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1. WSTEP
Przedmiotem normy jest metancl stosowany jako odezynnik chemicz-
ny.
Me tancl ma:
a) wzébr chemiczny - CHBOH,
b) mase czasteczkowa - 32,043 (1961)
¢) inng nazwe - alkohol metylowy, karbinol.

2. FODZIAL I OZNACZENIE

2:,1. Gatunki., W zaleznoéci od zawartosci zanieczyszczen rozréznia
sie trzy gatunki metanolu oznaczone:

ch.cz. - chemicznie czysty (purissimum),
cz.d.a. - czysty do analizy (pro analisi),
Qz. - czysty (purum)

2.2. Przyklad oznaczenia metanolu chemicznie czystego

METANOL checz, BN-=75/6193-71

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Rafineryjnego i Petrochemicznego PETROCHEMIA
Ustanowiona przez Dyrekiora Zjednoczenia PETROCHEMIA dnia 16 pazdziernika 1975 r.
jako norma obowiqzujgca w zakresie produkcji i obrotu od dnia 1 lipca 1976 r.

(Dz. Norm. i Miar nr 1/1976 poz. 2)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYINE 1976. Wplyw do WN 28.10.75. Oddano do sktadu 20.12.75. Cena zt 4,20
Druk ukonczono w lutym 76. Obi. 1,05 ark. wyd. Naklad 2300+ 54 egz. Zam. 28/76
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|  bez zanlsczyszozar mechaniczanych !
. 2 % | {
h) Gesio 2", w/en’ | 0,7905 & 0,792 2
&) Deutelaciss : : |
! { 1 : :
- aonzyber, €, nia niz=2j nii i &4 41 84 f adl ;
- e ; . ;
| - koniec, C, nie wyis] niz : &4, 2 05,1 i £5.3 ¢
d) Kozpuszczalnosd w wodzle E catkowita bes $laddvw zametaienin '
— . ) _ ‘ i i
e} Wolaych Kwasdw w przeliczeniu } } :
na kwas mréwkowy, %, nle wigca] | { }
Riz { 0,0015 | 0,005 0,0020
1 1
fJ) Welnych =lkalisdy w przeliczeniv
na NH., %, nie wigce] niz 0, 0GO0S 0, OGU0D 0, LBe05
g) Aldebyddw i ketcondw w przelicze—
nin pa aldehyd mrivwikowy, %, anle
wigce] nik G, 003 0,005 0,007
k) Catkowita zaweriodd zelaza jako {
Fe, %, nie wigcsj aiil G,000010 0,000015 G,000020
i) dody, %, nie wiecej niz 0,03 0,05 - Q.10
J) Substancii ciemnieizeych pod
wplywem kwasu siarkowege ¥g 5.2.10
k) Préba z nacdmanganianem potaso~ ;
wym, min, nle wiecaj niz 30 25 20
1) Suchej pozostaloscl po odparo-
. waniu, %, nie wigecej miz 0,004 0,004 0,002

4, PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT

4.1. Pakowanie. Msbtanol naleiy dcstarcvzaé w butelkach ze szkle co-
rantowego WwWg BN-65/6831-13 pe 250, 500, 1060 i 2500 on} g toleran-
¢jg dla objetosci *1%.

Butelki nalezy zamykaé korkami polietylenowymi lub z drewna kor-
kowego owinietymi w tomofan lub folig¢ polistylenowg 1 =zahezpieczyé
nakretkami z tworzywa sztuczpego. Zamkni¢cia powinny byé szczelne.
Opakowania jednostkowe nalezy oznakowaé wg PN-70/C-80001 p.4.

Na nsalepkach nalezy umiescié czerwony pesek z napisem ostrregsaw-
czyn "iatwo palny"™ oraz osznaczenle klasy towaru wg RID "IITI a&" i pa-
sek %01ty z napisem ostrzegawozym "truoizpa" oraz oznaczenle klaay
towaru wg RID "IVa".
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Sposdbh umieszczania znakéw - wg PN-70/C-80001 p.4.2.3.

Butelki napeinione metanolem nalezy pakowaé do opakowarn transpor-
towych (wysylkowych) wg PN-70/C-80001 p.3.3.6.

Na opakowaniach transportowych nale2y umie$cié co najmniej:

a) oznaczenie wg 2.2,

b) znak niebezpieczenstwa dla materiaiéw latwo palnych wg PR-67/
0-79252 p.2.3.3,

¢) znak niebezpieczenstwa dla trucisgn wg PN-67/0-79252 p.2.3.5.

d) znaki manipulacyjne wg PN-67/0-79252 p.2.4.1 i 2,4.3,

e) informacje o wlasnosciach metanolu w ratownictwie:

- pary metanolu tworzg & powietrzem mieszanine wybuchowg przy ste -
¢eniu metanolu 5,5 + 3%6,5%,

- metanol dziala szkodliwie na uklad nerwowy, sazczegdlnie atakuje
nerwy wzrokowe i siatkoéwke,

- dopuszczalne stezenie toksyczne par metanolu w powietrzu wynosi
0,05 mg/dum’,

~ dawka Smiertelna metanolu waha s8l¢ w granicach 30 = 100 g,

- zatrucie ostre wystepuje po kilkunastu godszinach, niekiedy po
3-4 dniach,

- objawy zatrucia: utrata przytomno&ci, sinica, utrudniony oddech,
zapasé, silne oslabienie wzroku.

Ratownictwo

- Do likwidacji pozaru uzywaé dwutlenku wegla, piany, prossku lub
mgly wodnej.

- Prazy zatruciu doustnym stosowaé plukanie Zolgdka 1+2 procento-
wym roztworem kwasnego weglanu sodowego, nastepnie wprowadzié 120 on?
S-procentowego roztworu slarczanu magnesowege.

W rasie zaburzen w ukladzie oddechowym i krgzenia nalezy podawaé
5rodki nasercowe 1 pobudzajace krgzenie oraz do oddychania tlen =z
dodatkiem 5% dwutlenku wegla.

Dopuszcza s8ie stosowanie innych opakowsn i innych zamknigé po u-
przednim uzgodrieniu miedzy dostawcqg i1 odbiorcg, jezell zabezpieczg
one produkt w takim samym stopniu jak wyzZej wymienicne, a wymiary
bedg mialy zgodne 2z obowigzujgcym . szeregiem wymiarowym wg PN-64/
P-79021.

4.2, Przechowywanie. Metanol nalezy przechowywaé wg PN-70/C-80001
PsSe

4,%, Transport. Metanol nalezy przewozié wg PN-70/C-80001 p.6. Me
wolno przewozié z produktami spozywezyni.
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S. BADANIA
2.1. Pobiersnie probek. Przy pobieraniu prébek neleiy dla wagyst-
kich gatunkdéw stoscwaé postsmowieniz PN=70/C..80047, g tym 2¢ w prgy-
padku opakowar o masic 250 i 500 g nalesy cale zawartosé tyeh ope-
kowan traktowad Jakho prébki pierwotpe. Do pobierenie prébek wybrad

takg licanbe opekowah, aby éreduis probke lsboratoryine nie byle
mniejsza rniz 2500 en”, Dopusgcte si¢ poblersnie prébtek ze zhlornike
przed rozlaniem do bubelek. Erednis prébke leborstoryjne poduielid
na dwie czestcl, ¢ ktdryech jedng prezeznsczyd do vedel, o druge prae-
chowywal do apelisy rozjemcze] w c¢lompyw I chiodnyr miedscu v Clggu
2 miegigoy, w vprezspedkyu eksporiu v ¢lggu € miesigey.

2. Upie badar

2.1, Sprewdgentie wygledu, Do ¢y indre 2z besbarwneg puide

™

-3

Srednicy 20 mp wiac Uyle badavege wmobanolu, aby wysokolsd minpe cfe-
czy wynosile Q0 mm.

Metanol ogledany w Swietles dsiennyr niengbrojenyr okilem widlus ol
oylindrs ne blaiyr tie powinler by prrefrocsgysty, begbarumy i uie
zawiersé zaplecmygzcecrt mechanleuny el

5.2.2. Oznacsanie gestobtel wykonsc za pomocg pilkoomctrv wg FR-G6/

DN

e2:5e Destylacje - wg PR-65/C-04%7

&

2:2.4. Sprawdzapie rozpusgegalpofcl v wodele. Do cylindra ¥ bes-

barwnege szkile peojemnosci 100 em~, ¥ doszlifowanym korkiem, nalesdy
odmierzyé 20 cm3 badanege metanclu i 80 omﬁ wody, zamkupel i mieszad
® clggu 2<3% min. Po 30 mipn porodwneé bedeny prédbke 2 wsorcem Sawie-
rajgoym 100 cm5 wody w drugim tabiw semym cylindrze. Ogladeé¢ ne
crarnye tle wzdiuz osi cylindra. Badane probke nie powinne wykaszy-

waé Sladéw zmetnienia.

5.2.5. Oznecgarie zawarto$cl wolnyebh kwasdéw w przelicgeniu ne kwas
mréwkowy

5.2.5.4%. Odczyoniki i roztwory
a) Alkohol etylowy, 95-procentowy.

b) Penoloftaleinsa, rostwébr alkoholowy przygotowany w nastgpujaey
sposbbs 0,5 g fenoloftaeleiny rozpuscié w 100 em” alkoholu etylowege
1 dodeé 0,01 N roztworu wodorotlenky sodowege do siabo réiowego ze-
barwienia.

o) Wodorotlenek sodowy cs.d.a., rogtwbdr 0,01 N.
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d) Woda destylowana wolna od dwutlenku wegla wg PN-68/

5.2.5,2. Wykonanie oznaczania. Do kolby sto*kowej ze szkla boro-
krzemowego pojemnosci 300 cm” odmiersyé 100 cm3 badanego metanoclu o
temperaturze 20°C, dodaé 100 om3 wody destylowanej wolnej od COE,
wrzucié do kolby kilkse ssgklanych perelek lub kawaikéw niepolewane]
porcelany. W cela usuniecia dwutlenku wegla zawarto$s kolby ogrzaé
do wrzenia na lazni wodnej i1 ubtraymywaé w stanie lagodnego wrgenia
® ciggu 10 min. Po upiywie 10 min natychmiast natozyé na kolbg rur-
X2 2 wapnem scdowanym, ochiodzié, dodaé¢ 0,5 cm5 roztworu fenolofta-
leiny i zmiareczkowa’ roztworem wodorotlenku sodowego do siabo ré-
2owego zabarwienia nie znikajgcego w ciggu 30 s.

Zawartosé wolnych kwaséw w przelicseniu na kwas mréwkowy (X ) o=
bliczyé w procentach wg zworu ‘

V - 0,00046 - 100
hy = — (4)
100 - @2

V - objetodd scifle 0,01 N roztworu wodorotlenku sodowsgo
fiarec

I
0,00046 - i1loéé kwasu mréwkowego odpowl > (cisle 0,01 N

¥
adajgfoa m
roztworu wodorotlenku sodowsgo, %,
20 p = A !
R, - ge¢stosé mebanolu oznaczona »g 5.2.2, z/om”
2.2.5.3, Wynik. Za wynik naleiy przyjsé¢ Srednig arytmetycensy ay-
nikéw oo najmniej dwéch Oznaﬂ"aﬁ aie réznigeyeh s3ie miedsy sohg wie-

sej niz o 10% ich srednie]j ar atycsne].

5.2.6. Oznaczapnie wolnych alkalidw w przeliczeniU;gggﬁHB

5.2.6.1. Cdosynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy, 95-procentowy.

b) Czerwien metylowa, roztwér alkoholowy O,1-procentowy.

¢) Kwas solny c¢z.d.a., roztwér 0,01 N.

d) wWoda destylowana wolna od dwutlenku wegla wg PN-68/C-06500.

5.2.6.2. Wykonsnie oznaczsnia. Do kolby stozkowej pojemnosci
300 cﬁB odmierzyé 100 smj badanego metanolu, dodaé 100 cm3 wody de-
s8tylowanej, 4 krople roztworu sserwieni metylowej i miareczkowaéd
roztworsem kwasn solnego do zmiany barwy wskaznika.

Zawartosé wolnych alkaliéw w przeliczeniu na NH3 (Xg) obliczyé w
procentach wg wzoru
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¢ -V 0,00017 - 100 0,00017 - V
2: = - . (2)
100 - ¢2¢ oo

W ktérym:
V -~ objetosé scigle 0,01 N rostworu kwasu solnego zuzytego
do zmiareczkowania, cma.
0,00017 - iloéé amonisku (NH;) odpowiadajaca 1 cm”’ scitle 0,01 N
roztworu kwasu solnege, g,
eﬁo - gestosé metanolu oznaczona wg 5.2.2 g/cm5.
5.2.6.3. Wynik. Za wynik naleiy przyjgé Srednig arytmetyczng wy-
nikéw co najmniej dwédch ogznaczan, nie réznigcych sie miedzy sobg
wiecej niz o 10% ich srednie]j arytmetycznej.

5.2.7. Oznaczanie zawartosci aldehydow 1 ketondéw w przelicgzenin
na_aldehyd mréwkowy

5.2.7.1. Zasada metody polega na reakcji aldehydéw 1 ketonow =
2,4 -dwunitrofenylohydrazyng do 2,4~-3dwunitrofenylonydrazonow, kbtore

w Srodowisku alkalicznym majg czerwons barwe. NatgZenie zabarwienia
osnacza sie¢ spektrofotometrycznie lub wizualnie przez pordwnanie =z
zabarwieniem skali wzorcowe].

5.2.7.2. Aparaturs

a) Kolorymetr fotoelektryczny, spektrofotometr lub zestaw probo-
wek kolorymetrycznych pojemnosci okolo 15 cmj o tej samej sSrednicy
z korkami doszlifowanymi.

b) Kolby pomiarowe pojemnosci 25 cm”

¢) Laznia wodna umozliwiajgca utrzymanie temperatury 60 +1°C.

d) Zestaw do oczyszczania etanolu. Kolba kulista pojemnosci okolo
2000 cm5, kolumna destylscyjna, np. Widmera, chlodnica zwrotna i

chiodnica Liebiga.

% doszlifowanymi korkami.

5.2.7.%. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.d.a, roztwdr 96-procentowy wolny od aldehy-
déw i ketonéw. W przypadku braku takiego cdczynnika nalezy alkohol
etylowy oczyécié w nastepujacy sposdb: Do kolby kulistej pojemmoéci
2000 cm3 odmierzyé 1000 cm3 alkoholu etylowego, dodaé 5 g 2,4-dwu-
nitrofenylobydrazyny i 5 kropli kwasu solnego (1,18). Caioéé ogrze-
waé pod chlodnicg zwrotng w ciggu 2-3 godz. Nastepnie na miejsce
chtodnicy nato2yé kolumne destylacyjna, poigczyé 2z chiodnicg Liebiga
i destylowa¢ alkohol etylowy odrzucajgc pierwsze 100 cm§ deastylatu,
po czym 800 cm3 destylatu odebraé jako alkohol etylowy wolny od
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zwigzkéw karbonylowych. W przypadku otrzymania zabarwienia destylat
ten nalezy poddaé redestylacji. Tak przygotowany alkohol etylowy na-
lezy stosowaé do sporzadzania odczynnikéw oraz do wykonania oznacga—
nia.

Dopusgzcza sie¢ stosowanie alkoholu metylowego wolnego od aldehydéw
1 ketondw.

b) 2,4-dwunitrofenylohydrazyna cz.d.a., roztwér przygotowany w na -
stepujgcy sposéb: W kolble pomisrowe] pojemnosci 50 cmj rozpuscié

,03 g 2,4-dwunitrofenylohydrazyny w 40 cm5 alkoholu etylowego, do-
daé 0,3 cm3 kwasn solnego i ugzupelnié do kreski alkoholem etylowym.

Odczynnik przygotowaé bezposrednio przed Wwykonaniem oznaczania.
W prezypadku braku odcszynnika cz.d.a. nalezy odczynnik czysty prze-
krystalizowaé. W tym celu 5 g 2,4~-dwunitrofenylohydreazyny rozpuscié
w okoio 50 cm5 alkoholu butylowego cz., lagodnie ogrzewajgc. Otrzy-
many roztwédr ozi¢bié do temperatury okoio 0°c. Wydzielone kryssztaly
cdsgczyé i przemyl 5 on’ dioksanu lub alkoholu butylowego. Suszyé w
temperaturze nie wyzszej niz 50°C.

¢) Kwas solny cz.d.a. (1,18).

d) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., roztwér alkoholowy przygotowany
w nastepujscy sposdb: W kolble pomlarowej pojemnosci 50 cm5 rozpus-
¢cié 10 g wodorotlenku potasowego w 10 cm'7J wody destylowanej, ozie-
bié i uzupeinié do kreski alkoholem etylowym. Odczynnik przygotowaéd
bezposrednio przed oznaczaniem "

e) Wzorcowy roztwér acetofenonu w alkoholu etylowym, zawierajgcy
w 1 cm5 roztworu 0,12 mg acetofenonu, co odpowiada 0,03 mg aldehydu
mréwkowego.

5.2.7.4., Przygotowanie wzgorcow i sgorzqﬁzanie krzywe,j wzorcowej.
Do 7 kolb pomiarowych poJjemnoéci 25 c¢m” odmierzyé kolejno 0,05; 1,03
239; 3,03 4,03 5,0 1 6,0 cm3 rogcienczonego rozbtweru WZOrcowegu a-
cefofenonn, uzupeinié do kreski alkoholem i dobrze wymieswaé. Przv.
gotowane roztwory wzorcowe zawlerajg w 1 om3 kolejno 00,0024, 0,0048,
0,009, 00,0144, 0,0192, 00,0220 1 00,0288 mg acetofenonu, co odpowia~
da 0,0006, 00,0012, 00,0024, 0,0036, 0,0048, 00,0060 i 00,0072 mg alde-
hydu mréwkowego.

Nastepnle z kaizdego przygotowanego rostworu wzorcowego odmierzyd
do prebéwek kclorymetrycenych kolejno po 1 cm5 roztworu, dodaé po
5 rogtworu 2,4-dwunitrofenylohydrazyny, probdéwki zemknaé doss-
lifowanymi korkami i dobrze wymieszaé. Réwnoczeénie w B8 probdwce

prazygotowaé Slepg priébe odmierzajgc 1 cm? alkoholu etylowego i‘lcn5

1 ¢m
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2,4-dwanitrofenylohydrasyny. Wszystkie prébki ogrzewaé na Yraini wod-
nej o temperaturze 60 #1°C w cisgu 30 min. Nastepnie zawartosé pro-
béwek ochlodzié do temperatury pokojowej i dodaé po 8 cm5 roztworu
wodorotlenky potasowego. Powinno wystgpié pomaranczowe zabarwienie.
Po uplywie 5 + 15 min zmierzyé za pomocy spektrofotometru lub fobto-
kolorymetru sbsporbancje roztwordéw pray diugosci fali 420 nm zgodunise
z instrukcjg aparatu.

Sporzadzié <¢co najmnie]j trey roztwory wzorcowe. Dla kazdego ros-
tworu wzorcowsgo wykonsaé 5 + 5 pomiardéw i obliczyé & uzyskanych wy-
nikéw wartosé éSredpig absorbaneji. Nastepnie wykre$lié kraywg @#zor-
cowqy, odkladajac na osi rzednych stgzenie aldehydu mréwkowego w roz-
tworach wzorcowych w mg/cmB, a na osi odcigtych odpowiadajacg im
wartoés absorbancji.

Krzywg nalezy sprawdzaé co najmnie] raz na trzy miesigce.

5.2.7.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiarowej pojemnosci
25 cma odmierzyé pipets 2,5 cm3 badanego metanolu, dopelnié do kres-
k1l alkoholem etylowmym i dobrse wymieszasd. Do probdwki kolorymetry-
cznej odmierzyé 1 on” rozcienczonego roztworu badanego metanolu, do-
deds 1 cmﬁ roztworu 2,4-dwunitrofenylohydrezyny i dalsze <czynno&ai

wykonaé analogicznie Jak pr sporzgdzaniu wzorcéw., 2 krzywej wzor-

T BY
cowej cdesybad zawartoédé aldebhydu mrowkowego.
Nopusscza sie stosowanie metody wizualnej, ale w Gtym przypadku

przygotowanie skali wzorcowe] nalezy wykonaé¢ w probéwhkach koloryme-
trycznych rownolegle z badang probka.
Zawartosd sldehyddéw i kebtondw w przeliczeniu na aldehyd wroéwkowy

(X,) w procentach obliczyé wg wazoru
X_ _ 0-25 + 100 _ a
37 . w Bl T 520
2,5 - ¢20 - 1000 ¢2

W k&oérym:
a - zewartosé aldehydu mroéwkowego odczytana z krzywej wzorcowe]
natomiast przy poréwnaniu wizualnym zawartosé asldehydu mréw-
kowego we wzorcu z ktorym pordwnano badang probke, mg, "

5 - objgetosé prébki badanego metanolu pobrana do oznaczanis, cm,
0O

2,
93 - gestosé badanego metanolu oznaczona wg 5.2.2, g/cmE.

5.2.7.6. Wynik. Za wynik przyjaé srednig arytmetyczng wynikéw ce
najmniej dwéch oznacgzan, nie rézZnigeych sie migdzy sobg wiecej niz
o 10% ich $redniej arytmetycznej.
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5.2.8. Oznacganie calkowitej zawarbtosci felsza Jako Fe5*

£e2.8.4, Odegynniki i roztwory

&) Ewas solny ce.d.a. (1,18).

L) KEwas siarkowy cz.d.a. (1,11).

¢) Nadtlernek wodoru czZ., roztwér 3-procentowy.

d} Rodanek amonowy 6%.d.a., roztwér 10-procentowy.

&) Rozbwlir wzorcowy Zelams (Fb5+) wg PR-68/C-06500 p.3.2.1.57.
Roztwor mzorrowy zawlierajgcy 1 mg Fe5 w 1 cm5 rozclenczyé w stosun-
kus: 10 GE rogtwory wzorcowegoe i 990 em” wody. 1 cm3 rozoienczonego

3+

roztucru zawiers 0,01 mg Fe

G.e.8.2. Wykopsnie oznacgania, Do cylindra Nesslera odmiersyé
400 cn” baderego metanolu, dedaé 1 cn” roztworu padtlenku wodoru i
wymiesnal. e 10 min dodaé 10 ¢’ kwasu sclnego, 10 on”
Ganku amonowsge i dobrze wymiesped. Do drugiego takiego samego Cy-
lindre wieé 100 cm’ wody destylowanej, dodaé tekie same ilosc
ceyenikow i whraplaé 2 mikrobiurety wzoreowy rostwor Zelaza, stale
mieszs gc, 4¢ omiggniecia jednakowego zabarwienia W obu ¢ylindrech

rosztworue ro-

i od-

Fod keniec miareczlkowania doprowadzié poziom ciecsy w obu cylindrach
do jeduakowe, fysokn»ci przez dodanie wody. Pordwnenie paberwienis
przeprowadei! v kolcerymetrse optyczbywm. Roztwér obserwowad .o gory,
trzymajgce cylindry na bialym tle.
Zawartosé zelsus w prgeliczeniu na Fe* (X@) obliczyé w procen-
tact wg waorv
< ¥ s 0,00 . 100 V- 0,00001

X& o e r—————— T = i (_4’-'? ‘:
100 - 020 . 1000 020
4 "4

w ktérym: 2
V' - objetos5& dodanego rostworu wzorcowegoe zelasa,,cmp,
92( - gesSosé badanego metanolu wg 5.2.2, g/cm3

5.2.8.3, Wynik. Za wynik naslezy przyjaé srednig e&rytmetycing wy-
pikow ¢o nejmnie]j dwbéch oznaczen nie rdéznigcych sie wigcej niz 20%
ich srednie] arytmetycznej.

5.2.9. Oznaczanie zawartosci wody wykonaé wg PN-65/C-0408¢ metodsg
bezpoérednig lub wg BN-67/6020-01.

5.2.10. Badanie zawartosSci substanoji ciemniejgcych pod wplywem
kwagu slarkowego
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5.2.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Dwuchromian potasowy cz.d.a., roztwdér wzorcowy. W kolbie pomia-
rowe]j pojemnosci 100 cm3 rogpuscié w wodzie 0,4 g dwuchromianu po-
tasowego odwazonego z dokladnoscig do 0,001 g, uzupelnié wods do
kreski i wymieszaé (rostwér A). 10 em’ roztworu A rozcienczyé w kol-
bie pomiarowe] pojemnosci 100 cm5 do kreski wodg (roztwér B). Roz-
twér B nalezy przygotowaé kazdoraszowo,

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,83).

5.2.10.2, Wykonanie ognaczania. Do 10 om’ badenego metanclu u-
mieszczonego w cylindrze z doszlifowanym korkiem pojemnosci 50 cm3
przemytego uprzednio kwasem siarkowym, wkraplaé, oziebiajgc i cigg-
le mieszajgc 10 am3 kwasu siarkowego.

Badany metanol odpowiada:

- gatunkowi ch.cz. i1 cz.d.a., jezeli badana proébka pozostanie beg-
barwna,

- gatunkowi cgz., Jjezeli gabarwienie badanej proébki bedzie inten-
sywniejsze niZ zabarwienie wzorca przygotowanego przez gmieszanie
1 om3 roztworu B i 19 cm3 wody.

5.2.11. Préba & nadmanganianem potasowym

5:2.11.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 2 N

b) Nadmanganian potasowy oz.d.a., roztwér O,04-procentowy. Roztwdr
nalezy prezygotowaé bezposrednio przed oznaczaniem, stosujgc wodg
destylowang uprzednio wygotowang w ciggu 30 min 2 dodatkiem nadman-
ganianu potasowego do lekko rézowego zabarwlenia i ochlodzong.

¢) Roztwdr wzorcowy chlorku kobaltawego i azotanu uranylu. W kol-
bie pomiarowej pojemnosci 1000 om'3 rozpuscié w malej ilodcl wody do-
ktadnie odwazone 2,5 g chlorku kobaltawego (00012'6H20) i2,8 g a-
zotanu uranylu [U02(N03)'6H20]. Dodaé 10 om5 roztworu kwasu azoto-
wego uzupeinié wodg do kreski i dobrze wymieszaé. Roztwoér ten jest

trwaly w ciggu 3 miesie¢cy.

d) Roztwdér wzorcowy chlorku kobaltawegzo i dwuchromianu potasowego.
W kolbie pomiarowej peojemnosci 1000 cm5 rozpuscié 5,800 g aszotanu
kobaltawego (00012'6H20) i uzupeinié woda do kreski (roztwér A). W
kolbie pomiarowej pojemnosci 1000 en? rozpuscié 0,020 g dwuchromia-
nu potasowego (K20r207) i uzupelnii wodg do kreski (roztwér B). Roz-
twory te mozna stosowaé przez 3 miesigce. Przed wykonaniem prébdby 2
nadmanganianem potasowym zmieszaé roztwdr A z roztworem B w stosun-
ku objetosSciowym 1 + 1.
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B T e e e e TG

B5.2.11:.2, Wykonanie ozpaczania Praygobowad dwa cylindry pojem-

notsel 50 cem” =z doszlifowanymi korkam 3

r / . = e = s - P K g, - i - A . b T e

50 ¢m” rozfworu wgorcowego wg S.2.11.1 ¢) lub 5.2.11.1 d), a dc dru-
i

giego 50 om” badanegoe mebsunolu ‘cylinder ten upriedni¢ praepiukaé

= ] L N o Tt o o o o 5 o o i
RBadang probie vmiezcis ns 2szind wodnel o svaie
- .\L« ) % T, i pereny PYBEA — R g S - (oY ]
10,20 lub w ultraterwmeostacie. Po 1% min wyigd
Fy
O 5 . | PR T S e e ;
wocstatu i dodad g mikrobiurety 4 o’ rozbtwora nadmanlgsiisno

WeZ0, ZE00U0Wasd

pre- | - S ial - ” Ao nn on e ot

wodnel 1ub w ultrztermo
B 283 Y ,.q".'.

O £
o LGRS b J ~ VB'J ’

o W
s A I o . o « e e - pam A - P - e ! 0 3 3 g
o do zréwpanls sie barwy badebe] prébkl z wsorcem jogigdac ps Tia-

£

i tle).
Radene prébki chronié w czesie wykonywenia osnsczaples przed bez-

s

pesradnim deialaniem promieni siorecsnych.

Frebke & nadmanganianem potasowym naleizy wykonad w  plerwssej ko-
lajncscl prged ipaywi cozanaczaniami, zaraz po obtregymaniu mstanclu do
badan.

5.2,12. Ozpaczanie suchbej pozmostalosci po odparowaniuv. W parow-
nicy platynowej, kwarcowej lub ze szkis berokrzemianowego o sredni-
¢y okoto 50 mm odparowaé percjami 100 cm5 badanegc metanoclu na rai-
ni wodnej o btemperaturze wody 50 = 60°C. Pozostalosé po odparowaniu
suszy¢ do stalej masy w temperaturze 105 =< 110%C. Pierwsze waZenie
wykonaé po 30 min. Wssystkie wazenis wykonaé 2 dokXadmosciag do
¢,0002 g.

Zawartosé pozostaloéci po cdparowaniu (X}Q w procentach oblicaydé
Ze wsoru

m 100
5 . 020
v 94

(53

w ktoéryms
m - pozostatoéé po odparowsniu, g,

qio ~ gestodé badanego metanolu wg 5.2.2, S/cm5:
vV - objetosé badanego metanolu pobrana do odparowania.

Za wynik nalezy przylaé srednig arytmetyczng wynikéw co najmnie]
dwéch osmnaczal nie réznigcych sie o wiecej niz 10% ich sredriej ary
tmetycspej.
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5.3, Interpretacja wynikédw. Wartoscl liczbowe wystepujgee w nor-

mie orsz wyniki obliczer nalezy interpretowaé zgodnie 2z PH-7C/
N-02120 p.3.3.2 (metoda Z).

KONTIELC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Istotne zmiany w stosunku do BE-68/6191-8%

a) zwaryfikewano ilosé wymagar (wykreslono mawartos$é siarki)

b) wprowadzono dodatkowo gatunek ch.cz.,

¢) zaktualizowano postancwienia ednosnie pakowania, przechowywania, trans-—
portu i pobierania prébek,

d) zaostrzono w gat.cz.d.a. wymagania detyczace zawartosci aldehydéw i ke-
tondéw, zawartesci 2elaza oraz préby z KMnO,, ,

e) uzupelniono znakowarie, wprowadzono inrormacje dotyczace witasnesci wybu-
chowych i toksycznych metanelu i ratownictwa w przypadku pozaru i zatrucia,

f) wprowadzono jako réwnorzedne z metodg Fischera oznaczanie zawartosci wo-
dy metody van der Meulena,

g) w prébie z KHnO4 obok wzorca z azotamem uranylu wprowadzono, jako réwno-

rzedny tani wzorzec z dwuchromianem potasu.

2. Héznice w stosunku do zalecenia RS 3264-71

a) zamiast oznaczania procentowe] zawartosci metanolu metods chromatografi-
czngy - pozostawiono destylacje,

b) pozostawiono oznaczanie zawartosci zelaza

c) pezostawiono metod¢ préby z nadmanganianem potasowym jak w normie BN-68/
6191-84 metodi}ja jest zgodna z ISO R 1387 z 1970 Metanel do uzytku przemy-
slovwego. Metoda badan, __}

d) Pezostawiono metodg¢ ozmaczania zawartosci aldehydéw i ketonéw wg BN-68/
6191-84 metcda ta jest zgedna z ISO R 1387 z 1970,

3. Normy i dokumenty zwiqzane

PEN-66/C-04004 Przetwory naftowe, Oznaczanie gestosci (masy wtasciwej)

PN-65/C-04086 Przetwery nattowe, Oznaczanie zawartosci woay metodsa Fischera

PN-09/C-04512 Produkty erganiczne., Oznaczanie granic temperatur wrzenia

PN-68/C~-06500 Analiza chemiczna., Przygotowanie odczynnikéw, roztworéw pomoc-—
niczych eraz roztworéw do kelerymetrii i nefelemetrii

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

PN-70/C-80047 Odczynniki, Wytyczne pobierania i przygotowania s$rednie]
prébki laberatoryjnej
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PN=-64/0~79021 System wymiarowy opakowan

PHN-67/0-79252 Produkty w opakowaniach ‘ransportewych, Zneki i znakowanie, Wy-
magania podstavowe

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

BN=67/6020=-01 Potencjometryczne oznaczanle zawartosci wody w zwigzkach orga-—
nicznych odczynnikiom Van der Meulena

Przepisy o przewozis kelejg materiatéw I przedmiotéw niebezpiecznych (PMN) z
dnia 15 wrzesnia 1968 r, (Dz.T. i ZK nr 20, poz.84 z 1968 r.)

Rozporzadzenie Ministréw Homunikacji i Spraw Wewnetrznych z dnia 27 listepada
1971 r., w sprawie bezpieczedstwa ruchu przy przewozie materialdw aiebez-
piecznych na drogach publicznych (Dz.U. ar 35 z 1971 r. poz. 310)

Obwieszczenie Ministréw XKomunikacji i Spraw Wewnetrznych z dnia 4 wrzesnia
1972 r. w sprawie zatwierdzenia szczegbélowych przepiséw bezpieczenstwa ru-
chu przy przewozie materialdéw niebezpieczanych na drogach publiczanych
(pz.T. i Z.K. Zatacznik do nr 26 z 1972 r. poz. 115).

Specjalne warunki przewozu towardédw niebezpiecznych w migdzynarodowej komuni-
kacji kolejowej - stanowiace zalacznik 4 do Umowy SMGS (Pz.T. i ZP z 1966~n
nr 7, poz. 35)

Regulamin miedzynarodowy dla przewozu kolejg towardéw niebezpiecznych RIDP sta-
nowiacy zaltgczmik 1 do konwencji CIN (Dz.,U. nr 21, poz. 137 2z dnia 29
czerwca 1968 r.).

Zawarto$é¢ metanolu oznaczoma metodg chromatograficzng wynosi nie mmniej niz

99,5%.

Js Normy zagraniczne

CsBS USN 68 6484-1970 Ciste chemikalie. Metanmol

NRD TGL 13129 (62) Laver und Feinchemikalien, Methanol

zsRR T'OCT 6995-67 PeaxkTusBn. MeTaHON - fAX

PC  3264-71 PeaxTuBn. MeTaHolx




