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Постановлением Государственного комитата стандартов Совета Министров СССР  
от 26^с«итабря 1977 г. Ml 2)10 срок действия установлен

Несоблюдение стандарта преследуется по закону ̂ у

Настоящий стандарт распространяется /а  технический этил­
бензол. получаемый при алкилировании бензола этиленом или 
этиленовой фракцией в* присутствии хлористого алюминия и пред­
назначенный для синтеза стирола и окиси пропилена.

Формулы: эмпирическая С$Ню,

Молекулярная масса (по международным атомным массам 
197Гг.) -  106.17.

1.1. Этилбензол должен изготовляться в соответствии с тре­
бованиями настоящего стандарта по технологическому регламен­
ту, утвержденному в установленном порядке.

1.2. По физико-химическим показателям технический этилбен­
зол должен соответствовать требованиям и нормам, указанным в 
табл. 1.

С 01.1. 1979 Г. 

до 01ЛИ. 19В4 г.

1. ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Издание официальное Перепечатка воспрещен*
Позе издание. Март 1979 г.

© Издательство стандартов, 1979
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Т а б л и ц а  I
Нория *

Нднисноаькнс тжазятедя Вьхший
сорт 1-й сорт

Метод
анализа

J. Внешний внд Бесцветная прозрачная 
однородная жидкость

По п. 3.3

2 Реакция водной вытяжки Нейтральная По п. 3.4
3. Плотность при 20‘С, г/см2 0,866--0.870 По ГОСТ 

18995.1-73*
А. Маесов4* доля этн.чбензо- 99,8 99.5 По п. 3.5

да. %. нс менее
По п. 3.55. Массовая доля изопро- т 0.03

пилбекэола и высших углево­
дородов. %, не более

6. Массовая доля серы. сс . 0.0003 Нс опрс- По ГОСТ 13380—
нс более д елят 67

7. Массовая датя железа, 
%, не более

0,00001 То же По ГОСТ 10555- 
75 и п. 3.6 настоя­
щего стандарта

8. Массовая доля хлора, %, 0.0005 0.0010 По л. 3.7
не более

П р и м е ч а н и е .  Норма по массовой даче хлора в этилбензоле 1-«т> сорта, 
получаемом из сырья коксохимического производства, должна быть не более

«0.0015%.
* Действует до 01.07. 1070 г.

2. ПРАВИЛА ПРИЕМКИ

2.1. Этилбензол принимают партиями. Партией считают лю­
бое количество этилбензола, однородного по показателям ка­
чества, сопровождаемого одним документом о качестве. При по­
ставке продукта в цистернах каждую цистерну считают пар­
тией.

2.2. Каждая партия этилбензола должна сопровождаться до­
кументом. удостоверяющим соответствие качества продукта тре­
бованиям настоящего стандарта.

Документ должен содержать:
а) наименование предприятия-изготовителя, его товарный

знак;
б) наименование продукта и его сорт;
в) номер партии и дату изготовления;
г) результаты проведенных анализов и подтверждение о соот­

ветствии качества этилбензола требованиям настоящего стан­
дарта; .

д) мдссу брутто н нетто;
е) обозначение настоящего стандарта;
ж) надпись «Огнеопасно».
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23 . Для проверки качества продукта отбирают 10% единиц 
продукции от партии, но не менее трех, если партия состоит ме­
нее чем из 30 единиц продукции.

2.4. Массовые доли серы и железа определяют только в этил­
бензоле, предназначенном для производства окиси пропилена.

2.5. При получении неудовлетворительных результатов анали­
за хотя бы по одному из показателей проводят повторный анализ 
по всем показателям на удвоенной выборке от той же партии. 
Результаты повторного анализа распространяются на всю пар­
тию.

3. МЕТОДЫ АНАЛИЗА

3.1. О т б о р  п р о б  ,
3.1.1. Разовые пробы отбирают из бочек при помощи сухого 

стеклянного дрота. Пробу из цистерны отбирают пробоотборни-' 
ком по всей высоте продукта.

3 2 . Разовые пробы соединяют вместе и тщательно перемеши­
вают. Масса средней пробы должна быть не менее 1 л. Среднюю 
пробу делят на две части, одну из которых передают в лаборато­
рию для анализа, другую хранят два месяца на случай возникно­
вения разногласий в оценке качества продукта.

3.3. Внешний вид определяют сравнением этилбензола н дне- 
тнллнрованной воды (ГОСТ 6709—72), налитых в одинаковые 
цилиндры из бесцветного стекла диаметром 30—40 мм, в про­
ходящем свете.

3.4. О п р е д е л е н и е  р е а к ц и и  в о д н о й  в ы т я ж к и
3.4.1. Аппаратура и реактивы
Воронка делительная по ГОСТ 8613—75, вместимостью 250 мл
Цилиндры по ГОСТ 1770—74, вместимостью 25 и 50 мл.
Стаканы стеклянные по ГОСТ 10394 —72, вместимостью 50 мл.
Фенолфталеин (индикатор) по ГОСТ 5850—72, 1%-ный спир­

товой расгиор.
Конго красный (индикатор) по ГОСТ 5552—74, 0,1%-ный вод­

ный раствор.
Вола дистиллированная по ГОСТ 6709—72.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300- 72.
3.4.2. Проведение анализа
25 мл анализируемого этилбензола помещают в делительную 

воронку, добавляют 50 мл воды н энергично взбалтывают в те- . 
ченне 1—3 мнн. После отстаивания водного слоя его сливают в 
два стакана.

В один стакан добавляют 2—3 капли раствора фенолфталеина, 
в другой добавляют 2—3 капли раствора конго красного.

Этилбензол считают соответствующим требованиям настоя­
щего стандарта, если первая проба в стакане нс окрасилась в 
малиновый цвет, вторая — в синий.
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3.5. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  э т и л б е н з о л а ,  
и з о п р о п и л б е н з о л а  и в ы с ш и х  у г л е в о д о р о д о в

3.5.1. Аппаратура, реактины и растворы
Хроматограф газовый с детектором ионизации в пламени, чув­

ствительностью по току не ниже 10"“ А.
Колонка газохроматографнческая из нержавеющей стали Дли­

ной 3 или 5 м, внутренним диаметром 3 или 4 мм но ГОСТ 
16285- 74 (тип 2).

Мнкрошпрнц вместимостью 10 мкл.
Линейка измерительная по ГОСТ 427—75.
..Пупа измерительная по ГОСТ 8309—75.
Секундомер.
Набор си.т «Физприбор*.
Стакан стеклянный по ГОСТ 10394—72, вместимостью 50 мл.
Колба ККШ-500 по ГОСТ 10394-72.
Холодильник типа ХШ-КШ по ГОСТ 9499— 70.
Печь трубчатая с температурой нагрева до 1200СС.
Ступкд 6 и пестик 6 по ГОСТ 9147—73.
Кирпич диатомнтовый зернами размером 0.3—0,4 мм. хроматон 

N или N—AW, зернами размером 0,25—0.315 мм (твердый 'носи­
тель). 1

Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, х. ч., 20%*ный раствор
Эфир дн-2-этн л гексиловый себацн новой кислоты для хрома-1 

тографин (жидкая фаза).
«-Гексан, х. ч.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300 -72. *
Бензол по ГОСТ 5955— 75, х. ч.
Толуол по ГОСТ 5789—78.
Этилбензол для хроматографии, ч. д. а.
о-Ксилол, ч.
«•Нонан, х. ч.
Изопропилбензол, ч.
Диэтндбензол, ч.

„Азот по ГОСТ 9293 —74 (газ-носитель).
Водород технический по ГОСТ 3022--70 марки Л.
Воздух сжатый по ГОСТ 11882—73.
3.5.2. Подготовка к анализу
Для удаления ионов железа диатомнтовый кирпич Помещают 

в круглодонную колбу и заливают двукратным объемом раствора 
соляной кислоты. После этого колбу подсоединяют к обратному 
холодильнику и содержимое колбы кипятят до тех пор, пока 
раствор кислоты не станет темно бурым. Затем жидкий слой сли­
вают. заливают свежую порцию кислоты и снопа кипятят. Опера­
цию повторяют, пока раствор кислоты после кипячения не оста-
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нется светлым, после этого кирпич промывают дистиллированной 
водой до нейтральной реакции.

Обработанный носитель в фарфоровой чашке помещают в-су­
шильный шкаф н сушат 3 ч при 105— П0°С. Затем его прокали­
вают в трубчатой печи в течение 3 ч при 1050±10°С. Цвет носи­
теля после прокаливания должен быть серовато-белый.

Для приготовления насадки взвешивают в стакане ди-2-этнл- 
гексиловый эфир себацнновой кислоты в количестве 10% от мас­
сы носителя с погрешностью не более 0,0002 г и растворяют в 
.этиловом спирте. Носитель, взвешенный с погрешностью не более 
0,01 г, помещают в круглодоиИую колбу, заливают полученным 
раствором .и добавляют столько растворителя, чтобы весь носи­
тель был покрыт им. Смесь перемешивают 30 мин встряхивани­
ем. а затем испаряют на водяной бане основную массу раствори­
теля при непрерывном перемешивании.

Для полного удаления растворителя колбу с насадкой под­
соединяют к водоструйному или вакуум-насосу на 30 мин.

Затем приготовленной насадкой заполняют колонку при лег­
ком постукивании по ней или пользуясь вибратором.

3.5.3. Проведение анализа
Условия градуировки и работы хроматографа указаны в 

табл. 2.
Т а б л и ц *  2

Колония д о м *  5 м Колота длимо* S м

Параметры аиутреинлтГ анутрсимим 
диаметром диаметром • 

4 мм 3 мм
внутренним 
диаметром 

4 мм
внутренним
диаметром

3 ММ

Температура термостата,
• с 118— 120 9 8 -1 0 0

Температура испарителя.
•с ■ 200—220

Расход газа-носителя, 
поступающего в холопку, 
ил/ мин 115—120 4 8 -5 0 9 5 -1 0 0 4 8 -5 0

Объем вводимой пробы, 
мхл. не более 

Скорость передвижения 
диаграммной лента, мм/ч 

Продолжительность ана­
лизе, мни

2

180- -240 

60

20 г анализируемого этилбензола взвешивают в колбе с рези­
новыми уплотнениями или с притертой пробкой с погрешностью 
не более 0,0002 г, туда же с помощью микрошприца добавляют 
7— 10 мкл н-гсксана и взвешивают с той же погрешностью. З а ­
тем смесь тщательно перемешивают и вводят в хроматограф.
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3.5.4. Обработка результатов
Массовую долю примесей в этилбензоле определяют методом 

«внутреннего эталона» с учетом градуировочных коэффициентов. 
В качестве «внутреннего эталона» используют « гексан. При обна­
ружении в анализируемом этилбензоле н-гексана в качестве 
«внутреннего эталона» могут быть использованы гептан, октан или 
нонан. Градуировочный коэффициент (К\) для каждого компо­
нента находят по искусственным смесям, содержащим 0,01 — 
0,05% каждой примеси.

Градуировочный коэффициент каждого компонента (/С») вы­
числяют по формуле

где Х| —массовая доля компонента в искусственной смеси, %: 
S at—площадь пика «-гексана, мм2;
Л'эт — массовая доля к-гексана в искусственной смеси, %;

Si —площадь пика определяемого компонента, мм2.
Площадь пика компонента (Si) и эталона (S»r) вычисляют 

как произведение высоты пика на его ширину, измеренную на 
середине высоты.

Массовую долю каждой примеси (Л|) в процентах вычисляют 
по формуле

V - 1 fiO I ,

где /С| —градуировочный коэффициент компонента;
S |—площадь пика определяемой примеси, мм2;

Sat —площадь ника «-гексана, мм2; 
т „  —масса «внутреннего эталона», г ; ,
/П| —масса анализируемой пробы, г. :

Массовую долю этилбензола (X ) в процентах вычисляют по 
формуле •

Х = 1 0 0 -2 Х ь
где £Х| — суммарная массовая доля органических примесей, %.

Порядок выхода примесей этилбензола указан на хромато­
грамме (черт. 1). -•

При наличии в анализируемом этилбензоле о-кенлола м- и 
«-ксилолы на хроматограмме не фиксируются. Массовую долю их 
вычисляют косвенно, и она равна пятикратной массовой доле 
о-ксилола.

За результат анализа принимают среднее арифметическое двух 
параллельных определений, допускаемые расхождения между 
которыми не должны превышать 10— 15% относительно вычисляе­
мой величины.
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3.6. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  ж е л е з а  
100 г анализируемого этилбензола, отфильтрованного от меха­

нических примесей, выпаривают досуха в платиновой чашке вме- 
стимостыо 150-200 мл (ГОСТ 6 5 63-75 ) на ЮДЯИОЙ «ак^ Чаш- 

IKV помещают в муфельную печь и выдерживают 15 мин при 
чЮО—550°С. После охлаждения к сухому остатку' добавляют 1 мл 
соляной кислоты (ГОСТ 3118—77) прикрывают чашку часовые 
стеклом и выпаривают на водяной бане в течение 30 мни. Затем

Черт. 1

водой смывают часовое стекло в 
одной капли, туда же добавляют 
переносят ^одержимое чашки в 
его до 20 мл водой.

чашку, выпаривают раствор до 
5— 10 мл воды и количественно 

мерный цилиндр, доводя объем
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Далее определение проводят по ГОСТ 10555—75, 2.2'-дипнри 
дилоным или 1,10-фенантролиновым методом.

3.7. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  х л о р а
3.7.1. Сущность метода
Метод основан на сжигании этилбензола ламповым методом и 

образовании опалесценции хлористого серебра при взаимодейст­
вии азотнокислого серебра с нонами хлора.

3.7.2. Приборы, реактивы и растворы
Прибор для сжигания (черт. 2 ), состоящий из колбочки вмс- 

сгнмостью 30—50 мл, в пробку которой впаяно сопло диаметром 
5 —7 мм, лампового стекла, поглотителя со стеклянной пористой 
пластинкой Л* 1 и брызгоулавлнвателя с такой же пористой пла­
стинкой.

Черт. 2

Прибор н посуду перед анализом тщательно моют и споласки­
вают дистиллированной водой.
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Насос вакуумный или водоструйный.
Фотоэлектроколориметр-нефелометр типа ФЭК-Н-56, ФЭК-56М.
Цилиндр по ГОСТ 1770—74, вместимостью 50 мл.
Пипетки по ГОСТ 20292—74, вместимостью 1, 2. 5 и 10 мл.
Колбы 2 - 2 5  и 2— 1000 по ГОСТ 1770-74
Кислота азот пая по ГОСТ 4461—77, х. ч.. 25%-ный раствор.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277—75, 0,1 н. раствор.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77 или калия гидрат окиси, 

0,01 и. растворы. . *
Натрий хлористый по ГОСТ 4233—77.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300-72.
Вола дистиллированная по ГОСТ G709—72.
3 7.3. Подготовка к анализу
3.7.3.1. Построение градуировочного графика
Для построения градуировочного графика готовят раствор хло­

ристого натрия в воде, содержащий 1 мг .хлора и 1 мл раствора, 
по ГОСТ 4212—76. Разбавлением полученного раствора в 100 раз 
готовят раствор, содержащий в 1 мл 0.01 мг хлора. Раствор гото­
вят перед применением. Из него приготовляют растворы сравне­
ния следующим образом: в мерные колбы вместимостью 25 мл 
вносят11, 2. 3. 4 и 5 мл раствора хлористого натрия н доводят 
объем до 15 мл дистиллированной водой. В каждую колбу до­
бавляют по I мл растворов азотной кислоты и азотнокислого се­
ребра. доводят объемы растворов водой до метки, тщательно пе­
ремешивают и оставляют на 20 мин в темноте для полного выде­
ления хлористого серебра.

Затем переводят раствор сравнения в кювету с'толщнпой пог­
лощающего свет слоя 50 мм и измеряют оптическую плотность по 
отношению к контрольному раствору, нс содержащему хлори­
стого натрия, при синем светофильтре (ЛV 3 для ФЭК-56).

Строят градуировочный график, откладывая на оси ординат 
оптическую плотность, а на оси абсцисс — соответствующую мас­
су хлора в миллиграммах.

3.7.4. Проведение анализа
В поглотитель вносят 10 мл раствора щелочи, закрывают его 

брызгоулавливатслем, в который налито 1—2 мл дистиллирован­
ной воды. Брызгоулавлнватель закрывают пришлифованной проб­
кой со вставленной стеклянной трубкой, соединяющейся с вакуум­
ным насосом. Включают вакуумный насос и регулируют скорость 
подачи воздуха таким' образом, чтобы через раствор щелочи про­
ходили частые пузырьки, но не было сильного разбрызгивания 
раствора.

■В колбу, предназначенную для ежЛання этилбензола, вносят 
2—5 г этилбензола и 7—16 мл этилового спирта (соотношение

I
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этилбензола к спирту 1:3) .  Закрывают колбу пришлифованной 
пробкой со вставленным в нее фитилем из хлопчатобумажных ни­
ток. которые предварительно обрабатывают 5%-ным раствором 
азотной кислоты 5— 10 мин, промывают дистиллированной водой 
и высушивают.

Фитиль поджигают и подставляют колбу под ламповое стекло. 
Количество ниток в фитиле и скорость подачи воздуха подбира­
ют так, чтобы образец горел спокойным некоптящим пламенем. 
Во время сжигания пробы фитиль должен быть на 1—3 мм ниже 
края сопла горелки. Между ламповым стекло** и горлом колбы 
должен быть зазор 5~ 8 мм. После того, как содержимое колбы 
сгорит, добавляют в нее 1—2 мл этилового спирта, зажигают фи­
тиль и снова подставляют колбу под ламповое стекло. По окон­
чании сгорания этилового спирта содержимое поглотителя и 
б$ЫЗГ0̂ ЛаВЛНВаТеЛЯ слинают D меРны” цилиндр вместимостью

Обмывают поглотитель и брызгоулавливатель 3 -4 .  мл дистил­
лированной воды, сливая промывные воды в тот же цилиндр. 
Поглотительный раствор после сжигания должен быть прозрач­
ным.

Если объем раствора в цилиндре превышает 20 мл, его упа­
ривают до 20 мл. Весь раствор помещают в мерную колбу вме­
стимостью 25 мл, добавляют no 1 мл растворов азотной кислоты 
и азотнокислого серебра, перемешивают и поступают далее, как 
при построении градуировочного графика, измеряя оптическую 
плотность по отношению к дистиллированной поде.

Аналогично* проводят контрольный опыт, взяв, для сжигания 
такое же количество этилового спирта, какое израсходовано на 
анализ. При этом оптическую плотность измеряют также по отно­
шению к дистиллированной воде. К одному вакуумному насосу 
можно одновременно подсоединить несколько установок через 
распределительную гребенку.

По разности оптической плотности результатов, полученных в 
рабочем и контрольном опыте, находят на графике массовую до­
лю хлора в миллиграммах.

3.7.5. Обработка результатов
Массовую долю хлора (Х|) в процентах, вычисляют по фор­

муле
У т - :оо 
Л , “ |0 0 0 - V-Q •

где m —масса хлора, найденная по градуировочному графику, 
мг; ,

V — объем пробы, мл;
0  — плотность этилбензола, г/«ма.
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Минимальная определяемая массовая доля хлора 0,0002%.
За результат анализа принимают «среднее арифметическое 

двух параллельных определений, допускаемые расхождения меж­
ду которыми не должны превышать 10% относительно вычисляе­
мой величины.

4. УПАКОВКА. МАРКИРОВКА. ТРАНСПОРТИРОВАНИЕ И ХРАНЕНИЕ

4.1. Этилбензол упаковывают, маркируют, транспортируют н 
хранят в соответствии с ГОСТ 1510—76.

5. ГАРАНТИИ ИЗГОТОВИТЕЛЯ

5.1. Изготовитель должен гарантировать соответствие постав­
ляемого этилбензола требованиям настоящего стандарта при соб­
людении условий хранения, установленных стандартом.

5.2. Гарантийный срок хранения этилбензола — один год со 
дня изготовления.

По истечении гарантийного срока этилбензол перед использо­
ванием должен быть проверен на соответствие его качества тре­
бованиям настоящего стандарта.

6. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

6.1. Этилбензол — легковоспламеняющаяся жидкость с арома­
тическим запахом.

Температура вспышки 24°С, температура самовоспламенения 
432°С.

Пределы воспламенения. % (объемные доли):
нижний — 1,03, верхний — 6,13.
Пределы взрываемости паров этилбензола а смеси с воздухом, 

% (объемные доли): нижний — 0,9; верхний — 3,9.
6.2. Этилбензол обладает обшетокснческим действием. Нарко­

тик. Предельно допустимая концентрация паров этилбензола в 
воздухе рабочей зоны производственных помещений (Г1ДК) — 
5,0 мг/м®. При превышении ПДК вызывает поражение крови и 
кроветворных органов, раздражение слизистых оболочек, головную 
боль, головокружение, боли и области сердца, раздражение кожи.

6.3. Этилбензол может попадать в организм работающих че­
рез органы дыхания и кожу.

Индивидуальными средствами защиты являются фильтрующий 
протиногаз марки А или БКФ и спецодежда.

6.4. При попадании этилбензола на кожу следует смыть его 
струей воды, а затем смазать кожу смягчающим кремом.
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6.5. В помещениях, где проводят работы с этилбензолом, запре­
щается курение, применение открытого огня и инструментов, даю­
щих при ударе искру. Оборудование должно быть герметизирова­
но. производственное помещение обеспечено соответствующей вен­
тиляцией. Искусственное освещение должно быть выполнено во 
взрывобезопасном исполнении.

6.6. Места отбора технологических проб должны быть обору­
дованы укрытиями с вытяжной вентиляцией.

6.7. При розливах и загорании этилбензола необходимо при­
менять следующие средства и способы тушения: песок, специаль­
ную химическую пену, водяной пар, инвертный газ, асбестовое 
одеяло.

6.8. Запрещается применение сжатоп? воздуха при сливе и пе­
рекачке этилбензола.

6.9. Во избежание накапливании статического электричества 
при перекачке этилбензола все оборудование и трубопроводы 
должны быть защищены с соблюдением правил защиты от стати­
ческого электричества в производствах химической, нефтяной и 
нефтеперерабатывающей промышленности.
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Г р у п п а  Л 2 1

Мамевемие &  1 ГОСТ 9385—77 Этилбензол технический. Техиачессие уел о» к* 
Постановлением Государственного комитета СССР по стандарта*, o r  15 04.М 
7® £8! 7 «рои агедеикя установлен

г  01 01 44

По всему тексту стандарт.» заменить елннипу измерения- мл нп с»«
Под наименованием стандарта проставить код: OKU 1 1433 
Пункт 1.2. Таблица 1. Головку дополнить кодами: дли вы-чного г .рта 

ОКП 24 1433 0220. т а  1-г . сорта — ОКП 24 1433 0230;
графа «Метод анализа». Заменить ссилку: ГОСТ 133ЧО • Г>7 на ГО*Л 

13380—81:
таблицу дополнить пунктом — 9:

Норма
К*к»«иа*1ии» Bw инА спет 

ОКП 24 HJ3
ОЯО

1 Я юрт ОКП
24 1 Ш ИМ

М«т*ч
ышмгеая • и <и

9. Массовая доля диэтхлбеавола, 
Ч), не более

0.00*5 0,0005 По п. 3.5

примечание изложить в новой редэкцни « П р и м е ч а н и е .  Норны по по- 
казэ-сл»  пункта Э являются факультативными до I дим ря 1986 г. Определе­
ние обязательно для набора данных»

Пуинг 2.1. Исключить слова: «При ..осттвке продукта в в-стериах каж ­
дую цистерну считают партиен»,

Пункт 2.3 после слов «30 единиц Продукции» дополнить словами: «при п<у 
ставке продукта о цистернах — пробы отбирают от каждой цистерны; допус­
кается у изготовителя отбирать пробы из резервуара».

Пункт 3.1.1. Заменить слово: «Разовые» на «Точечные»
Пункт 3 2 изложить в новой редакции: «3 2. Точечные пробы соединяют 

вместе’ и тщательно перемешивают. Объем объединенной пробы должен бы-ь 
нс меисс 0.5 дм'».

Пункт 3.4.1 Заменить ссылка: ГОСТ 861 3 -7 5  на ГОСТ 25336-82. ГОСТ 
10394-72 на ГОСТ 25336--«2.

Пункты 3.5. 3.5.1 изложить а новой редакции:
«3.5. О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  э т и л б е н з о л а ,  и з о -  

п р о  п и я  б е  и э  о л а, в ы с ш и х  у г л е в о д о р о д о в  и д и э т и л б е и  
ю л а

3.5.1. Аппаратура, реактивы и растворы
Хроматограф газовый лабораторный типов ЛХМ-8МД. «Цвет» с лем-ято- 

рои ионизации в пламени.
Колонки газохроматографические iu  нержавеющей ег.ми длиной 1 и -1 м. 

внутренним диаметром 3 мм по ГОСТ 162>5- 80 (тип 2)
Микрошпоиц типа МШ-!0. вместимостью 10 «ил.
Линейка .вмернтельип по ГОСТ 427—75 
Лупа измерительная по ГОСТ 23706—Я  
Секундомер ио ГОСТ 5072—79.
Сита с сетками по ГОСТ 3584— 73.
Стакан но ГОСТ 25336-82. вместимостью 50 см*.
Колба К-500 по ГОСТ 25336 - 82.
Холодильник ХШ по ГОСТ 25336-82
Печь трубчатая, обеспечивающая нагрев до 1?Э0°С
Сту пка 6 и пестик 4 по ГОСТ 91 «7- 0.
Носитель твердый диаточигоьий карг ••• г чзстсо м н  рз мс-ром 0,3 -0 .4  мм; 

хроматои S  или N-AW с частицами ра г-и-р г 0.25- 0.315 мм
Фа.ы неподвижная: эфир ан 2 *TH..f.-. Д'мгй i-ism- i iboh »/t.ivi4 д:и 

хроулюггифии



-72.

«•Гсксаи. х. ч.
«-Гептан, ч 
« Октан, х ч, 
и Нонан, х. ч 
л-Цнмол, ч
м-Этмл-и «онропнлбеизои. ч.
Кислота гол юи яо ГОСТ 3118—77. х ч . 20 % «ий Pa"J*oP 
Спирт этиловый ректификованный техническим но И Х Л  J8JUU- 
Бемзол но ГОСТ 5965—*75. я. ч.
Толуол по ГОСТ 5789— 78.
Этилбензол для хроматографии. ч. д а. 
о-Комод, ч.
Изопропилбензол, ч
Диэтилбсиюл, Ч. (любой кх изомеров). , ,
Газ-иоситемь -  азот газообразный но ГОСТ 9293-74.
Водород технический по ГОСТ 3022—80 марки Ь.
Воздух сжатый по ГОСТ 11882—73*.
Пункт 3 5  2 дополнить абзацем: «Колонки, заполненные насадкой, номе- 

WBW1 и термостат хроматографа и. не присоединяя к детектору, нр'-ауваю? 
соком гам» носителя со скоростью 30—50 см, /*£ИИ пРн '  11 оченно 2 ч. 
Выпил хромхтпграфа на рабочий режим производит по инструкции, прила­
гаемой к прибору*.

Пункт 3 5.3 изложить в новой редакции:
<3 5 3 П рош ение ано.ю-ш
Аизян • >зилбеизоло проводят на д в 'х  колонках длиной I и 3 м Хро­

матограмму не колонке длиной 3 м снимают дли определения всех примечай, 
содержащихся в товарном этилбензоле. зх исключением примеси ДЮтмлОеа- 
эола. определяемой на колонке длиной 1м.

Условии «радунровки и работы хроматографа указаны в табл 2
Т а б л и ц а  2

П хрьж тр

Д.ЧЫЫ гозончи. и

* 1 1

Темпорагура термостата. °С 
Температура иеялрнтеля. °С 
Расход газа-носителя, езг/ммн 
Обт-цм вводимой пробы, мкл. не 

менее
Скорость движения диаграммной 

ленты. • «/ч
Продолжительность анализа, мин 
«Внутренний эталон*

Входное омчипнменне, Л 
Массовую дотю примесей в этилбензоле определяют методом «внутренне­

го эталона* г уметом градуировочных коэффициентов.
При обнаружении и анализируемом этилбензоле «гексана а качестве 

«внутреннего эталона* могут быть использованы «-гептан, «-октан, или 
Н’НОН̂ НГрадуировочный коэффициент (К/  ) для каждого i-змпонснта и -т  .ят по 
непуст?всиниv смесям с массовой долей каждой примеси 0.01 О.Од .*3- 

20 г (иди 50 i щ>и определении примеси дипилбсиюла) аи лизирусмое-о 
этилбензола взвешивают в колбе г резиновыми уплотнениями пли о гритер-

2 6 -3 0

9 S -I0 0  
200-220 

| 20—:ю

40
н-гекса н

ю-

200
20—25 

Л-ЦИМОЛ или 
ж-эгкл-нэо- 
npo:m.i- 
бензол 

10-  »



той гребком с погрешностью ие более 0.0002 г, туда ж е ыикрошпркцем до­
бавляют 7— 1C мил «внутреннего эталона» и взвешивают с  той же погреш­
ность». Затем смесь тщательно перемешивают и вводят в хроматограф».

Пункт 3.5.4. Второй абзац исключить.
Экспликации х формулам. Заменить слова: «ягексама» иа «внутреннего 

эталона» (3 раза); посте слов « 3 / — площадь пика определяемого компонента. 
идаЪ дополнить абзацем: «Градуировочный коэффициент для диэтилбензола 
архакиаю т равным !»;

после слов « т ,  — масса анализируемой пробы, г» дополнить абзацем: 
«Массовую долю дкэтилбензола вычисляют только по хроматограмме, изобра- 
линиой на черт. 1а нлк 1б»; заменить ссылку: «(черт. 1)» на «(черт. I . 
1а. !б)>;

последний абзац. Заменить слова: «10—15% относительно вычисляемой ве- 
дячины» на «относительно вычисляемой величины, %:

для дизтилбен.юла ............................................*0
для остальных примесей . . . 15»;
пункт 3.5.4 дополнить чертежами --  la , (б:

i .

I -утилбокзол; ? -л ц и м а п : J —д к м м б е м м

Черт. 1д



f

/ - миябеаюя: >• -хвттдвмэоа; а~*-»тал-н»опроп*лв«мл*

Черт. 16

Пункт 3.6. Последний абзац дополнить словами: «или сульфосалии -ловым 
методом». . А

s a w  ssss sssni ■ « -«г -
ь. .ркируют и транспортируют в соответствии с дравидами перевозил гд оов .

Р На цистерны несмываемой краской наносят предупредительную надпись

«Огнеопас1<о»-бензол оГносягёя * 3-му классу опасности (подкласс 3.3) по

ГС̂ у ™ т £ х >з1меи*ть слова: «должен гарантировать» на «гарантирует»; 
исключить слова, «установленных стандартом*.

Пункты 5 2 , 6.1 изложить в новой редакции: «52. Гарантийный срок хра
нения — один год со дня изготовления. ___

6 1. Этилбензол — легковоспламеняющаяся жидкость с ароматическим за ­
пахом.

I



Темнсрагурв вспышки. °С . . .  
Стандартная температура самовоспламенения, *С 
температурные пределы воспламенения. °С . :

Концентра Дион икс- пределы воспламенения, 
объемные доли. % ......................................

. 24.

. 432
. 1в—«,*».

. с —оз—6.13».
Пункт 6.2 дополнить слонами: «Этилбензол 

класса опасности по ГОСТ 12 1.007—76». относится к веществам

(НУС N t 8 19S3 г.)

3-г

г



Группа Л 21

ИЗМЕНЕНИЕ Л  2 ГОСТ 9М 5—77 Этилбензол технический. Технические усло­
вии

Утверждено и введено в действие Постановлением Государственного комитета 
«СССР по стандартам от 2S.06.88 Л  2448

Д ата введение 01.11.88

По всему тексту стандарта заменить единицы измерения: мл на см»; 
л не дм3.

Пункт 1.2. Таблица 1. Графа «Наименование показателя» Пункт 5 Исклю­
чить слова: «и высших углеводородов»;

графа «Норма». Для показателя 1 исключить слово: «однородная»;
для показателя 4 заменить значения: 99.8 на 99,80; 99.5 на 99,50.
примечание изложить в новой редакции:
« П р и м е ч а н и е .  Массовую долю серы н кассовую долго железа опреде­

ляют только в этилбензоле, предназначенном для производства окиси пропи­
лена».

Стандарт дополнить разделом 2а (перед разделом 2);

«2а. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

2а.1. Технический этилбензол — легко воспламеняющаяся жидкость с аро­
матическим запахом. Показатели пожаровзрывоояасности, определяемые по 
ГОСТ 12.1.044—84: температура вспыш ки- нс ниже 20°С. температура само­
воспламенения — не ниже 420°С, температурные пределы воспламенения — 
18— 4УС. концентрационные пределы воспламенения — 0,9—3,9% (по объему).

2 ’ 2. Технический этилбензол по степени воздействия на организм челове­
ка относится к малоопасным веществам (класс опасности 4 но ГОСТ 
12 1007—76). Обладает общетоксичесхнм действием. Предельно допустимая 
концентрация (П Д К ) паров этилбензола я воздухе рабочей зоны — 50 иг/м3. 
Иян превышении ПДК вызывает поражение крови к кроветворных органов, 
раздражение слизистых оболочек, головную боль, головокружение, боли в об­
ласти сердца, раздражение кожа При высоких температурах других токсич­
ных соединений в воздушной среде не образует. Контроль за содержанием 
этилбензола в воздухе рабочей зоны проводят по методикам, утвержденным 
Минздравом СССР.

2а 3. Этилбензол может попадать в организм через органы дыхания и кожу. 
Индивидуальными средствами защиты являются фильтрующий противогаз мар­
ки А или 6КФ и специальная одежда.

2л 4. При попадании этилбензола на кожу следует смыть его струей поды, 
а зай м  смазать кожу смягчающим кремом.

2а 5 . В производственных условиях должна быть прел) смотрена гермети­
зация производственного оборудования, приточно-вытяжная вентиляция. Не 
допускается применение открытого огня и источников искрообразовання.

Электрооборудование и освещение должны быть во взрывобезопасном ис­
полнении, оборудование и трубопроводы — заземлены.

2а,6, В закрытых помещениях места отбора технологических проб должны 
быть оборудованы вытяжной вентиляцией.

2а.7. При загорании небольших количеств этилбензола в качестве первич­
ных средств тушения следует применять пенные, углекислотные, х.тадоновые и 
порошковые огнетушители, песок, асбестовую кошму.

Для тушения пожаров этилбензола п резервуарах и производственных по­
мещениях следует использовать воздушно механическую пену средней крат­
ности.

2а.8. Запрещается применение сжатого воздуха при сливе и перекачке 
этилбензола.
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2а.9. Для предотвращения электростатического новообразования при про­
изводстве этилбензола следует выполнять требования ГОСТ 12.1 Л 18—86». 

Раздел 2 изложить в новой рсдахции:

«2. ПРИЕМКА

2.1. Технический этилбензол принимают партиями. Партией считают лю­
бое количество технического этилбензола, однородного по показателям каче­
ства. сопровождаемого одним документом о качестве.

Документ о качестве должен содержать:
наименование предприятия-изготовителя и его товарный знак;
наименование продукта и его сорт;
номер пар1ии и количество мест в партии;
дату изготовления;
массу нетто;
предупредительную надпись «Огнеопасно»; 
результаты проведенных анализов; 
обозначение настоящею стандарта.
При поставке этилбензола для экспорта форма документа должна соот­

ветствовать заказу-наряду внешнеторговой организации.
2.2. Массовую долю серы и массовую долю железа определяют в техни­

ческом этилбензоле, предназначенном для экспорта, еелн определение данных 
показателей предусмотрено в заказе-наряде.

2.3. Плотность при 2СУС этилбензола определяют только по требованию 
потребителя.

2.4. Д ля проверки качества технического этилбензола на соответствие его 
показателей любованиям настоящего стандарта от партии отбирают каждую 
четвертую цистерну, но не менее двух, если партия состоит из двух, трех ил» 
четырех цистерн.

Допускается у изготовителя отбирать пробу этилбензола яз резервуара- 
хранилища перед разливом его по цистернам.

25 . Массовую долю хлора изготовитель определяет периодически не реже 
одного раза з декаду.

2.6. При получении неудовлетворительных результатов анализа хотя бы 
по одному из показателей проводят повторный анализ пробы, отобранной от 
удвоенной выборки той же партии.

Результаты повторного анализа распространяются иа всю партию.
Раздел 3 дополнить пунктом 3.1а (перед пунктом 3.1):
«3.1а. Допускается использование аналогичных указанным в раэд. 3 при­

боров. посуды, аппаратуры с техническими и метрологическими характеристи­
ками, обеспечивающими заданную точность измерения».

Пункт 3.1.1 изложить в новой редакции:
«3.1.1. Пробу отбирают по ГОСТ 2517—85. Объем объединенной аробы 

должен быть нс менее 0,5 дм>».
Пункт 3.2 исключить.
Пункт 3.3 дополнить словами: «при температуре 15—ЗОХ».
Пункт 3.4.1 изложить в новой редзхаин:
«3.4.1. Посуда, реактивы, растворы 
Воронка ВД-1 -2 5 0  по ГОСТ 25336-82.
Цилиндры J—25 и 1 - 5 0  по ГОСТ 1770-74.
Стакан В -1 -5 0  по ГОСТ 25336-82.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 18300—87. 
Фенолфталеин (мнликатор) по ГОСТ 5850—72, спиртовой раствор с массовой 

долей фенолфталеина 1%; готовят по ГОСТ 4919.1—77.
Метиловый оранжевый (индикатор), ч.д.а,. раствор с массовой долей 0,1%; 

готовят по ГОСТ 4919.1—77*.
Пункт 3.4.2. Второй и третий абзацы изложить в новой редакции:
« а  первый стакан добавляют 2—3 капли раствора фенолфталеина, во вто­

рой — 2—3 капли раствора метилового оранжевого.
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Этилбензол соответствует требованиям настоящего стандарта, если содер­
жимое первого стакана не окрасилось в малиновый цвет, второго — в крас- 
ныя*.

ПЛЦКТь* 3-5, 2.5.1. 3.5.2, 3.5.3 н 3.5.4 изложить-в новой редакции:
«3.5 О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  э т и л б е я з о л а ,  и з о п р о ­

п и л б е н з о л а  и д и э т к л б е  и з о л а
3.5.1. Аппаратура, посуда, реактивы
Хроматограф газовый лабораторный типа ЛХМ-80 или другого типа с ана­

логичными характеристиками с пламенно-ионизационным детектором
Колонки газохроматографическне длиной I и 3 м, внутренним диаметром& ЯМ.
весы лабораторные аналитические модели ВЛЛ-200 или другие с ценой 

Деления О,ОСЮ! г.

и е ,„ .?п о  г п г Г ^ н и  7^ а / ЛТК' 5° °  и' ,и 8ССЫ лабораторные общего назна­чения по 1 ОСТ 24104—88 4-го класса точности с наибольшим пределом взве-
ШМВ-ПИИЯ пии Г-

Шкаф сушильный любого типа, обеспечивающий нагрев до 200—25СРС 
Баня водяная. ^
Насос вакуумный или водоструйный.
Микрошприц типа МИМО вместимостью 10 мм*.
Линейка измерительная е ценой деления 1 мм.

и  Л Ж й * 2 , м Л“ и . Г  Г0СТ 25706-83 " "  Др>т”
Набор сят «Фиэпрнбор» или сята аналогичного типа.
Стакан В-1 -5 0  ТС по ГОСТ 25336-82.
Колба К -1 -5 0 0 -2 9 /3 2  ТС по ГОСТ 25336-82 
Колба 2 - 1 0 0 - 2  по ГОСТ 1770—74.

.  твердый -  хроматон N-AW или другой диатомитовмй ноентель,

«HSSSŜо.1И 1зГ50<!ммраздслеиие; люб1я фракцня с часгнцамн р«ис-
матоп)аафииЖИЛКаЯ ~  ^ HP АИ'2 этнлгексиловый себациновой кислоты для хро-

Спьрг этиловый ректификованный технический по ГОСТ 18300—87 
к-Гексан, ч. или х.ч., хроматографии. 
н-Гептан, х.ч.. для хроматографии. 
к-Октан, ч. нлн х.ч.. для хроматографнн.
«Н олан , ч. или х.ч,, для хроматографии. 
л-Этнл-нзопропилбснэод, ч.
Додекан, х.ч„ для хроматографнн.
Гексадсхан. ч.
Бензол по ГОСТ 5955—75. х ч.
Толуол по ГОСТ 5789—78.
Эгнлбеизол для хроматографии, ч.д.а. 
о-Кснлол, ч.
Изопропилбензол, ч.
Дизтилбснзол. ч. (любой из изомеров).

гон по'гОСТ^Го!57—79 Га10образныП т« '" " е с к и й  по ГОСТ 9293-74  или ар-
Водород технический марки А нлн Б  по ГОСТ 3022—80 
Воздух сжатый для питания приборов.
3.5.2. Подготовка к ана.тзу 
3 5.2.1. Приготовление неподвижной фазы

||<>СИГ€ЛЬ высушивают ь сушильном шкафу 
120— 150°С в течение 3—4 ч.

Д ля приготовления неподвижной фазы взвешивают в стакане ям 
гексиловый эфн? себациновой кислоты в количестве 10% от массы т в е р д о г о ^  

л Г вэв' шивания в граммах записывают с точностью до гго- 
дого и ^ е . и )  ЭНаК8 И расТВОряюг 8 ЭГИЛ0™* спирте (80% от объема твер-

при температуре 

стакане ди-2-9тил-
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Приготовленный раствор помещают в круглолонную колбу и добавляют 
к  нему предварительно взвешенный твердый носитель (результат навешивания 
в граммах записывают с точностью до второго десятичного знака). Колбу 
закрывают пробкой с двумя отверстиями и содержимое ее перемешивают, осто­
рожно встряхивая в течение 30 мин. Затем, продувая колбу инертным газом, 
испаряют растворитель на водяной бане при температуре 60—65‘С , периодиче­
ски встряхивая до сыпучего состояния насадки. Д ля дачного удаления раство­
рителя колбу с насадкой подсоединяют к водоструйному или вакуумнасосу и« 
30 мин.

Приготовленной неподвижной фазой заполняют колонки, помещают их а 
термостат хроматографа и, не присоединяя к детектору, продувают газом- 
носителем со скоростью 30—50 ем’/мин при температуре 100°С в течение не 
менее 25 ч.

Монтаж, наладку и вывод хроматографа на рабочий режим осуществляют 
и соответствии с инструкцией, прилагаемой к прибору.

При определении диэтилбеизола предварительно определяют чувствитель­
ность прибора к нему. Для этого готовят искусственную смесь, состоящую из 
диэтилбеизола и бензола, с таким расчетом, чтобы массовая доля дюгилбен- 
зола в смеси составляла примерно 0,0005%. С целью более точного приготов­
ления искусственной смеси вначале готовят смесь с массовой долей 0,5% ди­
этилбензола в бензоле. Затем 0,1 см* приготовленной смеси вводят п мерную 
колбу вместимостью 100 см’ с бензолом. Смесь тщательно перемешивают и ана­
лизируют при условиях, указанных а и. 3.5.2.2.

3.5.2.2. Условия проведения анализа
Диализ этилбензола проводят на двух колонках длиной I и 3 м. Хрома­

тограмму из колонке длиной 3 м снимают для определения всех примесей, со­
держащихся в техническом этилбензоле, за исключением примеси днэтидбен- 
зола. определяемой на к олон е длиной 1 м

Условия градуировки и работы хроматографа указаны в табл. 2

Т а б л и ц а  2

Параметр
Д л и н е  К О Л О Н К И . »

3  ! 1

Температура термостата, ' С (15- 100
Температура испзркгсля. вС 2 0 0 - 220
Скорость газа-воситоля. см’/мин 2 5 -3 0 2 0 -3 0
Объем вводимой пробы, мм* Не более 2 1 Не менее 2
Скорость движения диаграммной 200--240

ленты, км/ч *
Продатжигсльиостъ анализа, мин 30 I 2 5 -4 0
Входное сопротивление. А , 0 - i e 1 0 - ' *

Метод количественной интерпретации «Внутренний «Внутренний
эталон» эталон» или

«абсолютная
1 калибровка»

«Внутренний эталон» « Гексан * j .н-Эгнлизолро-
или «-гептан, I пилбензол
или н-октан, 1 пли додекаи.
или н-нонан '. и л и  гсксадскаи

• В качестве «внутреннего эталона* при определения всех примесей, за 
исключением примеси’ диэтилбепзола, применяют м-гексан или любой другой 
парафиновый углеводород, который не должен входить в состав примесей 
анализируемого продукта. При использовании в качестве «внутреннего этало­
на» н-гексана пик его фиксируется при скорости движения диаграммной лен­
ты 720 мм/ч с последующим учетом соотношения скоростей при обсчете хро­
матограмм.
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3.5.2.3. Градуировка прибора
Количественное содержание примесей а этилбензоле определяют методом 

«внутреннего эталона» с учетом градуировочных коэффициентов.
Для градуировка прибора готовят не менее трех искусственных смесей, 

близких по составу к анализируемому этилбензолу. Для этою  в колбу с ре­
зиновым уплотнением или с притертой пробкой помещают этилбензол, затем 
микрошпрнцем вводят примеси, указанные на хроматограмме (черт. 1), кро­
ме примесей парафиновых углеводородов, и «внутренний эталон*. Массовая 
доля каждой вводимой примеси и «внутреннего эталона* должна составлять 
0,01—0.05%. После введения каждого компонента колбу взвешивают. Все 
результаты взвешивания в граммах записывают с точностью до чегж-ртого 
десятичного знака.

Снимают не мсмсс трех хроматограмм для каждой искусственной смеси 
при условиях, указанных в п. 3.5.2.2.

Градуировочный коэффициент определяют для каждой примеси, кроме при­
месей парафиновых углеводородов и диэтилбензола, для которых значение 
градуировочного коэффициента принимают равным 1,0.

Градуировочный коэффициент {К,) вычисляют по формуле

Кр S fX  „
где S „j — площадь пика «внутреннего эталона», мм1;

.Y* - •  массовая доля определяемой примеси з искусственной смеси, %;
S< — плошадь пика определяемой примеси, мм’;

Х „  — массовая доля «внутреннего эталона» в искусственной смеси, %.
Площадь пика вычисляют как произведение высоты пика на его ширину, 

измеренную на середине высоты. Градуировочный коэффициент для каждой 
примеси определяют как среднее арифметическое полученных значений.

3.5.3. Проведение анализа
Не менее 10 г (или не менее 50 г прн определении примеси дкэтилбенэо- 

ла) анализируемого этилбензола взвешивают в колбе с резиновым уплотне­
нием или с притертой пробкой, затем добавляют 5—7 мм3 «внутреннего эта­
лона» и снова взвешивают. Все результаты взвешивания в граммах записы­
вают с точностью до четвертого десятичного знака. Смесь тщательно переме­
шивают и вводят в испаритель хроматографа.

Хроматограммы товарного этилбензола приведены на черт. 1, 1з.
3.5.4. Обработка результате*
Массовую долю каждой примеси в этилбензоле (.V,) в процентах вычис­

ляют по формуле
/Г г $ г 'я »г‘100

* ----
где К, — градуировочный коэффициент определяемой примеси;

S , • площадь пика определяемой примеси, мм*; 
т , т — масса «внутреннею эталона», т;
5 , т — площадь пика «внутреннего эталона», мм*; 

m  — масса анализируемой пробы, г.
При наличии » анализируемом этилбензоле о-ксилола массовую долю 

м- и п-ксилолов вычисляют косвенно, так как они на хроматограмме не фик­
сируются. Массовая доля м■ и п-ксклолов равна пятикратной массовой доле 
о-ксилода.

Массовую долю днпнлбензола вычисляют только по хроматограмме, изо­
браженной на черг. 1а.

Результат вычислений массовых долей примесей записывают с точность» 
до четвёртого десятичного знака.

Массовую долю этилбензола (А*) в процентах вычисляют по формуле 
АГ«= 1 0 0 -2  X ,,
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Хроматограмма этилбензола

t — raaeaa («мутраии*# »?«ло*>): г  — «»и»ол; 3. 5, 6 — ларафяю» 
*и« углеводороды: <—толуол: 7 — »пмб«язод; S — о-ксилод; # — 

■мтроамОммл
Черт. I
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Хроматограмма определения диэтилбентола в этилбензоле

# — эгихбеп №.г 
«*“; (J. 4. s 1 — Аиутялбснэол; J  ■ • миуIреиний ат*лоя» м-т!лиюлрооил£-»*»ол: исполыдо ДЮСОВ Н] * — Д олети ; 5 — гекслао* 

ухиаииы х углеводородов)

Черт, la
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где 2«С| — сумма массовых долей всех примесей, определяемых хроматогра­
фическим методом.

Результат округляют до второго десятичного зиаха.
Метрологические характеристики указаны в табл. 3.

Т а б л и ц а  £

Массовая дол* определяемого 
компонента. %

Сгаидарткос
отклонение
сходимести 

(иоетстрясмосги). 
*1

Абсолютно* допускаемое 
расхождмтие между 
результатами двух 

паралдмьиых оарсдслеяиА
при Я -0.95 не должяо 

привишап.. Ч>

От 99.30 до 99.80 0.015 0,05
» 0,01 » 0,03. 0.001 0,003
» 0,0005 0.0001 0.0002

Раздел 3 дополнить пунктом 3.5.5:
«3.5.5. Определение массовой доли диэтилбензола в этилбензоле допуска­

ется проводить методом «абсолютной калибровки* в соответствии с прило-

При возникновении разногласий в оценхе массовой доли дизтидбензола* 
определение проводят по а. 3.5».

Пункт 3.0. Первый абзац. Заменить слова: «вместимостью 150—200 мл 
(rOCt 6563—75)» на «вместимостью 100—225 см* (ГОСТ 6563—75, чашки- 
М  115-4 , 115—5, 115-6»*.

Пункт 3.7.2 дополнить абзацем (перед первым):
«Весы лабораторные по ГОСТ 24104 — 88 2-го класса точности с наиболь- 

шим пределом взвешивания 200 г или другие с аналогичными техническими и. 
метрологическими характеристиками»;

четвертый — седьмой абзацы изложить в новой редакции:
' «Колориметр фотоэлектрический лабораторный по ГОСТ 1 2 0 8 3 -/8  люоо- 
го типа или любой другой с аналогичными техническими характеристиками.

Цициндр 1—60 по ГОСТ 1770—74.
Пипетки I 1 - I ,  1—1—2, 2— Г 5, 2—10—10 по ГОСТ 20292 /4
Колбы 2 —25—2. 2—1000—2 по ГОСТ 1770—74»;
восьмой абзац. Заменить слова: «25%-ный раствор» на «раствор с массо­

вой долей 25%»;
девятый абзац. Заменить слова: «0.1 и. раствор» на «раствор концентра­

ции c{AgNO») “ 0.1 моль/дм» (0.1 н.)»; П1Г. ЯПЛЫ1
десятый абзац. Заменить слова: «калия гидрат окиси, 0,01 н. рас.воры» 

на «калия гидроокись по ГОСТ 24363-80. растворы концентрации 0,01 моль/дм»

ГОСТ 18300—72 ■> ГОСТ' ,8300-87 .
Пункт 37.3.1. Второй абзац. Заменить слова: «{7* 3 для ФЗК-оо)» на 

«(длина водны (40С±10) нм)*. ____
Пункт 3.7.4. Заменить слова: «5%-ным раствором азотной кислоты» на 

«раствором азотной кислоты с массовой долей 5%».
Пункт 3.75. Предпоследний абзац исключить;
последний абзац изложить в новой редакции:
«За результат зкализа принимают среднее арифметическое результатов 

двух параллельных определений абсолютное допускаемое расхождение меж­
ду ' которыми не должно превышать 0,0002% при доверительной ве^ ягн° сг" 
Я —0.95. Результат записывают с точность» до четвертого десятичного знака*.

Раздел 3 дополнить пунктом 3.7.6:
«3.7.6. Определение массовой доли хлора в этилбензоле допускается про­

водил» по методике приложения 2.
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При возникновении разногласий о оценке массовой доли хлора определе­
ние проводят по п. 3.7>.

Раздел 4 изложить > новой редакции:

•4. УПАКОВКА, МАРКИРОВКА. ТРАНСПОРТИРОВАНИЕ И 
ХРАНЕНИЕ

4.1. Технический этилбензол заливают и транспортируют в железнодорож­
ных цистернах в соответствии с правилами перевозки грузов, действующими 
ив данном виде транспорта.

Степень (уровень) заполнения цистерны вычисляют с учетом полного ис­
пользования вместимости (грузоподъемности) цистерн я объемного расшире­
ния продукта при возможном перепаде температур в пути следования.

4.2. На железнодорожных цистернах несмываемой краской наносят 
предупредительный знах но ГОСТ 12.4.026—76 «Осторожно! Легковоспламе­
няющиеся вещества» н трафарет приписки.

Технический этилбензол в соответствии с классификацией опасных грузов 
по ГОСТ 19433—81 относится к 3-му классу опасности (подкласс 3.3, шифр 
группы 3313).

4.3. Технический этилбензол хранят в стальных резервуарах».
Пункт 5.1 изложить в новой редакции:
«5.1. Изготовитель гарантирует соответствие технического этилбензола тре­

бованиям настоящего стандарта при соблюдении условий транспортирования »  
хранения*.

Раздел 6 исключить.
Стандарт дополнить приложениями 1 и 2:
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ПРИЛОЖЕНИЕ I 
Рекомендуемое

Определение массовой доли дизтилбекзолв в »тилб«кэоле ««годом 
у «абсолютной калиброван»

к п и ч г ’ч венное содержание примеси дизтидбеизола определяют

(•отопление и а н а л и з - п о  п. 3 5  2 настюящето стандарт.). 
Градуировочный фактор (/) вычисляют по формуле

1= Z L
S/

где т, -  масса дизтилбеизола в искусственной смеси, мг;

ГРй УТр.”= з;  & r s s s s w  « и — -  ■ « « -
*” Я й й Я ф Л Х Х й Х ъ т к  о р « а ш  и  и .  I Р»* » « •  «►

" " mJJSJS'SU?SSSJEEZ V T “ “ p«*“ «  »«>»«»’ »°
•^i=

/ •■S-100
V ?

где /  -  градуировочный фактор для дизтилбеизола. мг/мм»;
S _  площадь пика дизтилбеизола. мм ;
V — объем вводимой пробы, мм*;

Горымн нс должно превышатъ u . u w ^  четвертого десятичного
Результат вычисления записывают с точностью до четверки
знака.



ИЗМЕНЕНИЕ Л  2 ГОСТ 9385—77 С. II

ПРИЛОЖЕНИЕ 2 
Рекомендуемое

. -  .

Определение маесоаой доли хлор» ■ зтнлбсиюлс

1. Метод основан на разложении хлорорганических соединений дифенилом 
натрия с выделением хлора и конной форме, экстракции хлорида натрия во­
дой с последующим фотоколорммстрическим определением его с роданидом 
ртути и солью трех валентного железа.

2. А п п а р а т у р а ,  п о с у д а ,  р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы
Колориметр фотоэлектрический лабораторный по ГОСТ 12083—78 любого 

типа или любой другой с аналогичными техническими характеристиками
Весы ла&>раторные общего назначения по ГОСТ 24104—88 2-го класса 

точности с наибольшим пределом взвешивания 200 г.
Шкаф сушильный. ___ _
Колбы 2 —25—2, 2—50 2. 2—100—2, 2—1000—2 по ГОСТ 1770—74. 
Колба Ки-1 - 2 5 —14/23 ТС по ГОСТ 25336-82.
Бюретка 1 - 2 - 1 0  по ГОСТ 20292-74.
Пипетки 4 - 2 - 1 .  4 - 2 - 2 .  6 - 2 - 5 ,  6—2— 10. 6 - 2 - 2 5  по ГОСТ 20292-74. 
Воронки делительные вместимостью 100 или 250 см1 с пришлифованной 

пробкой; кран смазывают смазкой, ие содержащей хлорорганики. Рекоменду­
ется смазка типа ВНИИНП-279 по ГОСТ 14296—78.

Бумага фильтровальная по ГОСТ 12026—76.
Натрий металлический по ГОСТ 3273—75.
Дифенил по ГОСТ 13487 -78, ч.д.а.
Димет иловый эфир диэтиленгликоля или димстиловый эфир этиленгликоля, 

очищенные в соответствии с п, 3.
Бутанол-1 по ГОСТ 6006—78, чд .а.
Спирт метиловый по ГОСТ 6995-75 . ч.
Спирт этиловый ректификованный технический по IUC.I ю лю —о/
Бензол по ГОСТ 5955—75. х ч
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77. чд.а.
Квасцы железоаммонийные по ГОСТ 4205—77. х .ч . раствор в азотиоя 

кислоте; готовят следующим образом; 12.05 г железоаммонийных квас-лов 
растворяют в 10 см1 воды, прибавляют 28.1 см* концентрированной азотной 
кислоты. Если раствор получается мутным, его фильтруют через бумажный 
фильтр, предварительно промытый 101) см* воды, и доводят объем раствора 
водой до 100 си*.

Ртуть роданистая, полученная, хак указано в п. 5, насыщенный раствор в 
этиловом спирте; готовят следующим образом: 0.3 г роданистой ртути встря­
хивают со 100 см* этилового спирта до полного растворения, дают отстоять­
ся в течение суток и сливают прозрачный раствор Полученный раствор хра­
нят в темной стеклянной посуде с притертой пробкой.

Калий роданистый по ГОСТ 4139—65, х.ч.
Ртуть (II) азотнокислая по ГОСТ 4520—68, х.ч.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233—77, предварительно высушенный и те- 

ченне 3 ч при температуре IO O -105°С. СтандаргиыЙ раствор в воде готовят 
следующим образом; в мерную колбу вместимостью 1000 см помещают 0,05 г 
хлористого натрия (результат взвешивания в граммах записывают с точностью 
до четвертого десятичного знака), доводят объем раствора водой до метки и 
перемешивают. В 1 см* полученного раствора содержится 0,03 мг хлор-иона.

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72  или очищенная ионообменными
смолами.

Азот газообразный по ГОСТ 9293-74  или другой инертный газ.
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3. О ч и с т к а  д « м е т и л о в о г о  э ф и р а
Димст иловый эфир диэтилснглнкодя перегоняю? с дефлегматором, собв*- 

рая фракцию, отгоняемую при температуре 160-— 164~С. В круглодонную колбу 
вместимостью I дм* помещают 600 см8 перегнанного эфира,’ прибавляют око* 
ло 2 г измельченного металлического натрия к кипятят е обратным холодиль­
ником 3—4 ч. При этом происходит очистка эфира от воды и гкдрокснлсодер- 
жащнх соединений. Если значительная часть натрия вступает в реакцию с эти­
ми примесями, то эфир сливают, отделяя от выпавших' содей, добавляют све­
жую порцию металлического натрия и кипятят еще 1—2 ч. Охлажденный эфир 
фильтруют через фильтр Шотта и псреисларяют Окончательную очистку про­
водят дифенилом натрия. Для этого в токе азота добавляют около 15 г ди­
фенила н 3 г измельченного металлического натрия или Ю си8 готового реак­
тива дифенила натрия, приготовленного в соответствии с п. 4. Раствор окра­
шивается в зеленый цвес. Выдерживают раствор 1—2 ч и псреисларяют, со­
бирая фракцию, отгоняемую при температуре 161—162'С. Очищенный эфир 
хранят а склянке из темного стекла под азотной подушкой над металлическим 
натрием Если в эфире образовалась муть, эфир перед использованием следует 
персиспарить.

Очистку диметплового эфира этиленгликоля проводят аналогично, соби­
рая фракцию, отгоняемую при температуре 83—85Х . О степени очистки раство­
рителя судят по оптической плотности контрольного опыта, проведенного, как 
указано в п. 7.4. Она должна быть не более 0,35.

4. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  д и ф е н и л а  н а т р и я  и у с т а ­
н о в л е н и е  е г о  а к т и в н о с т и

В высушенные в сушильном шкафу в течение 2 ч при температуре 100— 
105'С и продутые 5 мин азотом банки из темного стекла вместимостью 100 см* 
пометают по 50 см* очищенного диметплового эфира и по 13 г дифенила. 
Затем в каждую банку в слабом токе азота прибавляют по 1,95 г металличе­
ского натрия в виде проволоки или мелких стружек. Образующийся дифенил 
натрия окрашивает раствор и черно-синий или черно-зеленый цвет. Банки за­
крывают притертыми или двойными пробками, которые затем заливают пара­
фином. Хранят их з  холодильнике при температуре не выше 10:С. Реактив 
готов к употреблению через 12 ч. Перед проведением анализа байку с раство­
ром дифенила натрия векрываюг и определяют содержание в нем активного 
натрия. Для этого 5 см» раствора дифенила натрия сухой Пяпеткой помещают 
в сухую коническую колбу вместимостью 25 см3 и титруют в токе азота из бю­
ретки вместимостью 10 см» спирто-бензольным раствором до полного обесцве­
чивания смеси. Спирто-бензольный раствор с концентрацией спирта 1 моль/дм* 
готовят путем разбавления 16 г метилового спирта или 37 г бутанола-1 до- 
500 см3 бензолом.

Концентрацию активного натрия (с*и>), моль/дм3, вычисляют по формуле

Vt-c
С«Т= V t .

где V, — объем спирто-бензольного расгвора, см3;
с — концентрация спирто-бензольного раствора, моль/дм1;

Vj — объем раствора дифенила натрия, см1.
Дифенил натрии пригоден для работы при показателе активности более 

0,5. Вскрытую банку хранят в холодильнике пол азотной полушкой и прове­
ряют концентрацию активного натрия один раз в три дня.

5. П о л у ч е н и е  р о д а н и с т о й  р т у т и
Готовят раствор, состоящий из 7 г азотнокислой ртути (11) и воды, о ко­

торый для предупреждения гидролиза прибавляют 1—2 см3 концентрирован­
ной азотной кислоты и 10 см1 водного раствора роданистого калия с массовой 
долей 20%. Раствор перемешивают. Образующийся белый мелкокристалличе­
ский осадок роданистой ртути отделяют на воронке Бюхнера, промывают 2— 
3 раза небольшими порциями воды и высушивают при температуре 50—60'С^ 
Реактив хранят в посуде из темного стекла с притертой пробкой.
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6. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а
В 4 мерные колб и  вместимостью 25 см* каждая последовательно вносят 

0,2; 0,5; 1,0; 2.0 ем* стандартного раствора хлористого натрия, добавляют 2 сн3 
раствора железоаммонийных квасной, 2 см3 раствора роданистой ртути, дово­
дят объем раствора водой до метки и перемешивают. Окраска устойчива в тс- 
■чсиие 30 мин.

Одновременно в тех же условиях и с темн же количествами реактивов, 
но без стандартного раствора хлористого натрия проводят «холостой» опыт.

На фотоэлекгроколоримстрс определяют оптическую плотность приготов­
ленных растворов и «холостого опыта». Оптическая плотность «холостого опы­
та» не должна прсиышати 0,3, и противном случае меняют железоаммоний­
ные квасцы.

Строят градуировочный график, откладывая на оси абсцисс соответствую­
щие массы хлор-иона в миллиграммах, на оси ординат — разность между оп­
тическими плотностями приготовленных растворов и «холостого опыта»

7. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
7.1. Приготовление рабочего раствори
В сухую продутую азотом делительную воронку вносят 10 см5 эгидбек- 

зола с массовой долей хлора примерно 0,0010% иля 30 см8 этилбензола с мас­
совой долей хлора примерно 0.0005%, продувают азотом и добавляют 5 см* 
раствора дифенила нагрвя. Воронку закрывают притертой стеклянной пробкой, 
осторожно перемешиввют круговыми движениями и оставляют на 5 мин. Цвет 
раствора должен быть черно-зеленым или черно-синим, что указывает на не­
обходимый избыток реагента. Если происходит обесцвечивание раствора, то 
анализ прекращают и повторяют снова, пока нс появится чсрно-эслснзя или 
чкрно^еиняя окраска. Избыток раствора дифенила натрия разлагают добавле­
нием 2 см8 бутанола-1, встряхивая сттесь до ес обесцвечивания к растворения 
частичек натрия. Образовавшийся хлорид натрия экстрагируют, добавляя в де­
лительную воронку 30 см* воды, подкисленной 1 см* концентрированной азот­
ной кислоты, энергично перемешивая слои в течение 2 мин. После расслаива­
ния (не менее 10 мин) прозрачный водный экстракт сливают в мерную колбу 
вместимостью 50 см* доводят объем раствора водой до метки и перемеши­
вают.

Затем о мерную колбу вместимостью 25 см* помещают 20 см’ водного 
экстракта, 2 см‘ раствора железоаммонийных казеиоп. 2 см* раствора рода­
нистой ртути, доводят объем раствора водой до метки н перемешивают.

Э-плбонзол. свободный от хлора, собирают к используют для приготовле­
ния контрольною раствора.

7 2 ПiKieoweM'Huc кош/юльного рапвора
В сухую продутую азотом делительную воронку помешают 5 см* дифени­

ла натрия к 2 см* бутанола-1, встряхивают до обесцвечивания, добавляют 
20 см1 этилбензола, свободного от хлора, и 30 см8 воды, подкисленной 1 см* 
концентрированной азотной кислоты. Раствор энергично перемешивают. Конт­
рольный раствор готовят для каждой новой партии дифенила натрия.

7.3. Приготовление раствора сравнимая
В мерную колбу вместимостью 25 см* помещают 20 см* водного экстрак­

та. доводят объем раствора водой до истки и перемешивают.
7.4. Проведение измерения
На фотоэлехтроколоримегре измеряют оптическую плотность рабочего к 

контрольного растворов по отношению к раствору сравнения в юоэегах с тол­
щиной поглощающего свет слоя 50 мм при длине волна 430—450 им.

По разности оптических плот ное гой, полученных в рабочем к контрольных 
опытах, находят по градуировочному графику массу хлор-иона а миллиграм­
мах и 20 см* анализируемого водного экстракта.
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8. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
Массовую долю хлора (Я,) в процентах вычисляют по формуле 

• т - 5 0 - 100 т
, =  1000-20-У-У'  4- V-j

где т  — масса хлор-иона, найденная по градуировочному графику, м»;
50 — объем полученного водного экстракта, с» ’;
2 0 — объем водного экстракта, мятый для колориметрнровання о»';
V — объем пробы, пзятый на реакцию с дифенилом натрия, ем’;
О — плотность этилбензола, г/см*.

За результат анализа принимают среднее арифметическое результатов двух 
параллельных определений, абсолютное допускаемое расхождение между кото-
?ы»и не должно превышать 0.00015% при доверительной вероятности Р =  0.95. 

'елультаг вычисления записывают с точностью до четвертого десятичного 
знака.

(и у с  .V» 11 та г.)
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