомление и тексты размещаются также в информационной системе общего пользования – на официальном сайте Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии в сети Интернет (www.rst.gov.ru)









 ФГБУ «РСТ». Оформление, 202_

В Российской Федерации настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, тиражирован и распространен в качестве официального издания без разрешения Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии
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III
	МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ

	НИТРИЛ АКРИЛОВОЙ КИСЛОТЫ ТЕХНИЧЕСКИЙ 
Технические условия
Technical acrylonitrile. Specifications


Дата введения – 20  –    –    
[bookmark: _Toc521492396]1 Область применения
Настоящий стандарт распространяется на технический нитрил акриловой кислоты (акрилонитрил), получаемый окислительным аммонолизом пропилена, стабилизированный п-метоксифенолом, изготовляемый для нужд народного хозяйства и для использования в производстве АБС-пластиков, специальных износостойких бутадиен-стирольных и бутадиен-нитрильных каучуков, бутадиен-нитриловых смол, различных пластмасс, резин, эфиров акриловой кислоты, пластификаторов, синтетических волокон, сополимеров с винилхлоридом, стиролом (пластик САН), цианэтилцеллюлозы, при синтезе других химических продуктов (акриламида, метилакрилата, глутаминовой кислоты, адипонитрила и далее гексаметилендиамина – сырья для производства нейлона и полиуретанов).
По согласованию с потребителем акрилонитрил может изготавливаться без добавления стабилизатора.
Акрилонитрил – легкоподвижная жидкость с характерным запахом. Растворимость в воде – 7,3% по массе. Хорошо растворяется в органических растворителях, легко полимеризуется. 
Формулы: эмпирическая C3H3N,
структурная СН2 = CH—CN. 
Молекулярная масса (по международным атомным массам 1971 г.) – 53,06 г/моль.
[bookmark: _Toc521492397]2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие межгосударственные стандарты:
ГОСТ 12.1.005 Система стандартов безопасности труда. Общие санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и общие требования безопасности
ГОСТ 12.1.018 Система стандартов безопасности труда. Пожаровзрывобезопасность статического электричества. Общие требования
ГОСТ 1277 Реактивы. Серебро азотнокислое. Технические условия
ГОСТ 1510 Нефть и нефтепродукты. Маркировка, упаковка, транспортирование и хранение
ГОСТ 2517 Нефть и нефтепродукты. Методы отбора проб
ГОСТ 3022 Водород технический. Технические условия
ГОСТ 3760 Реактивы. Аммиак водный. Технические условия
ГОСТ 3956 Силикагель технический. Технические условия
ГОСТ 4204 Реактивы. Кислота серная. Технические условия
ГОСТ 4212 Реактивы. Методы приготовления растворов для колориметрического и нефелометрического анализа
ГОСТ 4232 Реактивы. Калий йодистый. Технические условия
ГОСТ 4328 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 4461 Реактивы. Кислота азотная. Технические условия
ГОСТ 4517 Реактивы. Методы приготовления вспомогательных реактивов и растворов, применяемых при анализе
ГОСТ 4919.1 Реактивы и особо чистые вещества. Методы приготовления растворов индикаторов
ГОСТ 5456 Реактивы. Гидроксиламина гидрохлорид. Технические условия
ГОСТ 5789 Реактивы. Толуол. Технические условия
ГОСТ 5955 Реактивы. Бензол. Технические условия
ГОСТ 6247 Бочки стальные сварные с обручами катания на корпусе. Технические условия
ГОСТ 6259 Реактивы. Глицерин. Технические условия
ГОСТ 6341 Реактивы. Кислота янтарная. Технические условия
ГОСТ 6995 Реактивы. Метанол-яд. Технические условия
ГОСТ 8864 Реактивы. Натрия N,N-диэтилдитиокарбамат 3-водный. Технические условия
ГОСТ 8984 Силикагель-индикатор. Технические условия
ГОСТ 9147 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические условия
ГОСТ 9805 Спирт изопропиловый. Технические условия
ГОСТ 10929 Реактивы. Водорода пероксид. Технические условия
ГОСТ 12026 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия
ГОСТ 13950 Бочки стальные сварные и закатные с гофрами на корпусе. Технические условия
ГОСТ 17366 Бочки стальные сварные толстостенные для химических продуктов. Технические условия
ГОСТ 17433 Промышленная чистота. Сжатый воздух. Классы загрязненности
ГОСТ 1770 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Общие технические условия
ГОСТ 18481 Ареометры и цилиндры стеклянные. Общие технические условия
ГОСТ 18522 Смолы и пластификаторы жидкие. Методы определения цветности
ГОСТ 18995.1 Продукты химические жидкие. Методы определения плотности
ГОСТ 18995.2 Продукты химические жидкие. Метод определения показателя преломления
ГОСТ 19908 Тигли, чаши, стаканы, колбы, воронки, пробирки и наконечники из прозрачного кварцевого стекла. Общие технические условия
ГОСТ 20292 Приборы мерные лабораторные стеклянные. Бюретки, пипетки. Технические условия
ГОСТ 20490 Реактивы. Калий марганцовокислый. Технические условия
ГОСТ 21650 Средства скрепления тарно-штучных грузов в транспортных пакетах. Общие требования
ГОСТ 24597 Пакеты тарно-штучных грузов. Основные параметры и размеры
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 25794.1 Реактивы. Методы приготовления титрованных растворов для кислотно-основного титрования
ГОСТ 25794.2 Реактивы. Методы приготовления титрованных растворов для окислительно-восстановительного титрования
ГОСТ 25794.3 Реактивы. Методы приготовления титрованных растворов для титрования осаждением, неводного титрования и других методов
ГОСТ 29169 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой
ГОСТ 29227 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 29251 Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 31610.20-1 (ISO/IEC 80079-20-1:2017) Взрывоопасные среды. Часть 20-1. Характеристики веществ для классификации газа и пара. Методы испытаний и данные
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания
Примечание – При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.
[bookmark: _Toc445900525][bookmark: _Toc521492398]3 Технические требования
3.1 Акрилонитрил должен быть изготовлен в соответствии с требованиями настоящего стандарта по технологическому регламенту, утвержденному в установленном порядке.
3.2 По физико-химическим показателям акрилонитрил должен соответствовать требованиям и нормам, указанным в таблице 1.
Т а б л и ц а 1 – Физико-химические показатели акрилонитрила
	Наименование показателя
	Норма для сорта

	
	высший 
	первый 
	второй 

	1 Внешний вид
	Прозрачная жидкость, не содержащая механических примесей

	2 Цветность (по платиново-кобальтовой шкале), единицы Хазена, не более
	5

	3 Плотность при 20 °С, г/см3
	0,800-0,806

	4 Показатель преломления при 20 °С
	1,3910-1,3920

	5 Массовая доля акрилонитрила, %,
не менее
	99,51
	99,45
	99,44

	6 Массовая доля кислот в пересчете на уксусную кислоту, %, не более
	0,0020
	0,0020
	0,0035

	7 Массовая доля воды, %, не более
	0,41
	0,45
	0,45

	8 Массовая доля синильной кислоты, %,
не более
	0,0005

	9 Массовая доля железа, %, не более
	0,00001
	0,00001
	0,00002

	10 Массовая доля меди, %, не более
	0,00001

	11 Массовая доля акролеина, %, не более
	0,0005
	0,0005
	0,0010

	12 Массовая доля ацетона, %, не более
	0,0100
	0,0100
	0,0200

	13 Массовая доля ацетонитрила, %,
не более
	0,0050

	14 Массовая доля альдегидов, %, не более
	0,0030

	15 Массовая доля перекисей в пересчете на перекись водорода, %, не более
	0,00002

	16 Массовая доля стабилизатора
(п-метоксифенола)
	0,0035-0,0050

	17 Массовая доля пропионитрила, %, не более
	0,0050
	0,0150
	0,0150

	18 Массовая доля кротононитрилов, %, не более
	0,0110
	0,0150
	0,0150

	19 Водородный показатель водного раствора акрилонитрила с массовой долей 5%, единицы pH
	6,0–9,0

	20 Массовая доля метакрилонитрила, %, не более
	0,0300

	Примечания
1 Показатели 9, 10,15 и 21 гарантируются технологией производства и подлежат контролю не реже одного раза в квартал. Допускается определение указанных показателей как на технологическом потоке, так и по результатам отбора проб из резервуаров хранения.
2 По требованию потребителя определяются показатели: массовая доля метилвинилкетона, массовая доля оксазола, массовая доля бензола, массовая доля нелетучих веществ. Их нормативные значения устанавливаются в контрактной (договорной) документации.



3.3 Упаковка
3.3.1 Акрилонитрил заливают в стальные бочки по ГОСТ 6247 типа 1 вместимостью 200 дм3, по ГОСТ 13950 типа 1 вместимостью 200 дм3, по ГОСТ 17366 типа 1 вместимостью 275 дм3, а также в специально предназначенные для данного продукта железнодорожные и автомобильные цистерны, контейнеры-цистерны.
Перед заполнением бочки, цистерны и контейнеры-цистерны должны быть полностью освобождены от продукта и далее промыты, пропарены, высушены.
3.3.2 Степень заполнения цистерн, контейнеров-цистерн и тары акрилонитрилом вычисляют с учетом максимального использования их вместимости и коэффициента объемного расширения продукта при возможном перепаде температур в пути следования.
Наливные люки автомобильных цистерн и горловины бочек должны быть герметизированы прокладками из паронита.
3.4 Маркировка
3.4.1 Транспортная маркировка должна соответствовать требованиям правил перевозки опасных грузов, действующим на используемом виде транспорта, в том числе типовым правилам ООН по перевозке опасных грузов, номер ООН 1093.
3.4.2 Акрилонитрил в соответствии с Правилами [1], классифицируется как опасный груз, класс опасности 3 (легковоспламеняющиеся жидкости). Классификационный шифр 3021. Классификационный код FT1. Код опасности 336.
3.4.3 При упаковке в бочки наносят маркировку с указанием следующих дополнительных данных:
- наименование продукции;
- наименование, юридический адрес и контактные данные изготовителя;
- товарный - знак предприятия-изготовителя;
- дата изготовления;
- срок годности;
- номер партии;
- масс брутто и нетто;
- обозначение настоящего стандарта
- знаки безопасности.
4 Требования безопасности
4.1 Акрилонитрил – легковоспламеняющаяся токсичная жидкость с характерным запахом. Акрилонитрил обладает общетоксическим, раздражающим и сенсибилизирующим действием при контакте с кожей. При попадании на слизистые оболочки и глаза акрилонитрил оказывает ожоговое воздействие.
Акрилонитрил относится ко 2-му классу опасности (высокоопасное вещество) в соответствии с ГОСТ 12.1.007.
Пожаро-взрывоопасные свойства акрилонитрила:
температура вспышки в открытом тигле 0 °С, в закрытом – минус 5 °С;
температура воспламенения 2 °С;
температура самовоспламенения 480 °С;
пределы воспламенения смеси акрилонитрила с воздухом: нижний – 3,05 % (по объему), верхний – 17,5 % (по объему).
Категория и группа взрывоопасной смеси – IIВ-Т1 в соответствии
с ГОСТ 31610.20-1 (ISO/IEC 80079-20-1:2017).
4.2 Акрилонитрил обладает кожно-резорбтивным действием, а также умеренным кумулятивным действием.
4.3 Предельно допустимые концентрации (ПДК) акрилонитрила в воздухе рабочей зоны составляют для максимально-разовой концентрации (ПДК м.р.) – 1,5 мг/м³ и для среднесменной концентрации (ПДК с.с.) – 0,5 мг/м³.
4.4 Для предотвращения электростатического искрообразования при производстве акрилонитрила должны выполняться требования ГОСТ 12.1.018.
4.5 Работающие с акрилонитрилом должны быть обеспечены средствами индивидуальной защиты, в том числе одеждой специальной защитной, средствами защиты рук, ног, глаз и органов дыхания. Анализ акрилонитрила проводят в вытяжном шкафу.
4.6 При возникновении очага загорания в качестве средств пожаротушения следует применять тонкораспыленную воду, воздушно-механическую пену, порошки общего назначения, универсальные порошки специального назначения и аэрозольные составы.
Запрещается приближаться к горящим емкостям. Охлаждать емкости следует водой с максимального расстояния. При воспламенении следует принять меры по тушению возгорания рекомендуемыми средствами пожаротушения (порошковый огнетушитель, противопожарное полотнище, песок). 
Запрещенные средства тушения пожаров: компактная струя воды.
При разливе продукта в помещении включить аварийную вентиляцию. Локализовать аварийный разлив, предупредить попадание вещества в дренаж. Не прикасаться к пролитому веществу. Пролив засыпать инертным материалом (песком), собрать в емкость, соблюдая условия смешения жидкостей и требования пожарной безопасности, и вывезти для утилизации с соблюдением мер предосторожности. Место разлива дегазировать обработкой раствором гидроокиси натрия с массовой долей 10% и раствором железного купороса с массовой долей 10% и промыть большим количеством воды.
Все операции по дегазации и уборке проводят в противогазе при включенной вытяжной вентиляции.
5 Требования охраны окружающей среды
5.1 ПДК акрилонитрила в атмосферном воздухе городских и сельских поселений и класс опасности определяют в соответствии с национальными нормативными документами[footnoteRef:2]1). Лимитирующий показатель вредности – резорбтивный.  [2: 1) В Российской Федерации в соответствии с СанПиН 1.2.3685-21 «Гигиенические нормативы и требования к обеспечению безопасности и (или) безвредности для человека факторов среды обитания».
В Республике Беларусь в соответствии нормативом «Показатели безопасности и безвредности атмосферного воздуха», утвержденным постановлением Совета Министров Республики Беларусь от 25.01.2021 № 37] 

5.2 ПДК акрилонитрила в воде водных объектов хозяйственно-питьевого и культурно-бытового водопользования определяют в соответствии с нормативными документами[footnoteRef:3]2)). Лимитирующий показатель вредности – санитарно-токсикологический. [3: 2) В Российской Федерации в соответствии с «Нормативами предельно допустимых концентраций вредных веществ в водах водных объектов рыбохозяйственного значения» утвержденными приказом Министерства сельского хозяйства РФ от 13 декабря 2016 г. № 552.
В Республике Беларусь действуют экологические нормы и правила ЭкоНиП 17.06.01-006-2023 «Охрана окружающей среды и природопользование. Гидросфера. Нормативы качества воды поверхностных водных объектов».] 

5.3 ПДК акрилонитрила в воде водных объектов рыбохозяйственного значения составляет 0,01 мг/л (класс опасности определяют в соответствии с нормативными документами[footnoteRef:4]3)). Лимитирующий показатель вредности – санитарно-токсикологический. [4: 3) В Российской Федерации в соответствии с СанПиН 1.2.3685-21 «Гигиенические нормативы и требования к обеспечению безопасности и (или) безвредности для человека факторов среды обитания».
В Республике Беларусь в соответствии нормативом «Показатели безопасности и безвредности атмосферного воздуха», утвержденным постановлением Совета Министров Республики Беларусь от 25.01.2021 № 37.] 

5.4 Защита окружающей среды при производстве, транспортировании, хранении и применении акрилонитрила должна быть обеспечена строгим соблюдением технологического режима, герметизацией технологического оборудования и транспортных средств, устройством аспирационных систем в местах возможных выделений вредных выбросов, обработкой загрязненных сточных вод на очистных сооружениях и другими мерами и мероприятиями, обеспечивающими снижение негативного воздействия на окружающую среду.
5.5 Обращение с отходами, содержащими акрилонитрил, должно осуществляться в соответствии с требованиями национального законодательства[footnoteRef:5]4).  [5: 4) В Российской Федерации действует Федеральный закон «Об отходах производства и потребления» от 24 июня 1998 г. № 89-ФЗ.
В Республике Беларусь действует закон «Об обращении с отходами» от 20 июля 2007 г. № 271-3.] 

5.6 При разливе продукта на открытом пространстве (при транспортной аварии) сообщить в органы санитарно-эпидемиологического надзора. Не прикасаться к пролитому веществу. Устранить течь с соблюдением мер предосторожности. Перекачать содержимое в исправную емкость или в емкость для слива с соблюдением условий смешения жидкостей. При интенсивной утечке оградить земляным валом. Не допускать попадания вещества в водоемы, подвалы, канализацию. Осаждать пары тонкораспыленной водой. Срезать поверхностный слой грунта с загрязнениями, собрать и вывезти для утилизации с соблюдением мер предосторожности. Места срезов засыпать свежим слоем грунта. Поверхности промыть моющими композициями.
5.7 Газовые выбросы подвергают каталитическому сжиганию. Технологические сточные воды сжигают в специальной печи.
6 Правила приемки
6.1 Акрилонитрил принимают партиями. Партией считают любое количество продукта, однородного по своим показателям качества, в бочках или железнодорожных и автомобильных цистернах, контейнерах-цистернах и сопровождаемое одним документом о качестве.
Документ о качестве должен содержать:
· наименование документа, его номер;
· наименование предприятия-изготовителя и его товарный знак;
· местонахождение изготовителя, место производства;
· наименование продукта;
· номер партии;
· номер цистерны, контейнера-цистерны, государственный регистрационный знак транспортного средства;
· грузополучатель (наименование, адрес, страна);
· дату изготовления продукта (месяц, год);
· обозначение настоящего стандарта;
· показатели качества, их нормы и фактические значения;
· гарантийный срок хранения;
· заключение о соответствии требованиям настоящего стандарта, сорт;
· подпись, расшифровка подписи лица, оформившего документ, штамп лаборатории, дата.
Допускается вносить дополнительную информацию, характеризующую продукцию, изготовителя, место производства.
6.2 Объем выборки для проверки качества акрилонитрила, залитого в бочки, цистерны или контейнера, должен составлять не менее 10%, но не менее трех бочек при малых партиях акрилонитрила.
6.3 При получении неудовлетворительных результатов анализа хотя бы по одному из показателей проводят повторный анализ вновь отобранной пробы из цистерны, контейнера-цистерны. 
Результаты повторного анализа распространяются на всю партию. При получении неудовлетворительных результатов повторного анализа партия бракуется.
7 Методы анализа
7.1 Отбор проб
7.1.1 Из железнодорожных и автомобильных цистерн и контейнеров-цистерн точечную пробу акрилонитрила отбирают стационарным, установленным на цистерне/контейнере пробоотборником, трубка которого должна быть опущена до середины. Перед отбором пробы трубка должна быть промыта не менее чем 0,5 дм3 акрилонитрила.
Точечную пробу акрилонитрила из железнодорожных цистерн/контейнеров, не снабженных стационарным пробоотборником, из автомобильных цистерн отбирают по ГОСТ 2517, из бочек — стеклянной трубкой, опуская ее конец до дна бочки. 
Допускается объединенную пробу из железнодорожных или автомобильных цистерн, контейнеров-цистерн отбирать с помощью пробоотборника с вакуумным насосом (объем всасывания не менее 500 см3). 
Объединенную пробу из железнодорожных или автомобильных цистерн, контейнеров-цистерн отбирают с помощью пробоотборника с вакуумным насосом, в комплекте с полиэтиленовыми трубками равными частями с трех уровней: верхнего, среднего и нижнего. Пробы отбирают в чистую, сухую толстостенную банку из стекла с плотно закрывающейся крышкой. 
7.1.2 Отобранные точечные пробы в соотношении 1:1:1 соединяют вместе, тщательно перемешивают и получают объединенную пробу, объем составленной пробы должен быть не менее 3 дм3. Пробу тщательно перемешивают, делят на 2 части и помещают в чистые сухие банки с плотно закрывающейся крышкой. Одна часть объединенной пробы объемом 2 дм3 используется для выполнения измерений, вторая часть объединенной пробы в объеме 1 дм3 оставляется на хранение, как арбитражная проба, в случае разногласий при оценке качества продукции.
На банку наклеивают этикетку, на которой указывают:
· наименование продукта;
· дату и место отбора пробы.
Допускается наносить дополнительную информацию, например, Ф.И.О. и должность отобравшего пробу.
7.2 Общие указания
7.2.1 Допускается применять другие средства измерений, вспомогательные устройства, материалы и реактивы с аналогичными или лучшими метрологическими и техническими характеристиками. Применяемые средства измерений должны быть исправны и пройти метрологическую оценку в соответствии с национальным законодательством.
7.2.2 Допускается применять другие методы испытаний, обеспечивающие требуемую точность и достоверность результатов испытаний. Применяемые методики должны быть аттестованы в установленном порядке.
При разногласиях в оценке качества акрилонитрила испытания проводят методами, указанными в настоящем стандарте.
7.2.3 Условия выполнения измерений
При выполнении измерений в лаборатории должны быть соблюдены следующие условия:
температура воздуха………………………………………………………………(20 ±5) °С;
атмосферное давление…………………………………………………………(100 ±4) кПа;
относительная влажность воздуха при (20 ±5) °С……………………………(65 ±15) %.
Для контроля условий необходимо использовать термогигрометр и барометр-анероид метеорологический имеющие соответственно:
- диапазон измерения температуры от 5,0 °С до 40,0 °С, пределы допускаемого значения абсолютной погрешности ±0,5 °С и диапазон измерения относительной влажности от 5 % до 98 %, пределы допускаемого значения абсолютной погрешности ±3 %;
- диапазон измерения атмосферного давления от 80,0 до 106,0 кПа, пределы допускаемой абсолютной погрешности ±0,3 кПа.
7.3 Подготовка к выполнению измерений
7.3.1 Подготовка средств измерений и вспомогательных устройств
Подготовка применяемых средств измерений и вспомогательных устройств проводится в соответствии с эксплуатационной документацией.
7.3.2 Очистка акрилонитрила, не содержащего примесей
Способ очистки акрилонитрила, не содержащего примесей, состоит из следующих стадий: 
– однократной экстракции акрилонитрила раствором натрия гидроокиси;
– трехкратной экстракцией акрилонитрила водой с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см;
– осушки акрилонитрила от воды кальцием хлористым;
– перегонки при атмосферном давлении осушенного акрилонитрила. 
Контроль чистоты акрилонитрила, не содержащего примесей, осуществляют по процедуре спектрофотометрического определения контрольного раствора по подпункту 7.14.3.3. Допускаемое значение оптической плотности при спектрофотометрировании акрилонитрила, не содержащего примесей, на длине волны λ = 365 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм должно составлять не более 0,035 Б.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328-77, х.ч., раствор с массовой долей 5%. Акрилонитрил, не содержащий п-метоксифенол, готовят следующим образом: 50 см3 акрилонитрила и 100 см3 раствора гидроокиси натрия помещают в делительную воронку и встряхивают 2 мин. После расслоения акрилонитрил сливают и перегоняют (по ГОСТ 18995.7), отбирая фракцию, кипящую при температуре от 75,5 до 79,5°С.
7.3.2.1 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности высокий, наибольший предел взвешивания 750 г, дискретность 1 мг. 
Цилиндр 1-50-2; 1-100-2 по ГОСТ 1770.
Термометр ртутный стеклянный лабораторный ТЛ-4, диапазон измерения температуры от 50,0 С до 105,0 С, класс точности 1, цена деления 0,1 С, пределы допускаемой абсолютной погрешности ±0,3 С.
[bookmark: _Hlk232762040]Секундомер любого типа.
Система очистки воды, обеспечивающая получение воды с удельной электропроводностью не более 0,055 мкСм/см.
Колба Кн-1-100-29/32 ТС; Кн-250-1-29/32 ТС по ГОСТ 25336.
Стаканчик СН-34/12 по ГОСТ 25336.
Пробка стеклянная 14/23; 29/32 по ГОСТ 1770. 
Стакан 4 по ГОСТ 9147.
Воронка ВД-1-250 ХС по ГОСТ 25336.
Холодильник ХПТ-1-300-14/23 ХС по ГОСТ 25336.
Насадка Н1-29/32-14/23-14/23 ТС по ГОСТ 25336.
Алонж АИ-14/23-50 ТС по ГОСТ 25336.
Колба К-1-250-29/32 ТХС по ГОСТ 25336.
Холодильник лабораторный взрывозащитного исполнения для хранения реактивов, обеспечивающий охлаждение от минус 2 С до 15 С.
Штатив лабораторный.
Плитка электрическая лабораторная.
Колбонагреватель.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, х.ч. или ч.д.а.
Нитрил акриловой кислоты технический по ГОСТ 11097, высшего сорта, стабилизированный п-метоксифенолом.
Кальций хлористый (обезвоженный).
Глицерин по ГОСТ 6259, ч.д.а.
[bookmark: _Hlk232686564]Вода с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см (далее – вода).
7.3.2.2 Приготовление раствора натрия гидроокиси с массовой долей 10 %
В фарфоровый стакан вместимостью 250 см3 помещают 10 г натрия гидроокиси, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью отсчета до 0,01 г, прибавляют цилиндром 90 см3 воды, перемешивают.
7.3.2.3 Проведение работ по очистке акрилонитрила, не содержащего примесей
Экстракция раствором натрия гидроокиси
В делительную воронку вместимостью 250 см3 помещают цилиндрами 100 см3 акрилонитрила и 50 см3 раствора натрия гидроокиси. Делительную воронку интенсивно встряхивают в течение 3 мин, периодически приоткрывая пробку для выпускания паров. По окончании экстракции делительную воронку закрепляют в штативе в горизонтальном положении и оставляют для расслоения водной и органической фаз в течение 5 мин. Затем нижний слой раствора натрия гидроокиси сливают.
Экстракция водой
Для подготовленного акрилонитрила проводят трехкратную экстракцию водой. Для чего в ту же делительную воронку вместимостью 
250 см3 с акрилонитрилом помещают 50 см3 воды. Делительную воронку интенсивно встряхивают в течение 3 мин, периодически приоткрывая пробку для выпускания паров. По окончании экстракции делительную воронку закрепляют в штативе в горизонтальном положении и оставляют для расслоения водной и органической фаз в течение 5 мин. Затем нижний слой воды сливают. 
Экстракцию повторяют еще два раза с таким же объемом воды.
Осушка кальцием хлористым
Для подготовленного акрилонитрила проводят осушку от воды кальцием хлористым. Для чего в коническую колбу вместимостью 250 см3 переносят подготовленный акрилонитрил, прибавляют 5 г кальция хлористого, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью отсчета до 0,01 г, выдерживают в течение 8-10 ч. Затем декантируют осушенный акрилонитрил.
Перегонка при атмосферном давлении
Собирают лабораторную установку для перегонки подготовленного акрилонитрила, состоящую из колбы круглодонной вместимостью 250 см3, холодильника с прямой трубкой, алонжа, насадки, приемника – колбы конической вместимостью 100 см3, двух термометров для измерения температуры бани и температуры паров акрилонитрила, бани с теплоносителем глицерином, плитки электрической. Схема лабораторной установки для перегонки при атмосферном давлении осушенного акрилонитрила представлена на рисунке 1.
[image: ]
1 – колбонагреватель; 2 – колба круглодонная; 3 – насадка; 4 – термометр (диапазон измерения температуры от 50,0 С до 105,0 С); 5 – холодильник; 6 – алонж; 7 – приемник
Рисунок 1 – Схема лабораторной установки для перегонки при атмосферном давлении осушенного акрилонитрила

Допускается использование колбонагревателя или другого электрического оборудования, а также стеклянного оборудования с взаимозаменяемыми конусами.
В круглодонную колбу вместимостью 250 см3 помещают подготовленный акрилонитрил, колбу с содержимым помещают в баню с теплоносителем глицерином, соединяют с установкой для перегонки. Включают нагрев электрической плитки и ведут перегонку акрилонитрила при температуре бани от 115 °С до 120 °С, температуру бани контролируют термометром. Отогнанная фракция, кипящая до температуры 75,5 °С, не используется. Далее меняют приемник, продолжают перегонку, собирают фракцию, кипящую при температуре от 75,5 °С до 79,5 °С. После чего нагревание прекращают, приемник отсоединяют от установки.
Контроль чистоты акрилонитрила, не содержащего перекисей, осуществляют по процедуре спектрофотометрического определения контрольного раствора по пункту 7.14.4.3.
Допускается хранение акрилонитрила, не содержащего примесей, в холодильнике при температуре 4 С не более 14 сут. Перед применением повторно проводят контроль чистоты акрилонитрила, не содержащего примесей, по п.7.14.5.3.
7.3.3 Обработка результатов измерений проводится в соответствии с п.7.18.
7.3.4 Внешний вид акрилонитрила определяют визуально просмотром в проходящем свете пробы, налитой в пробирку П-1-14-120 ХС или П-1-14-120 ТС по ГОСТ 25336 (высота слоя должна составлять не менее половины пробирки).
7.4 Определение цветности 
Определение цветности проводят по ГОСТ 18522 визуальным методом. При этом разбавлением основного раствора готовят серию растворов сравнения:
для этого 1; 3; 5; 7 см3 основного раствора помещают в мерные колбы 2—500—2 по ГОСТ 1770 и доводят до метки дистиллированной водой с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см.. Цветность полученных растворов соответствует 1; 3; 5; 7 единицам Хазена. 
[bookmark: _Hlk231818901]Основной раствор и растворы сравнения хранят в темном месте в герметично закрытых колориметрических пробирках или цилиндрах Несслера при комнатной температуре. Срок хранения – не более 12 месяцев. Оптическую плотность основного раствора и растворов сравнения проверяют один раз в три месяца по ГОСТ 18522.
Испытуемую пробу и раствор сравнения помещают в колориметрическую пробирку или цилиндр Несслера до метки. В такие же колориметрические пробирки или цилиндры Несслера помещают до того же уровня растворы сравнения. Цвет испытуемой пробы сравнивают с цветом раствора шкалы Хазена, рассматривая их сверху вниз на белом фоне при дневном свете или при освещении лампой дневного света. 
Продукт соответствует требованиям настоящего стандарта, если его цветность не интенсивнее цветности раствора сравнения, соответствующей 5 единицам Хазена.
7.5 Определение плотности
Плотность акрилонитрила определяют на автоматическом плотномере, предназначенном для измерения плотности жидкостей при температуре 20 °С в диапазоне измерений (0,65 – 1,71) г/см3 и с пределом абсолютной погрешности ± 0,0001 г/см3. Измерения проводят в соответствии с руководством по эксплуатации автоматического плотномера.
Допускается проводить измерение плотности анализируемой пробы ареометром при температуре (20,0±0,1) С по разделу 1 ГОСТ 18995.1-73. 
7.6 Определение показателя преломления при 20 ºС
Показатель преломления при 20 ºС определяют по ГОСТ 18995.2 на автоматическом плотномере, предназначенном для измерения показателя преломления жидкостей, с диапазоном измерений от 1,3200 до 1,7000 и пределом допускаемых значений основной абсолютной погрешности преобразователя при измерении показателя преломления ± 0,0001. Измерения проводят в соответствии с руководством по эксплуатации оборудования.
7.7 Определение массовой доли кислот в пересчете на уксусную кислоту
7.7.1 Метод А
7.7.1.1 Сущность метода
Метод основан на титровании суммы кислот спиртовым раствором гидроокиси натрия в присутствии тимолового синего в условиях, исключающих контакт пробы с двуокисью углерода.
7.7.1.2 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Бюретка 1-2-2-5-0,02 ГОСТ 29251.
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности специальный, наибольший предел взвешивания 210 г, дискретность 0,1 мг.
Секундомер любого типа.
Цилиндр 1—100; 1-250 по ГОСТ 1770.
Колба Кн-2—250—34 по ГОСТ 25336.
Капельница 2-50 ХС по ГОСТ 25336.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, х.ч.
Спирт изопропиловый по ГОСТ 9805, абсолютированный.
Кислота серная по ГОСТ 4204, х. ч.
Тимоловый синий (индикатор) по ТУ 6-09-3501-78
Пипетка 2-2-5 по ГОСТ 29169.
Пипетка 1-1-2-10 по ГОСТ 29227.
Стакан В-1-250 ТСХ по ГОСТ 25336.
Стаканчик СН-34/12 по ГОСТ 25336.
Цилиндр 1-150-2; 1-250-2 ГОСТ 1770-74.
Колба КН-1-250-29/32 ТС ГОСТ 25336
Холодильник лабораторный для хранения реактивов взрывозащитного исполнения, обеспечивающий охлаждение от минус 2 ºС до 15 ºС.
Пробка стеклянная 29/32 по ГОСТ 1770.
Палочка стеклянная.
Груша резиновая.
7.7.1.3 Приготовление растворов реактивов
Натрия гидроокись, раствор молярной концентрации 
c (NaOH) = 1 моль/дм3 изопропилового спирта. 
В стакан вместимостью 250 см3 помещают 20 г натрия гидроокиси, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью до 0,01 г. Помещают цилиндром 250 см3 изопропилового спирта, тщательно растирают. Затем приготовленный раствор выдерживают в течение 3 – 4 суток для осаждения карбонатов. После чего декантируют верхний прозрачный слой раствора натрия гидроокиси молярной концентрации c (NaOH) = 1 моль/дм3 в изопропиловом спирте объемом приблизительно 200 см3. Раствор хранят в плотно закупоренной темной склянке в холодильнике при температуре от 4 ºС до 6 ºС.
[bookmark: _Hlk231982974]Натрия гидроокись, раствор молярной концентрации 
c (NaOH) = 0,01 моль/дм3 в изопропиловом спирте.
В коническую колбу вместимостью 100 см3 помещают пипеткой 4,6 см3 раствора натрия гидроокиси молярной концентрации C (NaOH) = 1 моль/дм3 в изопропиловом спирте и прибавляют цилиндром 150 см3 изопропилового спирта. Устанавливают концентрацию полученного раствора титрованием раствором серной кислоты в присутствии тимолового синего.
[bookmark: _Hlk231982904]Раствор натрия гидроокиси молярной концентрации C (NaOH) = 0,01 моль/дм3 в изопропиловом спирте хранят в холодильнике при температуре от 4 ºС до 6 ºС 3 суток.
Тимоловый синий, раствор с массовой долей приблизительно 0,1 % в изопропиловом спирте.
Раствор готовят по ГОСТ 4919.1, при этом вместо этилового спирта используют изопропиловый спирт.
Серная кислота, раствор молярной концентрации c (1/2 H2SO4) =0,1 моль/дм3
Раствор готовят по ГОСТ 25794.1
7.7.1.4 Подготовка проб акрилонитрила к выполнению измерений
Измеряют плотность анализируемой пробы с помощью плотномера по п.7.5.
7.7.1.5 Проведение анализа
Измерение включает два параллельных определения, выполненных в условиях повторяемости.
75 см3 акрилонитрила помещают в коническую колбу, прибавляют 5 капель раствора тимолового синего, перемешивают, колбу закрывают пробкой, в отверстие которой вставляют бюретку. Конец бюретки должен выходить за пробку. Затем содержимое колбы титруют раствором гидроокиси натрия до появления синей окраски, неисчезающей в течение 30 с.
7.7.1.6 Порядок обработки результатов измерений:
Массовую долю кислот в пересчете на уксусную кислоту Х, %, в процентах вычисляют по формуле
,							(1)
где V — объем раствора гидроокиси натрия концентрации точно 0,01 моль/дм3, израсходованный на титрование, см3;
0,0006 — масса уксусной кислоты, соответствующая 1 см3 раствора гидроокиси натрия концентрации точно 0,01 моль/дм3, г;
K – коэффициент поправки раствора натрия гидроокиси;
75 — объем акрилонитрила, взятый для анализа, см3;
ρ — плотность акрилонитрила, г/см3. 
7.7.2 Метод Б
7.7.2.1 Сущность метода
Метод основан на титровании суммы кислот в акрилонитриле спиртовым раствором гидрооксида натрия в метаноле в присутствии бромтимолового синего.
7.7.2.2 Общие положения
Коэффициент поправки раствора натрия гидроокиси в метаноле устанавливают по навеске кислоты янтарной в присутствии индикатора фенолфталеина в метаноле, который в точке эквивалентности изменяет окраску раствора из бесцветной в розовую, по процедуре ГОСТ 25794.1. 
7.7.2.3 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Бюретка I-3-2-50-0,1; I-3-1-10-0,02 по ГОСТ 29251.
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности специальный, наибольший предел взвешивания 210 г, дискретность 1 мг.
Автоматический плотномер.
Ареометр общего назначения АОН-1 760-820 по ГОСТ 18481. 
Пипетка 1-2-20 по ГОСТ 29169.
Пипетка 1-1-2-1; 1-1-2-2 по ГОСТ 29227.
Цилиндр 1-50-2; 1-100-2; 1-500-2 по ГОСТ 1770.
Цилиндр-1 45/280 по ГОСТ 18481.
Колба 2-100-2; 2-500-2 по ГОСТ 1770.
Термостат жидкостный, обеспечивающий нагрев до температуры 70,0 ºС, точность поддержания температуры 20,0 ºС в установившемся тепловом режиме ±0,1 ºС. 
Термометр ртутный стеклянный лабораторный ТЛ-4, диапазон измерения температуры от 0,0 ºС до 55,0 ºС, класс точности 1, цена деления 0,1 ºС, пределы допускаемой абсолютной погрешности ±0,2 ºС.
Холодильник лабораторный взрывозащитного исполнения для хранения реактивов, обеспечивающий охлаждение от минус 2 ºС до 15 ºС.
Шкаф сушильный, обеспечивающий нагрев до температуры 220 ºС, точность 
Пробка стеклянная 29/32 по ГОСТ 1770.
Стакан В-1-100 ТХС; В-1-150 ТХС по ГОСТ 25336.
Стаканчик СВ-24/10; СН-34/12 по ГОСТ 25336.
Капельница 2-50 ХС по ГОСТ 25336.
Палочка стеклянная.
Груша резиновая.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, х.ч.
Кислота янтарная по ГОСТ 6341, х.ч. или ч.д.а.
Метанол-яд по ГОСТ 6995, х.ч. или ч.д.а.
Бромтимоловый синий.
Фенолфталеин.
7.7.2.4 Приготовление растворов реактивов
Фенолфталеин, раствор с массовой долей приблизительно 1 % в метаноле 
В стакан вместимостью 100 см3 помещают 0,5 г индикатора фенолфталеина, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью до 0,01 г, прибавляют цилиндром 50 см3 метанола, перемешивают стеклянной палочкой до полного растворения.
Натрия гидроокись, растворы молярной концентрацией 
c (NaOH) = 0,1 моль/дм3, c (NaOH) = 0,02 моль/дм3 в метаноле.
Раствор натрия гидроокиси молярной концентрации c (NaOH) = 0,1 моль/дм3 в метаноле готовят следующим образом. В стакан вместимостью 100 см3 помещают 2,03 г натрия гидроокиси, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью до 0,01 г. Прибавляют из пипетки (2-5) капли воды с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см для смачивания навески натрия гидроокиси, помещают цилиндром 50 см3 метанола, перемешивают до полного растворения. Содержимое стакана количественно переносят метанолом в мерную колбу вместимостью 500 см3, помещают цилиндром 300 см3 метанола, доводят объем раствора в мерной колбе до метки метанолом, тщательно перемешивают. Затем приготовленный раствор выдерживают в течение 1–2 суток для осаждения углекислого натрия. После чего декантируют верхний прозрачный слой раствора натрия гидроокиси молярной концентрации c (NaOH) = 0,1 моль/дм3 в метаноле объемом приблизительно 250-300 см3.
Коэффициент поправки раствора натрия гидроокиси молярной концентрации c (NaOH) = 0,1 моль/дм3 в метаноле устанавливают по навеске кислоты янтарной в присутствии индикатора фенофталеина по пункту 2.2.3.3 ГОСТ 25794.1-83. 
Коэффициент поправки раствора натрия гидроокиси молярной концентрации C (NaOH) = 0,1 моль/дм3 в метаноле проверяют не реже одного раза в 14 сут.
Раствор натрия гидроокиси молярной концентрации C (NaOH) = 0,1 моль/дм3 в метаноле хранят в холодильнике при температуре от 4 ºС до 6 ºС.
Раствор натрия гидроокиси молярной концентрации C (NaOH) = 0,02 моль/дм3 в метаноле готовят следующим образом. В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают пипеткой 20 см3 раствора натрия гидроокиси молярной концентрации C (NaOH) = 0,1 моль/дм3 в метаноле. Доводят объем раствора в мерной колбе до метки метанолом, тщательно перемешивают.
Раствор натрия гидроокиси молярной концентрации C (NaOH) = 0,02 моль/дм3 в метаноле применяют свежеприготовленным. 
Бромтимоловый синий, раствор с массовой долей приблизительно 0,1 % в метаноле
В стакан вместимостью 150 см3 помещают 0,1 г индикатора бромтимолового синего, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью отсчета до 0,01 г, прибавляют пипеткой 1,5 см3 раствора натрия гидроокиси молярной концентрации C (NаОН) = 0,02 моль/дм3 в метаноле, перемешивают, вносят небольшими порциями цилиндром 100 см3 метанола, тщательно перемешивают.
Прибавляют по каплям из пипетки раствор натрия гидроокиси молярной концентрации C (NаОН) = 0,02 моль/дм3 в метаноле до появления темно-зеленой окраски раствора.
7.7.2.5 Подготовка проб акрилонитрила к выполнению измерений
Плотность анализируемой пробы измеряют по п.7.5.
7.7.2.6 Порядок выполнения измерений 
[bookmark: _Hlk231818407]Измерение включает два параллельных определения, выполненных в условиях повторяемости.
В коническую колбу вместимостью 250 см3, снабженную пришлифованной пробкой, помещают цилиндром 100 см3 анализируемой пробы, пипеткой 0,5 см3 раствора индикатора бромтимолового синего. Содержимое конической колбы титруют раствором натрия гидроокиси молярной концентрации С (NаОН) = 0,02 моль/дм3 в метаноле до перехода окраски раствора из желтой в синюю.
7.7.2.7 Порядок обработки результатов измерений
Массовую долю кислот в пересчете на уксусную кислоту в акрилонитриле , %, рассчитывают по формуле
, 							(2)
где V – объем раствора натрия гидроокиси молярной концентрации C (NаОН) = 0,02 моль/дм3 в метаноле, израсходованный на титрование анализируемой пробы, см3;
C– молярная концентрация раствора натрия гидроокиси, моль/дм3;
K – коэффициент поправки раствора натрия гидроокиси;
60 – молярная масса эквивалента уксусной кислоты, г/моль;
V1 – объем анализируемой пробы, см3;
𝜌 – плотность анализируемой пробы, г/см3.
7.8 Определение массовой доли воды
Массовую долю воды определяют по методу Фишера на автоматическом титраторе с диапазоном измерения (0,01-100) % и пределом допускаемых значений относительной погрешности титрования ±3 %. Измерения проводят в соответствии с руководством по эксплуатации автоматического титратора.
7.9 Определение массовой доли синильной кислоты
7.9.1 Сущность метода
Метод основан на предварительной экстракции синильной кислоты из акрилонитрила щелочным раствором калия йодистого, образовании цианида и последующим его титровании раствором серебра азотнокислого.
Экстракцию синильной кислоты из акрилонитрила выполняют при соотношении объемов анализируемой пробы и щелочного раствора калия йодистого (1:1).
7.9.2 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Бюретка I-3-2-50-0,1; I-3-1-10-0,02 по ГОСТ 29251.
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности высокий, наибольший предел взвешивания 750 г, дискретность 1 мг.
Пипетка 1-2-10 по ГОСТ 29169.
Цилиндр 1-50-2; 1-100-2; 1-250-2; 1-1000-2 по ГОСТ 1770.
Автоматический плотномер.
Ареометр общего назначения АОН-1 760-820 по ГОСТ 18481.
Цилиндр-1 45/280 по ГОСТ 18481.
[bookmark: _Hlk152154951]Термостат жидкостный, обеспечивающий нагрев до температуры 70,0 С, точность поддержания температуры 20,0 С в установившемся тепловом режиме ±0,1 С.
Термометр ртутный стеклянный лабораторный ТЛ-4, диапазон измерения температуры от 0,0 С до 55,0 С, класс точности 1, цена деления 0,1 С, пределы допускаемой абсолютной погрешности ±0,2 С.
Электропечь лабораторная, обеспечивающий нагрев до температуры 1200 С, точность поддержания температуры 600 С в установившемся тепловом режиме ±10 С.
[bookmark: _Hlk217050033]Секундомер любого типа.
Колба 2-100-2; 2-1000-2 по ГОСТ 1770.
Колба Кн-1-250-29/32 ТС по ГОСТ 25336.
Пробка стеклянная 29/32 по ГОСТ 1770.
Стакан В-1-100 ТХС по ГОСТ 25336.
Стаканчик СВ-24/10; СН-34/12 по ГОСТ 25336.
Воронка ВД-1-250 ХС по ГОСТ 25336.
Стакан 5 по ГОСТ 9147.
Баня водяная.
[bookmark: _Hlk89440560]Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277, х.ч. или ч.д.а.
Стандарт-титр серебра азотнокислого молярной концентрации С (AgNO3) = 0,1 моль/дм3.
Калий йодистый по ГОСТ 4232, х.ч.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, х.ч.
Аммиак водный по ГОСТ 3760, х.ч. или ч.д.а.
Вода с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233, х.ч.
Калий хромовокислый по ГОСТ 4459, х.ч.
Лед.
7.9.3 Приготовление раствора растворов реактивов
Серебро азотнокислое, раствор молярной концентрацией 
C(AgNO3) = 0,01 моль/дм3
Раствор серебра азотнокислого молярной концентрации C(AgNO3) = 0,01 моль/дм3 готовят из раствора серебра азотнокислого молярной концентрации C(AgNO3) = 0,1 моль/дм3.
Раствор серебра азотнокислого молярной концентрации C(AgNO3) = 0,1 моль/дм3 готовят с использованием стандарт-титра серебра азотнокислого молярной концентрации C(AgNO3) = 0,1 моль/дм3 в соответствии с инструкцией по его приготовлению.
Раствор серебра азотнокислого молярной концентрации C(AgNO3) = 0,1 моль/дм3 из серебра азотнокислого готовят по пункту 2.2 ГОСТ 25794.3 
Коэффициент поправки серебра азотнокислого молярной концентрации C (AgNO3) = 0,1 моль/дм3 устанавливают по пункту 2.2.3.1 ГОСТ 25794.3 
Раствор серебра азотнокислого молярной концентрации C(AgNO3) = 0,01 моль/дм3 готовят следующим образом. В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают пипеткой 10 см3 раствора серебра азотнокислого молярной концентрации C(AgNO3) = 0,1 моль/дм3, доводят объем раствора в мерной колбе до метки дистиллированной водой, тщательно перемешивают.
Раствор серебра азотнокислого молярной концентрации C(AgNO3) = 0,01 моль/дм3 применяют свежеприготовленным. 
Калий йодистый, щелочной раствор
В фарфоровый стакан помещают 3,60 г калия йодистого и 44,10 г натрия гидроокиси, предварительно взвешенных в стаканчиках с точностью отсчета до 0,01 г, прибавляют цилиндром 100 см3 дистиллированной воды, перемешивают, охлаждают до температуры окружающего воздуха от 15 °С до  25 °С. Содержимое стакана количественно переносят дистиллированной водой в мерную колбу вместимостью 1000 см3, прибавляют цилиндром 180 см3 раствора аммиака водного, доводят объем раствора в мерной колбе до метки дистиллированной водой, тщательно перемешивают.
Раствор хранят в плотно закрытой таре в темном месте 1 месяц при условии отсутствия желтого или бурого оттенка, помутнении или выпадение хлопьев.
7.9.4 Подготовка проб акрилонитрила к выполнению измерений
Измеряют плотность анализируемой пробы с помощью плотномера в соответствии по п.7.5.
7.9.5 Порядок выполнения измерений:
7.9.5.1 Измерение включает два параллельных определения анализируемой пробы и два параллельных определения контрольного раствора, выполненных в условиях повторяемости.
7.9.5.2 Выполнение измерений в диапазоне от 0,00010 % до 0,00050 %.
В делительную воронку помещают цилиндрами 100 см3 анализируемой пробы и 100 см3 щелочного раствора калия йодистого. Содержимое делительной воронки встряхивают в течение 3 мин и оставляют для разделения слоев.
После разделения слоев сливают нижний водный слой в коническую колбу вместимостью 250 см3. Содержимое конической колбы титруют раствором серебра азотнокислого концентрации C(AgNO3) = 0,01 моль/дм3 до появления опалесценции, сохраняющейся в течение 30 с (Vi).
Одновременно готовят контрольный раствор. В коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают цилиндром 100 см3 щелочного раствора калия йодистого. Содержимое конической колбы титруют раствором серебра азотнокислого концентрации C(AgNO3) = 0,01 моль/дм3 до появления опалесценции, сохраняющейся в течение 30 с (Vк).
За результат измерения объема контрольного раствора принимают среднее арифметическое значение двух объемов раствора серебра азотнокислого, израсходованных на титрование двух контрольных растворов к).
7.9.6 Порядок обработки результатов измерений:
7.9.6.1 Массовую долю синильной кислоты в анализируемой пробе после каждой экстракции , %, вычисляют по формуле
, 					(3)
где  – объем раствора серебра азотнокислого молярной концентрации С(AgNO3) = 0,01 моль/дм3, израсходованный на титрование анализируемой пробы, см3;
 – среднее арифметическое двух объемов раствора серебра азотнокислого молярной концентрации С(AgNO3) = 0,01 моль/дм3, израсходованный на титрование двух контрольных растворов, см3;
 – молярная концентрация раствора серебра азотнокислого, моль/дм3;
 – коэффициент поправки раствора серебра азотнокислого молярной концентрации С(AgNO3) = 0,01 моль/дм3;
54 – молярная масса эквивалента синильной кислоты, г/моль;
 – объем анализируемой пробы, см3;
𝜌 – плотность акрилонитрила, г/см3;
1000 – коэффициент перевода дм3 в см3.
7.10 Определение массовой доли железа
7.10.1 Сущность метода
Метод основан на образовании комплексного соединения железа Fe (II) с о-фенантролином, окрашенного в оранжевый цвет.
Предварительное восстановление железа проводят гидрохлоридом гидроксиламина.
7.10.2 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности специальный, наибольший предел взвешивания 210 г, дискретность 0,1 мг.
Спектрофотометр или фотоколориметр любого типа. 
Секундомер любого типа. 
Колбы 2—50—2, 2—1000—2 по ГОСТ 1770.
Бюретка 3—2—50—0,1 по ГОСТ 20292.
Пипетки 4—2—1, 6—2—10 по ГОСТ 20292.
Чашка фарфоровая по ГОСТ 9147или кварцевая по ГОСТ 19908. 
Стакан В-1—250 ТС по ГОСТ 25336.
Баня водяная. 
Плитка электрическая лабораторная закрытого типа.
Бумага индикаторная «конго».
Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.
Кислота хлорная, х. ч., раствор с массовой долей 57%.
Кислота серная по ГОСТ 4204, х. ч., концентрированная и раствор концентрации с (1/2 H2SO4) =0,01 моль/дм3.
Кислота азотная по ГОСТ 4461, х.ч., раствор с массовой долей 56%.
Смесь концентрированных серной и азотной кислот в соотношении 5:2.
Аммиак водный по ГОСТ 3760, ч.д.а.
Гидроксиламина гидрохлорид по ГОСТ 5456, х. ч., раствор с массовой долей 10%.
о-Фенантролин (индикатор), ч.д.а., раствор с массовой долей 0,1%, приготовленный следующим образом: 0,1 г о-фенантролина сернокислого ч.д.а. растворяют в 100 см3 воды и добавляют 2 капли концентрированной серной кислоты для подкисления.
Вода с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см.
Раствор железа массовой концентрации 0,001 мг/см3, готовят следующим образом: по ГОСТ 4212 готовят раствор железа массовой концентрации 1 мг/см3. Затем 1 см3 полученного раствора помещают в мерную колбу вместимостью 1000 см3 и доводят объем раствора до метки раствором серной кислоты концентрации 0,01 моль/дм3. Раствор готовят в день проведения анализа.
[bookmark: _Hlk232515491]7.10.3 Построение градуировочного графика и установление градуировочной зависимости.
5, 10, 15, 20, 25 см3 раствора железа массовой концентрации 0,001 мг/см3, что соответствует 0,005; 0,010; 0,015; 0,020; 0,025 мг железа, помещают в мерные колбы вместимостью 50 см3. Объемы в колбах доводят водой до 25 см3. Для контрольного раствора в мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают 25 см3 дистиллированной воды. В каждую колбу добавляют по 1 см3 смеси кислот и 1 см3 раствора гидрохлорида гидроксиламина. Затем растворы нейтрализуют аммиаком по индикаторной бумаге «конго» (до окрашивания бумаги в красный цвет) и добавляют 10 см3 раствора
о-фенантролина. Объемы растворов в колбах доводят водой до метки и перемешивают. Через 15 мин измеряют оптическую плотность по отношению к контрольному раствору на спектрофотометре при длине волны 508 нм, используя кюветы с толщиной слоя 10 мм.
По полученным результатам строят градуировочный график, откладывая по оси абсцисс массу железа в граммах, a по оси ординат — соответствующие значения оптических плотностей.
Построение градуировочного графика проводят ежеквартально.
7.10.4 Проведение анализа 
7.10.4.1 Измерение включает два параллельных определения анализируемой пробы и два параллельных определения контрольного раствора, выполненных в условиях повторяемости.
125 см3 акрилонитрила помещают в чашку или стакан и выпаривают досуха на водяной бане или на электроплитке.
После охлаждения к остатку добавляют 3 см3 смеси кислот, доводят до кипения на электроплитке, охлаждают до комнатной температуры и осторожно добавляют 0,2 см3 хлорной кислоты. Снова выпаривают досуха. Если полученный остаток окрашен, то его после охлаждения вновь обрабатывают 3 см3 смеси кислот, доводят до кипения на электроплитке, охлаждают, добавляют 0,2 см3 хлорной кислоты и выпаривают досуха.
Остаток смывают 10 см3 воды и переносят в мерную колбу вместимостью 50 см3. Затем к раствору добавляют 1 см3 раствора гидрохлорида гидроксиламина, нейтрализуют аммиаком по индикаторной бумаге «конго», добавляют 10 см3 раствора о-фенантролина, доводят объем до метки водой и перемешивают.
Одновременно готовят контрольный раствор без добавления акрилонитрила. Для этого 3 см3 смеси кислот помещают в чашку, доводят до кипения на электроплитке, охлаждают, добавляют 0,2 см3 хлорной кислоты и выпаривают досуха. Далее проводят анализ, как описано выше.
[bookmark: _Hlk232413475]Оптическую плотность измеряют на спектрофотометре так же, как при построении градуировочной зависимости или градуировочному графику.
Массу железа в определяемом объеме определяют по градуировочной зависимости или градуировочному графику. 

7.10.5 Порядок обработки результатов измерений:
Массовую долю железа Х2, %, вычисляют по формуле
,							(5)
где m — масса железа в определяемом объеме, найденная по   градуировочной зависимости или градуировочному графику, г;
125 — объем акрилонитрила, взятый для анализа, см3;
ρ — плотность акрилонитрила, г/см3.
7.11 Определение массовой доли меди 
7.11.1 Сущность метода
Метод основан на образовании комплексного соединения меди c диэтилдитиокарбаматом натрия, окрашенного в желтый цвет.
7.11.2 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности специальный, наибольший предел взвешивания 210 г, дискретность 0,1 мг
Спектрофотометр или фотоколориметр любого типа.
рН-метр.
Баня водяная.
Плитка электрическая лабораторная закрытого типа.
Стаканы B-1—50, B-1—250 по ГОСТ 25336.
Пипетки 4—2—1, 6—2—5, 6—2—10 по ГОСТ 20292.
Колбы 2—25—2, 2—100—2 по ГОСТ 1770.
Цилиндр 1—250 по ГОСТ 1770.
Чашка фарфоровая по ГОСТ 9147 или кварцевая по ГОСТ 19908.
Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.
Кислота хлорная, х.ч., раствор с массовой долей 57%.
Кислота серная по ГОСТ 4204, х. ч., концентрированная и раствор концентрации с (1/2 H2SO4) = 0,001 моль/дм3.
Кислота азотная по ГОСТ 4461, х.ч., концентрированная.
Смесь концентрированных серной и азотной кислот в соотношении 5:2.
Аммиак водный по ГОСТ 3760, ч.д.а.
Натрия диэтилдитиокарбамат по ГОСТ 8864, ч. д. а., раствор с массовой долей 0,1%.
Аммоний лимоннокислый, ч.д. а., раствор с массовой долей 20%.
Раствор меди с массовой концентрацией 0,005 мг/см3, готовят следующим образом: по ГОСТ 4212 готовят раствор меди массовой концентрации 1 мг/см3. Затем 0,5 см3 полученного раствора помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят объем раствора до метки раствором серной кислоты концентрации 0,001 моль/дм3.
Раствор готовят в день проведения анализа.
Вода с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см.
7.11.3 Построение градуировочного графика и установление градуировочной зависимости.
1, 2, 3, 4, 5 см3 раствора меди массовой концентрации 0,005 мг/см3, что соответствует 0,005; 0,010; 0,015; 0,020; 0,025 мг меди, помещают в стаканы вместимостью 50 см3, добавляют дистиллированной воды 10 объема 10 см3. Для контрольного раствора в стакан помещают 10 см3 дистиллированной воды. Затем в каждый стакан добавляют по 5 см3 раствора лимоннокислого аммония. Растворы перемешивают и нейтрализуют аммиаком до pH (9,1±0,1) по рН-метру.
Растворы переносят в мерные колбы вместимостью 25 см3, добавляют по 1 см3 раствора диэтилдитиокарбамата натрия. Объемы растворов доводят до метки дистиллированной водой, перемешивают и сразу же измеряют оптическую плотность полученных растворов по отношению к контрольному раствору на спектрофотометре при длине волны 448 нм в кюветах с толщиной поглощающего свет слоя 10 мм.

По полученным результатам строят градуировочный график, откладывая по оси абсцисс массу меди в граммах, а по оси ординат — соответствующие значения оптических плотностей.
Построение градуировочного графика проводят ежеквартально.
7.11.4 Проведение анализа  
7.11.4.1 Измерение включает два параллельных определения анализируемой пробы и два параллельных определения контрольного раствора, выполненных в условиях повторяемости.
125 см3 акрилонитрила помещают в чашку или стакан и выпаривают досуха на водяной бане, песчаной бане или на электроплитке.
После охлаждения к остатку добавляют 3 см3 смеси кислот, доводят до кипения на песчаной бане или электроплитке, охлаждают до комнатной температуры и осторожно добавляют 0,2 см3 хлорной кислоты. Снова выпаривают досуха. Если полученный остаток окрашен, то его после охлаждения вновь обрабатывают 3 см3 смеси кислот, доводят до кипения на песчаной бане или электроплитке, охлаждают, добавляют 0,2 см3 хлорной кислоты и выпаривают досуха.
Остаток смывают 10 см3 дистиллированной воды и переносят в стакан. Затем к раствору добавляют 5 см3 раствора лимоннокислого аммония и нейтрализуют аммиаком до pH (9,1±0,1). Полученный раствор переносят в мерную колбу — вместимостью 25 см3, добавляют 1 см3 раствора диэтилдитиокарбамата натрия, доводят до метки водой и перемешивают.
Одновременно готовят контрольный раствор без добавления акрилонитрила. Для этого 3 см3 смеси кислот помещают в чашку, доводят до кипения на песчаной бане или электроплитке, охлаждают, добавляют 0,2 см3 хлорной кислоты и выпаривают досуха. Далее проводят анализ как описано выше.
Оптическую плотность измеряют на спектрофотометре так же, как при построении градуировочной зависимости или градуировочному графику.
Массу меди в определяемом объеме определяют по   градуировочной зависимости или градуировочному графику. 
7.11.5 Порядок обработки результатов измерений:
Массовую долю меди X3, %, вычисляют по формуле
, 							(7)
где m — масса железа в определяемом объеме, найденная по  градуировочной зависимости или градуировочному графику., г;
125 — объем акрилонитрила, взятый для анализа, см3;
ρ — плотность акрилонитрила, г/см3.
7.12 Определение массовой доли акрилонитрила 
Массовую долю акрилонитрила определяют путем вычитания суммарного количества массовых долей всех примесей (таблица 1) из 100,00 %. 
7.13 Определение массовых долей примесей в акрилонитриле газохроматографическим методом
7.13.1 Сущность метода
7.13.1.1 Метод основан на прямом газохроматографическом определении примесей, на капиллярной колонке и регистрации их с применением пламенно-ионизационного детектора (ПИД). Количественное определение массовых долей примесей проводят методом «внутреннего стандарта» с учетом градуировочных коэффициентов. В качестве стандарта используют толуол (раствор с массовой долей 10% в акрилонитриле).
	7.13.2 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Хроматограф газовый с детектором ионизации в пламени
Капиллярная хроматографическая колонка из плавленого кварца, длиной 50 м, внутренним диаметром 0,32 мм, с нанесенным полиэтиленгликолем, модифицированным нитротерефталевой кислотой.
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности – специальный, дискретность не более 0,1 мг, наибольший предел взвешивания – не более 210 г.
Микрошприц с ценой деления (0,1– 0,2) мм3 и вместимостью не менее 10 мм3.
Шприц одноразовый медицинский вместимостью (5-10) см3 с ценой деления 
0,2 см3.
Склянки с завинчивающейся крышкой вместимостью 100 см3.
Цилиндр 1-50-2 по ГОСТ 1770.
Альдегид уксусный технический.
Ацетон, хч, для хроматографии.
Акролеин. 
Бензол, х.ч., по ГОСТ 5955 или бензол х.ч. для хроматографии.
Метакриловой кислоты нитрил (метакрилонитрил), ч.
Ацетонитрил, х.ч., для хроматографии.
Пропионитрил.
Оксазол.
Кротонитрил.
Метилвинилкетон, ч.
Толуол, ч, по ГОСТ 5789.
Кротонитрил, цис- и транс-, мин. чистота 96% в смеси, импортный.
Воздух сжатый по ГОСТ 17433.
Гелий с массовой долей основного вещества не менее 99,99%. 
Водород технический, по ГОСТ 3022.
7.13.3 Режимные параметры хроматографа и колонки указаны в таблице 4.
Т а б л и ц а  2 – Режимные параметры хроматографа
	Наименование параметра
	Значение

	Длина колонки, м
	50

	Диаметр колонки, мм
	0,32

	Температура испарителя, °С
	170-180

	Температура детектора, °С
	180-200

	Газ-носитель 1 (давление), кПа
	80,00

	Газ-носитель 2 (расход), мл/мин
	95,40

	Деление потока
	1:60

	Водород (расход), мл/мин
	30-60

	Воздух (расход), мл/мин
	300-600

	Объем пробы, мм3
	1-2


Любой из приведенных параметров может быть изменен для достижения лучшего разделения компонентов анализируемой пробы.
7.13.4 Подготовка к выполнению анализа
7.13.4.1 Подготовка хроматографа
Подготовку прибора к анализу и вывод его на рабочий режим проводят в соответствии с инструкцией на прибор.
После присоединения колонки к детектору и установления соответствующих рабочих условий должна быть достигнута стабильная нулевая линия при необходимой чувствительности.
7.13.4.2 Приготовление раствора стандарта (толуола) с массовой долей 10% в акрилонитриле
Навеску толуола (стандарт) массой (2,00±0,01) г растворяют в (18,00±0,01) г акрилонитрила во взвешенной материальной склянке вместимостью 50 см3. Результаты всех взвешиваний записывают с точностью до второго десятичного знака.
Срок хранения раствора 1 месяц.
7.13.4.3 Приготовление градуировочных смесей
Для градуировки ПИД хроматографа готовят градуировочные смеси, близкие по составу к анализируемому акрилонитрилу.
Приготовление основной градуировочной смеси.
Во взвешенную с точностью до четвертого десятичного знака склянку вместимостью 100 см3 помещают с помощью цилиндра вместимостью (40-50) см3 акрилонитрила, не содержащего примесей, или с известным их содержанием, взвешивают. Затем с помощью одноразового медицинского шприца добавляют (0,3-0,5) см3 метакрилонитрила, (0,2-0,5) см3 кротонитрила, по (0,2-0,5) см3 ацетонитрила, пропионитрила, оксазола, по (0,2-0,5) см3 ацетона, бензола, метилвинилкетона, с помощью микрошприца добавляют по (10-100) мм3 акролеина, ацетальдегида. Склянку взвешивают после каждой добавки, результаты всех взвешиваний записывают с точностью до четвертого десятичного знака.
Массовую долю компонента в основной смеси Хi,, % рассчитывают по формуле

Хiисх. = 				(8)
где mi – масса i-компонента, г;
Σ mр +     mi – сумма масс растворителя акрилонитрила и всех компонентов, г;
100 – перевод в проценты.
Готовят не менее двух основных градуировочных смесей. 
Приготовление рабочих градуировочных смесей.
Для приготовления рабочих градуировочных смесей в количестве не менее трех применяют метод разбавления основных градуировочных смесей, приготовленных по п.7.13.4.3.
Для этого во взвешенную с точностью до четвертого десятичного знака склянку вместимостью 100 см3 помещают (40-50) см3 акрилонитрила, взвешивают, добавляют с помощью одноразового медицинского шприца (0,1-1,0) см3 основной градуировочной смеси, взвешивают.
С помощью микрошприца добавляют (10,0±0,1) мм3 стандарта (раствор толуола с массовой долей 10% в акрилонитриле), снова взвешивают. Результаты всех взвешиваний записывают с точностью до четвертого десятичного знака.
Массовую долю стандарта (толуола) в рабочей градуировочной смеси Хст, %, рассчитывают по формуле
Хст = 						(9)
где mст. - масса раствора стандарта, г; 
10 - массовая доля толуола в акрилонитриле, %, (приготовленного по п.7.13.4.2).
Массовую долю каждого компонента в рабочей градуировочной смеси Хi, %, рассчитывают по формуле

Хi = 						(10)
где Хi исх – массовая доля i-компонента в исходном градуировочном растворе, %;
m2 – масса исходного градуировочного раствора, г;
m3 – масса акрилонитрила, г;
mст – масса раствора стандарта, г. 
7.13.4.4 Градуировка хроматографа
Процедура градуировки и обработки результатов включает следующие операции:
- задание режима хроматографа;
- снятие градуировочных хроматограмм, а также хроматограммы исходного акрилонитрила, применяемого для приготовления градуировочных смесей;
- расчет по методу внутреннего стандарта;
- обработка хроматограмм; 
- оценка градуировочного графика.
Варианты этапов создания могут незначительно отличаться в зависимости от версии используемого программного обеспечения.
Приготовленную градуировочную смесь с помощью микрошприца вводят в испаритель хроматографа через самоуплотняющуюся мембрану и регистрируют хроматограмму. 
Значение градуировочного коэффициента для каждого компонента рассчитывают из результатов трех параллельных измерений, полученных при вводе в хроматограф каждой рабочей градуировочной смеси.
Количественную оценку результатов анализа проводят с помощью программного обеспечения, методом внутреннего стандарта.
[bookmark: _Hlk232598315]Построение градуировочного графика и установление градуировочной зависимости проводят один раз в полгода, после поверки или ремонта хроматографа.

7.13.4.5 Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят один раз в квартал по одной из рабочей (контрольной) смеси, приготовленной в соответствии с п.7.13.4.3, не участвующей в построение градуировочного графика и считают стабильной, если выполняется условие

, 					(11)
Хi зад. – заданное значение массовой доли i –го компонента в градуировочной смеси, %;
Хi град. - значение массовой доли i-го компонента в градуировочной смеси, полученное с использованием проверяемого коэффициента, %;
N - норматив стабильности градуировочного коэффициента в процентах в таблице 3.
Т а б л и ц а  3 – Норматив стабильности градуировочного коэффициента
	Наименование компонента
	Норматив стабильности градуировочного коэффициента N, %

	Ацетальдегид
	11

	Ацетон
	11

	Акролеин
	11

	Бензол
	11

	Метилвинилкетон
	12

	Метакрилонитрил
	11

	Ацетонитрил
	12

	Оксазол
	13

	Пропионитрил
	13

	Кротонитрил (цис-)форма 
	9

	Кротонитрил (транс)- форма 
	10



Если данное условие не выполняется, градуировку проводят в полном объеме.
7.13.4.6 Проведение анализа 
Во взвешенную склянку с завинчивающейся пробкой помещают (45-50) см3 анализируемой пробы, взвешивают склянку. Микрошприцем добавляют (10,0±0,1) мм3 раствора стандарта (толуол) и снова взвешивают склянку. Результаты всех взвешиваний записывают с точностью до четвертого десятичного знака. 
Массовую долю стандарта-толуола Х, %, добавленного в анализируемую пробу акрилонитрила, рассчитывают по формуле (9) п. 7.13.4.3.   
Подготовленную пробу вводят в испаритель с помощью микрошприца через мембрану не менее двух раз при условиях, указанных в п. 7.13.4.3.
Порядок выхода компонентов при анализе акрилонитрила на колонке (рисунок 2):
1) ацетальдегид;
2) ацетон;
3) акролеин;
4) бензол;
5) метилвинилкетон;
6) метакрилонитрил;
7) акрилонитрил;
8) ацетонитрил;
9) оксазол;
10) пропионитрил;
11) толуол (внутренний стандарт);
12) кротонитрил (цис)форма;
13) кротонитрил (транс)-форма.
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Рисунок 2 – Типовая хроматограмма примесей в акрилонитриле
7.13.5 Вычисление результатов измерений
7.13.5.1 Расчет концентраций компонентов анализируемой пробы проводят на основании полученных при градуировке зависимостей
Вычисление концентраций компонентов выполняют с помощью функции количественного расчёта, предусмотренной алгоритмом обработки данных. Оценивают правильность проведенной идентификации и разметки пиков. При необходимости поправляют разметку пиков вручную и снова проводят перерасчет. 
7.13.5.2 За результат измерений принимают среднее арифметическое значение двух параллельных определений, удовлетворяющих требованию

, 					(12)
где Х1; Х2	 - результаты параллельных определений, %;
Хср. - среднее арифметическое значение между результатами двух параллельных определений, %;
rотн. - относительный предел повторяемости для двух параллельных определений, % (см. таблица 6, п.7.18).

7.13.5.3 Результат измерений представляют в виде
(Хср ± Δ) % при Р=0,95,
где Δ= Хср.·0,01·δ;
δ - показатель точности согласно таблице 6 п.7.18
7.13.5.4 Массовую долю (ХΣ, %) суммы примесей рассчитывают сложением массовых долей каждой примеси.
7.13.6 Оперативный контроль характеристик погрешности измерений
7.13.6.1. Контроль повторяемости
Повторяемость результатов параллельных определений признают удовлетворительной, если выполняется условие

, 					(13)
где rотн. - относительный предел повторяемости методики анализа, % (см. таблица 6 п.7.18 );
Х1; Х2 - результаты двух параллельных определений, %;
Хср. - среднее арифметическое значение результатов двух параллельных определений, %. 
Если условие не выполняется, то контроль повторяют. При повторном превышении rотн. выясняют причины неудовлетворительных результатов и устраняют их.
Оперативный контроль повторяемости проводится:
- при внедрении методики в аналитический контроль;
- при получении недостоверных результатов;
- периодически 1 раз в квартал.
Значение предела повторяемости при доверительной вероятности Р = 0,95 представлено в таблице 6 п.7.18.
7.13.6.2 Контроль внутрилабораторной прецизионности
Контроль внутрилабораторной прецизионности выполняют определением массовой доли примесей в акрилонитриле в условиях внутрилабораторной прецизионности (анализ проводится в разное время, на разных приборах или разными исполнителями в одной лаборатории).
Внутрилабораторную прецизионность результатов измерений считать удовлетворительной, если расхождение между результатами первичного и повторного анализов не превышают предела внутрилабораторной прецизионности
							(14)

,					(15)
где Хmaк., Хmin- максимальный и минимальный результат первичного и повторного анализов при контроле внутрилабораторной прецизионности;
(Хmaк.-Хmin) – фактическое расхождение между результатами анализов;
Rотн. – относительный предел воспроизводимости методики анализа, % (см. таблица 6);
Rл – предел внутрилабораторной прецизионности.
100 – перевод в проценты.
При превышении предела внутрилабораторной прецизионности эксперимент повторяют. При повторном превышении норматива внутрилабораторной прецизионности выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам контроля, и устраняют их.
Оперативный контроль внутрилабораторной прецизионности проводят:
- при получении недостоверных результатов;
- по мере необходимости, но не реже одного раза в полгода.
Значение предела воспроизводимости (Rотн.) при доверительной вероятности Р = 0,95 представлено в таблице 6.
7.14 Определение массовой доли перекисей в пересчете на перекись водорода
7.14.1 Сущность метода
Метод основан на взаимодействии активного кислорода перекисей, находящихся в акрилонитриле, с калием йодистым в среде уксусного ангидрида с образованием йода, интенсивность окраски которого измеряют спектрофотометрическим методом на длине волны 365 нм в кювете с толщиной оптического слоя 10 мм относительно акрилонитрила, не содержащего перекисей.
7.14.2 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Спектрофотометр. Пределы допускаемой абсолютной погрешности ±2 нм в диапазоне установления длины волны от 320 до 999 нм; пределы допускаемой абсолютной погрешности при измерении спектрального коэффициента пропускания ±1 %.
Кюветы кварцевые с толщиной слоя 10 мм.
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности высокий, наибольший предел взвешивания 750 г, дискретность 1 мг. 
Бюретка I-3-2-25-0,1 по ГОСТ 29251.
Пипетка 1-2-1; 1-2-2; 1-2-5; 1-2-10; 1-2-25 по ГОСТ 29169.
Пипетка 1-1-2-1; 1-1-2-2; 1-1-2-5; 1-1-2-25 по ГОСТ 29227.
Колба 2-25-2; 2-100-2 по ГОСТ 1770.
Колба Кн-1-50-14/23 ТС; Кн-1-100-29/32 ТС по ГОСТ 25336.
Цилиндр 1-25-2; 1-100-2; по ГОСТ 1770.
Ареометр общего назначения АОН-1 760-820 по ГОСТ 18481.
Цилиндр-1 45/280 по ГОСТ 18481.
Термостат жидкостный, обеспечивающий нагрев до температуры 70,0 °С, точность поддержания температуры 20,0 °С в установившемся тепловом режиме: ±0,1 °С.
Термометр ртутный стеклянный лабораторный ТЛ-4, диапазон измерения температуры от 0 °С до 55,0 °С, класс точности 1, цена деления 0,1 °С, пределы допускаемой абсолютной погрешности ±0,2 °С.
Автоматический плотномер.
Секундомер любого типа.
Система очистки воды, обеспечивающая получение воды с удельной электропроводностью не более 0,055 мкСм/см.
Стаканчик СН-34/12 по ГОСТ 25336.
Пробка стеклянная 14/23; 29/32 по ГОСТ 1770. 
Стакан 4 по ГОСТ 9147.
Холодильник лабораторный взрывозащитного исполнения для хранения реактивов, обеспечивающий охлаждение от минус 2 °С до 15 °С.
Водорода пероксид по ГОСТ 10929, х.ч. или ч.д.а.
Ангидрид уксусный с массовой долей основного вещества не менее 97,0 %.
Калий йодистый по ГОСТ 4232, х.ч. или ч.д.а.
Нитрил акриловой кислоты технический по ГОСТ 11097, высшего сорта, стабилизированный п-метоксифенолом.
Кислота серная по ГОСТ 4204, х.ч. или ч.д.а.
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490, х.ч. или ч.д.а.
Стандарт-титр калия марганцевокислого молярной концентрации С(1/5 КМnО4) = 0,1 моль/дм3.
Вода с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см.
7.14.3 Метод измерений
7.14.3.1 Приготовление растворов реактивов
Акрилонитрил, не содержащий перекисей, готовят по пункту 7.3.2. Акрилонитрил, не содержащий перекисей, используют для приготовления градуировочных стандартных растворов сравнения и контрольных растворов. Относительно акрилонитрила, не содержащего перекисей, выполняют измерения оптической плотности анализируемых проб акрилонитрила по пункту 7.5.3.5 настоящего стандарта.
7.14.3.2 Приготовление градуировочных стандартных растворов
Основной стандартный раствор перекиси водорода № 1 массовой концентрацией приблизительно 15 мг/см3.
В мерную колбу вместимостью 100 см3 помещают пипеткой 5 см3 перекиси водорода, доводят объем раствора в колбе до метки водой, тщательно перемешивают.
Измеряют массовую концентрацию перекиси водорода в основном стандартном растворе перекиси водорода № 1.
Измерение массовой концентрации перекиси водорода в основном стандартном растворе перекиси водорода № 1 массовой концентрацией приблизительно 15 мг/см3 выполняют титриметрическим методом в диапазоне измерений от 14,4 до 16,7 мг/см3. 
Метод основан на окислении перекиси водорода калием марганцовокислым в кислой среде. Титрование проводят до появления слабо-розового окрашивания титруемого раствора.
Приготовление растворов реактивов
Калий марганцовокислый, раствор молярной концентрации C (1/5 КМnО4) = 0,1 моль/дм3
Раствор калия марганцовокислого молярной концентрации  (1/5 КМnО4) = 0,1 моль/дм3 готовят с использованием стандарт-титра калия марганцовокислого молярной концентрации  (1/5 КМnО4) = 0,1 моль/дм3 в соответствии с инструкцией по его приготовлению или калия марганцовокислого. 
Раствор калия марганцовокислого молярной концентрации  (1/5 КМnО4) = 0,1 моль/дм3 из калия марганцовокислого по 2.8.2 ГОСТ 25794.1-83. 
Коэффициент поправки раствора калия марганцовокислого молярной концентрации  (1/5 КМnО4) = 0,1 моль/дм3 устанавливают и проверяют не реже одного раза в месяц по п. 2.8.3.1 ГОСТ 25794.2-83.
Кислота серная, раствор в соотношении (1:4)
В фарфоровый стакан вместимостью 250 см3 цилиндром помещают 80 см3 воды, осторожно, при перемешивании, цилиндром приливают 20 см3 серной кислоты концентрированной, тщательно перемешивают, охлаждают до температуры окружающего воздуха от 15 °С до 25 °С.
[bookmark: _Hlk99024718]Порядок выполнения измерений
Измерение включает два параллельных определения. В коническую колбу вместимостью 100 см3 помещают пипетками 2 см3 основного стандартного раствора перекиси водорода № 1, 10 см3 раствора кислоты серной, приготовленного по пункту А.2.2, титруют раствором калия марганцовокислого молярной концентрации  (1/5 КМnО4) = 0,1 моль/дм3, до появления розовой окраски раствора, неисчезающей в течение 30 с.
Массовую концентрацию перекиси водорода в основном стандартном растворе перекиси водорода № 1 , мг/см3, рассчитывают по формуле
, 						(16)
где  – объем раствора калия марганцовокислого молярной концентрации  (1/5 КМnО4) = 0,1 моль/дм3, израсходованный на титрование анализируемой пробы, см3;
 – молярная концентрация раствора калия марганцовокислого, моль/дм3;
 – коэффициент поправки раствора калия марганцовокислого;
17,08 – молярная масса эквивалента перекиси водорода, г/моль;
 –  объем анализируемой пробы, см3.
За результат измерения принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений массовой концентрации перекиси водорода в основном стандартном растворе перекиси водорода № 1 , мг/см3, полученных в условиях повторяемости с последующим округлением окончательного результата с точностью до двух знаков после запятой для всего диапазона измерений.
За результат измерения принимают среднее арифметическое результатов четырех параллельных определений массовой концентрации перекиси водорода в основном стандартном растворе перекиси водорода № 1 , мг/см3, полученных в условиях повторяемости с последующим округлением окончательного результата с точностью до двух знаков после запятой для всего диапазона измерений.
Контроль точности результатов измерений, полученных в условиях повторяемости, проводят при каждом измерении массовой концентрации перекиси водорода в основном стандартном растворе перекиси водорода № 1. 
Рассчитывают значение массовой концентрации перекиси водорода по формуле (1), и используют для приготовления основного стандартного раствора № 2.
Основной стандартный раствор перекиси водорода № 2 массовой концентрацией 100 мкг/см3 
Перед приготовлением основного стандартного раствора № 2 проводят измерение массовой концентрации перекиси водорода в основном стандартном растворе № 1. 
Объем основного стандартного раствора перекиси водорода № 1 , см3, необходимый для приготовления 100 см3 основного стандартного раствора перекиси водорода № 2 массовой концентрации 100 мкг/см3 рассчитывают по формуле
,						(17)
где  – массовая концентрация основного стандартного раствора перекиси водорода № 2, мг/см3, (=100 мкг/см3);
– объем основного стандартного раствора перекиси водорода № 2, см3, (=100 см3);
 – среднее значение массовой концентрации основного стандартного раствора перекиси водорода № 1, мкг/см3.
Для приготовления основного стандартного раствора перекиси водорода № 2 в мерную колбу вместимостью 100 см3 пипеткой помещают объем основного стандартного раствора перекиси водорода № 1, рассчитанный по формуле (17), доводят объем раствора в мерной колбе до метки водой, тщательно перемешивают.
Раствор применяют свежеприготовленным. 
Рабочий стандартный раствор перекиси водорода массовой концентрацией 2 мкг/см3 
В мерную колбу вместимостью 25 см3 пипеткой помещают 0,5 см3 основного стандартного раствора перекиси водорода № 2, доводят объем раствора в мерной колбе до метки уксусным ангидридом, тщательно перемешивают до полного растворения.
Раствор применяют свежеприготовленным. 
7.14.3.3 Построение градуировочного графика и установление градуировочной зависимости
Градуировочный график зависимости оптической плотности от массы перекиси водорода в определяемом объеме устанавливают по трем сериям градуировочных растворов сравнения. Каждую серию, состоящую из четырех градуировочных растворов сравнения, готовят из рабочего стандартного раствора перекиси водорода массовой концентрацией 2 мкг/см3, в мерных колбах вместимостью 25 см3 и конических колбах вместимостью 50 см3.
В каждую мерную колбу вместимостью 25 см3 пипетками вносят объем рабочего стандартного раствора согласно таблице 4, доводят объем раствора в мерной колбе до метки акрилонитрилом, не содержащим перекисей, тщательно перемешивают.
Т а б л и ц а  4 – Приготовление градуировочных растворов
	Параметр
	Значение параметра

	Номер градуировочного раствора сравнения
	1
	2
	3
	4

	Объем рабочего стандартного раствора, см3
	0,5
	1,0
	2,0
	4,0

	Масса перекиси водорода в определяемом объеме, мкг
	1,0
	2,0
	4,0
	8,0



Приготовление градуировочных растворов сравнения следует выполнять последовательно, не более двух градуировочных растворов сравнения одновременно, для соблюдения точного времени измерения оптической плотности окрашенных растворов, содержащих йод.
Из каждой мерной колбы переливают весь раствор в коническую колбу вместимостью 50 см3, вносят пипеткой 5 см3 уксусного ангидрида, через 2 мин прибавляют 0,5 г калия йодистого, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью отсчета до 0,01 г. Колбу закрывают пробкой, перемешивают круговыми движениями в течение 1 мин (калий йодистый растворяется частично). После чего помещают колбу с содержимым в темное место.
Подготовка контрольных растворов
Одновременно готовят два контрольных раствора. Для чего в коническую колбу вместимостью 50 или 100 см3 пипеткой вносят 25 см3 акрилонитрила, не содержащего перекисей, вносят пипеткой 5 см3 уксусного ангидрида, через 2 мин вносят 0,5 г калия йодистого, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью отсчета до 0,01 г. Колбу закрывают пробкой, перемешивают круговыми движениями в течение 1 мин (калий йодистый растворяется частично). После чего помещают колбу с содержимым в темное место.
Проведение измерения
Через 20 мин измеряют оптическую плотность градуировочных растворов сравнения , Б, и контрольных растворов , Б, относительно акрилонитрила, не содержащего перекисей, на спектрофотометре на длине волны λ = 365 нм, используя кюветы с толщиной слоя 10 мм.
За результат измерения оптической плотности контрольных растворов , Б, принимают среднее арифметическое двух результатов измерений оптической плотности.
Если среднее арифметическое значение оптической плотности контрольных растворов превышает 0,035 Б, необходимо вымыть посуду, измерительные кюветы, проверить качество приготовленных растворов реактивов.
Действительное значение оптической плотности , Б, определяют по формуле
,									(18)
где – оптическая плотность градуировочных растворов сравнения, Б;
– среднее арифметическое двух результатов измерений оптической плотности контрольных растворов, Б.
Аппроксимация экспериментальных данных 
Аппроксимацию экспериментальных данных, полученных при спектрофотометрировании трех серий градуировочных растворов сравнения, проводят методом наименьших квадратов. 
По результатам обработки устанавливают линейную зависимость, откладывая на оси ординат средние арифметические значения оптических плотностей градуировочных растворов сравнения, а на оси абсцисс – соответствующую им массовую долю перекисей (в %) в определяемом объеме. 
Адекватность экспериментальных данных установленному виду зависимости проверяют путем сравнения коэффициента корреляции , вычисленного для линейного вида зависимости, с табличным значением  при числе степеней свободы    ( – количество точек графика (). 
Если , то экспериментальные данные не противоречат установленной зависимости и градуировочный график используют для работы.
Если , процедуру построения градуировочного графика повторяют по п. 7.14.4.3.
Градуировочный график и уравнение градуировочной зависимости используют для определения массовой доли перекисей.
Построение градуировочного графика и установление градуировочной зависимости проводят после поверки или ремонта спектрофотометра, при смене реактивов, но не реже одного раза в квартал.
7.14.4 Подготовка проб акрилонитрила к выполнению измерений
Измеряют плотность анализируемой пробы плотномера по пункту 7.5
7.14.5 Порядок выполнения измерений
7.14.5.1 Измерение включает два параллельных определения анализируемой пробы и два параллельных определения контрольного раствора, выполненных в условиях повторяемости. 
7.14.5.2 В коническую колбу вместимостью 50 или 100 см3 пипетками помещают 25 см3 анализируемой пробы, 5 см3 уксусного ангидрида, через 2 мин вносят 0,5 г калия йодистого, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью отсчета до 0,01 г. Колбу закрывают пробкой, перемешивают круговыми движениями в течение 1 мин (калий йодистый растворяется частично). После чего помещают колбу с содержимым в темное место.
7.14.5.3 Одновременно готовят два контрольных раствора. Для чего в коническую колбу вместимостью 50 см3 пипетками вносят 25 см3 акрилонитрила, не содержащего перекисей, 5 см3 уксусного ангидрида, через 2 мин вносят 0,5 г калия йодистого, предварительно взвешенного в стаканчике с точностью отсчета до 0,01 г. Колбу закрывают пробкой, перемешивают круговыми движениями в течение 1 мин (калий йодистый растворяется частично). После чего помещают колбу с содержимым в темное место.
7.14.5.4 Через 20 мин измеряют оптическую плотность анализируемого раствора , Б, и контрольных растворов , Б, относительно акрилонитрила, не содержащего перекисей, на спектрофотометре на длине волны λ = 365 нм, используя кюветы с толщиной слоя 10 мм.
7.14.5.5 За результат измерения оптической плотности контрольных растворов , Б, принимают среднее арифметическое двух результатов измерений оптической плотности.
Если среднее арифметическое значение оптической плотности контрольных растворов превышает 0,035 Б, необходимо вымыть посуды, измерительные кюветы, проверить качество приготовленных растворов реактивов.
7.14.5.6 Действительное значение оптической плотности , Б, рассчитывают по формуле
,						(19)
где – оптическая плотность анализируемой пробы, Б;
– среднее арифметическое двух результатов измерений оптической плотности контрольных растворов, Б.
7.14.5.7 Массу перекиси водорода в определяемом объеме определяют по градуировочной зависимости или градуировочному графику.
7.14.6 Порядок обработки результатов измерений
7.14.6.1 Массовую долю перекисей в пересчете на перекись водорода в акрилонитриле , %, рассчитывают по формуле

						
где а – масса перекиси водорода в определяемом объеме, найденная по градуировочной зависимости или градуировочному графику, мкг;
 – объем анализируемой пробы, см3;
 – плотность анализируемой пробы, г/см3.
7.15 Определение массовой доли п-метоксифeнола
7.15.1 Сущность метода
Метод основан на прямом спектрофотометрировании в ультрафиолетовой области спектра.
7.15.2 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Весы лабораторные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности специальный, наибольший предел взвешивания 210 г, дискретность 0,1 мг
Спектрофотометр любого типа.
Секундомер любого типа.
п-Метоксифенол.
Раствор п-метоксифенола с массовой долей 0,025% в акрилонитриле, не содержащем п-метоксифенол, готовят следующим образом: 0,2 г п-метоксифенола (результат взвешивания записывают с точностью до четвертого десятичного знака) растворяют B акрилонитриле, не содержащем п-метоксифенол, в мерной колбе вместимостью 50 см3. 5 см3 полученного раствора помещают B мерную колбу вместимостью 100 см3 и доводят до метки акрилонитрилом, не содержащим п-метоксифенол.
Колбы 2—25—2, 2—50—2, 2—100—2 по ГОСТ 1770.
Пипетки 4—2—2, 6—2—5, 6—2—10 по ГОСТ 20292.
7.15.3 Построение градуировочного графика и установление градуировочной зависимости
1; 2; 3; 4; 5; 6 см3 раствора п-метоксифенола помещают в мерные колбы вместимостью 25 см3 и доводят до метки акрилонитрилом, не содержащим                                     п-метоксифенол. Получают растворы с массовой долей п-метоксифенола 0,001; 0,002; 0,003; 0,004; 0,005; 0,006%. Измеряют оптическую плотность полученных растворов по отношению к акрилонитрилу, не содержащему п-метоксифенол, на спектрофотометре при длине волны 295 нм в кюветах с толщиной поглощающего свет слоя 10 мм.
По полученным результатам строят градуировочный график, откладывая по оси абсцисс массовую долю п-метоксифенола в процентах, а по оси ординат — соответствующие значения оптических плотностей.
Построение градуировочного графика проводят ежеквартально.
7.15.4 Проведение анализа
Измерение включает два параллельных определения, выполненных в условиях повторяемости.
Анализируемый акрилонитрил помещают в кювету с толщиной поглощающего свет слоя 10 мм и измеряют оптическую плотность так же, как при построении градуировочного графика.
По значению оптической плотности по градуировочному графику находят массовую долю п-метоксифенола в процентах.
7.16 Определение водородного показателя водного раствора акрилонитрила с массовой долей 5% 
7.16.1 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
рН-метр любого типа.
Электроды стеклянные.
Мешалка магнитная.
Кислота серная по ГОСТ 4204, x.ч., раствор B воде, не содержащей двуокиси углерода, концентрации с (1/2 Н2SО4)=0,1 моль/дм3.
Вода с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см. Водородный показатель приготовленной воды должен быть в пределах (6,9 - 7,1) ед. рН. В исходную воду добавляют раствор гидроксида натрия молярной концентрации 0,01 моль/дм3 до нужного диапазона, перемешивают вручную или с помощью магнитной мешалки. 
Колба Kн-1—1000--29/32 ТС по ГОСТ 25336.
Стакан В-1— 600 по ГOCT 25336.
Цилиндр 1—50, 1—1000 по ГОСТ 1770.
Бюретка 7—2—3 по ГОСТ 20292.
[bookmark: _Hlk232585376]Воронка предохранительная ВПр-2 ХС по ГОСТ 25336.
7.16.2 Проведение анализа
[bookmark: _Hlk232585533]Раствор акрилонитрила с массовой долей 5% готовят следующим образом: 380 cм3 подготовленной воды по п.7.16.1 помещают в стакан В – 1 – 600, добавляют 25 cм3 акрилонитрила, перемешивают. С помощью pH-метра определяют показатель активности водородных ионов. За результат анализа принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений, расхождение между которыми не превышает значения допустимого расхождения, равного 0,1 рН.
Пределы допускаемого значения относительной суммарной погрешности результата анализа показателя активности водородных ионов ±1,2 % при доверительной вероятности P=0,95. 
7.17 Определение массовой доли нелетучих веществ
7.17.1 Сущность метода
Метод основан на предварительном испарении акрилонитрила при температуре от 75 ºС до 80 ºС с последующим высушиванием при температуре (105 ±2) ºС до постоянной массы и определении массовой доли нелетучего остатка.
7.17.2 Аппаратура, реактивы, растворы и посуда
Весы электронные по ГОСТ OIML R 76-1, класс точности специальный, наибольший предел взвешивания 210 г, дискретность 0,1 мг.
Цилиндр 1-250-2 по ГОСТ 1770.
Автоматический плотномер.
Ареометр общего назначения АОН-1 760-820 по ГОСТ 18481.
Цилиндр-1 45/280 по ГОСТ 18481.
Термостат жидкостный, обеспечивающий нагрев до температуры 70,0 С, точность поддержания температуры 20,0 С в установившемся тепловом режиме ±0,1 С.
Термометр ртутный стеклянный лабораторный, диапазон измерения температуры от 0,0 С до 55,0 С, класс точности 1, цена деления 0,1 С, пределы допускаемой абсолютной погрешности ±0,2 С.
Термометр ртутный стеклянный лабораторный, диапазон измерения температуры от 50,0 С до 105,0 С, класс точности 1, цена деления 0,1 С, пределы допускаемой абсолютной погрешности ±0,3 С.
Шкаф сушильный, обеспечивающий нагрев до температуры 220 С, точность поддержания температуры 105 С в установившемся тепловом режиме ±2 С.
Секундомер любого типа 
Чашка выпарительная 4 по ГОСТ 9147 или чаша-160 по ГОСТ 19908.
Эксикатор 2-250 по ГОСТ 25336.
Вставка для эксикатора 1-230 по ГОСТ 9147.
Баня водяная.
Плитка электрическая лабораторная.
Стакан В-1-250 ТХС по ГОСТ 25336.
Бумага фильтровальная лабораторная.
Банка из темного стекла с винтовой горловиной и полиэтиленовой крышкой с диаметром горловины не менее 56 мм вместимостью 1000 см3.
Осушающие вещества (обезвоженные), в качестве которых используют:
- кальций хлористый, обезвоженный, массовая доля основного вещества не менее 96,5 %.
- силикагель технический по ГОСТ 3956 марок КСМГ, ШСМГ, КСКГ, ШСКГ свежий или свежерегенерированный;
- силикагель-индикатор по ГОСТ 8984.
Вода с удельной электропроводностью не более 0,1 мкСм/см.
7.17.3 Подготовка к выполнению измерений
7.17.3.1 Подготовка чашек выпарительных
Чашки выпарительные маркируют, помещают в сушильный шкаф и cушат при температуре (105 ±2) °С в течение 2 ч. Проводят охлаждение в эксикаторе, заполненном кальцием хлористым (или силикагелем) в течение 30-40 мин, взвешивают с точностью отсчета до 0,0001 г.
Повторяют процедуры сушки в течение 30 мин и охлаждения до тех пор, пока изменение массы между двумя последующими взвешиваниями составит не более 0,0005 г.
Подготовленные к измерению чашки выпарительные хранят в эксикаторе. 
7.17.4 Подготовка проб акрилонитрила к выполнению измерений
Измеряют плотность анализируемой пробы по пункту 7.6.
7.17.5 Порядок выполнения измерений 
Измерение включает два параллельных определения анализируемой пробы, выполненных в условиях повторяемости. 
В чашку выпарительную вместимостью 150 см3, подготовленную по пункту 7.17.3.1 настоящего стандарта, помещают цилиндром 125 см3 акрилонитрила. Чашку выпарительную помещают на водяную баню, заполненную дистиллированной водой, с температурой от 75 ºС до 80 ºС и выпаривают содержимое досуха, не допуская интенсивного кипения продукта. После испарения внешнюю поверхность чашки выпарительной c остатком вытирают фильтровальной бумагой. Затем чашку выпарительную с остатком помещают в сушильный шкаф и сушат при температуре (105 ±2) °С в течение 2 ч. Проводят охлаждение в эксикаторе, заполненном кальцием хлористым (или силикагелем) в течение 30-40 мин, взвешивают с точностью отсчета до 0,0001 г. 
Повторяют процедуры сушки в течение 30 мин и охлаждения до тех пор, пока изменение массы между двумя последующими взвешиваниями составит не более 0,0005 г.
7.17.6 Обработка результатов испытаний
Массовую долю нелетучих веществ в анализируемой пробе , %, рассчитывают по формуле
, 							(21)
где m1 – масса чашки выпарительной с сухим остатком, г;
m – масса пустой чашки выпарительной, г;
V – объем анализируемой пробы, см3;
𝜌 – плотность нитрила акриловой кислоты технического, г/см3.
За результат измерения принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений массовой доли нелетучих веществ в акрилонитриле , %, полученных в условиях повторяемости в соответствии с пунктом 7.17.8.2 настоящего стандарта, с последующим округлением окончательного результата с точностью до четырех знаков после запятой для всего диапазона измерений.
За результат измерения принимают среднее арифметическое результатов четырех параллельных определений массовой доли нелетучих веществ в акрилонитриле , %, полученных в условиях повторяемости в соответствии с пунктом 7.17.8.2 настоящего стандарта, с последующим округлением окончательного результата с точностью до четырех знаков после запятой для всего диапазона измерений.
7.18 Контроль точности результатов измерений
7.18.1 Метрологические характеристики методик измерений для массовой доли компонентов в акрилонитриле приведены в таблице 5.
Т а б л и ц а  5 – Метрологические характеристики
	Определяемый компонент
	Нижняя граница диапазона измерений, %
	Верхняя граница диапазона измерений, %
	Требуемое количество знаков при округлении, до…
	Относительное стандартное отклонение повторяемости (при k=2; P=0,95), , %
	Относительное стандартное отклонение воспроизводимости (при k=2; Р=0,95), , %
	Относительная расширенная неопределенность измерений (при k=2; P=0,95), , %

	массовая доля кислот в пересчете на уксусную кислоту
метод А
	0,00020
	0,00400
	5
	5,5
	7,4
	11,3

	массовая доля. кислот в пересчете на уксусную кислоту
метод Б
	0,00020
	0,00400
	5
	6,7
	8,6
	24

	массовая доля синильной кислоты
	0,00010
	0,00100
	5
	5,7
	11
	28

	массовая доля железа
	0,000005
	0,000025
	6
	2,9
	3,7
	8,8

	массовая доля меди
	0,000005
	0,000025
	6
	2,4
	2,8
	9,5


	массовая доля перекисей в пересчете на перекись водорода
	0,0000075
	0,0000375
	7
	8,7
	9,4
	28

	массовая доля нелетучих веществ
	0,0010
	0,0100
	4
	9,5
	11,5
	24

	массовая доля п-метоксифенола
	0,001
	0,006
	
	6
	12
	11


Метрологические характеристики методики Определения массовых долей примесей в акрилонитриле газохроматографическим методом по п.7.13 приведены в таблице 6.
Т а б л и ц а  6 – Метрологические характеристики метода определения массовых долей примесей 
	Компонент
	Диапазон измерений, %
	Показатель точности (границы в которых находится погрешность методики),
± δ, %
	Относительное значение предела повторяемости (для результатов двух параллельных определений), r отн., %
	Относительное значение предела воспроизводимости (для результатов двух параллельных определений),
R отн., %

	Ацетальдегид
	0,0002-0,0140
	14,5
	6,9
	12,0

	Ацетон
	0,0002-0,0260
	14,3
	5,0
	11,7

	Акролеин
	0,0001-0,0010
	15,2
	11,6
	14,6

	Бензол
	0,0002-0,0038
	16,2
	16,1
	21,2

	Метилвинилкетон
	0,0002-0,0020
	14,9
	9,6
	17,8

	Метакрилонитрил
	0,0020-0,0610
	15,0
	10,9
	16,4

	Ацетонитрил
	0,0005-0,0120
	14,8
	9,0
	13,0

	Оксазол
	0,0005-0,0048
	17,5
	13,9
	21,0

	Пропионитрил
	0,0002-0,0172
	16,4
	5,9
	13,4

	Кротонитрил (цис)-форма
	0,0002-0,0067
	15,0
	10,9
	15,0

	Кротонитрил (транс)- форма
	0,0003-0,0045
	15,0
	17,4
	22,9



7.18.2 Порядок обработки результатов измерений для массовой доли компонентов в акрилонитриле по пунктам 7.8; 7.10; 7.11; 7.12; 7.15; 7.18 настоящего стандарта.
7.18.2.1 За результат измерения принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений массовой доли компонента в акрилонитриле , %, полученных в условиях повторяемости в соответствии с пунктом 7.22.1.1 настоящего стандарта, с последующим округлением окончательного результата с точностью до требуемого количества знаков после запятой для всего диапазона измерений в соответствии с таблицей 5.
Если условие приемлемости в соответствии с пунктом 7.18.4.1 настоящего стандарта не выполняется, то следует получить ещё два параллельных определения массовой доли компонентов в акрилонитриле в условиях повторяемости.
7.18.2.2 За результат измерения принимают среднее арифметическое результатов четырех параллельных определений массовой доли компонента в акрилонитриле , %, полученных в условиях повторяемости в соответствии с пунктом 7.22.1.3 настоящего стандарта, с последующим округлением окончательного результата с точностью до требуемого количества знаков после запятой для всего диапазона измерений в соответствии с таблицей 5.
7.18.2.3 Расширенную неопределенность измерения массовой доли компонента в акрилонитриле , %, рассчитывают по формуле
,                                                    (22)
где – результат измерений из двух (четырех) параллельных определений массовой доли компонента в акрилонитриле, %;
 – относительная расширенная неопределенность измерений, %, (таблица 5).  
7.18.3 Форма представления результатов измерений 
7.18.3.1 Результат измерения массовой доли компонента в акрилонитриле и его расширенную неопределенность представляют с точностью до требуемого количества знаков после запятой для всего диапазона измерений в соответствии с таблицей 5.
Результат измерения, состоящий из оценки измеряемой величины массовой доли компонента в акрилонитриле , %, и расширенной неопределенности , %, представляют в следующей форме:
«Массовая доля компонента в акрилонитриле составляет () % (при k = 2; Р = 0,95)».
7.18.3.2 В случае, если массовая доля компонента в акрилонитриле ниже или выше границы диапазона измерений, результат измерения представляют без учета неопределенности измерения в следующем виде:
«Массовая доля компонента в акрилонитриле составляет менее нижней границы диапазона измерений»;
«Массовая доля компонента в акрилонитриле составляет более верхней границы диапазона измерений».
7.18.4 Контроль точности результатов измерений 
7.18.4.1 Контроль точности результатов измерений организует и проводит руководитель лаборатории или назначенные им специалисты в соответствии с [2].
Контроль точности полученных результатов измерений осуществляют на основе:
- контроля результатов измерений, полученных в условиях повторяемости;
- контроля результатов измерений, полученных в условиях воспроизводимости.
Процедуры выполнения контроля точности полученных результатов измерений осуществляют согласно подпунктам 7.22.1.1-7.22.1.5 настоящего стандарта.
Проверка приемлемости результатов измерений в условиях повторяемости.
Контроль результатов измерений, полученных в условиях повторяемости, проводят при каждом измерении массовой доли компонента в акрилонитриле.
Результаты измерений, полученные из двух параллельных определений, следует признать удовлетворительными, если выполняется условие
							(23) 
где – результаты двух параллельных определений массовой доли компонента в акрилонитриле, полученные в условиях повторяемости, %;
r – предел повторяемости для двух параллельных определений, %;
 – среднее арифметическое значение результатов двух параллельных определений, %.
Предел повторяемости для двух параллельных определений в условиях повторяемости рассчитывают по формуле 
,							(24) 
где 2,8 – коэффициент для двух параллельных определений в условиях повторяемости;
– относительное стандартное отклонение повторяемости для двух параллельных определений в условиях повторяемости, %, (таблица 5).
Если условие приемлемости по формуле (23) не выполняется, то следует получить еще два параллельных определения массовой доли компонента в акрилонитриле в условиях повторяемости в соответствии с пунктами 7.8.2.5-7.8.2.7; 7.10.4-7.10.6; 7.11.4-7.11.5; 7.12.4-7.12.5; 7.15.3.5-7.15.3.6; 7.18.3-7.18.5.
Результаты измерений, полученные из четырех параллельных определений, следует признать удовлетворительными, если выполняется условие
							(25)

где – максимальный (минимальный) результаты параллельных определений массовой доли компонентов в акрилонитриле, полученные в условиях повторяемости, %;
r – предел повторяемости для четырех параллельных определений, %;
 – среднее арифметическое значение результатов четырех параллельных определений, %.
Предел повторяемости для четырех параллельных определений в условиях повторяемости рассчитывают по формуле 
,                                                  (26) 
где 3,6 – коэффициент для четырех параллельных определений в условиях повторяемости;
 – относительное стандартное отклонение повторяемости для четырех параллельных определений в условиях повторяемости, %, (таблица 5).
В случае нарушения условия приемлемости, рассчитанного по формуле (25) выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам, и устраняют их путем проведения измерений в соответствии с пунктами 7.1; 7.8.2.5-7.8.2.7; 7.10.4-7.10.6; 7.11.4-7.11.5; 7.12.4.-7.12.5; 7.15.3.5-7.15.3.6; 7.18.3-7.18.5 настоящего стандарта.
Проверка приемлемости результатов измерений в условиях воспроизводимости.
Контроль результатов измерений, полученных в условиях воспроизводимости, осуществляют с периодичностью не реже одного раза в год или при проверке совместимости результатов измерений, полученных при сличительных испытаниях (возникновении спорной ситуации между лабораториями, проведении инспекционного контроля).
Контроль обязателен после ремонта оборудования или существенных изменений условий выполнения измерений. 
Для реализации условий воспроизводимости отобранную пробу акрилонитрила делят на две части и анализируют двумя лабораториями, причем каждая лаборатория работает в условиях повторяемости. Результаты, полученные каждой лабораторией, обрабатывают согласно пунктам 7.8.2.7; 7.10.6; 7.11.5; 7.12.5; 7.15.3.6; 7.18.5 настоящего стандарта.
Допускаемое расхождение двух результатов измерений массовой доли компонента в акрилонитриле, полученных в двух лабораториях в условиях воспроизводимости, должно удовлетворять следующему условию 
                                        (27)
где ; - результаты измерений массовой доли компонента в акрилонитриле, полученные первой и второй лабораторией соответственно, %;
 – предел воспроизводимости для двух измерений, %;
– среднее арифметическое значение результатов двух измерений, полученных первой и второй лабораторией, %.
Предел воспроизводимости для двух измерений в условиях воспроизводимости рассчитывают по формуле 
,                                                    (28)
где 2,8 – коэффициент для двух измерений в условиях воспроизводимости;
 – относительное стандартное отклонение воспроизводимости, %, (таблица 5).
При выполнении условия приемлемости, рассчитанного по формуле (27) оба результата считают приемлемыми. В случае нарушения указанного условия контроль повторяют. При повторном нарушении указанного условия должны быть выяснены и устранены причины, приводящие к неудовлетворительным результатам контроля.
Контроль стабильности результатов измерений и его периодичность устанавливают и осуществляют в соответствии с [2].
8 Транспортирование и хранение
8.1 Акрилонитрил транспортируют в железнодорожных цистернах, автоцистернах, контейнерах-цистернах в соответствии с правилами перевозки грузов, действующими на данном виде транспорта.
Акрилонитрил, упакованный в бочки, транспортируют пакетами в соответствии с ГОСТ 24597 и ГОСТ 21650.
8.2 Акрилонитрил хранят B специальных резервуарах. Температура акрилонитрила при хранении не должна превышать 30 °С.
9 Гарантии изготовителя
9.1 Изготовитель гарантирует соответствие акрилонитрила требованиям настоящего стандарта при соблюдении условий транспортирования и хранения.
9.2 Гарантийный срок хранения стабилизированного акрилонитрила – 3 месяца с даты отгрузки изготовителем.
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