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UKD 547.263 265-41 HC (pili’ SWW 1331-429! 1331-119
NORMA BRANZOWA BN-76
PRZEMYStU : .o | )
SPOZYWCZEGO Wyzsze alkohole: ji-propy'owy, Zamiast
izobutylowy i izoamylowy BN-66/6191-79
Grupa katalogowa X 52
1. WSTEP
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg wyzsze alkohole W-propylowy,

izobutylowy 1-rzedowy i izoamylowy 1-rzedowy /mieszanina 3-metylobutanolu w
ilosci 70 + 85% oraz 2-metylobutanolu w ilosci 15 i 30% /stosowane jako odczyn-

niki chemiczne. Wzory sumaryczne, wzory budowy, masy czasteczkowe i inne

nazwy wg tabl. 1. Tablica 1

Wyszczeg6lnienie Alkohol Alkohol izobutylowy Alkohol izoamylowy

n-propylowy I-rzedowy I-rzedowy
W zor
sumaryczny C3H8° CAio° C5H12°
H3C\ H3C\
Wzor budowy CH3CH20"OH '>CHCH20H '>CHCH2CH20H
H3c / H3c /
i
CH.

CH3CH2 C(IHCHZOH

Masa czgstecz-

60,09 74,12 88,15

kowa

Inna nazwa n-propanol izobufanol, alkohol amylowy, penta-
prop 2-metylopropanol nol, metylobutanol

Zgtoszona przez Przedsiebiorstwo Przemystu Spirytusowego POLMOS
Ustanowiona przez Dyrektora Przedsiebiorstwa Przemystu Spirytusowego POLMOS
dnia 26 lutego 1976 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkcji i obrotu
od dnia 1 pazdziernika 1976 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 9/1976 poz. 30)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1976 Wplyw do WN 4.3.76. Oddano do skiadu 15.3.76. Cena zt 10,80
Druk ukonczono w maju 76. Obj. 4,4-Oark. wyd Naktad Z500 +54 egz. Zam. 726/76
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1.2. OkreSlenia - wg PN-74/A- 79021 i BN-70/C-8004-7.

2. PODZIAL | OZNACZENIE

2.1. Podziat. Rozroznia sie nastepujgce gatunki wyzszych alkoholi - odczyn-

nikow :
- alkohol n-propyiowy czysty /cz./ i czysty do analizy /cz.d.a. /
- alkohol izobutylowy czysty /cz./ i czysty do analizy /cz.d.a. /

- alkohol izoamylowy czysty /cz./, czysty do analizy /cz.d.a./ i czysty wg

Gerbera /cz. wg Gerbera/ .

2.2. Przyktad oznaczenia alkoholu izobutylowego czystego:

ALKOHOL 1IZOBUTYLOWY cz. BN-76/6191-79

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania fizykochemiczne - wg tabl. 2 na str. 3i 4.

3.2. Napetnianie. Rzeczywista ilos¢ alkoholu etylowego w butelce wtempera-

turze 20°C moze sie rozni¢ od iloSci podanej na etykiecie nie wiecej niz o 1%.

4. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE | TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Wyzsze alkohole nalezy rozlewa¢ do butelek wg BN-65/
6831-13, pojemnos$ci 1,0; 0,5 i0,25dm °.

Butelki nalezy zamykaC nakretkami z mas plastycznych, wewngtrz ktérych po-
winna sie znajdowaC podktadka uszczelniajgca, wykonana z polietylenu. Zamknie-
cie butelek powinno by¢ szczelne i odpowiednio zabezpieczone przed ewentualnym
zafatszowaniem wyrobu.

Na butelkach powinny by¢ naklejone etykiety zgodnie z PN-70/C-80001.

Po porozumieniu dostawcy z odbiorcg dopuszcza sie inny rodzaj i wielko$¢ o-

pakowan.



Lp.

Alkohol W-propylowy

Wymagania
ymag cz. cz.d.a.

Wyglad
zewnetrzny

Zawartos¢é

gtownego

sktadnika w

przeliczeniu 99 99

na alkohol

100°,%wag,

nie wiecej niz

GestosSC w

temperaturze 0,802*0,805 0,8025*0,8037
20°C <°
Granice wrze-
nia,», wktoé-
ryeh powinno
przedestylo-
waé co naj-
mniej 95% obj.
W spotczynnik
zatamania 1,383*1,386 1,3840%*1,3860
Swiatta no°

Zawarto$¢ kwa-

sOw i estrow, % 0,06 0,02

nie wiecej niz

Zawarto$é al-

dehydow /jako

aldehyd izo- 0,02 0,01
walerianowy/,

%, nie wiecej

niz

96*99 96,5*98,5

Tablica 2

Alkohol izobutylowy

cz.

bezbarwna klarowna ciecz

99

0,801*0,805 0,8015*0,8035 0,809*0,812

106*109

cz.d.a.

99

107*109

Cz.

99

128*132

Alkohol izoamylowy
cz.d.a.

99

130*132

1,393*1,397 1,3940*1,3960 1,406*1,408 1,4070*1,4080

0,06

0,02

0,02

0,01

0,06

0

,02

0,02

0,01

cz. wg Gerbera

nie normali-
zuje sie

0,8100*0,8120 0,809*0,812

128*132

1,406*1,408

0,06

nie normali-
zuje sie



cd.tabl. 2

Lp.
8

10

11

12

13

14

15

16

Wymagania

Alkalicznos¢
Pozostatos¢
po odparowac
niu,%, nie
wiecej niz
Zawartosc
pirydyny
Zawartosc
wody, % nie
wiecej niz
Zanieczysz-
czenia fluo-
ryzujace
Rozpuszczal-
nos¢ w wodzie
Zawartosé
furfurolu, %
nie wiecejniz

Préba z
kwasem
siarkowym

Proba na
zawartosé
ttuszczu

Alkohol n-propylowy

Cz.

0,001

0,4

Alkohol
cz.d.a

Alkohol izobutytowy
cz.d.a. cz. cz.d.a. cz.
powinien odpowiada¢ wyrgaganiom wg 5.3.9

0,0005 0,001 0,0005 0,001 0,0005
i izuje si 0,01
nie normalizuje sie 0,000004%
0.3 0,4 0,3 0,4 0,3

powinien odpowiada¢ wymaganiom wg 5.3.14-

powinien odpowiada¢ wyrnaganiom wg 5.3.15

nie normalizuje sie

0,003 0,0001

powinien odpowiada¢ wymaganiom wg 5.3.16

nie normalizuje sie

izoamylowy
cz. wg Gerbera.

0,001

nie wiecej niz nie normali-

zuje sie

0,4

nie normali-
zuje sie

nie normali-
zuje sie

nie normali-
zuje sie

ujemna

6,-T6T79/9.-Nd
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4.2. Przechowywanie - wg PN-70/C-80001.

4.3. Transport - wg PN-70/C-80001 z tym, ze butelki z wyzszymi alkohola-
mi owiniete papierem falistym nalezy przewozi¢ w skrzynkach /najlepiej drew-

nianych/ wg BN-65/7161-23 zabezpieczonych przed opadami atmosferycznymi.

5. BADANIA

5.1. Program badan

5.1.1. Badania peine obejmuja:

al sprawdzanie stanu opakowan i wygladu zewnetrznego,

b/ sprawdzanie napetniania,

c/ oznaczanie zawartosci gtownego sktadnika,

d/ oznaczanie gestosci,

e/ oznaczanie granic wrzenia,

f/ oznaczanie wspotczynnika zatamania Swiatta,

g/ oznaczanie zawartosci kwaséw i estrow,

h/ oznaczanie zawarto$ci aldehydow,

i/ oznaczanie alkalicznoSsci,

j/ oznaczanie pozostato$ci po odparowaniu,

k/ oznaczanie zawartoSci pirydyny,

1/ oznaczanie zawartos$ci wody,

1/ oznaczanie zanieczyszen fluoryzujacych,

m/sprawdzanie rozpuszczalnosci w wodzie,

n/ oznaczanie zawarto$ci furfurolu,

o/ probe z kwasem siarkowym,

p/ probe na zawarto$¢ ttuszczu.

Badania petne nalezy przeprowadzaé¢ co najmniej raz w miesigcu, z kazdej
szarzy produkcyjnej, przy kazdej zmianie stosowanych surowcéw i metod tech-

nologicznych, na zgdanie odbiorcy oraz w przypadku badan rozjemczych.

5.1.2. Badania niepetne obejmujg sprawdzania wg 5.1. la/, b/, d/, e/, f/,
oraz h/.

Badania niepetne nalezy przeprowadzac¢ dla kazdej partii alkoholu.
5.2. Pobieranie probek

5.2,1. Pobieranie prébek z butelek
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5.2.1.1. Pobieranie probek do sprawdzenia stanu opakowan, wygladu ze-
wnetrznego omz napetnienia. Z partii alkoholu pobra¢ losowo liczbe skrzynek wg

tabl. 3. Z kazdej wybranej w ten sposdb skrzynki pobra¢ losowo po jednej butel-

ce.
Tablica 3

Liczba skrzynek * * * . Powyzej
w parti do 5 6 *15 16 *25 26 *63 641 160 160
Liczba skrzynek WSZVSt-
do pobrania kiz 5 10 15 25 40

probek

5.2.1.2. Przygotowanie sredniej probki laboratoryjnej. Po sprawdzeniu nale-
wow nalezy alkohol przela¢ do osobnego naczynia, doktadnie wymieszaé, po czym
1 dm3 alkoholu wla¢ do dwéch czystych i suchych lub poptukanych badanym alko-
holem butelek pojemnosci 0,5 dni3 ze szkta bezbarwnego zamykanych zakiywkami.

Zawarto$C¢ butelek przeznaczy¢ do badan laboratoryjnych. Butelki po zamknie-
ciu powinny by¢ zabezpieczone przed zmiang zawartosci oraz powinny mie¢ na-
lepke stanowigcg jednoczesnie protokot z pobrania probki.' Moze  by¢ rdwniez
sporzagdzony odrebny protokdét z pobrania prébki. Nalepka lub protok6ét powinny
zawiera¢ co najmniej nastepujace dane:

al oznaczanie wg 2.2,

b/ nazwe zaktadu produkcyjnego,
c/ wielkos$¢ probki,

d/ wielko$¢ partii,
e/ date i miejsce pobrania préobek,

f/ nazwiska i podpisy oséb pobierajgcych prébki.

5.2.2. Pobieranie probek z innych opakowan. Probke ogdlng sporzadzi¢ wg
PN-74/A-79527 p. 2.3, a nastepnie przygotowac Srednig probke laboratoryjng
wg 5.2.1.2.

5.3. Opis badan

5.3.1. Sprawdzanie stanu opakowan i wygladu zewnetrznego. Ogledziny pro-
bek pobranych wg 5.2.1 wykona¢ wzrokowo /nieuzbrojonym okiem/ w rozproszo-
nym Swietle dziennym. W celu sprawdzenia klarownosci i barwy badany alkohol

nalezy przela¢ do cylindra z bezbarwnego szkta o $rednicy okoto 2 cm, aby wy-
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sokosSC stupa cieczy wynosita nie mniej niz 10 cm i oglagda¢ ciecz wzdiuz osi na-

czynia. Ponadto nalezy oceni¢ jako$¢ i estetyke butelki, etykiety i zamkniecia.

5.3.2. Sprawdzenie napetnienia. Butelki z alkoholem pobrane wg 5.2.1 nale-
zy umieSci¢ w kapieli wodnej o temperaturze 20°C na okres co najmniej 1 godz,
nastepnie przela¢ do suchych cylindroéw pomiarowych wycechowanych w centy-
metrach szesciennych w temperaturze 20°C. /Cylindry powinny by¢ zalegalizo-
wane przez Okregowe Urzedy Miar/ . Butelki nalezy pozostawi¢ nad cylindrami
przez 5 min odwrdcone dnem do gory w celu ich wtasciwego opréznienia, poczym

odczyta¢ na skali cylindra objetos¢ alkoholu.
5.3.3.0znaczanie zawartosci gtdwnego sktadnika

5.3.3.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na rozdzielaniu badanych pro-
duktdow metodg chromatografii gazowej i obliczaniu zawartosci wystepujacych w
nich zanieczyszen, ktorych tagczng ilos¢ wyrazong w %wag. nalezy odjag¢ od 100%
i w ten sposob wyliczy¢ zawarto$¢ gtownego sktadnika. Oznaczanie wykona¢ me-

todg chromatografii gazowej, stosujagc metode wzorca wewnetrznego.

5.3.3.2. Aparatura i przyrzady

a/ Chromatograf gazowy z detektorem jonizacyjno-ptomieniowym albo detekto-
rem jonizacyjnym argonowym i rejestratorem.

b/ Kolumna chromatograficzna o Srednicy wewnetrznej 4-mm i diugosci 3 m,

wypetniona sebacynianem dwuetyloheksylu naniesionym w iloSci 12% na chromo-

sorb w 30 i 60 mesh.

c/ Mikrostrzykawka.

5.3.3.3. Odczynniki i roztwory

a/ Argon spawalniczy sprezony,

b/ Azot techniczny sprezony,

c/ Wodor techniczny sprezony,

d/ Powietrze sprezone.

e/ Wzorzec wewnetrzny pentanol 2. Roztwor wzorcowy nalezy przygotowaé¢ w
nastepujgcy sposob: do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm3 odwazy¢ okoto 0,Q5¢g
pentanolu 2 - wzorca do chromatografii gazowej i nastepnie doda¢ do niej 20 cm3

badanego alkoholu. Probke dobrze wymieszac¢ i uzywa¢ do oznaczan iloSciowych.

5.3.3.4-. Warunki pomiaru chromatograficznego

a/ Temperatura kolumny 72°C.
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b/ Temperatura przegrzewacza 155°C.

c/ Przeptyw gazu nos$nego /argonu/ 58 cm3/min.

<]/ Przeptyw gazu no$nego /azotu/ 60 cms/min.

e/ Napijcie 800 V /dla detektora argonowegol/.

f/ Przeptyw wodoru i powietrza ustali¢ zgodnie z instrukcjg aparatu,

g/ Przesuw tasSmy rejestratora 20 cm/godz.

5.3.3.5. Wykonanie oznaczania. Wprowadzi¢ do kolumny chromatograficznej
za pomocg mikrostrzykawki 1 jidm” roztworu wzorcowego wg 5.3.3.3e/ i zareje-
strowacC pik pentanolu 2 przy takiej czutosci, aby jego wysokos¢ wynosita 25-
30% szerokos$ci tasmy rejestracyjnej. Zarejestrowac¢ chromatogram do momentu
wykres$lenia ostatniego piku.

Czas rejestrowania jednego chromatogramu wynosi:
dla alkoholu n-propylowego - 25 min,
dla alkoholu izobutylowego - 30 min,
dla alkoholu izoamylowego - 4-0 min.

Wykona¢ co najmniej 2 chromatogramy.

5.3.3.6. Obliczanie wynikow. Obliczy¢ powierzchnie pikobw wzorca wewne-
trznego i zanieczyszczen badanego alkoholu mnozgc wysoko$¢ piku przez szero-

ko$S¢ w potowie wysokosci. Zawarto$§¢ poszczegodlnych zanieczyszen w procen-

tach wag. obliczy¢ wg wzoru

P em *100
Pw My
w ktérym:
. . . . . 2
P - powierzchnia piku zanieczyszczenia, mm

M - odwazka wzorca wewnetrznego, g,
2
P . powierzchnia piku wzorca wewnetrznego, mm ,

ml- odwazka badanej probki, g.

5.3.3.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig aryt-
metyczng co najmniej dwdch oznaczan nie réznigcych sie miedzy sobg wiecej niz

0 10%wartosci Sredniej.

5.6.3.8. Obliczanie zawartosci gtdwnego sktadnika. Zawarto$s¢ gtdwnego

sktadnika /A / w procentach wag.,dla kazdego badanego alkoholu nalezy wyliczy¢

wg wzoru
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A= 100 XK

w klorym:
X's - tgczna zawarto$¢ zanieczyszczen obliczona przez zsumowanie zawartos-

ci poszczegOlnych zanieczyszen wyliczonych wg 5.3.3.6.

5.3.4-. Oznaczanie gestosci. GestoS¢ nalezy oznacza¢ za pomocg piknometru
pojemnos$ci 50 cm°® w temperaturze 20°C /w stosunku do wody w temperaturze iffc/
wg Phi-71/ A-79528.

Przy oznaczaniu gestoSci wyzszego alkoholu czystego dopuszcza sie stosowa-

nie arcomctru. W tym celu nalezy 100 t 150 cm” wyzszego alkoholu wla¢ do
szklanego cylindra, wstawi¢ do termostatu wodnego, nastawi¢ na 20 C /przy ter-

mometrze zanurzonym w alkoholu/ i oznacza¢ gesto$S¢ areometrem z dziatkg ele-

mentarng co 0,001 g/cm”.
5.3.5. Oznaczanie objetosSci destylatu przechodzgcego w granicach tempera-

tur podanych w rozdz. 2

5.3.5. 1. Aparatura i przyrzady

a/ Barometr.

b/ Chtodnica szklana dtugosci catkowitej 600 -20 mm i dtugos$ci ptaszcza wod-
nego 400 -10mm. Koniec chtodnicy powinien by¢ zagiety pod katem 105 -5°, d#tu-
gos¢ zagietej koncéwki mierzona od osi chtodnicy powinna wynosi¢ 80 +20 mm.

3

c/ Cylinder pomiarowy pojemnos$ci nominalnej 100 cm™ i dziatce elementarnej

co 1cm"\
d/ Kolba destylacyjna wg PN-70/C-04955.

e/ Lupa.

f/ Ostona palnika wg PN-67/C-04010 jak dla benzyny,

g/ Palnik z regulacjg ptomienia,

h/ Sekundomierz.

i/ Termometry rteciowe o zakresie pomiarowym obejmujagcym temperatury dla
alkoholu w-propylowego: 95 + 100 C, dla alkoholu izobutytowego: 10U#4I.j i ,dia
alkoholu izoamylowego: 125 + 135 C z dziatkg co 1 C oraz dziatkg <co 0.1 lub
0,2°C.

Termometry powinny byé sprawdzone metoda poréwnania, zgodnie PN-70,
C-04955 w nastepujgcych punktach:

termometr dla alkoholu Tl-propylowego 95,9 7,99°C ,

termometr dla alkoholu izobutytowego 100,107,108 i 1.09 C,

termometr dla alkoholu izoamylowego 127, 129 i 131 C.
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Zaleca sie stosowanie termometrow skréconych.
j/ Termometr pomocniczy o zakresie pomiarowym 0 i 100°C i dziatce elemen-

tarnej co 1°C do oznaczania poprawki na wystepujacy stup rteci.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. Za pomocg cylindra pomiarowego odmierzy¢
w temperaturze pokojowej 100 cm3 badanego alkoholu i wla¢ do suchej kolby de-
stylacyjnej, wrzucajgc rownoczes$nie do niej kilka kawatkéw nie pokrytej szkli-
wem porcelany lub pumeksu.

Zestawi¢ przyrzad do destylacji. Termometr powinien by¢ uprzednio spraw-
dzony i mie¢ dziatke co 0,1 lub co 0,2°C; w przypadku braku takiego termometru
dopuszcza sie stosowanie termometru z dziatkg co 1°C sprawdzonego przez po-
rownanie z termometrem wzorcowym o dziatce co 0,1°C.

Po zestawieniu aparatu zapali¢ palnik, uruchomié¢ chtodnice i uregulowac¢ pto-
mien w taki sposdb, aby pierwsza kropla destylatu spadta nie predzej niz po
5 min i nie pdzniej niz po 10 min od rozpoczecia ogrzewania.

Jako odbieralnik nalezy stosowac¢ cylinder pomiarowy, w ktérym odmierzono
badany produkt. Cylindra nie osusza¢. Za poczatkowg temperature wrzenia /po-
czatek destylacji/nalezy przyjagC temperature, przy ktorej spadnie z chtodnicy
do cylindra pierwsza kropla destylatu. Koniec chtodnicy powinien znajdowac sie
powyzej kreski oznaczajgcej 100 cm™ w cylindrze. Szybko$¢ destylacji powinna
by¢ stata i wynosi¢ 2 krople na sekunde, tj. okoto 4 cm”™ na minute. Oprécz tem-
peratury poczatku destylacji nalezy odczyta¢ temperatury przy ktéorych przedes-
tyluje do odbieralnika: 2; 5; 95 i 97 cma. Po przedestylowaniu 97 cm3 ogrzewa-
nie nalezy przerwac.

Po przedestylowaniu do odbieralnika 50 cm3 badanego alkoholu nalezy zawie-
si¢c termometr pomocniczy obok termometru osadzonego w korku, tak aby zbior-
niczek rteci termometru pomocniczego znajdowat sie na poziomie sSrodka stupka
rteci wystajgcego ponad korek.

Po przedestylowaniu 60 cm'3 nalezy odczytaC temperature na termometrze po-
mocniczym i odczytaC stan barometru. Po uptywie 10 min od zakonczenia desty-
lacji zawartosS¢ kolby nalezy przela¢ do cylindra i odczyta¢ objeto$S¢ ptynu, Jeze-
li objetosC jest mniejsza niz 99 cm3, nalezy uszczelni¢ wszystkie potgczenia w

aparaturze i destylacje powtdrzy¢ uznajgc poprzednie wyniki za niewtasciwe.

5.3.5.3. Obliczanie rzeczywistej temperatury wrzenia I .Rzeczywistg tem-

perature wrzenia U obliczy¢ w stopniach Celsjusza wg wzoru
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tr2- t+ A tx A2t + Agt = t £A.jt+0,00016Nn (t-t1)+a (760- B)
w ktorym:
y  -boprawka wynikajgca z porowniania termometru zastosowanego zter-
mometrem wzorcowym,
vV -poprawka na wystajacy stup rteci,
A3t -poprawka na ci$nienie barometryczne,
t -zaobserwowana temperatura wrzenia w okre$lonym punkcie,
0,00016 -wspotczynnik pozornej rozszerzalnosci rteci w szkle,
N - wysoko$¢ stupa rteci wystajgcego ponad korek, stopnie skalitermo-
metru,
t, -temperatura odczytana na termometrze pomocniczym po przedestylo-
waniu 60 cm3 alkoholu, OC,
d -zmiana temperatury wrzenia alkoholu przy zmianie cisnienia 0 1 mm
stupa rteci, °C, wynoszgca dla:
alkoholu T+propylowego - 0,034-,
izobutylowego - 0,037,
izoamylowego - 0 ,|04-,
£ -cisSnienie barometryczne w czasie oznaczania zredukowane do tempe-
ratury 0°C, mm stupa Hg - wg poprawek podanych w tabl. 4-
Tablica 4

Redukcja stanu barometru do 0°C

TemAeratura Odczytany stan barometru, mm stupa Hg

730 74-0 750 760 770
11 1,31 1,33 1,34 1,36 1,38
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 1,90 1,93 1,95 1,98 2,01
17 2,02 2,05 2,08 2,10 13
18 13 17 20 23 26
19 26 29 32 35 38

20 38 41 44 47 51
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cd. tab. 4

Redukcta stanu barometru do 0°C

Odczytany stan barometru, mm stupa Hg
Temperatura

°C 730 740 750 760 770
21 2.49 2,53 2,56 2,60 2,63
22 61 65 69 72 76
23 73 77 81 84 88
24 85 89 93 97 3,00
25 97 3,01 3,05 3,09 13

5.3.5.4-. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami. Nalezy wykona¢ co najmniej
2 oznaczania nie réznigce sie w zaobserwowanych temperaturach wrzenia po

przedestylowaniu 2, 5, 951 97 cm” destylatu o wiecej niz 0,2°C.

5.3.5.5. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyja¢ Srednig arytmetyczna
wynikow oznaczan zgodnych z 5.3.5.4. Nastepnie wykona¢ krzywga destylacji w
uktadzie: temperatura - objeto$¢ destylatu i sprawdzi¢, czy w przewidzianych w

rozdz. 3 granicach wrzenia znajduje sie co najmniej 95%destylatu.

5.3.6. Wspotczynnik zatamania Swiatta okreslic w refraktometrze typu Abbe-

go lub w refraktometrze zanurzeniowym w temperaturze 20°C.
5.3.7. Oznaczanie zawarto$ci kwaséw i estrow

5.3.7.1. Odczynniki i roztwory

a/ Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwdr alkoholowy,
b/ Kwas solny lub siarkowy cz.d.a., roztwor 0,1 N.

c/ Spirytus rektyfikowany wyborowy - wg PN-74/A-79522.
d/ Wodorotlenek sodowy cz .d.a., roztwor 0,1 N.

5.3.7.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby pojemnos$ci 250 cm3 wlaé 50 cm3

3

wyzszego alkoholu, 50 cm*™ spirytusu rektyfikowanego wyborowego zobojetnione -

go wobec fenoloftaleiny, 10 cm3 0,1 N roztworu wodorotlenku sodowego oraz Kil-
ka kropel roztworu fenoloftaleiny.

Zawarto$¢ kolby ogrzewac przez 15 min pod chtodnicg zwrotng, utrzymujgc w
ciggu tego czasu ptyn w stanie tagodnego wrzenia. Przed zakonczeniem ogrze-
wania zabezpieczy¢ wylot chtodnicy rurkg z wapnem sodowym i po ostudzeniu ply-

nu, odmiareczkowa¢ nadmiar tugu roztworem 0,1 N kwasu. Nastepnie do innej
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kolby wla¢ 10 cm3 0,1 N wodorotlenku sodowego, doda¢ kilka kropel roztworu

fenoloftaleiny i odmiareczkowac¢ 0,1 N kwasem.

5.3.7.3. Obliczanie wyniku. Obliczy¢ réznice zuzycia kwasu na odmiareczko-
wanie 10 cm® 0,1 N wodorotlenku sodowego w S$lepej prébce i zuzycia kwasu na

odmiareczkowanie wodorotlenku sodowego w probowce z alkoholem po ogrzewa-

niu .

5.3.7.4-. Wynik koncowy oznaczania. Wyzsze alkohole odpowiadajg wymaga-

niom okreSlonym w normie, jezeli r6znica obliczona wg 5.3.7.3 nie przekracza
liczb podanych w tabl. 5.

Tablica 5
Alkohol Alkohol Alkohol
Odczynnik n-propBonwy |zobutyl30wy |zoamy3Iowy
cm cm cm
cz. 2,4 2,1 1,9
cz.d.a. 0,8 0,7 1 0,6

1ml 0,1 N wodorotlenku sodowego /NaOH/ odpowiada 0,0102 g octanu propylu
/C8H7,_COOCH8/ ,"0,0116 g octanu butylu /C.&L.yCOOCH.(—J,/ i 0,013 g octanu amylu
/CnglcOOCHQ/.

5.3.8. Oznaczanie zawartosci aldehydow

5.3.8.1. Zasada oznaczania polega na pordéwnaniu zabarwienia powstatego
przez reakcje aldehydéw z odczynnikiem fuksynosiarkowym w badanym alkoholu

i roztworach wzorcowych zawierajacych znane iloSci aldehydu izowalerianowego.

5.3.8.2. Przyrzady. Probowki z dnem ptaskim o jednakowej Srednicy z bez-
barwnego szkta, z doszlifowanymi korkami, ponumerowane pojemnosci okoto

20 cm'3 kazda, z kreska przy 10; 12 i 14 cm3.

5.3.8.3. Odezynniki i roztwory

a/ Aldehyd izowalerianowy cz.d.a., roztwdr wzorcowy podstawowy: do zwa-
zonej z doktadnos$cia do 0,0002 g amputki szklanej odwazy¢ 1,6 g aldehydu izo-
walerianowego, przenies$¢ iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnos$ci 100 cm” i
dopetni¢ do kreski spirytusem luksusowym. Tak przygotowany roztwor zawiera
20 aldehydu izowalerianowego.

b/ Aldehyd izowalerianowy cz .d.a., roztwory wzorcowe robocze: przez roz-
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cienczenie roztworu wzorcowego podstawowego spirytusem luksusowym, sporzga-
dzi¢ roztwory wzorcowe robocze zawierajace 0,2; 0,02; 0,01 i 0,08% aldehydu
izowalerianowego.

c/ Odczynnik Schiffa sporzagdzony wg PN-71/A-79528.

d/ Spirytus rektyfikowany wyborowy i luksusowy wg PN-74/A-79528.

5.3.8.4-. Wykonanie oznaczania. Do probowki z ptaskim dnem z korkiem do-
szlifowanym wla¢ 5 cm3 badanego alkoholu, dodac¢ 5 cm3 spirytusu rektyfikowa-
nego wyborowego, 2 cm3 wody oraz 1 cm3 odczynnika Schiffa i wymieszac. Po
20 min powstate zabarwienie porownaé¢ z zabarwieniem wzorcowych roztwordw
aldehydu izowalerianowego, z ktérymi postepowano w identyczny sposob /tj .
5 cm3 roztworu wzorcowego +5 cm3 rektyfikatu wyborowego + 2 cm3 wody +Icm3
odczynnika Schiffa/ .

Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie nie jest

ciemniejsze od zabarwienia powstatego z odpowiednich roztworéw wzorcowych.

5.3.9. Oznaczanie alkalicznosci

5.3.9.1. Odczynniki i roztwory
a/ Fenoloftaleina, roztwodr alkoholowy 1-procentowy.
b/ Kwas siarkowy lub solny cz.d.a. , roztwor 0,01 N.

c/ Spirytus rektyfikowany zwykly - wg PN-74-/A-79522.

5.3.9.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojemnosci 200 cm3 od-
3

3
mierzy¢ pipeta 50 cm badanego alkoholu oraz doda¢ 50 cm spirytusu  rektyfi-
kowanego zwyktego zobojetnionego wobec fenoloftaleiny, po czym dodac¢ okoto

0,3 cm3 roztworu fenoloftaleiny, wymieszac i jezeli ptyn zabarwi sie na rézowo,
miareczkowac¢ 0,01 N kwasem az do znikniecia zabarwienia.

Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jezeli do miareczkowania zuzy-
je sie najwyzej:

dla odczynnika cz.d.a. - 0,4 cm3 0,01 N kwasu siarkowego /H”ASO”/ lub kwa-
su solnego /HC1/,

dla odczynnika cz. - 1 cm3 0,01 N kwasu siarkowego /H”ASO”/ lub kwasu sol-

nego /HC1/.

3
5.3.10. Oznaczanie pozostatosci po odparowaniu. 250 cm /200 g/ wyzszego
alkoholu cz. lub 500 cm3 /4009/ wyzszego alkoholu cz. d.a. odparowac do sucha w pa-
rownicy szklanej lub platynowej w temperaturze nie wyzszej niz 110°C, a nastep-

nie wysuszy¢ w temperaturze 120°C do statej masy.
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Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jezeli masa wysuszonej p0zo0s-

tatosci nie przekracza 2 mg.
5.3.11. Oznaczanie zawartosci pirydyny w alkoholu izoamylowym cz, icz. d.a.

5.3.11.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na barwnej reakcji jakg daje pi-

rydyna z chlorocyjanem oraz kwasem barbiturowym.

5.3.11.2. Odczynniki i roztwory
a/ Alkohol etylowy odwodniony cz.d.a.

b/ Chloramina T cz.d.a, , roztwdr 2-procentowy przesgczony. ,

c/ Kwas barbiturowy cz.d.a. : 2 g kwasu barbiturowego rozpusci¢ w 100 cm 3
goragcej wody destylowanej, ostudzi¢ do temperatury 20°C i przesgczy¢,

d/ Kwas cytrynowy cz.d.a.

e/ Kwas siarkowy lub solny cz.d.a. , roztwér wodny 0,01 N.

f/ Rodanek amonowy cz.d.a. , roztwor 2-procentowy.

g/ Roztwor buforowy: 21,008 g kwasu cytrynowego rozpuséci¢ w 200*300 cm
wody destylowanej, doda¢ 200 cm3 1 N wodorotlenku sodowego cz.d.a. i dopet-

ni¢ wodg destylowang do objetosci 1 dcm3. Nastepnie do kolby pomiarowej po-

30,1 N roztworu wodorotlenku sodowego

jemnosci 100 cm3 odmierzy¢ -45,0 cm'
cz.d.a., dopetni¢ do kreski roztworem cytrynianu sodowego i wymieszac. Tak
przygotowany roztwor ma pH 6 ,4-

h/ Pirydyna cz.d.a., roztwor wzorcowy podstawowy: 0,1 g Swiezo przedes-
tylowanej pirydyny cz.d.a. rozpusci¢ w alkoholu izoamylowym cz.d.a. nie za-
wierajacym pirydyny i dopetni¢ tym alkoholem do 100 cm” w kolbie pomiarowej

i/ Pirydyna cz.d.a., roztwory wzorcowe robocze: do dwoch kolb pomiaro-
wych pojemnosci 100 cnI33 wla¢ odpowiednio 0 ,4-cm3 roztworu podstawowego do
jednej kolby i 10 cm3 do drugiej, a nastepnie uzupeini¢ do kreski alkoholem izo-
amylowym cz.d.a. nie zawierajagcym pirydyny,

j/ Wodorotlenek sodowy cz.d.a.

@)
5.3.11.3. Wykonanie oznaczania. Do cylindra pojemnos$ci 50 cm® z doszlifo-
wanym korkiem wlac¢ 5 cm3 badanego alkoholu izoamylowego, dodac¢ 1 cm3 roz-

3 roztworu chloraminy oraz 10 %m alkoholu e-

tworu rodanku amonowego i 3 cm'
tylowego odwodnionego cz.d.a. Zawarto$¢ wymieszac¢ i pozostawi¢ w spokoju na
15 min. Nastepnie doda¢ 2,5 cm" roztworu kwasu barbiturowego, 3 cni roztwo-
ru buforowego i ogrzewac na tazni Vodnej w temperaturze 45°C przez 30 min.

Rownoczes$nie nalezy wykonywaé probe porownawczg, w ktorej zamiast alkoholu
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izoamylowego stosuje sie wzorcowe roztwory pirydyny w alkoholu izoamylowym
cz.d.a.
Badany alkohol izoamylowy odpowiada wymaganiom normy, jezeli zabarwienie

badanej probki nie bedzie intensywniejsze od zabarwienia wzorca.

5.3.12. Oznaczanie zawartosci wody /proba z benzenem/. Do cylindra po-
jemnosci 20 cm3 wlac¢ 20 cm3 benzenu cz. oraz 2 cm3 wyzszego alkoholu i mie-
szanine skioci¢. Probe wykonywaé w temperaturze pokojowej.

Jezeli po zmieszaniu z benzenem w podanym stosunku roztwdr bedzie klarowny,
badany alkohol uwaza sie za odpowiadajgcy wymaganiom normy, jezeli natomiast

zmetnieje, nalezy oznaczy¢ w nowej prébce zawartos¢ wody wg 5.3.13.

5.3.13. Oznaczanie zawarto$ci wody metodg Fischera - wg PN-65/C-04036

5.3.14. Oznaczanie zanieczyszczen fluoryzujgcych. Okoto 10 cm”  badanego
alkoholu wla¢ do probowki szklanej, kwarcowej lub do tygla porcelanowego i pod-
da¢ dziataniu promieni nadfioletowych. Do drugiej probowki wla¢ okoto 10 cm
roztworu chininy w kw%sie siarkowym o stezeniu 0,00002 mg chininy cz.
/Co,0l_,0,N,/ wlcni 0,1 N kwasu siarkowego /II_SO./ i rowniez poddac dzia-

200 24 % 3 Z 4
laniu promieni nadfioletowych.

Lampa kwarcowa powinna pali¢ sie co najmniej 5 min przed wstawieniem pro-
béwek z alkoholem i roztworem wzorcowym. Badany alkohol odpowiada wymaga-
niom normy, jezeli nic fluoryzuje silniej niz wzorcowy roztwér chininy.

5.3.15. Sprawdzanie rozpuszczalnosci w wodzie. Do cylindra z korkiem do-

3 wody destylowanej i 10 cm3

szlifowanym pojemnosci nominalnej 50 cm3 wla¢ 50 cm
alkoholu n-propylowego lub 5 cm® alkoholu izobutylowego lub 1 ¢cn3 izoamylowe-
go, mieszanine sktéci¢ i pozostawi¢ w spokoju na 5 min, po czym sprawdzi¢ wy-
glad zewnetrzny ptynu.

Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jezeli roztwoOr nie rozwarstwia

sie i jest klarowny. o

5.3.16. Proba z kwasem siarkowym. Do kolby pojemnosci okoto 100 cm wlacé

3 badanego alkoholu i 10 cm3 stezonego kwasu siarkowego /cz .d.a./.

10 cm’

Kwas siarkowy wlewaé ostroznie po $ciance kolby, nic dopuszczajac do zmie-
szania sie ptynow. Niezwitocznie po wlaniu kwasu kolbe zanurzy¢ w kapieli wod-
nej o temperaturze 10 *1°C i zmiesza¢ ptyn za pomocg ruchu wirowego w ciagu
2 min. Ptyn w kolbie w tym czasie powinien ochtodzi¢ sie do temperatury kapie-

li. Nastepnie porownac¢ w cylindrach z bezbarwnego szkta zabarwienie miesza-
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niny kwasu i alkoholu z zabarwieniem roztworéw wzorcowych: dla alkoholu cz. -

3

roztworem 100 cm™ 0,1 N jodu w 1 dm3 wody, dla alkoholu cz.d.a. - z roztwo-

rem 50 cm3 0,1 N joduw1 dm3 wody.
Zabarwienie mieszaniny alkoholu i kwasu nie powinno by¢ ciemniejsze od za-

barwienia odpowiedniego roztworu wzorcowego.
5.3.17. Oznaczanie zawartosci furfurolu

5.3.17.1. Odczynniki i roztwory

a/ Anilina Swiezo przedestylowana.

b/ Furfurol cz.d.a., roztwdr wzorcowy podstawowy: odwazy¢ na wadze ana-
litycznej 0,20 g furfurolu cz.d.a., Swiezo przedestylowanego /c.wt.
1,165 t 1,166, temperatura wrzenia 158 | 160°C/ i rozpusci¢ w 250 cm3/200 g/
alkoholu izoamylowego cz.d.a. nie zawierajgcego furfurolu. Tak przygotowany
roztwor zawiera 0,1%furfurolu.

3
c/ Furfurol cz.d.a., roztwory wzorcowe robocze: 3 cm roztworu podstawo-

3

wego rozcienczy¢ do 100 cm™ - uzyskany roztwdr wzorcowy zawiera 0,003% fur-

3roztworu wzorcowego 0,003-procentowego rozcienczyc¢ doIOOcrm3

furolu; 3,3 cm
- uzyskano roztwoOr wzorcowy o zawartosci 0,0001%furfurolu,

d/ Kwas solny stezony cz.d.a.

5.3.17.2. Wykonanie oznaczania. Do dwoch probowek z dnem ptaskim z doszli-
fowanymi korkami wg PN-71/A-79528 p. 2.4. 1.2 odmierzy¢ po 10 kropel aniliny

i 3 krople kwasu solnego i uzupetni¢ do kreski na 10 cm'3 -

w jednej probowce
badanym alkoholem, w drugiej odpowiednim roztworem wzorcowym. Po uptywie
10 min porownac¢ wystepujgce rozowe zabarwienie badanej probki i roztworu
wzorcowego. Zabarwienie badanej prébki nie powinno by¢ intensywniejsze od
zabarwienia odpowiedniego roztworu wzorcowego, a jezeli badana probka nie

zabarwi sie na r6zowo, to badany alkohol izoamylowy nie zawiera furfurolu.

5.4. Interpretacja wynikow badan. Wartosci liczbowe wystepujgce w normie

nalezy interpretowa¢ wg PN-70/N-02120 p. 3.3.2 /metoda Z/.
5.5. Ocena partii. Partie alkoholu nalezy uznaé¢ za zgodng z wymaganiaminor-
my, jezeli wyniki badan speiniajg wymagania podane w roddz. 3 i 4.
KONIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme. Przedsiebiorstwo Przemystu Spirytusowe-
go POLMOS Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6191-79

a/ wprowadzono do normy wymagania dla alkoholu izoamylowego cz. wg Ger-
bera,

b/ przy oznaczaniu zawarto$ci aldehydéw wprowadzono wzorcowe roztwory al-
dehydu izowalerianowego,

c/ zmieniono metode oznaczania zawartosci pirydyny w alkoholu izoamylowym

cz. icz.d.a.

3. Normy zwigzane

PN-74/A-79021 Wyroby spirytusowe, produkty i potprodukty. Nazwy i *okreéle-
nia

PN-74-/ A-79522 Spirytus rektyfikowany

PN-74/A-79527 Spirytus. Pobieranie probek

PN-71/A-79528 Spirytus. Metody badan

PN-67/C-04-010 Przetwory naftowe. Destylacja normalna. Oznaczanie skiadu

frakcyjnego

PN-65/C-04086 Przetwory naftowe. Oznaczanie zawartosci wody metodg Fi-
schera

PN-70/C-04955 Odczynniki. Oznaczanie zakresu temperatur wrzenia

PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i transport

PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania probek i przygotowania $red-
niej probki laboratoryjnej

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

BN-65/6831-13 Opakowania szklane artykutéw chemicznych. Butelki typu POCH

BN-65/7161-23 Skrzynki z tarcicy do produktow w butelkach zwyktych

4. Autorzy projektu normy - Ireneusz Augostynowicz i Jerzy Szurzec - Lodz-

kie Zaktady Przemystu Spirytusowego POLMOS.



. . . . . poprawka 1
BN-7G/6191-79 Odczynniki. Wyzsze alkohole: n-propylowy, izobutylowy i izoamylowj

X 62

1. W punkcie 3.2 wykresla_sie stowo etylowego. . )
2 W punkcie 5332 b) wiersz 4 — zamiast” chromosorb w powinno by¢: chro-

mosorb W, (Biuletyn PKNiM nr 177, poz. 9)



