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N O R M A BRANŻOWA BN-90 -
, 

WYROBY Odczynniki 6191-79 
PRZEMYSŁU Wyższe alkohole: n-propylowy, Zamiast 

SPIRYTUSOWEGO BN-76/6191 /79 

izobutylowy 

• 

l. WSTĘP 

Przedmiot normy . Przedmiotem normy są wyższe 

a lkohol e n - propylowy, i zo butylowy l-r zędowy izoamylo­

wy l - rzędowy ( mieszanina 3-mety lobutano lu w ilości 70,,85% 

oraz 2-metylo bulanolu w il ości 15 ~ 30%) , s tosowa ne jako 

odczynniki chemiczne . Wzo ry sumaryczne, wzor y st ruktu­

ralne, masy molowe i inne naz wy - wg tabl . l. 

I izoamylowy i BN-76/ 6193-03 

Grupa katalogowa 1052 

- alkohol izoamylowy specjalnie czysty do c hromatogra­

fii (sp . cz . do chromatografii) , czysty do analizy (cz .d .a.), 

czys ty (cz . ) . 

2 . 2 . Przykład oznaczenia alkoholu izobutylowego spe­

cjalnie czystego do chromatografii : 

ALKOHOL IZOBUTYLOWY sp . cz . DO CHROMATOGRAF lI 

BN - 90j6191- 79 

Tablica l 

Wyszczególni e nie 
Alkohol 

n - propy lowy 

Wzór s um aryczny C 3
H80 

Wzór strukturalny CH
3

CH
2

C H
2

OH 

Masa molowa, g/mbl 60,09 

• 
Inna nazWa n- propanol, 

l - propanol 

2 . PODZIAŁ l OZNACZENIE 

2 . 1. Gatunki. W zal eżności od stopnia czystości . roz ­
I 

różnia się tr z.y gatunki wyższych alkoholi - odczynników: 

_ a lko hol n - propylowy specjalnie czysty do chroma-

tografii ( sp . cz . do chromatografii), czysty 

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

- alkohol izobutylowy specjalnie czysty do 

gr a fii (s p. cz . do c hromatografii), 

( cz .d . a. ) , czys ty ( cz . ), 

czysty 

do analizy 

chromato-

do analizy 

Ałkohol izobutylowy Alkohol izoamylowy 
lcrzędowy l- rzędowy 

C
4
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lO

O C
5
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12

O 

H C 
3 -------.. C HCH OH 
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74,12 
CH

3
CH

3
CHCH
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88 , 15 

izobutanol alkohol amylowy 
2 - metylopropanol izopentanol , metylobutanol 

3 . WYMAGANIA 

3 . l. Wymagania o gó lne . Alkohol wyższy powinien być 

cieczą bez barwną, przezroczystą, bez śladów zmętnie.nia . 

Nie po',Vinien zawierać zanieczyszczeń mechanicznych . 

3;2. Napełnienie . Rzeczywista obj ętość alkoholu w bu­

telce w t emperaturze 20°C nie może się różnić od· objętoś ­
ci podanej na etykiecie więcej niż ± 1% . 

3 . 3 . Wymagania szczegółowe - wg tab!. 2. 

Zgłoszon a przez P rzed s ię bi o rstwo Przemysłu Spirytusowego POLMOS 
Ustanowiona przez Mi nist ra Ro lnictwa , Leś ni ctwa i Gospodarki Żywnośc i owej dnia 18 lipca 1990 r. 

jako no rma obowiązująca od dnia 1 stycznia 1991 r. 
(Dz. No rm . i Miar nr 10/ 1990, poz. 23) 
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Alkohol n- propylowy 

Wymagania 
Sp . cz . do 

F hromatogr afii 
cz . d . a.. cz . 

l 2 3 4 

a) Wygląd zewnętrzny 

h ) Zawartoś ć gŁównego 
99 99 99 

s kl adnika , %(m / m ) 

c ) Gęstoś ć w te mpe ra-
tur ze 200 C ° ,8025 ~ ° ,8035 0 , 8025"0 ,8037 0 , 802"0 , 803 

d = 20 
4 

d ) Granice wr zenia, o C, 
w kt ór y ch powinn o 
prz ede stylować co 96,5"98 , 5 96 , 5"98 , 5 96"99 

najmniej 95% objętoś-
ci 

e) W spółczynnik za l a -
mani a światla l ,3840" 1,3860 1,3840, 1 ,3860 1,383" 1 ,380 

20 n =--
D 

f) Zawartość kw.asów i 
Ostr ów, %( m /m ) , nie 0,02 0,02 . 0 ,06 
więcej ni ż . 

g) Zawartoś ć a lde hydów 
w przeliczen i u na a l-
de hyd iz owale r iano- 0,008 0,01 0,02 
wy, %( m /m ) , nie 
więce j niż 

, 

h ) Z awartoś ć alkoholu 
met y lowego, %(m /m ) , 0 ,005 0 ,005 0,01 . 
n i e więce j niż 

i) Zawartoś ć alkoho lu 
n. propylowego , 
%(m / m ) , nie więcej . - . 
ni ż . 

, 

T abli ca 2 

Alko ho l Izo ],uly lowy 

Sp . cz . d o Sp . CI. . d o 
-hr omatogr a[ li 

cz . d . a . cz . 
chroniaLOgra[ii 

S 6 7 8 

( 

beL barwnG , kla r owna ciecz 

99 99 99 99 

0, 8015"0 ,8033 0 , 801 3"0,8035 0 , 801 , 0 , 80::; 0 ,8 100"0 ,8120 

o 

. 
107" 109 107" 109 106" 109 130,1 32 

l ,3940" l ,3960 1 ,39407 l ,3960 l, 393d ,397 l ,4070~ l ,4080 

0,02 0 , 02 0,06 0,02 

. 

0 , 008 0,01 0,02 0 , 008 

- . . -
. 

0,05 0,05 0 , l -

----- - - --- --

l\l ko ho l ILoam y lowy 

cz . d . a . cz. . 

9 10 

99 99 

0 ,8100"0 ,8120 0 , 809"0 , 81 

130, 132 128 ~ 131 

1,4070" 1 ,4080 1 , 406, 1 ,40 

0,02 0 , 06 

0 ,01 0,02 

- . 

- . 

- -

wg Ce r be r a 

11 

n ic nor maliZUJe 

się 

0 . 80970 . 8 12 
-

128 ~ 132 

1 , 40671 . 408 

-

0 . 06 

nie norm a li zuje 
S Ię 

-

-

----

IV 
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-..J 
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cd . tabl. 2 

l 2 3 4 5 6 7 

il Zawartość alkoholu 
n - butylowego II rz . , 0,5 0,5 0,6 0,5 0,5 0,8 
%(m / m ) , nie więcej 

\ 

niż 

. 
k ) Zawartość alkoholu 

izobutyl owego l rz . , 0,2 v,2 0 , 3 - - -
%(m /m ) , nie więcej - -

niż 

l ) Zawartość alkoholu 
n - butylowego l rz . , - - - - - -
%(m / m ) , nie więcej 

. 
niż 

m ) Alkaliczność ,powinie,n odpowiadać wymaganiom wg 5 . 3.11 

n ) Pozostałość po odpa-
rowaniu, %(m / m ) , 0,0005 0,0005 0,001 0,0005 0,0005 0,G01 
nie więcej niż 

o) Zawartość wody, 
%(m /m ), nie więcej 0 , 1 0, 1 0,2 0,1 O, l 0,2 
niż 

p ) Zawartość zanieczy- powinien odpowiadać wymaganiom wg 5 . 3. 14 
,szczeń fluoryzujących /' 

r ) Rozpuszczalność powinien odpowiadać wymaganiom wg 5 . 3 .16 
w wodzie 

s ) Zawartość furfurolu. 
%(m / m ) , nie więcej nie normalizuje się 
ni ż 

• 

t ) Próba z kwasem powinien odpowiadać wymaganiom wg 5 . 3.17 
siarkowym 

u ) Próba na obecność 
nie norm a lizuje si" 

tłuszczu 

8 9 10 

- - -

0,1 0, 1 0,2 

0 . 2 0,2 0,5 

0.0005 0,0005 0,001 
-

0, 1 O, l 0,2 

0,0001 0.0001 0.003 
-

11 

-
• 

-

nie normalizu je 
się 

nie normalizuje 
się 

0,001 

0.1 

nie normaliz uje 
się 

nie normali zuje 
si ę 

nie normali z uje 
s i ę 

ujemna 

":! 
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o 
----0 -' 

"" \.D 

"" , 
---.) 
\.D 
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4 . PAKOWANIE, PR Z ECHOWYW ANIE l TRANS POR T 

4.1. Wytyczne ogólne. Alkohole wyż sze należy pako-

wać , znakować , przechowywać i transportować z godnie z 

obowiązującymi przepisami w transporc ie kolejowy m, dro­

gowym , oraz mor s kim 1) • 

4 .2. Pakowanie 

4.2 .1. Opakowanie je dnostkowe . Alkohole wyższe na­

leży konfekcjonować w butelki ze szkła oranżowego pojem­

ności 0,5 l z główką gwintowaną GD -28_1 wg BN -88/6831-J4. 

Butelki należy zamykać korkami polietylowymi i zabez­

pieczać zakrywkami a luminiowymi z pie rś<;ieniem zabezpie -

cz .ającym wg BN -79 /5048-06. 

4 .2. 2 . Znakowanie opakowań jednostkowych . Opakowa­

nie Jednostkowe należy oznakować wg PN-87/C-80001 p. 4. 

Na nale pkac h należy umieścić czerwony pasek z napisem i 

znakiem ostrzegawczym "Latwo palne " i klasę niebezpie-

czeństwa " 3 ", a na nale pkac h z a lkoholem izoamylowym do-

datkowo napis "Ostrożnie środek szkodliwy " , zgodnie 

obowiązującymi Rozporzędzeniami MZiOS· 1). 

z 

4 . 2 . 3 . Opakowanie transportowe . Opakowanie tr anspor­

towe d l a a lkoholi wyższych stanowi s kr zynka przegrodowa 

z tworzywa sztu czn ego d la 15 bute lek pojemności 0,5 l wg 

BN-74/6411- 04 . 

Dopuszcza się inny rodzaj i wielkość opakowania jed­

nostkowego i tr an spor towego po upr zednim uzgodnie niu z 

odbiorcą i przewoźnikiem, o ile zabezpiecza jakoś ć produk­

tu w sposób nie gors zy od ww. opakowania i ma wymiary 

zgodne z PN - 89/0- 79021 oraz jes t zgodne z obowiązuJący-, 
mi przepisami dotyczącymi przewoz u materiałów nie bez pie ­

cznyc h 1). 

4.2 . 4 . Zn a kowanie opakowań trans porto;"ych. Opakowa­

nia t r ansportow e należy znakować zgodnie z PN-87/c.8000l. 

Nic wymaga się stosowania dodatkowego znakowani a na 

s krzynkac h przegr odowych z alkoholami będącym i przed-

miotem normy. 

4 . 3 . Przechowywanie - wg PN-87 /e- S0001 p. 3 . 

Temper atura pomieszczeń nie może być wyższa niż 3cfc. 

Należy unikać bezpośredniego dziaŁania promieni slonecz­
o 

nych. Temperatura zaplonu: alkoholu n- propylowego +23 C , 
o • :f alkoholu i zo buty lowego +28 C, a lkoholu i.zoamylowego 4 C . 

S krzynki z odczynnikami należy ukladać w warstwy 

więce j ni ż dZ iesięć ) . 

O kres gwarancji wynosi 2 l ata . 

( n ie 

4 . 4 . T rans porl- wg PN - 87 /C -80001, zgodnie zobcwią -

zującymi przepisami transportowymi 1). Alkohole 

przedmiot em normy są material.ami niebezpiecznymi kI. 3 , 

lm 301. p. 31c wg RID i k I. 3 1m 2301, p . 3 1c wg ADR. 

Zapakowane odczynniki pr zewozi s i ę środkami tr an s poI' 

tu: 

1) Patrz Informac je dodatkowe p. 3 . 

a) drogowego (samochody ciężarowe), 

b) kolejowego ( wagony kolejowe) , 

c ) wodnego ( barki, statki ) . 

Środki użyte do transportu powinny być kryte lub okry-
, 

wane z zabezpieczające ładunek przed działaniem wpływów 

atmosferycznych, us zkodzeniem i kradzieżą. 

Skrzynki należy ustawiać w warstwy ściśle obok sie-

bie, w stosy równej wysokości tak, aby stanowiły ZWar­
\ 

tą calość zabezpieczoną przed przem\.e szczaniem się w 

czasie transportu. Wolna przestrzeń powinna być odpo­

wiednio wypełniona ( puste skrzynki, kliny ) w sposób unie­

ruchamiający ładunek. 

5 . BADAN IA 

5 .1. Program badań 

5 .1.1. Badania pełne obejmują: 

a) sprawdzenie stanu opakowań i wyglądu zewnętrznego 

(5 . 3 .2 ) , 

b ) sprawdzenie napełnienia (5 . 3 .3) , 

c) sprawdzenie przezroczystości i barwy (5 . 3 .. 4 ), 

d) oznaczanie zawartoś ci glównego składnika (5 . 3.5) , 

e) oznaczanie gęstości (5 . 3 . 6), 

f) oznaczanie zakresu tempe ratur wrzenia (5 . 3 .7 ), 

g) oznac z anie w spól czynnika zaŁ amania światla (5 . 3 . 8), 

h ) oznac zanie zawartości kwasów i estrów (5 .3.12 ) , 

i ) oznaczanie zawartości aldehydów (5 . 3 . 9) , 

j) oznaczani e zawar'tości a lkoholu me ty lowe go (5 .3. 5) , 

k ) oznaczanie zawartości alkoholu n- propylowego (5 .3.5) , 

1) o znaczanie zawartości a lkoholu n - buty lowego l rz. 

(5 . 3 . 5) z 

m ) oznaczanie z awartości alkoholu izobutylowego (5 .3.5), 

n ) oznaczanie zawartości a lkoholu n- butylowego Il r z . 

( 5 . 3 . 5) , 

o) o znaczanie alkaliczności (5 . 3 .11 ), 

p ) o znaczanie pozostałości po odp'arowaniu (5 . 3 .12 ) , 

r ) oznaczanie zawartości wody (5 . 3 .13) , 

s) oznaczanie zanieczyszcze ń fluoryzujących (5 . 3 .14) , 

t ) sprawdzenie roz.puszczalności w wodzie (5 . 3 .16), 

u ) oznaczanie zawartoś ci furfu'rolu ( 5 . 3 .15) , 

w) próba. z kw.asem siarkowym ( 5 . 3.17), 

z) próba na obecność tlus zczu (5 . 3. 18) . . 

Badania pełne nale ży wykonywać z każdej szarży pro­

dukcyjnej . 

5 .1. 2. Badania niepelne obejmują spr awdzenie wg 

5 .l.1a) , b ) , c) , f)z g) , h ) . 

5 . 2 . Pobieranie próbek - wg PN - 88/C-80047 . 

5 .2.1. Wybór opakowań tr ansportowych. Z partii al -

koholu należy pobrać losowo li cz bę opakowań transporto­

wych wg tabl. 3 . 
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Tablica 3 

Liczba opakować transpor-
do 5 6.15 16+25 

towych w partii ( 

Liczba opakowań transpor- wszyst - 5 towych do pobrania próbek kie 
jednostkowych 

5 . 2 . 2. Pobieranie próbek pierwotnych. Z wylosowa-

nych opakowań transportowych należy pobrać losowo B o ­

pakowań jednostkowych odczynnika cz . , a 10 opakowań jed-

nostkowych odczynnika cz.d . a . lub sp. cz. do chromato-

gra~ii. 

Zawartość opakowariia jednostkowego stanowi próbkę 

pierwotną, natomiast B lub 10 opakowań jednostkowych sta­

nowi średnią próbkę laboratoryjną. 

Średnią próbkę laboratoryjną należy podzielić na dwie 

równe części, z których jedną prze'znaczyć do badań, a dru­

gą przechowywać do analizy rozjemczej w ciągu trzech mie­

sięcy, a w przypadku eksportu w Ciągu 6 miesięcy . , 

5.3. Opis badań 

5.3.1. Wytyczne ogólne. Podczas analizy, jeżeli nie 

zaznaczono inaczej, należy stosować wylącznie odcz'ynniki 

cz . d.a . oraz ~odę destylowaną lub o równoważnej czystoś­

ci, zwaną w dalszej treści normy wodą. 

5 . 3 .12 . Sprawdzenie stanu opakowań i wyglądu zewnę-

trznego. Próbkę alk~holu wyższego pobraną wg 5 .2 silnie 

wstrz'ąsnąć i obserwować nie uzbrojonym 'okiem w rozpro­

szonym świetle dziennym, czy ni~ zawiera osądu, zawiesin, 

zmętnienia i zanieczys~czeń me chanicznych. 

zamkni,ęć sprawdzić przez odwrócenie butelki 

Szczelność 

dnem' do 

g?ry obserwując ewentualny wyciek. l '." nadto nalezy ocenić 

jakość i estetykę bute lki, etykiety i z,amknięcia. 

5.3 . 3. Sprawdzenie n",pelnienia. Butelki z alkoholem 

wyżs"ym pobrane wg 5.2 należy umieścić w kąpieli wodnej 

o temperaturze 20
0

C na co n~jmniej 1 h. Zawartość bute­

lek przelać do suchych cylindrów pomiarowych wycechowa­

nych w mI (zalega lizowanych przez Okręgowy Urząd Miar). 

W celu ca1kowitego opróżnienia butelek nalezy pozostawić ' 

nad cylindr'ami przez 5 min. Następnie ,odczytać 

cylindra objętość alkoholu. Obliczyć średnią . 

na skali 

Średnia rzec'zywista zawartość alkoholu w butelce po-
I 

winna .odpowiadać wymaganiom w g 3.2. 

5 . 3.4 . Sprawdzenie przezroczystości i barwy. Do cy­

lindra z bezbarwnego szkla o średnicy wewnętrznej 20 mm 

wlać tyle badanego a lkoholu , aby wysokość słupa cieczy wy­

nosila 100 mm. Sprawdzenie przeprowadzić w świetle dzien­

nym nie uzbrojonym okiem, wLdłuż osi cylindra na biaŁym 

tle. 

Próbka powinna' być bezbarwna i przezroczysta. 

10 

ponad 
26+63 64+100 1"01+400 400 

15 25 40 60 

5 .3. 5. Oznaczanie zawartoś ci gŁównego skladnika oraz 

zanieczyszczeń: alkoholu metylowego, n - propylowego , n -

butylowego l rz. izobutylowego. n- butylowego 11 r z . wyż-

sze go alkoholu wykonane metodą chromatografii gazowej 

z zas tosowau'iem w zorca wewnętrznego 

5 .3 . 5 . 1. Odczynniki i materiaŁy 

a) Argon spawalniczy sprężony wg BN-69 / 6017-09. 

b) Azot t echniczny sprężony wg PN-71 /C -B4912. 

c) Pentanol- 2 wzorzec do c hromatografii gazowe] (wzo­

rzec wewnętrzny) . 

d) Powietrze sprężone wg PN-74/C - B4913. 

e) Wodór techniczny sprężony wg PN-61 /C - B490B . 

5 .3.5 . 2 . Aparatura i przyrząd y 

a) Chromatograf gazowy z detektorem plomieniowo- jo­

nizacyjnym ,albo defektorem jonizacyjnym argonowym i re-

jestratorem . 

b) Kolumna c hr omatograf1czna o średni cy wewnętrzne j 

3 mm i dŁugości 4 m, wypełniona se bacynianem, dwuetylo-

he ks y lu naniesionym w ilości 13% na chromoserb WAW . 

Kolumnę św'ieżo napełnioną kondycjonować przez 24 h 

w temperatur ze 150
0

C przy przeplywie gazu nośnego 50 ml / 

min . 

c) Lupka, planimetr biegunowy lub integrator. 

d) M ikrostrzykawka pojemności 5 flol . 

5 . 3 . 5 . 3. Warunki pomiaru c hromatograficzne go 

a) napięcie detektora argonowego 1200 V , 

b ) natężenie przepŁywu wodoru i powietrza ustalić zgod-

nie z instrukc ją aparatu, 

c) przeplyw gazu nośnego argonu 60 mI / min, 

d) przeplyw gazu nośnego azotu 60 mI / min, 

e) temperatura dozownika 155°C , 
o 

f) temperatura kolumny 95 C . 

5 .3.5. 4 . Wykonanie oznaczani a . Do kolby z doszlifo­

wanym korkiem pojemności 5 0 mI odważyć 20 g badanego aŁ-

koholu z dokładnością do 0,0002 g, nastę pnie dodać okolo 

0.05 g pentanolu 2 ( wzorc a wewnętrznego ) . zważyć ponow-

nie z tą samą dokladnością i dokl.adnie wymieszać . Nas tę p­

nie pobrać mikrostr zykawką próbkę i wprowadzić d o do ­

zownika kolumny chromatografu . Cz uł ość należy wyreguło ­

wać tak, aby wysokość piku wzorca wewnętrznego penta­

nolu 2 wynosila okolo polowy skali rejstrato ra . 

Czasy r e tencji : 

a) a lkoholu n- propylowe go 18 min, 
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b) a Lk o ho Lu izo buty Lowcgo 2 1 min, 

c ) a lko ho lu izoany lowego 48 min, 

d ) a lko ho lu me ty lowego 4 m in, 

e ) a l ko ho lu n - buty lowego I r z 36 min, 

f) a lk o ho lu n - buty lo wego II r z 20 mi n. 

5 . 3 . 5 . 5 . O bl iczan ie wyników oz nacza ni a . Na o tr zyma­

nym c hr oma togr a mi e z m ie r zyć po le powier zc hni wszys tkic h 

p ików, opr ócz piku badanego a lk o ho lu. 

Zawa rtość a lko ho lu me ty lowego ( Xl ) w 'Io(m /m l obliczyć 

wg wzoru 

w którym : 

mw· 100 

Aw· m 

Al - po le powier zc hni piku alko holu mety lowego, 

mw - masa od waż k i pe ntan o lu 2 , g , 
2 

Aw - pole powierzc hni pi ku pe nt anolu 2 , mm , 

m - masa próbki, g . 

2 
mm , 

Zawartość a lko holu n- pro py lowego ( X
2
) w 'lo( m / m l ob-

li czyć wg wzoru 

w któ r ym : . 

X = 
Z 

( 2 ) 

2 AZ - pole powie r zc hn i a lk o ho lu n - pro py loweg o, mm , 

mw- masa od waż k i. pe ntan o lu 2 , g , 
2 Aw - po le po wier zc hn i piku pen ta no lu 2, mm , 

m - ma sa pr óbki, g . 

Zawartość a lko ho lu izo buty lowego ( X 3) w 'Io( rn/m l o b-

li czyć wg wzoru 

w któr ym : 

X = 
:3 

AJ - pole powie r zchni alkoho lu izo buty lowego, 

mw- masa odważki pe ntanolu 2, g , 

Aw- pole powierzchni pilu 

m - masa próbki, g . 

pe nta nolu 2, 
2 

mm , 

( 3 ) 

2 
mm , 

Zawartość alk o ho lu n- buty loweg o II r z . ( X 4 ) w % (m / m) 

o bliczyć wg wzoru 

(4 ) 

w któ r ym : 
2 

A - pole powierz chni a lko holu n- buty lo wego 11 r z , mm , 
4 

mw- masa odważki pent anolu2, g , 
2 

Aw - pole powie r zc hni piku pentanolu 2, mm , 

m - ma s a próbki, g. 

Zaw artość sumaryczną pozos taly ch z aniec zyszczeń or­

ganicznyc h (X
5

) w %(r;t- / m ) oblic zyć wg wzoru 

X= 5 
( 5) 

w którym : 

A s - pole powierzc hni pików wszystkich 
, . h 2 czen organlcznyc t mm 

mw - ma sa odważki pentano lu 2, g, 

Aw - pole powierzchni piku pentanolu 2, 

m - mas a próbki, g . 

zanieci'Ysz-

2 
mm , 

Z awartość głównego skladnika ( X
6

) w'lo( rn/m ) obliczyć 

wg wzoru 

X= 100 -~X 6 n ( 6) 

w którym };Xn- suma z awartoś c i wszystkich zamec'o/szczeń, 

%(m / m l . 

5.3. 5 .6. Wynik końcowy oznaczania' . Za wynik należy r 

przyjąć średnią arytmetyczną dwóch równoleglych oznacz ań 

ró żniącyc h się między sobą nie więcej niż 0,05%. 

5 .3.6. Oznaczanie gestości nale ży wykonać wg PN-817 

C - 04504 z a pomocą areometru lub termoareometru z dzial ­
o 

ką e lementarną co 0,001 g / mI . w temperaturze 20 C, a w 

pr zypadku analizy rozjemczej - piknometrem . 

5 . 3.7. O znaczanie zakresu t emperatur wrzenia nale ży 

wykonać wg PN-88/C-045 12 odczytując dodatkowo tempe­

ratury , przy których przedestyluje do odbieraln i~ I 2, 5 , 

9 5 i 97 mI. 

Z a wynik należy pr zyjąć średnią arytmetyc zną wyników 

co n a jmniej dwóch oznaczań n i e różniących się między so­

bą więcej niż 0,2°C . Następnie wykre ślić krzyWą destyla­

c ji w ukladzie: temperatura - objętość destyla tu i spraw­

d zić, c zy w przewidzianych w rozdz . 3 tabI. 2 poz.d ) gra-

nic ach wr zenia znajduje się c o najmniej 9 5% objętości 

s tyla tu. 

de -

5 . 3 . 8. Oznaczanie w spólc zynnika załamania światla 

wg PN-81 /C -04952. 

5 .3.9. O znaczanie zawartoś ci aldehydów 

5 . 3.9.1. Z asada metody polega na porównaniu inten-

sywnośc i z abarwienia powstalego w reakcji aldehydów z 

odc zynnikiem fuksyndsiarkowym w badanym alkoholu i roz ­

tworach . wzorcowych zawierających znane ilości aldehydu 

izowalerianowego . 

5 . 3 . 9 . 2. Aparatura i przyrządy . Probówki z dnem 

płaskim o jednakowei,średnicy z be z barwnego szkła, z do­

s z lifowanymi korkami pojemnoś ci około 20 mI każda. 

5 . 3 . 9 . 3 . Odcz ynniki i roz twory 

a l Alkohol etylowy 96'1o( V / V ) wg BN - 88 / 6193-01. 

b ) Odc zynnik Schiffa spor ządzony wg PN -80 / A-79528 . 

c) Aldehyd izow ale rianowy , roztwór wzorcowy pod-

s tawowy, przygotowany w następujący sposób: do zważq­

nego z dokladnością do ± 0,0002 g naczynka wagowego od­

ważyć 1, 6 g a ldehydu izowalerianowe go; przenieś~ do kol-. " 

by pomiarowe j pojemności 100 mI i dopełnić do kreski al -
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koholem etylowym 96%( V / V ) . l Ol l tak przygotowanego roz ­

tworu zawiera 0,016 8, tj . 0 . 02%(m /m ) a ldehydu izowa-

lerianowego . 

d ) Roztwory wzorcowe robocze, zawierające 0,02, O, Ol 

i 0 , 008% aldehydu izowalerianowego - przygotować ' przez 

odpowiednie rozcieńczenie roztworu wzorcowego 

lem etylowym 96%(V / V ) . 

5 .3.9.4. Wykonanie oznaczania . Do trzech 

wg 5 . 3 . 9 . 2 odmierzyć pipetą po 5 mI roztworów 

alkoho-

probówek 

wzorco-

wy;ch o stężeniu 0,02 , 0,01 i O,008%, (m / m ) , a do czwar-
\ 

tej probówki 5 mI badanego alkoholu. Następnie do każde j 

probówki dodać 5 ml alkoholu etylowego 96%( V / V ) , 2 m l wo­

dy i l mI odczynnika SchifL •. Z awartość probówek szybko 

- możliwie jednocześnie - wymieszać. Po uplywie 20 min 

porównać zabarwienie badanego roztworu z zabarwieniem 

roztworów wzorcowych aldehYdu izowalerianoweg'" Należy 

wykonać dwa równolegle ·oznaczania . 

Badany alkoho l odpowiada wymaganiom normy, jeżeli je-

go zabarwienie nie jest ciemniejsze od zabarwienia roz -

tworu wzorcowego : 

dla alkoholu sp. cz. do chromatografii O,008%(m/m) a].. 

dehydu izowalerianowego, 

ola alkoholu cz.d.a ., O,Ol%( m /m ) aldehydu izowaleria­
• 

nowego, 

dla alkoholu cz . O,02%( m / m ) a ldehydu izowalerianowego. 

5.3.10 . Oznaczanie za)llartości kwasów i estrów 

5 . 3 .10. l. Odczynniki i roztwory 

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

b ) Fenoloftttleina l %(m / m ) roztwór alkoholowy przygo­

towany wg PN- 81 / C- 06501. 

c) Kwas solny lub siarkowy, roztwór o C (HCI ) . lub 

H250
4

) = O, l mol / l, pr zygotowany wg PN-81 /C -04530/01. 

d) Wodorotlenek sodowy roztwór o c (NabH =O,lmol / I , 

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

5 . 3 .10.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stożkowej 

z doszlifowanym korkiem pojemności 250 mI odmierzyć 50ml 

alkoholu etylowego, dodać 2 - 3 krople roztworu fenolofta­

leiny i miareczkować roztworem wodorotlenku sodowego do 

pojawienia się różowego zabarwienia, nie znikającego 

w ciągu 30 s . Następnie dodać 50 mI badanego alkoholu i 

10 mI roztworu wodorotlenku sodowego. Wymieszać i ogrze­

W{lĆ w ciągu 15 min pod chłodnicą zwrotną, utrzymując w cią­

gu tego czasu roztwór w stanie łagodnego wrzenia . Przed 

zakończeniem ogrzewania zabezpieczyć wylot chlodnicy ru­

rką z wapnem sodowym . Po ostudzeniu roztworu odmiarecz.. 

kować kw asem nadmiar wodorotlenku sodowego. Ślepą pró­

bę należy wykonać identycznie jak oznaczanie, bez dodatku 

badanego alkoholu . Należy wykonać dwa równoległe ozna-

czania. 

5:3 . 10 . 3 . Obliczanie w ymku . Obli czyć róż ni ce; z u życ i a 

kwasu na odmiarecz kowanie wodorot le nku sodowego w śle -

pej próbie i zużyc ie kw asu na odm;areczkowanie 

tlenku sodowego w próbie badane j. 

woclo r o-

Zawartość kwasów i es trów ( X? ) w pr ze li cze niu 

odpowiedni oc tan obli czyć w %( m / m ) wg wzo ru 

n i) 

w którym: 

X = 7 

V . k . 100 
1 

V1 - obj~ tość r oztwor u NaOH po ob liczeniu 

mI, 

V 2 - objętość próby, ml, 

( 7 ) 

róż ni cy. 

k - wspólczynnik pr ze li czeniowy do obli cze nia 

wartości: octanu propy lu 0,0102, octanu 

za.-

buty lu 

0,0116, octanu amy lu 0 . 013; wa rtoś ć wspól-

czynnika k określa i l ość g octanu odpowiadają­

cą 1 mI śc iśl e O, l mol / I wodorotlenku sodowego . 

d!O- gęs tość badaneg0 al koho lu wg tabl. 2 ( poz . c ) . 

5 . 3 .11. Oznaczanie alkalicznoś ci 

5 . 3 .11.1. OdCZynniki i roztwo ry 

a ) Alkohol etylowy 96%( V / V ) wg BN-88 / 6 193- 01. 

b) Fenoloftaleina l %( m / m ) . roz twór a lkoholowy przy­

gotowany wg PN-81 / C-06501. 

c) Kw as siarkowy lub s olny r oztwór o C = ( HCI ) lub 

( H2S0
4

) = 0,01 mol / I, p r zygotowany wg P N-81/C-04530/ 01 

p . 2.1. 

5 . 3 .1 1. 2 . Wykonanie oznaczania . Do kolby s to ż kowe j 

. pojemności 200 mI odmierzyć 50 mI alkoholu etylowego Zo­

bojętnionego wohP r fenoloftaleiny . dodać 50 mI badanego a].. 

koholu i dokładnie wymieszać . Je że li plyn za barwi się na 

różowo, miareczkować kwasem do z aniku z abarwi enia . Na-

le ży wykonać dwa równolegle oznaczania. 

Badany alkohol odpow Iada wymaganiom normy, j eżeli zu­

życie odczynnika miareczkującego nie jest większe ni ż : 

0,4 mI dla alkoholu cz . d'-a. lub sp . cz . do 

gr afi i , 

1 m l dla alkoholu cz . 

chromato-

5 . 3 .12. Oznaczanie pozostaloś ci po odparow.aniu _ wg 

PN-78 /C - 04957 . 

Najmniejsza próbka analityczna dla alkoholu c z . - 200 g 

( 250 mI ) dla cz .d. a. i sp. cz . do c hromatografii - 400 g 

( 500 mI ) . 

5 . 3 .13. Oznaczanie zawartości wody . Do cylindra z 

doszlifowanym korkiem pojemności 50 mI wlać 20 mI benze-

nu cz. oraz 2 mI badanego alkoholu i mieszaninę sklócić . 

Próbę wykonać w temperaturze pokojowej . J eżeli po zmie ­

szaniu z benzenem, w podanym ,stosunku roztwór będzie kla­

rowny, badany alkohol uważa się za odpowiadający wyma­

ganiom normy, jeżeli natomiast zmętnieje, nale ży oznaczyć 

w nowej próbce zawartość wody metodą Karola Fisc hera wg 

PN - 81/C-04959 . 
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5.3.14 . Próba na obecność zanieczyszczeń fluoryzują-

cych. Okolo 10 mI badanego alkoholu wlać do probówki 

szklanej, kwarcowej lub tygla porcelanowego i poddać dzia-

laniu promieni nadfioletowych. Do drugiej probówki 

okolo 10 mI roztworu chininy w kwasie siarkowym 

wlać 

roz -

twór wzorca [0,00002 mg chininy w 1 mI kwasu !>iarkowego 

o C(KzS04) ~ O, 1 mol/~ i również poddać działaniu promier.i 

nadfioletowych. Obydwie probówki z roztworami naświetlać 

równocześnie lampą kwarcową przez 5 min. 

Badany a lkohol odpowiada wymaganiom normy , jeżeli je­

go fluorescencja jest nie większa niż roztworu wzorcowego. 

5.3 .15. Oznaczanie zawartości furfurolu 

5.3.15.1. Odczynniki i roztwory 

a) Anilina świeżo przedestylowana. 

bJ Kwas solny stęż ony . 

C 1 FurfUl;ol , roztwór wzorcowy podstawowy : odważyć na 

wadze analitycznej 0,20 g furfurolu świeżo przedestylowa­

nego (c . wl. 1 ,165 ; 1,166, temperatura wrzenia l s 8;166'Cl 

i rozpuścić w 250 mI ( 200 g) a lkoholu izoamylowego nie za­

wierającego furfurolu. Tak przygotowany roztwór zawier a 

O, l %( m / m ) furfurolu. 

d) Furfurol , roztwory wzor cowe robocze : 3 mI roztwo-

ru podstawowego dopełnić do 100 mI alkoholem izoamylo-

wym nie zawierającym furfurolu - u zyskany roztwór wzor-

cowy zawiera O,OO3"Io(m /m ) furfurolu; 3 , 3 mI roz tworu 

wzorcowego O, 003%( m / m ) dope1nić do 100 mI alkohole m 

lzoamy'1owym bez furfurolu . . Otrzymany roztwór wzorcowy 

5.3.17. Próba z kwasem siarkowym . Do kolby 

ności około 100 mI wlać 10 mI badanego alkoholu i 

pojem-

10 mI 

stężbnego kwasu siarkowego. Kwas siarkowy wlewać ostro;?,. 

nie po ściance kolby, nie dopuszczając do' zmieszania Się 

płynów. Niezwłocznie po wlaniu kwasu kolbę za,:urzyć w 

kąpie li wodnej o temperaturze 10 ±l
o

C i mieszać roztwór 

za , pomocą ruchu wirowego w ciągu 2 min. W tym czasie roz­

twór w kolbie powinien ochlodzić się do temperatury kąpie­

li. Następnie porównać w cylindrach kolorymetrycznych za­

barwienie mieszaniny kwasu z alkoholem z zabarwieniem 

roztworów wzorcowych: 

dla alkoholu cz . - z roztworem zal>lierającym w 1 l wo­

dy 100 mI roztworu jodu o c ; 0,1 mol / l, 

dla alkoholu cz.d.a. i specjalnie czystego do chroma­

tografii - z roztworem zawierającym w 1 l wody 50 mI roz­

tworu jodu o c ; 0,1 mol / l. 

Badany alkohol odpowiada wymaganiom normy, jeżeli 

zabarwienie próby nie jest ciemnie jsze niż roztworu wzor-

cowegq. 

5.3.18 . Próba na obecność tłuszczu 

5 .3.18.1. Aparatura i przyrządy 

a ) Łaźnia wodna . . 

b) Pipety pojemności 1 mI i 10 mI. 

c) Tłuszczomierze do mleka pełnego. 

d) Wirówka stosowana do o znacz ania tłusz czu w mleku 

zawiera O, 0001%(m / m ) furfurolu. metodą Gerbera. 

5.3.15.2 . Wykonanie oznaczania. Do dwóch pr óbówek 

z dnem plaskim o jednakowej średnicy z bezbarwnego szkla, 
I 

z dosz lifowanymi korkami odmierzyć za pomocą kroplomie -

rza po 10 kropel aniliny i 3 krople kwasu solnego . Następ­

nie do Jednej próbówki odmierzyć 10 mI badanego alkoholu , 

a do drugiej 10 mI roztworu wzorcowego o c 0,003%(m/m), 

gdy bada się alkohol cz . lub o O,OOOl%(m /m ) , gdy bada 

się alkohol cz . d .a. albo s p. cz . do c hrom atograh i. Po u-

pływie 10 min porównać powstale różowe zabarwienie ba­

danej próbki i roztworu wzor cowego . Zabarwienie badanej 

próbki nie powinno być intensywniejsze od zabarwienia od-

. powiednie go roztworu wzorcowego . 

5.3. 16. Sprawdzeni e rozpuszczalności w wodzie . Do cy-

lindra pomiarowego pojemności 100 mI wlać 50 mI wody i 

10 mi a lk oholu n- propylowego lub 5 mI alkoholu izobuty-

lowego, lub 1 mI alkoholu izoamylowego, mieszaninę skló-

cić i pozostawić na s 'min, po czym s prawdzić wygląd 

wnętrzny plyn:u . 

Badany alkohol odpow i ada wymaganiom normy , 

roztwór nie rozwarstwia się i jest klarowny. 

ze -

j eże li 

5 . 3 .18. 2. Odczynniki i roztwory. Kwas s i arkowy o d ; 

l, 820f 1,825 gl ml. 

5.3.18 . 3. Wykonanie próby. Do dwóch tłusz czomierzy 

wprowadzić pipetą kolęjno po 1 mI badanego alkoholu iZQ-

amylowego, 1Q mI kwasu siarkowego i 10 mI wody, starając 

się nie dopuszczać do zmieszania cieczy . Tłuszczomierze 

zamkną.ć korkami kauczukowymi ~ mocno sklócić. Następnie 

tłuszczomierze rozmieścić w sposób symetryczny, korkami 

na zewnątr z , na talerzu wirówki. Po zamknięciu wirów-

ki pokrywą, wirować prz'ez; 5 min z szybkością około 

1000 obr / min. Wyjęte z wirówki tłus zczomierze wstawić , 

skalą do góry na lO 'min do kąpieli wodne j o temperatur ze 

6soC i obserwować, czy powstał słupek tłuszczu . przez po­

kręcanie korkiem płyn wprowadzić do części kolibracyjnej 

tłuszczomierza , ustawiając górny menisk na podziałce po-

wyżej zera. 

Alkohol izoamylowy wg Gerbera odpowiad a wymaganiom 

normy , j eżeli pr zeprowadzona próba dala wynik negatywny, 
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5 . 4 . Ocena wyni ków badań. Partię odczynnika alkoholu 

wyż szego należy uznać za zgodną' z wymaganiami n or m , je -, , 

że li wyniki badań odpowiadają wymaganiom wg r ozdz . 3 i 4 . 

W przypadku uzyskania wyników niezgodnyc h z wymaga­

niami 'n ormy, badan'ie , które dało wynik n egatywny, należy 

powtórzyć na ponownie pobrane j średnie j próbce . Je że li w 

powtórnym badaniu u zyska się wynik negatywny , partię n a ­

leży odr zucić . 

5 . 5 . Interpretac je wyników . Wartości liczbowe wystę-

pujące w normie or az wyniki obliczeń należy 

wać z godnie z PN - 70 /N -02120 metoda Z . 

interpr eto-

5 .6. Zaświadczenie o wynikach badań. Do każdej partii 

produktu wytwórca jest zobowiązany wystawi ć i przesłać 

odbior cy zaświadczenie stwierdzające zgodnoś ć produktu 

z wymaganiami normy . 

KONIEC 

INFORMACJE 

1. Instytuc ja opracowująca norme - Przedsiębiorstwo 

PrzemysŁu Spirytusowe go 'POLMOS, Wa r szawa . 

2 . Is totne zmiany w s tosunku 'do BN- 76 /6 191- 79i BN-76/ 

6192- 03 

a ) wprowadzono wymagania i opis chromatograficznej me. _ 

tody oznaczan ia a lkoholu me ty lowego, propylowego , izobu-

ty lowego , n - butylowego I r z . i 11 r z . , 

b ) uwzgł<;:dniono nowe przepisy transportowe do prze ­

wozu materiałów ni ebezpiecznych, podano klasę niebez pie­

czeństwa produktów, 

c) wprowadzono nowe opakowanie jednos tkowe i zamk­

nięcie oraz opakowanie t ransportowe, 

d ) wye liminowano wymaganie o znaczani a zawartoś ci pi-

r ydyny 

e) włączono do normy normę BN - 76 / 6193- 03. Od czynni -
I 

ki. Wyższe a lkohole c hemi cznie czyst e do c hromatogr a fii. 

3 . Normy i dokume nty związane 

P N- 801 A- 79528 S pirytu s . Metody badań 

PN - 81 /c -04504 Oznaczan ie gęstości masy wlaściwej pro­

duktów c hemicznyc h cie kŁych 

PN - 881c - 04512 Produkty chemiczn e organiczne . O zn acza­

nie granic temper atur wr zen ia 

PN - 81 /C -04530101 An a liza c he mic zna. Przygotowanie tl-

trantów (roz tworów mianowanych ) . Roztwory stosowa­

ne w miarecz kowaniach kwas - zasada ( ałkacymetryc z -

nych ) 

PN - 81 / C-04952 Analiza chem iczna . Oznaczanie współ-

czynnika załamania światla produktów organicznych cie-

kłych 

PN- 781c - 04957 Odczynniki. O zn aczan ie pozostałości nie ­

lotnej 

PN - 8 1 1 C - 04959 O znaczanie zawartoś ci wody metodą Ka­

rola Fisc he ra w produktach or ganicznych i nieorgani cz­

nych 

PN -81 / C-06501 An a liza c hemiczna . Przygotowanie roz ­

t worów wskaźników 

DODAT KOWE 

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

trans port 

PN-88 IC -80047 Odczynniki i s ubstan c je specjalnie czys te. 

Ogólne wytyczne pobierania próbek przygotowania 

średniej próbki laboratoryjne j 

PN - 61 /c -84908 Wodór tec hniczny sprężony 

PN- 71/c - 849 12 Az ot sprężony tec hniczny 

PN - 74/C - 84913 Powie trze sprężone 

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

PN - 89/o- 79021 Opakowania . Syst e m wymiarowy 

BN- 79 /5048- 06 Zamknięc i a metalowe. Z akrywki a luminio­

we z pierścieniem zabez pieczaj ącym 

BN - 69/6017-09 Gazy sz lac hetn e . Ar gon spawalni cz)( sprę-

żony 

BN - 88 /6 193- 01 Od czynnik i . Alkohol etylowy 

BN - 74 / 6411-04 Opa kowania transportowe z tworzyw sztucz­

nyc h . S kr zynki przegrodowe z polie tylenu lub z kopo­

limeru PE I pP . Ogólne wymagania i badania 

BN-88/6831-34 Opa kowania szklane . GŁówki bute le k 

Regul amin dla międzynarodowego przewozu kolejami towa­

rów niebez piecznyc h lUD . Zalącznik B do umowy o mię ­

d zynarodowym przewozie towarów kole jam i ( CIM ) . Na­

kład Dyrekc ji Genera lne j PKP, Warszawa: 1985r. wraz 

z późnie j szymi z mi,anami 

Specjalne warunki przewozu towarów niebezpiecznych w 

międzynarodowe j komunikac ji kol~ jowej. Zalącznik nr 4 

do umowy o m lęd zynarod ow ej Kole jowej Komunikac ji To-

warowej ( SMGS) , ( Dz .TiZK nr 7 poz . 35 z 1966 r. ) 

wraz z późniejszymi zmianami 

Rozporządzenie Ministrów Komunikacji i Spraw Wewnętrz­

hych z dnia 2 grudnia 1983 r . w sprawie warunków i kon­

troli przewozu drogowego materialów niebezpiecznych 

( ])z . U . nr 67 poz . 301 z 198 3 r . ) wraz ze zmianą ( Dz . 

U . nr 42 poz. 206 z 1986 r . ) 

Ustawa z dnia 15 li s topada 1984 r . Prawo przewozowe( Dz . 

53poz . 272 / 84 ) 

Regulamin PKP o ładowaniu i zabezpieczaniu przesylek 

tow arowyc h ( Dz . TiZ K nr 9 poz . 68 z 1985 r . ) 



10 Informacje dodatkowe do BN-90(6191-79 

Prze pisy o ł adowaniu wagonów towarowych. Załącznik II 

do umowy o wzajemnym użytkowaniu wagonów towaro-

wych Komunikacji Międzynarodowej ( RIV) (Dz . TiZK 

nr 15 poz. ll9 z 1981 r. ) wra2. z późniejszymi zmia-

nami 

Rozporządzenie Ministra Żeglugi z dnia l lutego 1974 r. 

w s prawie transportu morskiego materiałów niebezpie-

cznych ( Dz . U . nr 9 poz . 55 z 1~74 r.) 

Zarządzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r. 

w sprawie ładowania samochodów ciężarowych i przy­

cze p ( Mon. Pol. nr 24 poz. 123 z 1963 r . i nr 35 poz. 

250 z 1968 r . ) 

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

22 poz . ll6) 

Rozporządzenie Ministra Zdrowia i Opieki Społecznej z 

dnia 28 grudnia 1963 r . w sprawie wykazu trucizn i 

środków szkodliwych ( Dz. U . nr 2 poz. 9 z 1964 r. ) wraz 

z późniejszymi zmianami 

Rozporządzenie Ministra Zdrowia i Opieki Społecznej z 

dnia 28 grudnia 1963 r., w sprawie oznaczania substan-

cji trujących (Dz . U. nr 2 poz. 8 z 1964 r . ) wraz z , 
uzupełnieniem (Dz. U . nr 7 poz . 45 z 1964 r. ) 

4 . Autor projektu normy - inż . Bożena Kie$zkowska 

Łódzkie Zakłady Przemysłu Spirytusowego POLMOS, Od­

dział Odwadniania Spirytusu, Kutno . 


