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1. WSTEP
Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg Wyzsze
alkohole m-propylowy, izobutylowy I-rzedowy izoamylo-

wy l-rzedowy (mieszanina 3-metylobutanolu w ilo$ci 70:85%
oraz 2-metylobutanolu w ilo$ci 15 = 30%), stosowane jako
odczynniki chemiczne. Wzory sumaryczne, wzory struktu-

ralne, masy molowe i inne nazwy - wg tabl. 1.

- alkohol izoamylowy specjalnie czysty do chromatogra-
fii (sp.cz. do chromatografii), czysty do analizy (cz.d.a.),

czysty (cz.).

2.2. Przykiad oznaczenia alkoholu izobutylowego spe-

cjalnie czystego do chromatografii:
ALKOHOL IZOBUTYLOWY sp.cz. DO CHROMATOGRAFII
BN-90/6191-79

Tablica 1

BT e Alkohol Alkohol izobutylowy Alkohol izoamylowy
Wyszczegdlnienie .
n-propylowy I-rzedowy [-rzedowy
Wzdr sumaryczny LSHBO CAHIOO C5H120
H K G
- ; Ny 3 i 37 T~
Wzdr strukturalny (.HSCHZCHZOH e CHCHZOH o CHCHZCHon
H,C H..C
3 3
CH
/ %
CH3CH3CHCH20H
Masa molowa, g/moél 60,09 T, 12
: 88,15
Inna nazwa n-propanol, izobutanol alkohol amylowy
1-propanol 2-metylopropanol izopentanol, metylobutanol

2. PODZIAL 1 OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zalezno$ci od stopnia czysto$ci ' roz-

réznia sie trzy gatunki wyzszy\ch alkoholi - odczynnikdéw :
- alkohol m-propylowy specjalnie czysty do chroma-

tografii (sp.cz. do chromatografﬁ) , Czysty do analizy
(cz.d.a.), czysty (cz.),

- alkohol izobutylowy specjalnie czysty do chromato-
grafii (sp.cz. do chromatografii), czysty do analizy

(cz.d.a.), czysty (cz.),

3. WYMAGANIA

3.1. Wymagania ogdlne. Alkohol wyzszy powinien byd

cieczg bezbarwng, przezroczystg, bez $ladéw zmetnienia.

Nie powinien zawierad zanieczyszcze mechanicznych,

3.2. Napelnienie. Rzeczywista objetosé alkoholu w bu-

B s e —
telce w temperaturze 20 C nie moze si¢ roznic¢ od objgtos-

ci podanej na etykiecie wiecej niz *1%.

3.3. Wymagania szczegdlowe - wg tabl. 2,

, Zgtoszona przez Przedsigbiorstwo Przemystu Spirytusowego POLMOS
Ustanowiona przez Ministra Rolnictwa, Le$nictwa i Gospodarki Zywnosciowej dnia 18 lipca 1990 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 stycznia 1991 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 10/1990, poz. 23)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1991.

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 1,70 Nakt. 1250 + 27 Zam. 1473/90/10




Tablica 2

Alkohol n-propylowy

Alkohol izobutylowy

Alkohol izoamylowy

Wymagania

2P €z. do

chromatografii

2z as

Sp.cz. do
chromatografii

cz.d.a.

Sp.ce. do

chromatografii

ez d.a8;

CZ.

2

(&%)

<D

6

7

8

9

10

a)

Wyglad zewnetrzny

bezbarwna, klarowna ciecz

b)

Zawartosc gldwnego
skiadnika, %(m/m)

99

99

99

92

99

99

99

99

nie normalizuje

sle

c)

Gestosé w tempera-
turze 20°C

d .29

4

0,8025:0,8035

0,8025:0,8037

0,802:0,805

0,8015:0,8035

0,8015:0,8035

0,801:0,805

0,8100:0,8120

0,8100:0,8120

0,809:0,81

0,809:0,812

d)

Granice wrzenia, OC,
w ktérych powinno
przedestylowac co
najmniej 95% objetos-
ci

96,5:98,5

96,5:98,5

96:99

107:109

107: 109

1065109

130:132

128:131

e)

Wspolczynnik zala-
mania $wiatla
_ 20
D

1,3840:1,3860

1,3840-1,3860

1,383:1,380

1,3940+1,3960

1,3940:1,3960

1,393:1,397

1,£070-1,4080

1,4070:1,4080

1,406:1,40

1,406+1,408

-

f)

Zawartos¢ kwasow 1
Ostréw, %(m/m), nie
wiece] niz

0,02

0,02

0,06

0,02

0,02

0,06

0,02

0,02

0,06

0,06

g)

Zawarto$é aldehydow
w przeliczeniu na al-
dehyd izowaleriano-
wy, %(m/m), nie
wiecej niz

0,008

0,01

0,02

0,008

0,01

0,02

0,008

0,01

0,02

nie normalizuje
sie

h)

Zawartosé alkoholu
metylowego, %(m/m),
nie wiecej niz

0,005

0,005

0,01

i)

Zawartos¢ alkoholu
n-propylowego,
%(m/m), nie wiecej
niz

0,1

6L-1619/06-Nd



cd.

tabl.2

1

10

11

i)

Zawartosé¢ alkoholu

n-butylowego Il rz.,
%(m/m), nie wiecej

niz

0,5

0,6

0,5

0,8

Zawartos¢ alkoholu
izobutylowego I rz.,
%(m/m), nie wiecej
niz

0,2

v,2

0,3

0,1

0,2

nie normalizuje
sie

1)

Zawartos$¢ alkoholu
n -butylowego I rz.,
%(m/m), nie wiecej
niz

0,2

0,2

nie normalizuje
sie

m)

Alkalicznosd

powinien odpowiadaé¢ wymaganiom wg 5.3.11

n)

Pozostatosé po odpa-
rowaniu, %(m/m),
nie wiecej niz

0, 0005

0, 0005

0,001

0,0005

0,0005

0,001

0,0005

0,0005

0,001

0,001

o)

Zawartosé wody,
%(m/m), nie wiece]
niz

0,2

0,1

0,1

0,2

0,2

0,1

p)

Zawarto$¢ zanieczy-
szezed fluoryzujacych

powinien odpowiada¢ wymaganiom wg 5.3.14

nie normalizuje
sie

r)

Rozpuszczalnosdé
w wodzie

powinien odpowiada¢ wymaganiom wg 5.3.16

s)

Zawartosé furfurolu,
%(m/m)  nie wiecej
niz

nie normalizuje sie

0,0001

0,0001

0,003

nie normalizuje
sie

réba z kwasem - : ; , guit " nie normalizuje
t) P, a4 : powinien odpowiadaé¢ wymaganiom wg 5.3.17
siarkowym sie
réba na obecnosé : Al e .
o) i oy nie normalizuje sig¢ ujemna
uszczu

6L-1619/06-Nd
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L. PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

L.1l. Wytyczne ogdlne. Alkohole wyzsze nalezy  pako-

wac, znakowad, przechowywad i transportowac zgodnie =z
obowigzujgcymi przepisami w transporcie kolejowym, dro-

gowym, oraz morskim1).

4.2, Pakowanie

| 4.2.1. Opakowanie jednostkowe. Alkohole wyzsze na-

lezy konfekcjonowaé¢ w butelki ze szkla oranzowego pojem-
nosci 0,51 z gtéwky gwintowang GD-28-1 wg BN-88/6831-34.
Butelki nalezy zamyka¢ korkami polietylowymi i zabez-
pieczaé zakrywkami aluminiowymi z pierécieniem zabezpie-

czajacym wg BN-79/5048-06.

4.2.2. Znakowanie opakowan jednostkowych. Opakowa-

nie jednostkowe nalezy oznakowad wg PN-87/C~80001 Do L
Na nalepkach nalezy umiescié¢ czerwony pasek z napisem i
znakiem ostrzegawczym "Latwo palne" i klase niebezpie-
czenstwa "3", a na nalepkach z alkoholem izoamylowym do-
datkowo napis "Ostroznie $rodek szkodliwy", zgodnie =z

obowigzujgcymi Rozporzedzeniami MZi0OS5 .

4.2.3. Opakowanie transportowe, Opakowanie transpor-

towe dla alkoholi wyzszych stanowi skrzynka przegrodowa
z tworzywa sztucznego dla 15 butelek pojemnosci 0,51 wg
BN-74/6411-04.

Dopuszcza sie inny rodzaj i wielkosé opakowania  jed-
nostkowego i transportowego po uprzednim uzgodnieniu z
odbiorcg i przewoznikiem, o ile zabezpiecza jakos¢ produk-
tu w sposdb nie gorszy od ww. opakowaniai ma wymiary
zgodne z PN-89/0-79021 oraz jest zgodne z obowigzujgcy-
mi przepisami dotyczgcymi przewozu materialdw niebezpie-

cznych 1.

4.2.4, Znakowanie opakowan transportowych. Opakowa-

nia transportowe nalezy znakowadé zgodnie z PN-87/C-80001.
Nie wymaga si¢ stosowania dodatkowego znakowania na
skrzynkach przegrodowych z alkoholami bedgcymi  przed-

mlotem normy.

4.3. Przechowywanie - wg PN-87/C-80001 p. 3.

Temperatura pomieszczen nie moze byé wyzsza niz 3dc.
Nalezy unika¢ bezposredniego dzialania promieni slonecz-
nych. Temperatura zaplonu: alkoholu m-propylowego +230C,
alkoholu izobutylowego EZBOC, élkoholu iz-oamy'lowego e,
Skrzynki z odczynnikami nalezy ukladac W warstwy (nie
wiecej niz dziesied).

Okres gwarancji wynosi 2 lata.

L..., Transport - wg PN-87/C-80001, zgodnie z obowig-

zujacymi przepisami transportowymi ). Alkohole bedgce
przedmiotem normy sa materiatami niebezpiecznymi kl. 3,
Im 301, p. 3lc wg RID i kl. 3 Im 2301, p. 31c wg ADR.

Z.apakowane odczynniki przewozi si¢ $rodkami transpor

tu:

) Patrz Informacje dodatkowe p. 3.

a) drogowego ( samochody ciezarowe),

b) kolejowego (wagony kolejowe),

c) wodnego ( barki, statki).

Srodki uzyte do transportu powinny by¢ kryte lub okry-
wane, zabezpieczajgce tadunek przed dzialaniem wplywdéw
atmosferycznych, uszkodzeniem i kradzieza.

Skrzynki nalezy ustawia¢ w warstwy $cisle obok sie-
bie, w stosy rdwnej wysokosci tak, aby stanowily zwar-
tg calo$¢ zabezpieczong przed przemieszczaniem | sie W
czasie transportu. Wolna przestrzen powinna by¢ odpo-
wiednio wypelniona ( puste skrzynki, kliny) w sposéb unie-

ruchamiajgcy tadunek.

5. BADANIA

5.1. Program badan

5.1.1. Badania peine obejmujg :

a) sprawdzenie stanu opakowan i wygladu zewnetrznego
(D de2) ;

b) Sprawdzenie napetnienia (5.3.3),

c) sprawdzenie przezroczysto$ci i barwy (5.3.4),

d) oznaczanie zawarto$ci gtédwnego sktadnika (5.3.5),

e) oznaczanie gestosci (5.3.6),

f) oznaczanie zakresu temperatur wrzenia (5.3.7),

g) oznaczanie wspdlczynnika zatamania $wiatta (5.3.8),

h) oznaczanie zawarto$ci kwasdéw i estréw (5.3.12),

i) oznaczanie zawarto$ci aldehyddéw (5.3.9),

j) oznaczanie zawartoéci alkoholu metylowego (5.3.5),

k) oznaczanie zawartoéci alkoholu n-propylowego (5.3.5),

1) oznaczanie zawartosci alkoholu n -butylowego I rz.
[ 54 3w

m) oznaczanie zawartosci alkoholu izobutylowego (5.3.5),

n) oznaczanie zawartosci alkoholu n-butylowego Il rz,
[ DadaDdy

o) oznaczanie alkalicznodci (5.3.11),

p) cznaczanie pozostalo$ci po odparowaniu (5.3.12),

r) oznaczanie zawartoéci wody (5.3.13),

s) oznaczanie zanieczyszczen fluoryzujacych (5.3.14),

t) sprawdzenie rozpuszczalnoéci w wodzie (5.3.16),

u) oznaczanie zawartosci furfurolu (5.3.15),

w) préba . z kwasem siarkowym (5.3.17),
z) prdba na obecnos$é ttuszczu (5.3.18).
Badania peine nalezy wykonywac z kazdej szarzy pro-

dukcyjnej.

5.1.2. Badania niepelne obejmuja sprawdzenie wg

5.1.1a), b), ¢), ), g), h).

5.2. Pobieranie prébek - wg PN-88/C-80047.

5.2.1. Wybdr opakowan transportowych. Z partii al-

koholu nalezy pobraé losowo liczbe opakowan transporto-

wych wg tabl. 3.
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ul

Tablica 3

/

Liczba opakowac transpor- 4 panad

. do 5 6:15 16:25 26263 64+ 100 101:400 400
towych w partii
Liczba opakowan transpor- |wszyst- 0 » -

2 0 60

towych do pobrania prébek |kie 5 1 15 & &
jednostkowych
5.2.2, Pobieranie prdébek pierwotnych. Z  wylosowa- 5.3.5. Oznaczanie zawarto$ci glédwnego sktadnika oraz

nych opakowari transportowych nalezy pobraé losowo 8 o-
pakowan jednostkowych odczynnika cz., a 10 opakowan jed-
nostkowych odczynnika cz.d.a. lub sp. cz. do  chromato-
gralfii.

Zawartos$é opakowania jednostkowego stanowi probke
pierwotng, natomiast 8 lub 10 opakowan jednostkowych sta-
nowi $rednig probke laboratoryjng.

éredniq prébke laboratoryjng nalezy podzieli¢ na dwie
réwne cze$ci, z ktérych jedng przeznaczyd¢ do badan,a dru

ga przechowywaé do analizy rozjemczej w ciggu trzech mie-

siecy, a w przypadku eksportu w ciggu 6 miesigcy.

5.3. Opis badan

5.3.1. Wytyczne ogdlne. Podczas analizy, jezeli nie

zaznaczono inaczej, nalezy stosowad wylacznie odczynniki
cz.d.a. oraz wode destylowang lub o réwnowaznej czysto$-

¢i, zwang W dalszej tresci normy wodg.

5.3.2. Sprawdzenie stanu opakowan i wyglgdu zewneg-

trznego. Prdébke alkoholu wyzszego pobrana wg 5.2 silnie
wstrzgsngl i obserwowad nie uzbrojonym okiem w rozpro-
szonym $wietle dziennym, czy nie zawiera osadu,zawiesin,
zmetnienia i zanieczyszczen mechanicznych. Szczelnosé

zamknieé sprawdzic¢ przez odwrdcenie butelki dnem  do

géry obserwujgc ewentualny wyciek. I’onadto nalezy ocenid

jako$é i estetyke butelki, etykiety i zamknigcia.

5.3.3. Sprawdzenie napelnienia. Butelki z " alkoholem

wyzszym pobrane wg 5.2 nalezy umieéci¢ w kapieli wodnej

o temperaturze 20°C na co najmniej 1 h. Zawartos¢ bute-
lek przela¢ do suchych cylindréw pomiarowych wycechowa-
nych w ml (zalegalizowanych przez Qkregowy Urzad Miar).
W celu catkowitego opréznienia butelek nalezy pozostawic -
nad cylindrami przez 5 min. Nastepnie,odczyta¢ na skali
cylindra objetos¢ alkoholu. Obliczy¢ $rednig.
Srednia rzeczywista za;ifartoéé alkoholu w butelce po-

winna odpowiadaé¢ wymaganiom wg 3.2.

5.3.4. Sprawdzenie przezroczysto$ci i barwy. Do cy-

lindra z bezbarwnego szkta o $rednicy wewnetrznej 20 mm
wlad ‘tyle badanego alkoholu, aby wysokos¢ slupa cieczy wy-
nosita 100 mm. Sprawdzenie przeprowadzié¢ w $wietle dzien
nym nie uzbrojonym okiem, wzdluz osi cylindra na bialym

tle.

Prébka powinna byé bezbarwna i przezroczysta.

zanieczyszczen: alkoholu metylowego, n -propylowego, M -

butylowego | rz. izobutylowego, n-butylowego Il rz., wyz-

szego alkoholu wykonane metodsg chromatografii gazowe]

zZ zastosowaniem wzorca wewnetrznego

5.3.5.1. Odczynniki i materiatly

a) Argon spawalniczy sprezony wg BN-69/6017-09.
b) Azot techniczny sprezony wg PN-71/C-84912,
c) Pentanol-2 wzorzec do chromatografii gazowej (wzo-
rzec wewnetrzny).
' d) Powietrze sprezone wg PN-74/C-84913.
) Wodér techniczny sprezony wg PN-61/C-84908.

=

5.3.5.2. Aparatura i przyrzady

a) Chromatograf gazowy z detektorem plomieniowo-jo-
nizacyjnym albo defektorem jonizacyjnym argonowym i re-
jestratorem.

b) Kolumna chromatograficzna o srednicy wewnetrznej
3 mm i dtugoséci 4 m, wypetniona sebacynianem  dwuetylo-
heksylu naniesionym w ilo$ci 13% na chromoserb WAW.

Kolumne $wiezo napélnionq kondycjonowaé przez 24 h
W temperaturze 150°C przy przeplywie gazu no$nego 50 ml/
min, |

c¢) Lupka, planimetr biegunowy lub integrator.

d) Mikrostrzykawka pojemnosci 5 pul.

5.3.5.3. Warunki pomiaru chromatograficznego

a) napiecie detektora argonowego 1200 V,

b) natezenie przeplywu wodoru i powietrzaustali¢ zgod-
nie z instrukcja aparatu,

¢) przeplyw gazu no$nego argonu 60 ml/min,

d) przeplyw gazu nos$nego azotu 60 ml/min,

e) temperatura dozownika ISSOC,

o
f) temperatura kolumny 95 C.

5.3.5.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby 2z doszlifo-

wanym korkiem pojemnosci 50 ml odwazyé 20 g badanego al-
koholu z dokiadnoscig do 0,0002 g, nastepnie dodaé¢ okolo

0,05 g pentanclu 2 (wzorca wewnetrznego), zwazy<¢ ponow-

nie z tq samg dokiadnoécia i dokladnie wymieszac¢, Nastep-

nie pobrad¢ mikrostrzykawkg prébke i wprowadzi¢ do do-
zownika kolumny chromatografu. Czuloé¢ nalezy wyregulo-
wac tak, aby wysokos$¢ piku wzorca wewnetrznego penta-
nolu 2 wynosita okoto potowy skali rejstratora.

Czaéy retencji:

a) alkoholu m-propylowego 18 min,
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b) alkoholu izobutylowego 21 min,

¢) alkoholu izoanylowego 48 min,

d) alkoholu metylowego 4 min,
e) alkoholu m-butylowego | rz 36 min,
f) alkoholu m-butylowego Il rz 20 min.

5.3.5.5. Obliczanie wynikéw oznaczania. Na otrzyma-

nym chromatogramie zmierzy¢ pole powierzchni wszystkich
pikéw, oprocz piku badanego alkoholu.
Zawartosé alkoholu metylowego (X,) w %(m/m) obliczyé

wg wzoru

m,, - 100 [
Ry ()
A, m

w ktérym:
A, - pole powierzchni piku alkoholu metylowego, mmz,
m,,- masa odwazki pentanolu 2, g,

Aw

m - masa probki, g.

- pole powierzchni piku pentanolu 2, mmz,

Zawartos¢ alkoholu m-propylowego (X,) w %(m/m) ob-

liczyé wg wzoru

5 = A,-m,,, - 100 (2)
2 A, m
w ktérym :
4, - pole powierzchni alkoholu n-propylowego, mm"™,

2
m,,- masa odwazki pentanolu 2, g,

A,,- pole powierzchni piku pentanolu 2, mm”,
m - masa probki, g.
Zawartosc alkoholu izobutylowego (X3) w %(m/m)  ob-

liczy¢é wg wzoru

X p ™ (3

w ktorym:
A3 - pole powierzchni alkoholu izobutylowego, rnrnz,
m,,- masa odwazki pentanolu 2, g,

pentanolu 2, mm2 '

A,,- pole powierzchni pilu
m - masa probki, g.
Zawartosé alkoholu n-butylowego 1l rz. (X") w % (m/m)

obliczyé wg wzoru

A, -my - 100
X,=——> (4)
Ay v
w ktérym: 5
A“ - pole powierzchni alkoholu n-butylowego Il rz, mm,
m..- masa odwazki pentanolu 2, g,

w
A,, - pole powierzchni piku pentanolu 2, mm ,

m - masa probki, g.
Zawarto$é sumaryczng pozostatych zanieczyszczen or-

ganicznych (Xg) w %(m/m) obliczyé wg wzoru

b AT 5 Mw” ' (5)

w ktérym :
A5 - pole powierzchni pikéw wszystkich zanieczysz-
czen organicznych, mm2,
m,, - masa odwazki pentanolu 2, g,
2

A,,- pole powierzchni piku pentanolu 2, mm",
m - masa probki, g. ,
Zawarto$c gléwnego skladnika (X,) w %(m/m) obliczyc’

wg wzoru

X =100 - SX, (6)

w ktérym 3 X - suma zawarto$ci wszystkich zanieczyszczer,

%(m/m),

5.3.5.6. Wynik koricowy oznaczania. Za wynik nalezy

przyja¢ Srednig arytmetyczng dwdch réwnolegtych oznaczan

réznigcych sie miedzy sobg nie wiecej niz 0,05%.

5.3.6. Oznaczanie gesto$ci nalezy wykonaé wg PN-81/

C-04504 za pomoca areometru lub termoareometru z dziat-
ka elementarng co 0,001 g/ml, w temperaturze ZOOC, a w

przypadku analizy rozjemczej - piknometrem.

5.3.7. Oznaczanie zakresu temperatur wrzenia nalezy

wykonaé wg PN-88/C-04512 odczytujgc dodatkowo tempe-
ratury, przy ktérych przedestyluje do odbieralnik | 2, 5,
95 i 97 ml. o

Za wynik nalezy przyjac Srednig arytmetyczng wynikdw
co najmniej dwdch oznaczan nie rdznigcych sie miedzy so-
ba wigcej niz O,ZOC. Nastepnie wykres$li¢ krzywy destyla-
c¢ji w ukladzie: temperatura - objetosc¢ destylatu i spraw-
dzi¢, czy w przewidzianych w rozdz. 3 tabl. 2 poz.d) gra
nicach wrzenia ;najduje si¢ co najmniej 95% objetosci de-

stylatu.

5.3.8. Oznaczanie wspélczynnika zalamania $wiatta -

wg PN-81/C-04952.

5.3.9. Oznaczanie zawartosdci aldehyddéw

[y

5.3.9.1. Zasada metody polega na poréwnaniu  inten-

sywnosci zabarwienia powstalego w reakcji aldehydéw z

odczynnikiem fuksynosiarkowym w badanym alkoholu i roz-

tworach wzorcowych zawierajgcych znane ilosci aldehydu
izowalerianowego.
5.3.9.2. Aparatura i przyrzady. Probdwki =z dnem

plaskim o jednakowej $rednicy z bezbarwnego szkita,z do-

szlifowanymi korkami pojemnosci okoto 20 ml kazda.

5.3.9.3. Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy 96%(V/V) wg BN-88/6193-01.
b) Odczynnik Schiffa sporzgdzony wg PN-80/A-79528.

c¢) Aldehyd izowalerianowy, roztwdr wzorcowy pod-
stawowy, przygotowany w nastepujacy sposéb: do zwazo- ,
nego z doktadnoscig do +0,0002 g naczynka wagowego od-
wazy¢ 1,6 g aldehydu izowalerianowego, przenies$¢ do kol-

by pomiarowej pojemnosci 100 ml i dopeini¢ do kreski al-
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koholem etylowym 96%(V/V). 1 ml tak przygotowanego roz-
tworu zawiera 0,016 g, tj. 0.02%(m/m) aldehydu izowa-
lerianowego.

d) Roztwory wzorcowe robocze, zawierajace 0,02, 0,01
i 0,008% aldehydu izowalerianowego - przygotowad

alkoho-

przez
odpowiednie rozcieinczenie roztworu wzorcowego

lem etylowym 96%(V'/V).

5.3.9.4. Wykonanie oznaczania. Do trzech  probdwek

wg 5.3.9.2 odmierzyé pipetg po 5 ml roztworédw  wzorco-
wych o stezeniu 0,02, 0,01 i 0,008%,(m/m), a do czwar-
tej probdwki 5 ml badanego alkoholu. Nastepnie do kazdej
probdéwki dodaé 5 m! alkoholu etylowego 96%(V/V), 2mlwo-
dy i 1 ml odczynnika Schiff. .,. Zawartosé probdwek szybko
- mozliwie jednoczes$nie - wymieszaé¢. Fo uplywie 20 min
pordéwnac zabarwienie badanego roztworu z zabarwieniem
roztwordw wzorcowych aldehydu izowalerianowego. Nalezy
wykonaé dwa réwnolegle oznaczania. |
Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jezeli je-
go zabarwienie nie jest ciemniejsze od zabarwienia roz-

tworu wzorcowego:

dla alkoholu sp. cz. do chromatografii 0,008%(m/m) al
dehydu izowalerianowego, -

dla alkoholu cz.d.a., 0,01%(m/m) aldehydu izowaleria
nowego,

dla alkoholu cz. 0,02%(m/m) aldehydu izowalerianowego.

5.3.10. Oznaczanie zawarto$ci kwasdw i estréw

5.3.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy 96%( V/V) wg BN-88/6193-01.

b) Fenoloftaleina 1%(Mm/m) roztwdr alkoholowy przygo-
towany wg PN-81/C-06501.

¢) Kwas solny lub siarkowy, roztwér o c¢(HCL) lub

H 504) = 0,1 mol/1, przygotowany wg PN-81/C-04530/01,

2
d) Wodorotlenek sodowy roztwér o ¢(NaOH =0,1mol/1,

przygotowany wg PN-81/C-04530/01.

5.3.10.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej

z doszlifowanym korkiem pojemnosci 250 ml odmierzy¢ 50 ml
alkoholu etylowego, dodaé 2 - 3 krople roztworu fenolofta-
leiny i miareczkowad roztworem wodorotlenku sodowego do
pojawienia sie rézowego zabarwienia, nie znikajgcego
w ciggu 30 s. Nastepnie dodaé¢ 50 ml badanego alkoholu i

10 ml roztworu wodorotlenku sodowego. Wymieszac i ogrze-

waé w ciggu 15 min pod chlodnicg zwrotng, utrzymujgc w cig-

gu tego czasu roztwdr w stanie lagodnego wrzenia. Przed
zakoriczeniem ogrzewania zabezpieczy¢ wylot chiodnicy ru-
rkg z wapnem sodowym. Po ostudzeniu roztworu odmiarecz-
kowaé¢ kwasem nadmiar wodorotlenku sodowego. élepq pré-
be nalezy wykonad identycznie jak oznaczanie, bez dodatku

badanego alkoholu. Nalezy wykonaé dwa rdéwnolegle ozna-

czania.

5.3.10.3. Obliczanie wyniku. Obliczyé réznice zuzycia

kwasu na odmiareczkowanie wodorotlenku sodowego w $le-

pej probie i zuzycie kwasu na odmiareczkowanie  wodoro-
tlenku sodowego w prébie badanej.
Zawartos$é kwasdw i estrow (X7) w przeliczeniu na
odpowiedni octan obliczyé w % (m/m) wg wzoru
. V1 « k- 100 -
G Vv, - d¥
w ktérym :
v, - objg¢tosc¢ roztworu NaOH po obliczeniu  rdznicy,
ml,
V, - objetes¢ prdby, ml,
k - wspdlczynnik przeliczeniowy do obliczenia za-
wartosci: octanu propylu 0,0102, octanu  butylu
0,0116, octanu amylu 0,013; wartosé wspdt-

czynnika k okresla ilo$¢ g octanu odpowiadajg-
ca 1 ml $cisle 0,1 mol/l wodorotlenku sodowego.

dzo— gestosé badanego aikoholu wg tabl. 2 (poz. ¢).

5.3.11. Oznaczanie alkalicznosci

5.3.11.1. Odczynniki i roztwory
a) Alkohol etylowy 96%(V/V) wg BN-88/6193-01.

b) Fenoloftaleina 1%(m/m), roztwdér alkoholowy

gotowany wg PN-81/C-06501.

przy-

c¢) Kwas siarkowy lub solny
(HZSOA) = 0,01 mol/1, przygotowany wg PN-81/C-04530/01
Ps Sl

roztwér o c¢ = (HCI) lub

5.3.11.2, Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej

‘pojemnosci 200 ml odmierzyé 50 ml alkoholu etylowego zo-

bojetnionego wobhe~ fenoloftaleiny, doda¢ 50 ml badanego al-
koholu i dokladnie wymieszac. Jezeli plyn zabarwi si¢  na
rézowo, miareczkowad¢ kwasem do zaniku zabarwienia. Na-
lezy wykonaé¢ dwa réwnolegle oznaczania.

Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jezeli zu

zycie odczynnika miareczkujacego nie jest wigksze niz:

0,4 ml dla alkoholu cz.d.a. lub sp. cz. do  chromato-
grafii,

1 ml dla alkoholu cz.

5.3.12. Oznaczanie pozostaloéci po odparowaniu - wg

PN-78/C-04957.

Najmniejsza probka analityczna dla alkoholu cz. - 200 g

(250 ml) dla cz.d.a. i sp. cz. do chromatografii - 400 g
(500 ml).
5.3.13. Oznaczanie zawartosci wody. Do cylindra z

doszlifowanym korkiem pojemnos$ci 50 ml wla¢ 20 ml benze-
nu cz. oraz 2 ml badanego alkoholu i mieszanine  skidécic.
Prébe wykona¢ w temperaturze pokojowej. Jezeli po zmie-
szaniu z benzenem, w podanym stosunku roztwér bedzie kla-
rowny, badany alkohol uwaza sie za odpowiadajgcy wyma-
ganiom normy, jezeli natomiast zmetnieje, nalezy oznaczyd

w nowej probce zawarto$é wody metodg Karola Fischera wg

PN-81/C-04959.
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5.3.14. Préba na obecno$é zanieczyszczen fluoryzujg-

cych. Okolo 10 ml badanego alkoholu wla¢ do  probéwki
szklanej, kwarcowej lub tygla porcelanowego i podda¢ dzia
taniu promieni nadfioletowych. Do drugiej probdwki wlac
okolo 10 ml roztworu chininy w kwasie siarkowym - roz-
twor wzorca [:0,00002 mg chininy w 1 ml kwasu starkowego
(¢ c(kaOA‘) = 4,1 mol/l] i réwniez poddad dziataniu promieni
nadfioletowych. Obydwie probdwki z roztworami naswietlad
réwnoczesnie lampa kwarcowg przez 5 min,

Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jezeli je-

go fluorescencja jest nie wieksza niz roztworu wzorcowego.

5.3.15. Oznaczanie zawartoéci furfurolu

5.3.15.1. Odczynniki i roztwory

a) Anilina §wiezo przedestylowana.

b) Kwas solny stezony.

¢) Furfugol, roztwdér wzorcowy podstawowy: odwazydé na
wadze analitycznej 0,20 g furfurolu Swiezo przedestylowa-
nego (c.wt, 1,165 : 1,166, temperatura wrzenia 15851663(:)
i rozpusci¢ w 250 ml (200 g) alkoholu izoamylowego nie za-
wierajgcego furfurolu. Tak przygotowany roztwdér zawiera
0,1%(m/m) furfurolu.

d) Furfurol, roztwory wzorcowe robocze: 3 ml roztwo-
ru podstawowego dopelnié do 100 ml alkoholem izoamylo-
wym nie zawierajacym furfurolu - uzyskany roztwdér wzor-
3,3 ml roztworu

cowy zawiera 0,003%(m/m) furfurolu;

wzorcowego 0,003%(m/m) dopetni¢ do 100 ml alkoholem
izoamylowym bez furfurolu. Otrzymany roztwér wzorcowy
zawiera 0,0001%(m/m) furfurolu.

5.3.15.2. Wykonanie oznaczania. Do dwéch prébéwek

z dnem plaskim o jednakowej $rednicy z bezbarwnego szkla,
z doszlifowanymi korkami odmierzyé za pomocg kroplomie-
rza po 10 kropel aniliny i 3 krople kwasu solnego. Nastep-
nie do jednej prébdowki odmierzyé 10 ml badanego alkoholu,

a do drugiej 10 ml roztworu wzorcowego o ¢ 0,003%(m/m),

gdy bada sie¢ alkohol cz. lub o 0,0GOl%(m/m) , gdy  bada
sie alkohol cz.d.a. albo sp. cz. do chromatografii. Po u-
plywie 10 min poréwnaé powstale rézowe zabarwienie ba-
danej prébki i roztworu wzorcowego. Zabarwienie badane]

prébki nie powinno by¢ intensywniejsze od zabarwienia od-

“powiedniego roztworu wzorcowego.

5.3.16. Sprawdzenie rozpuszczalnosci w wodzie. Do cy-

lindra pomiarowego pojemno$ci 100 ml wlaé 50 ml wody i
izobuty-

sklo-

10 ml alkoholu m-propylowego lub 5 ml alkoholu
lowego, lub 1 ml alkoholu izoamylowego, mieszaning
ci¢ i pozostawié na 5 min, po czym sprawdzié wyglagd ze-
wnetrzny ptynu,

Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jezeli

roztwor nie rozwarstwia sie i jest klarowny.,

5.3.17. Préba z kwasem siarkowym. Do kolby pojem-

10 ml

nosci okoto 100 ml wlaé 10 ml badanego alkoholu i
stezonego kwasu siarkowego. Kwas siarkowy wlewad ostroz-
nie po $ciance kolby, nie dopuszczajgc do zmieszania sie
plyndw. Niezwlocznie po wlaniu kwasu kolbe zanurzy< w
kgpieli wodnej o temperaturze 10 +1°C i mieszaé roztwdr
za pomocg ruchu wirowego w ciggu 2 min. W tym czasie roz-
twér w kolbie powinien ochlodzié sie do temperatury kagpie-
ii. Nastepnie pordéwnac w cylindrach kolorymetrycznychza-
barwienie mieszaniny kwasu z alkoholem z zabarwieniem
roztwordw wzorcowych:

dla alkoholu cz. - z roztworem zawierajgcym w 11 wo-
dy 100 ml roztworu joduo ¢=0,1 mol/1,

dla alkoholu cz.d.a. i specjalnie czystego do chroma-
tografii - z roztworem zawierajgcym w 11 wody 50 ml roz-
tworu jodu o ¢= 0,1 mol/1.

Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jezeli
zabarwienie préby nie jest ciemniejsze niz roztworu wzor-

cowego.

5.3.18. Préba na obecnoéé tluszczu

5.3.18.1. Aparatura i przyrzady

a) LaZnia wodna.

b) Pipety pojemnosci 1 ml i 10 ml.

c) Ttuszczomierze do mleka pelnego.

d) Wirédwka stosowana do oznaczania ttuszczu w mleku

metoda Gerbera.

5.3.18.2. Odczynniki i roztwory. Kwas siarkowy o d =
- 1,820:1,825 g/ml.

5.3.18.3. Wykonanie préby. Do dwéch tluszczomierzy

wprowadzié pipeta kolejno po 1 ml badanego alkoholu izo-

amylowego, 10 ml kwasu siarkowego i 10 ml wody, starajac
sie nie dopuszczaé do zmieszania cieczy. Tluszczomierze
zamknaé korkami kauczukowymi i mocno skidci¢, Nastepnie

tluszczomierze rozmieécid¢ w sposdb symetryczny, korkami

na zewnatrz, na talerzu wirdwki. Po zamknigeciu wirdw-
ki pokrywa, wirowad przez 5 min z szybkoscig okolo
1000 obr /min, Wyjete z wirdwki tluszczomierze wstawic

skalg do géry na 10 min do kapieli wodnej o temperaturze

65°C i obserwowaé, czy powstat stupek ttuszczu. Przez po-
krecanie korkiem ptyn wprowadzi¢ do czeéci kolibracyjnej
tluszczomierza, ustawiajac gérny menisk na podziatce po-
wyze] zera.

Alkohol izoamylowy wg Gerbera odpowiada wymaganiom

normy, jezeli przeprowadzona préba dala wynik negatywny,
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5.4. Ocena wynikéw badarn. Partig odczynnika alkoholu

wyzszego nalezy uznaé za zgodng z wymaganiami norm, je-
zeli wyniki badan odpowiadaja wymaganiom wg rozdz.3 i 4.

W przypadku uzyskania wynikéw niezgodnych z wymaga-
niami normy, badanie, ktére dato wynik negatywny, nalezy
powtdrzy<¢ na ponownie pobranej $redniej prdobece. Jezeli w
powtérnym badaniu uzyska si¢ wynik negatywny, parti¢ na-

lezy odrzucid.

KON

INFORMAC]E

5.5. Interpretacje wynikdw. Wartosci liczbowe wyste-

pujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy interpreto-

waé zgodnie z PN-70/N-02120 metoda Z.

5.6. Zaswiadczenie o wynikach badan. Do kazdej partii

produktu wytwdrca jest zobowigzany wystawi¢ 1 przestad

odbiorcy zas$wiadczenie stwierdzajgce zgodno$é  produktu

Z wymaganiami normy.

1EC

DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme - Przedsiebiorstwo

Przemystu Spirytusowego POLMOS, Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-76/6191-79i BN-76/
6192-03

a) wprowadzono wymagania i opis chromatograficznej me

tody oznaczania alkoholu metylowego, propylowego, izobu-
tylowego, m- butylowego Irz.illrz. >

b) u.wzglqdniono nowe przepisy transportowe do prze-
wozu materialdw niebezpiecznych, podano klas¢ niebezpie-
czenstwa produktow,

¢) wprowadzono nowe opakowanie jednostkowe i zamk-
nigcie oraz Opakowanie. transportowe,

d) wyeliminowano wymaganie oznaczania zawartosci pi-
rydyny

e) wlgczono do normy norme BN-76/6193-03. Odczynni-

ki, Wyzsze alkohole chemicznie czyste do chromatografii.

3. Normy i dokumenty zwiazane

PN-80/A-79528 Spir‘ytﬁS. Metody badan

PN-81/C-04504 Oznaczanie gesto$ci masy wlasciwej pro-
duktéw chemicznych cieklych
PN-88/C-04512 Produkty chemiczne organiczne. Oznacza-

nie granic temperatur wrzenia

PN-81/C-04530/01 Analiza chemiczna. Przygotowanie ti-
trantéw (roztwordw mianowanych). Roztwory stosowa-
ne w miareczkowaniach kwas-zasada (alkacymetrycz-
nych) '

PN-81/C-04952 Analiza chemiczna. Oznaczanie wspol-
czynnika zalamania $§wiatla produktéw organicznych cie-
ktych

PN-78/C-04957 Odczynniki. Oznaczanie pozostalo$ci nie-
lotnej

PN-81/C-04959 Oznaczanie zawartos$ci wody metodg Ka-
rola Fischera w produktach organicznych inieorganicz
nych

PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie

roz-

twordw wskaznikdw

PN-87/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przechowywanie i
transport

PN-88/C-80047 Odczynniki i substancje specjalnie czyste.
Ogdlne wytyczne pobierania prébek i przygotowania
Sredniej probki laboratoryjnej

PN-61/C-84908 Woddr techniczny sprezony

PN-71/C-84912 Azot sprezony techniczny

PN-74/C-84913 Powietrze sprezone

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

PN-89/0-79021 Opakowania. System wymiarowy

BN-79/5048-06 Zamknigcia metalowe. Zakrywki aluminio-
we z pierécieniem zabezpieczajgcym

BN-69/6017-09 Gazy szlachetne. Argon spawalniczy spre-
zony

BN-88/6193-01 Odczynniki. Alkohol etylowy

BN-74/6411-04 Opakowania transportowe z tworzyw sztucz
nych, Skrzynki przegrodowe z polietylenu lub z kopo-
limeru PE/PP. Ogdlne wymagania i badania

BN-88/6831-34 Opakowania szklane. Gléwki butelek

Regulamin dla miedzynarodowego przewozu kolejami towa-
réw niebezpiecznych RID. Zalgcznik B do umowy o mie-
dzynarodowym przewozie towardw kolejami (CIM). Na-
ktad Dyrekcji Generalnej PKP, Warszawa: 1985r, wraz
z péZniejszymi zmianami

Specjalne warunki przewozu towardw niebezpiecznych w
miqdzynarodowe‘j komunikacji kolejowej. Zatgcznik nr 4
do umowy o miedzynarodowej Kolejowej Komunikacji "I"o-
warowej (SMGS), (Dz.TiZKnr 7 poz.35 z 1966r.)
wraz z pdzniejszymi zmianami

Rozporzgdzenie Ministréw Komunikacji i Spraw Wewnetrz-
nych z dnia 2 grudnia 1983 r. w sprawie warunkoéw i kon-
troli przewozu drogowego materialéw niebezpiecznych
(Dz.U. nr 67 poz. 301 z 1983 r.) wraz ze zmiang (Dz.
U. nr 42 poz. 206 z 1986 r.)

Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r. Prawo przewozowe( Dz,
53 poz. 272/84)

Regulamin PKP o tadowaniu i zabezpieczaniu

towarowych (Dz.TiZK nr 9 poz. 68 z 1985 r.)

przesytek
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.

Przepisy o ladowaniu wagonéw towarowych. Zatgcznik Il
do umowy o wzajemnym uzytkowaniu wagondw

(RIV) (Dz.TiZK

towaro-

wych Komunikacji Migdzynarodowej

nr 15 poz. 119 z 1981 r.) wraz z pézniejszymi zmia-
nami ¢ |

Rozporzadzenie Ministra Zeglugi z dnia 1 lutego 1974 r.
w sprawie transportu morskiego materialéw niebezpie-
cznych (Dz.U. nr 9 poz. 55z 1974 r.)

Zarzgdzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r.
w sprawie ladowania samochoddw ciezarowych i przy-
czep (Mon. Pol. nr 24 poz. 123 z 1963 r. inr 35 poz.
250z 1968 r.)

Ustawa z dnia 21 maja 1963 r. Substancje trujgce (Dz.U.nr

22 poz. 116)

Rozporzadzenie Ministra Zdrowia i Opieki Spotecznej z
dnia 28 grudnia 1963 r. w sprawie wykazu trucizn i
$rodkéw szkodliwych (Dz.U. nr 2 poz. 9 z 1964 r.)wraz
z pozZniejszymi zmianami

Rozporzgdzenie Ministra‘Zdrowia i Opieki Spotecznhej z
dnia 28 grudnia 1963 r., w sprawie oznaczania substan-

wraz z

cji trujgcych (Dz.U. nr 2 poz. 8 z 1964 r.)
uzupelnieniem (Dz.U. nr 7 poz. 45 z 1964 r.)

4., Autor projektu normy - inz. Bozena Kieszkowska -

1L.édzkie Zaklady Przemystu Spirytusowego POLMOS, Od-

dzial Odwadniania Spirytusu, Kutno.



