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1. W ST Ę P

1 .1 . P rzed m io t norm y. P rzedm io tem  norm y są  w yższe  alkohole W - p ro p y lo w y , 

izobuty low y 1- rzęd o w y  i izoam ylow y 1- rzęd o w y  /m ie sza n in a  3 -m ety lobu tano lu  w 

i lo ś c i  7 0  ł 85% o ra z  2 -m ety lobu tano lu  w ilo ś c i 15 i 30% /  s to sow ane jako od czy n ­

n ik i chem iczne . W zory  su m ary czn e , w zo ry  budow y, m asy cząs teczk o w e  i inne

nazw y wg ta b l. 1. T ab lica  1

W y szczeg ó ln ien ie
A lkohol 

n  -p ropy low y
A lkohol izobutylow y 

I-rzęd o w y
Alkohol izoam ylow y 

I-rzęd o w y

W zór
sum aryczny C 3 H8 ° c A i o ° C5 H1 2 °

H3C \ H3C\
W zór budowy CH3 CH2O^OH '> C H C H 2OH '>CH CH 2 CH2OH

H3 c / H3 c /
i

C H .

(
CH3 CH2 CHCH2OH

M asa c z ą s te c z ­
kowa

6 0 ,0 9 7 4 ,1 2 8 8 ,1 5

Inna nazw a n -p ro p a n o l
izo b u fa n o l, 
2 -m ety lop ropano l

alkohol am ylow y, p en ta - 
n o l, m ety lobutanol
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1 .2 . O k re ś le n ia  - wg P N -7 4 /A - 79021 i B N -7 0 /C -8004-7.

2 . PODZIAŁ I OZNACZENIE

2 .1 .  P o d z ia ł. R o z ró żn ia  s ię  n a s tę p u ją c e  gatunki w yższych  a lk o h o li - o dczyn ­

ników :

- a lkoho l n -p ro p y io w y  c z y s ty  / c z . / i c z y s ty  do an a lizy  / c z . d . a .  /

- a lkoho l izobuty low y c z y s ty  / c z .  /  i c z y s ty  do an a lizy  / c z . d . a .  /

- a lkohol izoam ylow y c z y s ty  / c z . / ,  c z y s ty  do a n a liz y  / c z . d . a . /  i c z y s ty  wg 

G e rb e ra  / c z . wg G e rb e r a /  .

2 .2 .  P rz y k ła d  o z n aczen ia  a lkoholu  izobuty low ego c zy s teg o :

ALKOHOL IZOBUTYLOW Y c z . B N -76 /6191-79

3. WYMAGANIA

3 .1 .  W ym agania fizykochem iczne - wg ta b l. 2 n a  s t r .  3 i 4 .

3 .2 .  N a p e łn ian ie . R zeczy w is ta  ilo ść  a lkoholu  etylow ego w b u te lce  w tem pera­

tu rz e  20°C  m oże s ię  ró ż n ić  od i lo ś c i  podanej na  e ty k ie c ie  n ie  w ięce j niż o 1%.

4 . PAKOW ANIE, PRZECHOW YW ANIE I TRA N SPO RT

4 .1 .  P ak o w an ie . W yższe a lkoho le  n a le ż y  ro z le w a ć  do bu te lek  wg B N -65/ 

6 8 3 1 -1 3 , pojem ności 1 ,0 ;  0 ,5  i 0 ,2 5 d m ° .

B utelk i n a le ż y  zam ykać n ak rę tk am i z m as p la s ty cz n y c h , w ew nątrz  k tó ry c h  po ­

w inna s ię  znajdow ać podkładka u s z c z e ln ia ją c a , w ykonana z p o lie ty len u . Zam knię­

c ie  b u te lek  powinno być sz c z e ln e  i odpow iednio zab ezp ieczo n e  p rz e d  ewentualnym 

zafałszow an iem  w yrobu .

Na b u te lk ach  powinny być n ak le jo n e  e ty k ie ty  zgodnie z P N -7 0 /C -8 0 0 0 1 .

Po p o rozum ien iu  dostaw cy  z o d b io rcą  d o p u szcza  s ię  inny ro d z a j i w ie lk o ść  o- 

pakow ań.
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T ab lica  2

Lp. W ymagania Alkohol W -propylowy Alkohol izobutylow y Alkohol izoam ylowy
c z . c z . d . a . c z . c z .d .a . c z . c z .d .a . cz. wg G erbera

1
W ygląd
zew nętrzny b ezb arw n a  k larow na c iecz

2

Z aw arto ść  
głównego 
sk ładn ika  w 
p rz e lic z e n iu  
na alkohol 
100°,%wag, 
n ie  w ięce j niż

99 99 99 99 99 99
n ie  n o rm a li­
zu je  s ię

3
G ęsto ść  w 
te m p e ra tu rz e  
20°C <°

0,802*0,805 0 ,8025*0 ,8037 0 ,8 0 1 * 0 ,8 0 5 0 ,8015*0,8035 0,809*0,812 0 , 8 1 0 0 *0 , 8 1 2 0 0 ,8 0 9 * 0 ,8 1 2

4

G ranice wrze­
n ia ,1̂ ,  w k tó - 
ryeh powinno 
p rzedesty lo ­
wać co n a j ­
m niej 95% obj.

96*99 9 6 ,5 * 9 8 ,5 106*109 107*109 128*132 130*132 128*132 i

5
W spółczynnik 
załam ania 
św ia tła  no°

1,383* 1,386 1 , 3 8 4 0 *1 , 3 8 6 0 1 ,393* 1 ,3 9 7 1 ,3940*1 ,3960 1,406*1,408 1 ,4070*1 ,4080 1 , 4 0 6 *1 , 4 0 8

6

Zawartość kwa­
sów i estrów, %, 
n ie  w ięcej n iż

0 , 0 6 0 , 0 2 0 ,0 6 0 , 0 2 0 , 0 6 0 , 0 2 0 , 0 6

7

Zaw artość a l ­
dehydów /jako 
aldehyd izo- 
w a le rian o w y /, 
%, n ie  w ięce j 
niż

0 , 0 2 0 , 0 1 0 , 0 2 0 , 0 1 0 , 0 2 0 , 0 1
n ie  n o rm a li­
zu je  s ię



c d . ta b l . 2

Lp. W ymagania
A lkohol n - propylow y Alkohol i z obu tyłowy Alkohol izoam ylowy
c z . c z . d .a . c z . c z .d . a . c z . c z .d .a cz. wg Gerbera.

8 A lkaliczność pow inien odpow iadać wyrą aganiom  wg 5 .3 .9

9

P ozosta ło ść  
po odparować 
niu,%, n ie  
w ięce j niż

0 , 0 0 1 0 ,0005 0 , 0 0 1 0 ,0005 0 , 0 0 1 0 ,0005 0 , 0 0 1

10
Zaw artość
p irydyny

n ie  n o rm alizu je  s ię 0 , 0 1
n ie  w ięcej niż

0,000004%
nie  n o rm a li­
zuje s ię

11

Zaw artość 
wody, %, n ie  
w ięce j niż

0 ,4 0 .3 0 ,4 0 ,3 0 ,4 0 ,3 0 ,4

12

Z anieczysz­
czen ia  fluo­
ry z u ją c e

pow inien odpow iadać wymaganiom wg 5 .3 .14-
n ie  n o rm a li­
zuje s ię

13
Rozpuszczal­
n o ść  w wodzie

pow inien odpow iadać wyrnaganiom  wg 5 .3 .1 5

14
Z aw arto ść  
fu rfu ro lu , %, 
n ie  więce j n iż

n ie  n o rm alizu je  s ię 0 ,0 0 3 0 , 0 0 0 1
nie n o rm a li­
zuje s ię

15
P ró b a  z 
kw asem  
siarkow ym

pow inien odpow iadać wymaganiom wg 5 . 3 . 16
n ie  n o rm a li­
zuje s ię

16
P ró b a  na
zaw a rto ść
tłu sz c z u

n ie  n o rm alizu je  s ię ujem na

I

B
N

-7
6

/6
1

9
1

-7
9
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4 .2 .  P rzechow yw an ie  - wg P N -7 0 /C -80001.

4 .3 .  T ra n s p o r t  - wg P N -7 0 /C -8 0 0 0 1  z tym, że bu te lk i z w yższym i a lk o h o la ­

mi ow inięte p ap ie rem  fa listym  n a le ż y  p rzew o z ić  w sk rz y n k ac h  /n a jle p ie j d re w ­

n ian y ch / wg B N -6 5 /7 1 6 1 -2 3  zab ezp ieczo n y ch  p rz e d  opadam i a tm osferycznym i.

5. BADANIA

5 .1 .  P ro g ram  badań

5 .1 .1 .  B adania pełne  o b e jm u ją :

a /  sp ra w d zan ie  s tan u  opakow ań i w yglądu zew n ę trzn eg o , 

b / sp raw d zan ie  n a p e łn ia n ia ,

c /  o zn aczan ie  z a w a rto śc i głównego sk ład n ik a ,

d /  o zn aczan ie  g ę s to ś c i ,

e /  o zn aczan ie  g ra n ic  w rz e n ia ,

f / o zn aczan ie  w spó łczynn ika  załam ania  ś w ia tła ,

g / o zn aczan ie  z a w a rto śc i kw asów  i e s tró w ,

h / o zn aczan ie  z a w a rto śc i aldehydów ,

i /  o zn aczan ie  a lk a lic z n o ś c i ,

j / o zn aczan ie  p o z o s ta ło śc i po o d parow an iu ,

k /  o zn aczan ie  z a w a rto śc i p iry d y n y ,

1/ o zn aczan ie  z a w a r to śc i w ody,

1/  o zn aczan ie  z an ie c z y sz e ń  flu o ry zu jąc y c h , 

m /sp ra w d z a n ie  ro z p u sz c z a ln o śc i w w odzie , 

n /  o zn aczan ie  z a w a rto śc i fu r fu ro lu , 

o / p ró b ę  z kw asem  siarkow ym , 

p /  p ró b ę  na  z a w a rto ść  tłu sz c z u .

B adania  pe łne  n a le ży  p rz e p ro w ad z a ć  co najm niej r a z  w m ie s ią c u , z każdej 

s z a rż y  p ro d u k c y jn e j, p rz y  każdej zm ianie sto sow anych  surow ców  i m etod te c h ­

n o lo g iczn y ch , na  żąd an ie  o d b io rcy  o ra z  w p rzypadku  badań  ro z jem czy ch .

5 .1 .2 .  B adania n iep e łn e  obejm ują sp raw d zan ia  wg 5 .1 .  l a /  , b / , d / , e / , f / , 

o ra z  h / .

B adania n iep e łn e  n a le ż y  p rz e p ro w ad z a ć  d la  każd e j p a r t i i  a lkoholu .

5 .2 .  P o b ie ra n ie  p róbek

5 .2 ,1 .  P o b ie ra n ie  p róbek  z bu te lek
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5 .2 .1 .1 .  P o b ie ra n ie  p ró b ek  do sp ra w d zen ia  s tan u  opakow ań, w yglądu z e ­

w nętrznego om z n a p e łn ie n ia . Z p a r t i i  a lkoholu  p o b rać  losow o liczb ę  sk rz y n ek  wg 

ta b l. 3 . Z k ażd e j w y b ran ej w ten  sposób  sk rz y n k i p o b rać  losow o po jednej b u te l­

c e .
T a b lic a  3

L iczb a  sk rz y n ek  
w p a r t i i

do 5 6  * 15 16  * 25 26  * 63 64- i 160
Pow yżej

160

L iczb a  sk rz y n ek  
do p o b ran ia  
p ró b ek

w s z y s t ­
k ie 5 10 15 25 40

5 .2 .1 .2 .  P rzy g o to w an ie  ś re d n ie j p ró b k i la b o ra to ry jn e j .  Po sp raw d zen iu  n a le ­

wów n a le ż y  alkohol p rz e la ć  do osobnego n a c z y n ia , dok ładnie w y m ieszać , po C 2 y m

3
1 dm a lkoholu  w lać do dw óch c z y s ty c h  i suchych  lub popłukanych badanym  alko -

3
holem  b u te lek  pojem ności 0 , 5  dni ze szk ła  bezbarw nego  zam ykanych zakiywkami.

Z a w a rto ść  b u te lek  p rz e z n a c z y ć  do badań  la b o ra to ry jn y c h . B utelk i po zam knię­

c iu  pow inny być zab ezp ieczo n e  p rz e d  zm ianą z a w a rto śc i o ra z  powinny m ieć n a ­

lepkę s tan o w iącą  je d n o c ze śn ie  p ro to k ó ł z p o b ran ia  p ró b k i.' M oże być rów nież  

sp o rz ąd z o n y  o d ręb n y  p ro to k ó ł z p o b ra n ia  p ró b k i. N alepka lub p ro to k ó ł powinny 

z a w ie ra ć  co najm niej n a s tę p u ją c e  d ane: 

a /  o zn aczan ie  wg 2 . 2 ,

b /  nazw ę zak ładu  p ro d u k cy jn eg o , 
c /  w ie lk o ść  próbk i ,

d /  w ie lk o ść  p a r t i i ,

e /  d a tę  i m ie jsce  p o b ra n ia  p ró b e k ,

f /  n azw isk a  i podp isy  osób  p o b ie ra ją c y c h  p ró b k i.

5 .2 .2 .  P o b ie ra n ie  p ró b ek  z innych  opakow ań. P ró b k ę  ogólną sp o rz ą d z ić  wg 

P N -7 4 /A -7 9 5 2 7  p . 2 .3 ,  a n a s tę p n ie  p rzygo tow ać ś re d n ią  p róbkę  la b o ra to ry jn ą  

wg 5 . 2 . 1 . 2 .

5 .3 .  O pis badań

5 .3 .1 .  S p raw dzan ie  s tan u  opakow ań i w yglądu zew n ę trzn eg o . O ględziny  p ró ­

bek po b ran y ch  wg 5 .2 .1  w ykonać w zrokow o /n ieu zb ro jo n y m  okiem / w ro z p ro s z o ­

nym św ie tle  dziennym . W ce lu  sp ra w d zen ia  k la ro w n o śc i i b a rw y  badany alkohol 

n a le ży  p rz e la ć  do c y lin d ra  z b ezbarw nego  szk ła  o ś re d n ic y  około 2 cm , aby  w y­
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sokość  s łupa  c ie c z y  w ynosiła  n ie  m niej n iż  10  cm i og lądać c ie cz  w zdłuż o s i n a ­

c zy n ia . Ponadto  n a le ż y  ocen ić  jak o ść  i e s te ty k ę  b u te lk i, e ty k ie ty  i zam kn ięc ia .

5 .3 .2 .  S p raw d zen ie  n a p e łn ie n ia . B utelk i z alkoholem  p o b ran e  wg 5 .2 .1  n a le ­

ży um ieśc ić  w k ą p ie li w odnej o te m p e ra tu rz e  20°C na o k re s  co najm niej 1 g o d z , 

n a s tę p n ie  p rz e la ć  do suchych  cy lindrów  pom iarow ych w ycechow anych w c e n ty ­

m e tra c h  sz e śc ie n n y c h  w te m p e ra tu rz e  20°C . /C y lin d ry  powinny być z a le g a liz o ­

w ane p rz e z  O kręgow e U rzęd y  M ia r / . B utelki n a le ży  p ozostaw ić  nad cy lind ram i 

p rz e z  5 min odw rócone dnem do g ó ry  w ce lu  ic h  w łaśc iw ego  o p ró ż n ie n ia , poczym 

odczy tać  na sk a li c y lin d ra  o b ję to ść  a lkoholu .

5 . 3 . 3 . O zn aczan ie  z a w a rto śc i głównego sk ładn ika

5 .3 .3 .1 .  Z a sad a  o z n a c z a n ia . O znaczan ie  polega na ro z d z ie la n iu  badanych pro ­

duktów m etodą ch ro m a to g ra fii gazow ej i o b liczan iu  z aw arto śc i w y stęp u jący ch  w 

n ich  z a n ie c z y sz e ń , k tó ry c h  łą c z n ą  ilo ść  w y rażo n ą  w % w ag. n a le ży  odjąć od 100% 

i w ten sp osób  w yliczyć  z a w a rto ść  głów nego sk ład n ik a . O znaczan ie  wykonać m e­

todą c h ro m a to g ra fii g azo w ej, s to su ją c  m etodę w z o rca  w ew n ętrzn eg o .

5 .3 .3 .2 .  A p a ra tu ra  i p rz y rz ą d y

a /  C h ro m ato g ra f gazow y z d e tek to rem  jonizacyjno-płom ieniow ym  albo d e te k to ­

rem  jonizacyjnym  argonow ym  i r e je s t r a to r e m .

b / Kolumna ch ro m a to g ra fic z n a  o ś re d n ic y  w ew n ę trzn e j 4- mm i d łu g o śc i 3 m, 

w ypełn iona sebacyn ianem  dw uety loheksy lu  nan iesionym  w ilo śc i 12% na ch rom o-

s o rb  w 3 0  i 6 0  m esh .

c /  M ikro  s trz y k aw k a .

5 .3 .3 .3 .  O dczynniki i ro z tw o ry  

a /  A rgon  sp aw aln iczy  sp rę ż o n y , 

b / A zot tech n iczn y  sp rę ż o n y , 

c /  W odór tech n iczn y  sp rę ż o n y , 

d / P o w ie trz e  sp rę ż o n e .

e /  W zorzec  w ew n ę trzn y  pen tano l 2. R o z tw ó r w zorcow y n a le ży  przygo tow ać w
3n a s tę p u ją c y  sp o só b : do kolby pom iarow ej pojem ności 50 cm odw ażyć około 0,Q5g

3
pentanolu  2 - w z o rc a  do ch ro m a to g ra fii gazow ej i n a s tę p n ie  dodać do n ie j 20  cm 

b ad an eg o  a lkoho lu . P ró b k ę  d o b rze  w ym ieszać i używ ać do o zn aczań  ilościow ych.

5 .3 .3 .4 - .  W arunki pom iaru ch ro m ato g ra ficzn eg o  

a /  T e m p e ra tu ra  kolum ny 72°C .
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b / T em peratu ra  p rz e g rz e w a c z a  155°C .
3c /  P rzep ły w  gazu  nośnego  /a rg o n u /  58 cm /m in .

3
<]/ P rzep ły w  gazu  nośnego  /a z o tu /  60 cm /m in . 

e /  N a p ijc ie  800 V /d la  d e te k to ra  a rg o n o w eg o /.

f /  P rzep ły w  w odoru  i p o w ie trz a  u s ta l ić  zgodnie z in s tru k c ją  a p a ra tu , 

g / P rz e su w  taśm y r e j e s t r a t o r a  20 cm /g o d z .

5 .3 .3 .5 .  W ykonanie o z n a c z a n ia . W prow adzić do kolumny ch ro m a to g ra ficzn e j 

za pomocą m ik ro strzy k a w k i 1 jidm^ ro z tw o ru  w zorcow ego wg 5 .3 .3 .3 e /  i z a re je ­

s tro w ać  pik p en tano lu  2 p rz y  tak ie j c z u ło śc i , aby jego w ysokość  w ynosiła  25- 

30% sz e ro k o ś c i  taśm y r e je s t r a c y jn e j .  Z a re je s tro w a ć  chrom atogram  do momentu 

w y k re ś le n ia  o s ta tn ieg o  piku.

C zas  re je s t ro w a n ia  jednego chrom atogram u w y n o si: 

d la  a lkoho lu  n -p ro p y lo w eg o  - 25 m in, 

d la  a lkoholu  izobuty low ego - 3 0  m in, 

d la  a lkoho lu  izoam ylow ego - 4-0 m in.

W ykonać co najm niej 2 ch ro m a to g ram y .

5 . 3 . 3 . 6 . O b liczan ie  w yników . O bliczyć p o w ie rzch n ie  pików w z o rca  w ew nę­

trznego i z a n ie c z y sz c z e ń  badanego a lkoholu  m nożąc w ysokość p iku p rz e z  s z e r o ­

kość  w połow ie w y so k o śc i. Z a w arto ść  p o szczeg ó ln y ch  z an iec z y sz e ń  w p ro c e n ­

ta c h  w ag. ob liczy ć  wg w zo ru

P • m  *100

P mw 1

w k tó ry m :
2

P - p o w ie rzch n ia  piku z a n ie c z y sz c z e n ia , mm , 

m - odw ażka w zo rca  w ew n ętrzn eg o , g ,
2P - p o w ie rzch n ia  piku w z o rca  w ew n ę trzn eg o , mm ,

m - odw ażka badanej p ró b k i, g.
1

5 .3 .3 .7 .  Wynik końcow y o z n ac z an ia . Za wynik n a le ży  p rz y ją ć  ś re d n ią  a r y t ­

m etyczną co najm niej dw óch o zn aczań  n ie  ró ż n ią c y c h  s ię  m iędzy sobą w ięce j niż 

o 10% w a rto ś c i ś re d n ie j .

5 . 6 . 3 . 8 . O bliczan ie  z a w a rto śc i głównego sk ład n ik a . Z a w a rto ść  głównego 

sk ładn ika  /  A  / w p ro c e n ta c h  w ag. , d la  każdego badanego alkoholu  n a leży  wyliczyć

wg w zoru
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A =  100 -  X K

w k I ó ry m :

X s - łączn a  z a w a rto ść  z a n ie c z y sz c z e ń  o b liczona  p rz e z  zsum ow anie z a w a r to ś ­

c i p o szczeg ó ln y ch  z a n ie c z y sz e ń  w yliczonych wg 5 . 3 . 3 . 6 .

5 .3 .4 -. O zn aczan ie  g ę s to ś c i .  G ęsto ść  n a leży  o zn aczać  za pomocą piknom etru  

pojem ności 50 cm ° w te m p e ra tu rz e  20°C /w  sto su n k u  do wody w te m p e ra tu rz e  iffc/ 

wg Phi-7 1 / A-79528 .

P rz y  o zn aczan iu  g ę s to śc i w yższego  alkoholu  czy s teg o  d o p u szcza  s ię  s to so w a ­

n ie  a rc o m c tru . W tym ce lu  n a le ży  100 t 150 cm^ w yższego  alkoholu  w lać do 
szk lan eg o  c y lin d ra , w staw ić do te rm o s ta tu  w odnego, n astaw ić  na 20 C /przy te r ­

m om etrze zanurzonym  w a lk o h o lu / i o zn aczać  g ę s to ść  a reo m etrem  z d z ia łk ą  e le ­

m en ta rn ą  co 0 , 0 0 1  g /cm ^ .
5 .3 .5 .  O zn aczan ie  o b ję to śc i d e s ty la tu  p rzech o d ząceg o  w g ra n ic a c h  te m p e ra ­

tu r  podanych w ro z d z . 2

5 .3 .5 .  1. A p a ra tu ra  i p rz y rz ą d y  

a /  B aro m e tr.

b / C hłodnica szk lan a  d łu g o śc i ca łkow ite j 600 -20  mm i d łu g o śc i p ła sz c z a  w od­

nego 400 -10mm. Koniec ch łodn icy  pow inien być zag ię ty  pod kątem  105 - 5 ° ,  d łu ­

gość z a g ię te j końców ki m ie rzo n a  od osi ch łodn icy  pow inna w ynosić 80 ± 2 0  mm.
3c /  C y lin d e r pom iarow y pojem ności nom inalnej 100 cm" i d z ia łce  e lem en ta rn e j

co 1 cm "\
d /  Kolba d e s ty lac y jn a  wg PN - 7 0 /C -04955. 

e /  L upa.

f/ O słona  pa ln ika  wg P N -6 7 /C -0 4 0 1 0  jak dla benzyny , 

g / P a ln ik  z re g u la c ją  p łom ien ia , 

h /  S ek u n d o m ierz .

i /  T erm o m etry  r tę c io w e  o z a k re s ie  pomiarowym obejm ującym  tem p e ra tu ry  dla

a lkoholu  w -p ro p y lo w eg o : 95 + 100 C , d la  alkoholu  izo bu ty łow ego : 1 0 U łll.j i , di.a 

a lkoholu  izoam ylow ego: 125 + 135 C z d z ia łk ą  co 1 C o ra z  d z ia łk ą  co 0 . 1 lub 

0 , 2 ° C .

T erm o m etry  powinny być sp raw dzone  m etodą p o ró w n an ia , zgodnie PN -70,

C - 0 4 9 5 5  w n a s tę p u ją c y c h  punktach :

te rm o m etr dla a lkoholu  Tl -p ropy low ego  9 5 ,9  7 ,99°C  , 

te rm o m etr d la  a lkoholu  izobuty łow ego 1 0 0 , 1 0 7 , 1 0 8  i 1.09 C , 

te rm o m etr dla a lkoholu  izoam ylow ego 127, 129 i 131 C .
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Z a le c a  s ię  s to so w an ie  term om etrów  sk ró co n y ch .

j /  T erm om etr pom ocniczy o z a k re s ie  pom iarowym  0 i 100°C i d z ia łc e  e lem en ­

ta rn e j co 1°C do o zn aczan ia  popraw ki na  w y stęp u jący  słup  r tę c i .

5 . 3 .5 .2 .  W ykonanie o z n ac z an ia . Za pomocą c y lin d ra  pom iarow ego odm ierzyć
3w te m p e ra tu rz e  pokojow ej 1 0 0  cm badanego a lkoholu  i w lać do suchej kolby d e ­

s ty la c y jn e j, w rz u c a ją c  ró w n o cześn ie  do n ie j k ilk a  kaw ałków  n ie  p o k ry te j s z k l i ­

wem p o rc e la n y  lub pum eksu.

Z es taw ić  p rz y rz ą d  do d e s ty la c j i . T erm om etr pow inien być u p rzed n io  s p ra w ­

dzony i m ieć d z ia łk ę  co 0 , 1  lub  co 0 , 2 °C ; w p rzy p ad k u  b rak u  tak iego  term om etru 

d o p u szcza  s ię  s to so w an ie  te rm o m etru  z d z ia łk ą  co 1°C spraw dzonego  p rz e z  p o ­

rów nan ie  z term om etrem  w zorcow ym  o d z ia łc e  co 0 , 1°C .

Po z es ta w ien iu  a p a ra tu  zap a lić  p a ln ik , u ruchom ić ch łodn icę  i u regu low ać  p ło ­

m ień w tak i sp o só b , aby p ie rw sz a  k ro p la  d e s ty la tu  sp ad ła  n ie  p rę d z e j n iż po 

5  m in i n ie  późn ie j n iż  po 10  min od ro z p o c z ę c ia  o g rz e w a n ia .

Jako o d b ie ra ln ik  n a le ż y  s to so w ać  c y lin d e r  pom iarow y, w którym  odm ierzono 

badany p ro d u k t. C y lin d ra  n ie  o s u sz a ć . Za początkow ą te m p e ra tu rę  wrzenia /p o ­

c zą te k  d e s ty la c j i /n a le ż y  p rz y ją ć  te m p e ra tu rę , p rzy  k tó re j spadn ie  z ch łodnicy  

do c y lin d ra  p ie rw s z a  k ro p la  d e s ty la tu . K oniec ch łodn icy  pow inien znajdow ać s ię  

pow yżej k re s k i  o z n a c z a ją c e j 100 cm^ w c y lin d rz e . S zybkość  d e s ty la c ji  powinna 

być s ta ła  i w ynosić  2 k ro p le  na  sek u n d ę , t j .  około 4- cm^ na  m inutę . O prócz tem ­

p e ra tu ry  począ tk u  d e s ty la c ji  n a le ż y  o dczy tać  te m p e ra tu ry  p rz y  k tó ry c h  p rz e d e s -
3 3

ty lu je  do o d b ie ra ln ik a : 2 ; 5 ; 95 i 97 cm ". Po p rz e d es ty lo w a n iu  97 cm ogrzew a­

n ie  n a le ż y  p r z e r w a ć .
3

Po p rz e d e s ty lo w a n iu  do o d b ie ra ln ik a  50 cm badanego alkoholu  n a le ż y  zaw ie ­

s ić  te rm o m etr pom ocniczy obok te rm om etru  o sadzonego  w k o rk u , tak  aby z b io r ­

n ic z ek  r tę c i  te rm o m etru  pom ocniczego znajdow ał s ię  na  poziom ie ś ro d k a  słupka 

r tę c i  w y sta jąceg o  ponad k o re k .

Po p rz e d es ty lo w a n iu  60 cm "3 n a le ży  o d czy tać  te m p e ra tu rę  na  te rm o m etrze  po­

m ocniczym  i odczy tać  s ta n  b a ro m e tru . Po upływ ie 10 min od zakończen ia  d e s ty ­

la c ji z a w a rto ść  kolby n a le ż y  p rz e la ć  do c y lin d ra  i odczy tać  o b ję to ść  płynu, Jeże-
3li o b ję to ść  je s t  m n ie jsza  niż 9 9  cm , n a leży  u sz c z e ln ić  w sz y s tk ie  p o łą czen ia  w 

a p a ra tu rz e  i d e s ty la c ję  pow tórzyć u z n a jąc  p o p rzed n ie  w yniki za n ie w ła śc iw e .

5 .3 .5 .3 .  O b liczan ie  r z e c zy w is te j te m p e ra tu ry  w rz e n ia  i .R zeczy w istą  tem ­

p e ra tu rę  w rz e n ia  t ob liczy ć  w s to p n iach  C e ls ju sz a  wg w zo ru
* w
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t r2 -  t ± A,,t± A2t + Agt = t ±A.jt+0,0 0 0 1 6 n ( t - t 1) + a (760 - B)
w któ rym :

V

V
A3t

t

0 ,0 0 0 1 6

n

t1

a

£

-p o p raw k a  w y n ik a jąca  z porów nian ia  te rm o m etru  zasto sow anego  z t e r ­

m om etrem  w zorcow ym ,

-p o p raw k a  na  w y sta ją c y  s łup  r t ę c i ,

-p o p raw k a  n a  c iśn ie n ie  b a ro m e try c z n e ,

-za o b se rw o w a n a  te m p e ra tu ra  w rz e n ia  w ok reślonym  p u n k c ie , 

-w sp ó łczy n n ik  p o zo rn e j ro z s z e rz a ln o ś c i  r t ę c i  w sz k le ,

- w ysokość  s łupa  r tę c i  w y sta jąceg o  ponad k o re k , s topn ie  sk a li te rm o ­

m e tru ,

- te m p e ra tu ra  o d czy tan a  n a  te rm o m etrze  pom ocniczym  po p rz e d e s ty lo -  
3 O

w aniu  60 cm a lk o h o lu , C ,

-zm ian a  te m p e ra tu ry  w rz e n ia  alkoholu  p rz y  zm ianie c iśn ie n ia  o 1 mm 

słu p a  r t ę c i ,  ° C , w y n o sząca  d la : 

a lkoho lu  Tł-propylow ego - 0,034-, 

izobuty low ego  - 0 ,0 3 7 ,
i

izoam ylow ego - 0 , 04-,

-c iś n ie n ie  b a ro m e try c z n e  w c z a s ie  o zn aczan ia  z redukow ane do tempe­

r a tu r y  0 ° C , mm słu p a  Hg - wg popraw ek podanych w ta b l. 4-.

T a b lic a  4-

R edukcja  s tanu  b a ro m e tru  do 0° C

T em ^era  tu ra
O dczytany s ta n  b a ro m e tru , mm słupa Hg

730 74-0 750 7 6 0 770

11 1 ,31 1 ,3 3 1 ,3 4 1 ,3 6 1 ,3 8

12 43 45 47 49 51

13 55 57 59 61 63

14 66 69 71 73 76

15 78 81 83 86 88

16 1 , 9 0 1 ,9 3 1 ,9 5 1 ,9 8 2 , 0 1

17 2 , 0 2 2 ,0 5 2 , 0 8 2 , 1 0 13

18 13 17 20 23 26

19 26 29 32 35 38

2 0 38 41 44 47 51
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c d . ta b . 4

R edukct a s tan u  b a ro m e tru  do 0°C

T e m p e ra tu ra
O dczytany  s tan  b a ro m e tru , mm słupa  Hg

°C 730 740 750 7 6 0 770

21 2 ,4 9 2 ,5 3 2 ,5 6 2 , 6 0 2 ,6 3

22 61 65 69 72 76

23 73 77 81 84 88

24 85 89 93 97 3 , 0 0

25 97 3 , 0 1 3 ,0 5 3 ,0 9 13

5 .3 .5 .4 - .  D opuszcza lna  ró ż n ic a  m iędzy w ynikam i. N ależy  wykonać co najm niej 

2 o z n aczan ia  n ie ró ż n ią c e  s ię  w zaobserw ow anych  te m p e ra tu ra c h  w rz e n ia  po 

p rz e d es ty lo w a n iu  2 , 5 , 95 i 97 cm^ d e s ty la tu  o w ięcej n iż 0 ,2 ° C .

5 .3 .5 .5 .  Wynik końcow y o z n ac z an ia . Za wynik p rz y ją ć  ś re d n ią  a ry tm ety czn ą  

wyników o zn aczań  zgodnych z 5 .3 .5 .4 .  N astęp n ie  wykonać k rzyw ą d e s ty la c ji  w 

u k ła d z ie : te m p e ra tu ra  - o b ję to ść  d e s ty la tu  i sp ra w d z ić , czy  w p rzew id z ian y ch  w 

ro z d z . 3 g ra n ic a c h  w rz en ia  znajdu je  s ię  co najm niej 9 5 % d e s ty la tu .

5 .3 .6 .  W spółczynnik  załam an ia  św ia tła  o k re ś lić  w re fra k to m e trz e  typu A bbe- 

go lub w re f ra k to m e trz e  zanurzeniow ym  w te m p e ra tu rz e  2 0 ° C .

5 .3 .7 .  O znaczan ie  z a w a rto śc i kwasów i e s tró w

5 .3 .7 .1 .  O dczynniki i ro z tw o ry

a /  F e n o lo f ta le in a , 1 -p rocen tow y ro z tw ó r alkoholow y, 

b / Kwas so lny  lub s ia rk o w y  c z . d . a . ,  ro z tw ó r 0 ,1  N. 

c /  S p iry tu s  rek ty fikow any  w yborow y - wg P N -7 4 /A -7 9 5 2 2 . 

d / W odorot lenek sodowy cz . d . a .  , ro z tw ó r 0 ,1  N.

3 , 3
5 .3 .7 .2 .  W ykonanie o z n ac z an ia . Do kolby pojem ności 250 cm w lać 50 cm

3w yższego  a lk o h o lu , 5 0  cm sp iry tu s u  rek ty fikow anego  w yborow ego zoboję tn ione -
3

go w obec fe n o lo fta le in y , 10 cm 0 ,1  N ro z tw o ru  w odoro tlenku  sodowego o ra z  kil­

ka k ro p e l ro z tw o ru  fen o lo fta le in y .

Z a w arto ść  kolby o g rzew ać  p rz e z  15 min pod ch łodn icą  z w ro tn ą , u trzym ując  w 

c iągu  tego c z a su  płyn w s tan ie  łagodnego w rz e n ia . P rze d  zakończeniem  o g rz e ­

w ania zab ezp ieczy ć  w ylot ch łodn icy  ru rk ą  z wapnem sodowym i po o stu d zen iu  pły- 

n u , odm iareczkow ać nadm iar ługu ro z tw o rem  0 ,1  N kw asu . N astępn ie  do innej
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3kolby  w lać 10 cm 0 ,1  N w odoro tlenku  sodow ego, dodać k ilk a  k ro p e l ro z tw o ru  

fen o lo fta le in y  i odm iareczkow ać 0 ,1  N kw asem .

5 .3 .7 .3 .  O b liczan ie  w yniku. O bliczyć ró ż n ic ę  zu ży c ia  kw asu na odm iareczko- 

w anie 10 cm ° 0 ,1  N w odoro tlenku  sodow ego w ś lep e j p ró b ce  i zu ży c ia  kw asu  na 

odm iareczkow anie  w odoro tlenku  sodow ego w probów ce z alkoholem  po o g rz e w a ­

n iu  .

5 .3 .7 .4 - .  Wynik końcow y o z n ac z an ia . W yższe alkohole odpow iadają w ym aga­

niom określonym  w n o rm ie , je ż e li  ró ż n ic a  ob liczona  wg 5 . 3 . 7 . 3  n ie  p rz e k ra c z a  

lic z b  podanych w ta b l. 5 .

T a b lic a  5

O dczynnik

A lkohol 
n - propylow y

3cm

Alkohol
izobutylow y

3cm

A lkohol
izoam ylow y

3cm

c z . 2 ,4 2 , 1 1 ,9

c z . d . a . 0 , 8 0 ,7 ■ 0 , 6

1 ml 0 ,1  N w odoro tlenku  sodow ego /N aO H / odpow iada 0 ,0 1 0 2  g oc tanu  p ropy lu

/C 0 H_COOCH0/ ,' 0 ,0 1 1 6  g oc tanu  butylu  /C.1L.COOCH.-,/ i 0 ,0 1 3  g octanu  amylu 
o / o 4 y o

/ C c H COOCH0/ .
5 11 3

5 .3 .8 .  O zn aczan ie  z a w a rto śc i aldehydów

5 .3 .8 .1 .  Z a sad a  o zn aczan ia  polega na  porów naniu  z ab a rw ie n ia  pow stałego  

p rz e z  re a k c ję  aldehydów  z odczynnikiem  fuksyno siarkow ym  w badanym alkoholu

i ro z tw o ra c h  w zorcow ych  z a w ie ra ją c y c h  znane ilo ś c i aldehydu izow alerianow ego.

5 .3 .  8 .2 .  P r z y rz ą d y . P robów ki z dnem płaskim  o jednakow ej ś re d n ic y  z b e z ­

barw nego  s z k ła , z doszlifow anym i k o rk am i, ponum erow ane pojem ności około
3 3

2 0  cm" k a ż d a , z k re s k ą  p rz y  1 0 ; 12  i 14 cm .

5 . 3 . 8 .3 .  Ode zynniki i ro z tw o ry

a /  Aldehyd izo w ale rian o w y  c z . d . a . , ro z tw ó r w zorcow y podstaw ow y: do zw a­

żonej z d o k ład n o śc ią  do 0 , 0 0 0 2  g am pułki szk lan e j odw ażyć 1 , 6  g aldehydu iz o ­

w a le r ia n o w e g o , p rz e n ie ść  ilo śc iow o  do kolby pom iarow ej pojem ności 100  cm^ i 

dopełn ić  do k re s k i  sp iry tu sem  luksusow ym . Tak przygotow any  ro z tw ó r zaw ie ra  

2% a ldehydu  iz o w a le rian o w e g o .

b / Aldehyd izo w alerian o w y  cz .d .  a . , ro z tw o ry  w zorcow e ro b o c z e : p rz e z  r o z ­
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c ień czen ie  ro z tw o ru  w zorcow ego podstaw ow ego sp iry tu sem  luksusow ym , s p o rz ą ­

dzić ro z tw o ry  w zorcow e ro b o c z e  z a w ie ra ją c e  0 , 2 ; 0 , 0 2 ; 0 , 0 1  i 0,08% aldehydu 

izo w ale rian o w eg o .

c /  O dczynnik S ch iffa  sp o rząd zo n y  wg P N - 7 1 /A -79528.

d / S p iry tu s  rek ty fik o w an y  w yborow y i luksusow y wg P N -7 4 /A -7 9 5 2 8 .

5 . 3 . 8 .4-. W ykonanie o z n a c z a n ia . Do probów ki z p łask im  dnem z kork iem  do-
3 3

szlifow anym  w lać  5 cm badanego a lkoho lu , dodać 5 cm sp iry tu s u  rek ty fik o w a-
3 3nego w yborow ego, 2 cm wody o ra z  1 cm odczynnika S ch iffa  i w y m ieszać . Po 

20  min pow sta łe  z a b a rw ie n ie  porów nać z zabarw ien iem  w zorcow ych  roz tw orów  

aldehydu  iz o w a le ria n o w e g o , z k tó rym i postępow ano w id en ty czn y  sposób  / tj .
3 3 3 3

5  cm ro z tw o ru  w zorcow ego + 5  cm re k ty fik a tu  w yborow ego + 2 cm wody +lcm 

odczynnika S c h iffa / .

B adany alkoho l odpow iada wymaganiom norm y , je ż e li  z ab a rw ie n ie  n ie  je s t  

c ie m n ie jsz e  od z a b a rw ie n ia  pow stałego  z odpow iednich ro z tw o ró w  w zorcow ych .

5 .3 .9 .  O zn aczan ie  a lk a lic z n o śc i

5 .3 .9 .1 .  O dczynnik i i ro z tw o ry

a /  F e n o lo f ta le in a , ro z tw ó r  alkoholow y 1 -p ro c e n to w y . 

b / Kwas s ia rk o w y  lub so lny  c z .d . a .  , ro z tw ó r 0 ,0 1  N. 

c / S p iry tu s  rek ty fikow any  zw ykły - wg P N -74-/A -79522.

3
5 .3 .9 .2 .  W ykonanie o z n ac z an ia . Do kolby stożkow ej pojem ności 200 cm od-

3 3
m ierzy ć  p ip e tą  50 cm badanego a lkoholu  o ra z  dodać 5 0  cm s p iry tu su  re k ty f i ­

kow anego zw ykłego zoboję tn ionego  w obec fe n o lo fta le in y , po czym dodać około 
3

0 , 3  cm ro z tw o ru  fe n o lo fta le in y , w ym ieszać  i je ż e li  p łyn z ab a rw i s ię  na różow o, 

m ia reczk o w ać  0 ,0 1  N kw asem  aż do zn ik n ięc ia  z a b a rw ie n ia .

B adany alkoho l odpow iada wymaganiom no rm y , je ż e li  do m ia reczk o w an ia  zuży­

je s ię  n a jw y ż e j:
3

d la  odczynnika c z . d . a . - 0 ,4  cm 0 ,0 1  N kw asu  s ia rk o w eg o  / H ^S O ^/ lub kwa­

su  so lnego  /H C 1 /  ,
3

d la  odczynnika c z . - 1 cm 0 ,0 1  N kw asu  s ia rk o w eg o  / H ^S O ^/ lub kw asu  s o l ­

nego / H C 1 /  .

3
5 .3 .1 0 .  O zn aczan ie  p o z o s ta ło śc i po o d parow an iu . 250 cm /2 0 0  g / w yższego

3alkoholu  c z . lub 5 0 0  cm /4-0 0 g/ w yższego a lkoho lu  cz. d. a. odparować do sucha  w p a ­

ro w n icy  szk la n e j lub platynow ej w te m p e ra tu rz e  n ie  w y ższe j n iż  1 1 0 ° C , a następ ­

n ie  w y su szy ć  w te m p e ra tu rz e  120°C do s ta łe j m asy .
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Badany alkohol odpow iada wymaganiom norm y, je ż e li  m asa  w ysuszonej p o zo s ­

ta ło śc i n ie  p rz e k ra c z a  2 mg.

5 .3 .1 1 .  O zn aczan ie  z a w a rto śc i p irydyny  w a lkoholu  izoamylowym c z , ic z . d. a .

5 .3 .1 1 .1 .  Z asad a  o z n ac z an ia . M etoda polega na barw nej r e a k c ji  jaką  da je  pi­

ry d y n a  z ch lo rocy janem  o ra z  kw asem  barb itu row ym .

5 .3 .1 1 .2 .  O dczynniki i ro z tw o ry

a /  A lkohol etylow y odw odniony c z .d . a .

b / C hloram ina T c z .d . a ,  , ro z tw ó r 2 - p rocen tow y p rz e są c z o n y . ,
3

c /  Kwas b a rb itu ro w y  c z .d . a .  : 2 g kw asu  b a rb itu ro w eg o  ro z p u śc ić  w 100 cm 

g o rą c e j wody d e s ty lo w a n e j, o stu d z ić  do te m p e ra tu ry  20°C i p rz e są c z y ć , 

d / Kwas cy trynow y c z .d . a .

e /  Kwas s ia rk o w y  lub so lny  c z .d . a .  , ro z tw ó r wodny 0 ,0 1  N. 

f /  R odanek amonowy c z .d . a .  , ro z tw ó r 2 -p ro c e n to w y .
3

g / R oztw ór buforow y: 2 1 ,0 0 8  g kw asu  cytrynow ego ro z p u śc ić  w 200*300 cm
3wody d e s ty lo w a n e j, dodać 200 cm 1 N w odoro tlenku  sodow ego c z .d . a .  i dopeł-

3n ić  wodą desty lo w an ą  do o b ję to śc i 1 dcm . N astęp n ie  do kolby pom iarow ej po-
3 , 3jem ności 100 cm odm ierzyć -45,0 cm'" 0 ,1  N ro z tw o ru  w odoro tlenku  sodowego 

c z .d . a .  , dopełn ić  do k re s k i  ro z tw o rem  c y try n ian u  sodowego i w ym ieszać. Tak 

p rzygo tow any  ro z tw ó r  ma pH 6 , 4-.

h / P iry d y n a  c z .d . a .  , ro z tw ó r  w zorcow y podstaw ow y: 0 ,1  g św ieżo  p rz e d e s ­

ty low anej p irydyny  c z .d . a .  ro z p u śc ić  w alkoholu  izoamylowym c z .d . a .  n ie  z a ­

w ie ra jący m  p irydyny  i dopełn ić  tym alkoholem  do 100  cm^ w ko lb ie  pom iarow ej .

i /  P iry d y n a  c z . d . a . , ro z tw o ry  w zorcow e ro b o c z e : do dw óch kolb  pom iaro-
3  3

w ych po jem ności 1 0 0  cnP w lać odpow iednio 0 , 4- cm ro z tw o ru  podstaw ow ego do
3jednej kolby  i 10  cm do d ru g ie j ,  a n a s tę p n ie  u zupełn ić  do k re s k i  alkoholem  iz o ­

amylowym c z .d . a .  n ie  zaw ie ra jący m  p irydyny , 

j / W odoro tlenek  sodowy c z .d . a .
O

5 .3 .1 1 .3 .  W ykonanie o z n ac z an ia . Do c y lin d ra  pojem ności 50 cm° z d o sz lifo -
3 3wanym korkiem  w lać  5 cm badanego alkoholu  izoam ylow ego , dodać 1 cm ro z -

3 " " 3tw o ru  ro d an k u  amonowego i 3 cm'" ro z tw o ru  ch lo ram iny  o ra z  10  cm alkoholu  e - 

tylow ego odw odnionego c z .d . a .  Z a w a rto ść  w ym ieszać i pozostaw ić  w spokoju  na 

15 m in. N astęp n ie  dodać 2 ,5  cm '' ro z tw o ru  kw asu  b a rb itu ro w e g o , 3 cni ro z tw o ­

ru  buforow ego i og rzew ać  na  łaźn i V odnej w te m p e ra tu rz e  45°C  p rz e z  30 m in. 

R ów nocześnie n a le ż y  wykonywać p ró b ę  porów naw czą , w k tó re j zam iast a lkoholu
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izoam ylow ego s to su je  s ię  w zorcow e ro z tw o ry  pirydyny w alkoholu  izoamylowym 

c z . d . a .

Badany alkohol izoam ylow y odpow iada wymaganiom norm y , je ż e li zab a rw ien ie  

badanej próbki n ie  będzie  in ten sy w n ie jsze  od z ab a rw ie n ia  w z o rc a .

5 .3 .1 2 .  O znaczan ie  z a w a rto śc i wody /p ró b a  z b en zen em /. Do c y lin d ra  po-
3 3 3jem ności 2 0  cm wlać 20  cm benzenu  c z . o ra z  2 cm w yższego  alkoholu  i m ie ­

szan in ę  sk łó c ić . P ró b ę  wykonywać w tem p e ra tu rz e  pokojow ej.

Jeże li po zm ieszan iu  z benzenem  w podanym sto sunku  ro z tw ó r będzie  klarow ny, 

badany alkohol uw aża s ię  za odpow iadający  wymaganiom norm y, je ż e li  n a to m iast 

zm ę tn ie je , n a le ży  oznaczyć w nowej p róbce zaw a rto ść  wody wg 5 .3 .1 3 .

5 .3 .1 3 .  O zn aczan ie  z a w a rto śc i wody m etodą F is c h e ra  - wg P N -6 5 /C -0 4 0 3 6

5 . 3 .1 4 . O zn aczan ie  z an ie c z y sz c z e ń  flu o ry zu jąc y c h . Około 10 cm^ badanego 

a lkoholu  w lać do probów ki s z k la n e j, kw arcow ej lub do tygla porce lanow ego  i pod­

dać d z ia łan iu  p rom ieni nad fio le tow ych . Do d ru g ie j probów ki w lać około 10  cm

ro z tw o ru  chininy w kw asie  siarkow ym  o s tę ż e n iu  0 , 0 0 0 0 2  mg ch in iny  c z .
■*>

/C o,0I_ ,0 „ N „ /  w 1 cni 0 ,1  N kw asu s ia rk o w eg o  / l I _ S O ./  i rów nież  poddać dzia- 
20  2 4  2 2 2 4

lan iu  p rom ieni n ad fio le to w y ch .

Lampa kw arcow a pow inna palić  s ię  co najm niej 5 min p rzed  w staw ieniem  p ro ­

bówek z alkoholem  i roztw orem  w zorcow ym . Badany alkohol odpow iada w ym aga­
niom norm y , je ż e li  n ic flu o ry zu je  s iln ie j niż w zorcow y ro z tw ó r ch in iny .

5 .3 .1 5 .  S p raw d zan ie  ro zp u szcza ln o śc i w w odzie . Do c y lin d ra  z kork iem  do-
3 3 3

szlifow anym  pojem ności nom inalnej 5 0  cm w lać 5 0  cm" wody d esty low anej i 10 cm 

a lkoholu  n -p ro p y lo w eg o  lub 5  cm° alkoholu  izobutylow ego lub 1 c n 3  izoam ylow e­

go, m ieszan in ę  sk łó c ić  i pozostaw ić  w spokoju  na 5 m in, po czym sp raw d z ić  w y­

gląd zew n ę trzn y  płynu.

Badany alkohol od powiada wymaganiom norm y, je ż e li  ro z tw ó r n ie  ro z w a rs tw ia  

s ię  i je s t k larow ny .
O

5 .3 .1 6 .  P ró b a z kwasem siarkow ym . Do kolby pojem ności około 100 cm w lać
3 3

10  cm"’ badanego a lkoholu  i 10  cm s tężonego  kw asu sia rk o w eg o  / cz . d . a . / .

Kwas s ia rk o w y  w lew ać o s tro ż n ie  po śc ia n c e  ko lby , n ic  d o p u szcza jąc  do zm ie­

sz a n ia  s ię  płynów . N iezw łoczn ie  po w lan iu  kw asu kolbę zan u rzy ć  w k ąp ie li w od­

nej o te m p e ra tu rz e  10  ±1°C  i zm ieszać  płyn za pomocą ru c h u  w irow ego w ciągu  

2 m in. P łyn  w ko lb ie  w tym c z a s ie  pow inien och łodzić  s ię  do te m p e ra tu ry  k ą p ie ­

l i .  N astęp n ie  porów nać w c y lin d ra c h  z bezbarw nego  szk ła  zab a rw ie n ie  m ie sz a ­
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niny kw asu  i alkoholu  z zabarw ien iem  roz tw orów  w zorcow ych : d la  alkoholu  c z . -
3 3ro z tw o rem  100 cm" 0 ,1  N jodu w 1 dm w ody, d la  alkoholu  c z .d . a .  - z ro z tw o -

3 3rem  50 cm 0 ,1  N jodu w 1 dm w ody.

Z ab a rw ien ie  m ieszan iny  a lkoholu  i kw asu  n ie  powinno być c iem n ie jsze  od z a ­

b a rw ie n ia  odpow iedniego ro z tw o ru  w zorcow ego .

5 .3 .1 7 .  O znaczan ie  z a w a rto śc i fu rfu ro lu

5 .3 .1 7 .1 .  O dczynniki i ro z tw o ry  

a /  A n ilin a  św ieżo  p rz e d es ty lo w a n a .

b / F u rfu ro l c z .d . a .  , ro z tw ó r w zorcow y podstaw ow y: odw ażyć na w adze a n a ­

lity c z n e j 0 , 2 0  g fu r fu ro lu  c z . d . a . ,  św ieżo  p rzed esty lo w an eg o  / c .w ł .
o 3

1 ,1 6 5  t 1 ,1 6 6 , te m p e ra tu ra  w rz en ia  158 i 160 C / i ro z p u śc ić  w 250 cm /2 0 0  g/ 

a lkoho lu  izoam ylow ego c z .d . a .  n ie  z aw ie ra ją c eg o  fu rfu ro lu . Tak przygotow any 

ro z tw ó r  z ą w ie ra  0 , 1% fu rfu ro lu .
3

c / F u rfu ro l c z .d . a .  , ro z tw o ry  w zorcow e ro b o c z e : 3 cm ro z tw o ru  podstaw o-
3wego ro z c ie ń c z y ć  do 1 0 0  cm" - uzyskany  ro z tw ó r w zorcow y z a w ie ra  0 ,0 0 3 % fu r-

3 3fu ro lu ; 3 ,3  cm ro z tw o ru  w zorcow ego 0 ,0 0 3 -procen tow ego  ro z c ie ń c z y ć  dolOOcrm 

- uzyskano  ro z tw ó r  w zorcow y o z a w a rto śc i 0 , 0 0 0 1 % fu rfu ro lu , 

d /  Kwas so ln y  s tężo n y  c z .d . a .

5 .3 .1 7 .2 .  W ykonanie o z n aczan ia . Do dwóch probów ek z dnem płaskim  z doszli­

fowanymi korkam i wg P N -7 1 /A -7 9 5 2 8  p. 2 .4 .  1 .2  odm ierzyć po 10 k ro p e l an iliny
3i 3  k ro p le  kw asu  so lnego i uzupełn ić  do k re s k i na 10  cm" - w jednej probów ce 

badanym  alkoholem , w d ru g ie j odpowiednim  roz tw orem  w zorcow ym . Po upływ ie 

10  min porów nać w y stęp u jące  różow e zab a rw ien ie  badanej p ró b k i i ro z tw o ru  

w zorcow ego . Z ab a rw ien ie  badanej p róbk i n ie  powinno być in ten sy w n ie jsze  od 

zab a rw ie n ia  odpow iedniego ro z tw o ru  w zorcow ego , a je ż e li  badana p róbka  n ie  

zab arw i s ię  na różow o , to badany alkohol izoam ylow y n ie  z a w ie ra  fu rfu ro lu .

5 .4 .  In te rp re ta c ja  wyników badań . W arto śc i liczbow e w y stęp u jące  w norm ie 

n a le ży  in te rp re to w a ć  wg P N -7 0 /N -0 2 1 2 0  p. 3 .3 .2  /m etoda Z / .

5 .5 .  O cena p a r t i i .  P a r t ię  alkoholu  n a leży  uznać za zgodną z wym aganiam i n o r­

my, je ż e li  wyniki badań sp e łn ia ją  w ym agania podane w ro d d z . 3 i 4 .

K O N I E C

In fo rm acje  dodatkow e
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INFORM ACJE DODATKOWE

1. In s ty tu c ja  o p raco w u jąca  n o rm ę . P rz e d s ię b io rs tw o  P rze m y słu  S p iry tu so w e ­

go POLM OS W arszaw a .

2. Is to tn e  zm iany w s to su n k u  do B N -66 /6191-79

a /  w prow adzono do norm y w ym agania d la  alkoholu  izoam ylow ego c z . wg G e r ­

b e ra  ,

b / p rz y  o zn aczan iu  z a w a rto śc i aldehydów  w prow adzono w zorcow e roztwory a l ­

dehydu iz o w a le rian o w e g o ,

c /  zm ieniono m etodę o zn aczan ia  z a w a rto śc i p irydyny  w alkoholu  izoamylowym 

c z . i c z . d . a .

3 . N orm y zw iązane
*

P N -7 4 /A -7 9 0 2 1  W yroby sp iry tu so w e , p roduk ty  i pó łp roduk ty . Nazwy i o k re ś le ­

n ia

PN-74-/ A -79522 

P N -7 4 / A -79527 

P N -7 1 /A -7 9 5 2 8  

PN - 6 7 /C -04-010

S p iry tu s  rek ty fikow any  

S p iry tu s . P o b ie ra n ie  p róbek  

S p iry tu s . M etody badań

P rz e tw o ry  n a fto w e . D e sty la c ja  n o rm a ln a . O znaczan ie  sk ładu

frak cy jn eg o

P N -6 5 /C -0 4 0 8 6  P rz e tw o ry  naftow e. O znaczan ie  z a w a rto śc i wody m etodą F i ­

s c h e ra

P N -7 0 /C -0 4 9 5 5  O dczynn ik i. O znaczan ie  z a k re s u  te m p e ra tu r w rz en ia  

P N -7 0 /C -8 0 0 0 1  O dczynn ik i. P akow an ie , p rzechow yw anie  i t ra n sp o rt 

P N -7 0 /C -8 0 0 4 7  O dczynn ik i. W ytyczne p o b ie ra n ia  p róbek  i p rzygo tow ania  ś r e d ­

n ie j p ró b k i la b o ra to ry jn e j

P N -7 0 /N -0 2 1 2 0  Z asad y  z ao k rą g la n ia  i zap isyw an ia  lic z b

B N -6 5 /6 8 3 1 -13 O pakow ania szk lan e  artyku łów  chem icznych . B utelki typu POCH 

BN-6 5 /7 1 6 1 -2 3  S k rzy n k i z ta rc ic y  do produktów  w b u te lk ach  zw ykłych

4 . A u to rzy  p ro je k tu  norm y - Ire n e u sz  A ugostynow icz i Je rzy  S z u rz e c  - Ł ó d z ­

k ie  Z akłady  P rze m y s łu  S p iry tu so w eg o  P O L M O S .



BN-7G/6191-79 Odczynniki. Wyższe alkohole: n-propylowy, izobutylowy i izoamylowj

X 62
1. W punkcie 3.2 wykreśla się słowo etylowego.
2. W punkcie 5.3.3.2 b) wiersz 4 — zamiast: chromosorb w powinno być: chro- 

mosorb W.
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