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PRZEMYSLU Odczynniki
CHEMICZNEGO
Butanol-1
Grupa katalogowa X 52')
1. WSTEP 3. WYMAGANIA
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy Wymagania fizykochemiczne — wg tablicy
jest normalny pierwszorzedowy butanol stoso- - , Gatunlcl
wany jako odczynnik chemiczny. Wymagania : m— | = |
Butanol ma:
a) wzor sumaryczny C4Hy,0O, a) Wyglad ciecz bezbarwna, przezro-
b) wzér budowy CHj3-CHe.-CH,-CH,-OH, czysta, bez zanieczyszczen
mechanicznych, bez $ladow
¢) mase czgsteczkowa 74,12 (1961), zmetnienia
d) inng nazwe — alkohol n-butylowy. b) Gestosé, o, g/em? 10,8100 = 0,8110 0,8090 = 0,8110
r ; ¢) Butanolu-1, %o, co 4
1.2. Normy zwigzane najmniej 99 5 | 99,0
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie d) Kwaséw w przeli- | |
gestosci (masy wtasciwej) czeniu na kwas !
PN-65/C-04086 Przetwory naftowe. Oznaczanie (?/Cto“f} ‘((?HSC.OOH)’ _ .
. i . 0, nie wigce] 0,0025 i 0,0040
zawartosci wody metodg Fischera e) Aldehydéw i keto- |
PN-70/C-80001 Odczynniki. Pakowanie, przecho- néw w przeliczeniu | |
wywanie 1 transport na aldehyd masto-
PN-70/C-80047 Odczynniki. Wytyczne pobierania wy (C3HCHO), %,
Ybek 1 przygotowania Sredniej probki labo- BlE WG] oak Belke Wb
PR L §Rees J P £) Wody, %, nie wie-
ratoryjnej cej niz 0,1 0,2
PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania i zapisywa- g) Pozostalosci po od- !
- nia liczb parowaniu, %, nie !
PN-64/C-79021 System wymiarowy opakowan Wigee] niz 0,0015 | 0,0020

PN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach trans-
portowych. Znaki i znakowanie. Wymagania
podstawowe .

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

artykuiow

2. PODZIAL I OZNACZENIE

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci za-
nieczyszczen rozroznia sie dwa gatunki butanolu
ozZnaczone:

cz.d.a. — czysty do analizy (pro analysi),

cz. — czysty (purum).

2.2. Przyklad oznaczenia butanolu czystego do

analizy:
BUTANOL-1 cz.d.a. BN-73/6193-45

1) S};mbole wg SWW: dla cz.d.a. 1331-111, dla
cz. 1331-429.

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE
I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Odczynnik butanol-1 nalezy
dostarcza¢ w butelkach ze szkia oranzowego wg
BN-65/6831-13 po 250, 500 i 1000 g z tolerancjg
dla masy *1%. Butelki nalezy zamyka¢ korkami
z drzewa korkowego owinietymi w tomofan lub
korkami polietylenowymi i zabezpiecza¢ nakret-
kami z tworzywa sztucznego. Zamkniecia powin-
ny by¢ szczelne.

Opakowania jednostkowe nalezy oznakowaé
wg PN-70/C-80001 p. 4. Na nalepkach nalezy
umiesci¢ czerwony pasek z napisem ostrzegaw-
czym ,tatwo palny” oraz oznaczenie klasy to-
waru ,IITa”. Spos6éb umieszczania znakow wg
PN-70/C-80001 p. 4.2.3.1.

Zjednoczenie Przemystu Rafineryjnego i Petrochemicznego PETROCHEMIA
Ustanowiona przez Dyrektora Naczelnego Zjednoczenia Przemysiu Rafineryjnego i Petrochemicznego PETROCHEMIA
dnia 24 listopada 1973 r. jako norma obowigzujgca w zakresie produkecji i obrotu od dnia 1 Iipca 1974 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 23/1974 poz. 73)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1974. Wplyw do WN 28,11.73. Oddano do skladu 14.1.74,
Druk ukonczono w lipcu 1974. Obj. 0,55 a. w. Naktad 2.600-+50 egz.

Cena zt 2,40
RZG — 210
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Butelki napeinione odczynnikiem butanolem-1
nalezy pakowa¢ do opakowan transportowych
(wysytkowych) wg PN-70/C-80001 p. 3.3.6. Na
opakowaniach transportowych nalezy umiesci¢ co
najmniej:

a) oznaczenie wg 2.2,

b) znak ostrzegawczy dla materialow tatwo
palnych wg PN-67/0-79252 p. 2.3.3,

c) znaki manipulacyjne wg PN-67/0-79252
p. 2.4.1 i 2.4.3.

Dopuszcza sie inne opakowania 1 inne zamknie-
cia po uprzednim uzgodnieniu miedzy dostawca
i odbiorcg odczynnika, lecz powinny one zabez-
piecza¢ produkt w stopniu co najmniej takim
samym, jak podano i1 pewinny mie¢ wymiary
zgodne z zasadami systemu wymiarowego wg
PN-64/0-79021.

4.2. Przechowywanie — wg PN-70/C-80001 p. 5.

4.3. Transport — wg PN-70/C-80001 p.6.

5. BADANIA

5.1. Rodzaje badan

a) sprawdzenie wygladu,

b) oznaczanie gestosci,

¢) oznaczanie zawartosci butanolu-1,

d) oznaczanie zawartosci kwasow,

e) oznaczanie zawartosci aldehydow i
now w przeliczeniu na aldehyd mastowy,

f) oznaczanie zawartosci wody,

g) oznaczanie pozostatoSci po odparowaniu.

keto-

5.2. Pobieranie probek. Przy pobieraniu probek
dla obydwu gatunkow stosowac¢ postanowienia
PN-70/C-80047, przy czym w przypadku opako-
wan o masie 250 i 500 g nalezy calg zawartos¢
tych opakowan traktowaé¢ jako probki pierwotne.

Do pobierania probek wybra¢ taka liczbe opa-
kowan, aby srednia probka laboratoryjna nie
byla mniejsza niz 2500 cm?.

Srednia probke laboratoryjng podzieli¢ na dwie
cze$ci, z ktorych jedng przeznaczy¢ do badan,
a drugg przechowywa¢ do analizy rozjemczej
w ciggu 3 miesiecy, a w przypadku eksportu
w ciggu 6 miesiecy.

5.3. Opis badan

5.3.1. Sprawdzanie wygladu. Do cylindra z bez-
barwnego szkla o srednicy wewnetrznej 20 mm
wlaé tyle badanego butanolu, aby wysokos¢ stupa
cieczy wynosita 100 mm. Probke ogladac
w $wietle dziennym nieuzbrojonym okiem wzdiuz
osi cylindra na biatym tle.

Oglgdana probka powinna by¢ przezroczysta,
bezbarwna i nie zawiera¢ zanieczyszczen mecha-
nicznych.

5.3.2. Oznaczanie gestoSci wykona¢ pikno-

metrem wg PN-66/C-04004.

9.3.3. Oznaczanie zawartoSci butanolu-1 metoda
chromatografii gazowej

5.3.3.1. Zasada oznaczania. Zawartos¢ butano-
lu-1 oznacza sie przez odjecie od 100-procentowej
zawartosci butanolu sumy zanieczyszczen ozna-
czonych metodg chromatografii gazowej.

5.3.3.2. Aparatura

a) Chromatograf z detektorem plomieniowo-
-jonizujgcym.

b) Mikrostrzykawka o dzialce elementarnej nie
wiekszej niz 0,2 mikrolitra (0,0002 cm?).

5.3.3.3. Odeczynniki

a) Aceton cz.d.a.
b) Alkohol n-amylowy cz.d.a.

c) Azot.

d) Glikol polietylenowy 1500 do chromatografii
gazowej.

e) Nosnik — Chromosorb W silanizowany lub

zlemia okrzemkowa o granuiacji 0,2 — 0,3 mm.
W  przypadku stosowania jako nosnika =ziemi
okrzemkowej, nalezy usung¢ drobne frakcje ziemi
okrzemkowej przez kilkakrotng dekantacje woda
destylowang. Nastepnie wysuszy¢ do stalej masy
w temperaturze 150°C. Po ochlodzeniu nalezy
przesia¢ przez sito — zbierajgc frakcje o ziarnie
0,2 =+ 0,3 mm. Odebrang frakcje prazy¢ w piecu
muflowym o temperaturze 250°C w ciggu okolo
4 godz.
f) Wodor.

5.3.3.4. Przygotowanie wypelnienia. Wypeinie-
nie przygotowaé przez naniesienie 10% wag. gli-
kolu polietylenowego na nosnik. W tym celu na-
lezy rozpusci¢ w parownicy odwazong ilose gli-
kolu polietylenowego w okoto 200 cm?® acetonu.
Po catkowitym rozpuszczeniu sie glikolu poliety-
lenowego nalezy wprowadzi¢ do parownicy
uprzednio przygotowany i odwazony nosnik.
Parownice wraz z zawartoscig umiesci¢ na tazni
o temperaturze 40 =+ 55°C i ostroznie mieszae.
Utrzymywac¢ na tazni do catkowitego odparowa-
nia acetonu. Nastepnie tak przygotowane wypel-
nienie, wygrzewaé¢ w temperaturze 120°C w ciggu
5 godz 1 napeini¢ nim kolumne. Wypelniong
kolumne umiesci¢ w termostacie i wygrzewaé
w temperaturze 150°C w ciggu 24 godz przy
rownoczesnym przedmuchiwaniu azotem z szyb-
koscig 3 +— 4 dm3/h.

5.3.3.5. Warunki oznaczania. Przygotowanie
chromatografu przeprowadzi¢ zgodnie z instruk-
cja obstugi chromatografu:

a) temperatura kolumny chromatograficznej
80°C, detektora 150°C, dozownika 180°C,

b) dtugos¢ kolumny 3 == 4 m, $rednica wnetrza
3 + 4 mm,
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c) szybkos¢ przeplywu azotu (gazu nosnego) —
40 cm3/min, wodoru (gazu peilnego) — 33 cm?3/min,
powietrza (gazu utleniajgcego) — 300 cm?/min,

d) czas retencji butanolu-1 okoto 2 min, wzorca
wewnetrznego okoto 3 min.

5.3.3.6. Wykonanie oznaczania. W kolbie z do-
szlifowanym korkiem pojemnosci 200 cm3 od-
wazy¢ okoto 20 g butanolu-1 z dokladnoscig do
0,0002 g, nastepnie doda¢ okolo 0,1 g glikolu
n-amylowego (wzorca wewnetrznego), odwazo-
nego z tg samg dokladnoscia i dokladnie wy-
mieszac.

Dawkowac¢ probke w ilosci 0,5 — 1 mikrolitra
(0,0005 = 0,001 cm?).

Chromatogram wykonac¢
5.3.3.5.

Wysokos¢ piku wzorca wewnetrznego alkoholu
n-amylowego powinna wynosi¢ okolo potowy
skali rejestratora wewnetrznego oraz wszystkich
zanieczyszczen.

Sumaryczng zawartos¢ zanieczyszczen (C,) ob-
liczyé w procentach wagowych wg uproszczonego
wzoru

w warunkach wg

G * Sy * 100
Cn= (1)
Gp * Sw
w ktérym:
G,, — masa wzorca wewnetrznego, g,
S, — suma powierzchni pikéw zanieczyszczen,
cms2,
G, — masa probki badanego butanolu-1, g,
S,, — powierzchnia piku wzorca wewnetrzne-
go, cm?.

Zawartos¢ butanolu-1 (X;) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

X, = 100 — (C, + 4) (2)
w ktorym:
C, — sumaryczna zawartoS¢ zanieczyszczen
obliczona wg wzoru (1), %,
A — zawartos¢ wody w butanolu-1 oznaczona
wg 5.3.6.

5.3.3.7. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ sred-
nig arytmetyczng co najmniej dwoch oznaczan
nie réznigcych sie miedzy sobg o wiecej niz 20%
wyniku wyzszego sumy zanieczyszczen.

5.3.4. Oznaczanie zawartos$ci kwasow
5.3.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz. 96-procentowy.

b) Fenoloftaleina (wskaznik), roztwoér alkoho-
fowy. 0,5 g fenoloftaleiny rozpusci¢ w 90 cm?
alkoholu etylowego, doda¢ roztworu wodorotlen-
ku sodowego do uzyskania rdézowego zabarwienia
1 dopeini¢ wodg do objetosci 100 cm3.

c) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,1n.

5.3.4.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stoz-
kowej pojemnosci 300 cm? wla¢ 50 ecm? alkoholu

etylowego, 3 — 5 kropli fenoloftaleiny, zobojetnic,
odmierzy¢ 100 cm3 badanego butanolu-1 i doktad-
nie wymiesza¢. Nastepnie miareczkowa¢ z mikro-
biurety roztworem wodorotlenku sodowego. Za-
wartos¢ kwasow w przeliczeniu na kwas octowy

(Xs) obliczyé w procentach wg wzoru

vV, - 0,006 - 100 .
X2 _ I (3)
100 - o

w ktorym:
Vi — objetosé scisle 0,1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzytego do zmia-
reczkowania badanej prébki, cm?,

0,006 — 1ilos¢ kwasu octowego odpowiadajgca
1 cm? 0,1n wodorotlenku sodowego, g,
» — gestos¢ butanolu oznaczona wg 5.3.2.

5.3.4.3. Wynik. Za wynik przyja¢ srednig
arytmetyczng co najmniej dwoch oznaczan nie
roznigcych sie wiecej niz 0,0005 wartosci bez-
wzglednej.

5.3.5. Oznaczanie zawartoSci aldehydow i1 keto-
now w przeliczeniu na aldehyd mastowy

5.3.5.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz. 96-procentowy.

b) Biekit bromofenolowy: 0,2 g blekitu bromo-
fenolowego rozpusci¢ w 3 ecm3 0,1n wodorotlenku
sodowego i rozcienczy¢ alkoholem etylowym do
100 cm3. |

c) Chlorowodorek  hydroksyloaminy cz.d.a.:
4 g chlorowodorku hydroksyloaminy rozpuscié
w 20 ecm? wody destylowanej, uzupeinic “alkoho-
lem etylowym do objetosci 200 cm3 i ogrzewac
na lazni wodnej pod chlodnicg zwrotng w ciggu
30 min. Nastepnie ochlodzi¢, doda¢ 5 ecm? wskaz-
nika oraz tyle 0,1n roztworu wodorotlenku sodo-
wego, aby otrzymac¢ zielone zabarwienie cieczy,
d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,1n.

5.3.5.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stoz-
kowej z doszlifowanym korkiem pojemnosci
200 ecm? odmierzy¢ 25 cm3 chlorowodorku hydro-
ksyloaminy, 23 cm?® badanego butanolu-1. Wy-
miesza¢ 1 ogrzewaC pod chtodnicg zwrotna na
wrzgcej tazni w ciggu 15 min. Nastepnie ochtodzié¢
1 miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodo-
wego do otrzymania zielonego zabarwienia zgod-
nie z wzorcem przygotowanym w taki sam spo-
s6b i zawierajgcym 25 cm3 chlorowodorku hydro-
ksyloaminy i 25 cm? alkoholu etylowego.

Zawartos¢ aldehydow i ketonow w przeliczeniu
na aldehyd maslowy (Xj3) obliczyé w procentach

wg wzoru

Vv, - 0,0072 - 100
Xy = : . (4)
25 - o

w ktérym:
Vs, — objetosé scisle 0,1n roztworu wodoro-
tlenku sodowego zuzyta do miarecz-
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kowania probki badanego butanolu-1,
cm?,

0,0072 — ilo$¢ aldehydu mastowego odpowia-
dajgca 1 cm?® Scisle 0,ln roztworu
wodorotlenku sodowego, g,

p — gestos¢ badanego butanolu-1 ozna-
czona wg 95.3.2, g/cm?.

5.3.5.3. Wynik. Za wynik przyja¢ srednig aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwoéch oznaczan
nie roznigcych sie miedzy sobg wiecej niz o 0,005
wartosci bezwzglednej.

5.3.6. Oznaczanie zawartosci wody — wg
PN-65/C-04086 metoda bezposrednis.

5.3.7. Oznaczanie pozostaloSci po odparowaniu.
Odmierzyé¢ 100 cm3 badanego butanolu-1 i od-
parowywa¢ porcjami w parownicy kwarcowej lub
ze szkla krzemianowego, lub borokrzemianowego
pojemnosci 100 cm? na lazni wodnej. Pozostatosé¢
po odparowaniu suszy¢ w temperaturze 105 *2°C

do statej masy. Pierwsze wazenie wykona¢ po
pierwszej godzinie suszenia.

Zawartosc suchej pozostalosci X4 obliczye
w procentach wg wzoru
' m - 100 m
Xy = == 6)
100 - 2 g
w ktorym:
m — masa suchej pozostalosci po odparowa-
niu, g,
r — gestos¢ badanego butanolu-1 oznaczona

wg 9.3.2, g/cms3.

5.3.8. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch ozna-
czan nie roznigcych sie wiecej niz o 0,0005 war-
tosci bezwzglednej.

5.4. Interpretacja wynikow. Wartosci liczbowe
wystepujace w normie oraz wyniki obliczen na-
lezy interpretowa¢ zgodnie z PN-70/N-02120 me-
toda Z.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-73/6193-45

1. Dotychcezasowe normy. Niniejsza norma zastepuje
ZN-69/MPCh/SCh-388.

2. Zalecenia miedzynarodowe. Norma czeSciowo zgod-
na z Zaleceniem RWPG PC 1747-69. Réznice w normie
w stosunku do Zalecenia dotycza:

a) zaostrzenia wymagan,

b) wprowadzenia oznaczania glownego skladnika
metoda chromatografii gazowej, zamiast oznaczania
destylacji,

c) niewprowadzenia oznaczania wspoOlczynnika zata-
mania Swiatla oraz oznaczania gesto$ci piknometrem,

d) wprowadzenia dodatkowego oznaczania zawartos$ci
aldehydéw i ketonoéw.



