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PRZEMYSŁU Odczynnik i 

CHEMICZNEGO Me lona l 

1. WSTEP 

SWW dla ez.d .D. 133 1-111 
SWW dla ch.cz. 1331 -43 
SWW dla cz. 133 1-42 

BN·75 -----
61 Q 3·"'" ~' l I 

Zamiast 
BN·68 j6191-84 

Grupa katal ogowa X 52 

Przedmiotem normy jest metanol st osowany jako odczynnik c hemicz-
ny. 

M& tanol ma: 
a ) wzór chemiczny CH

3
0H, 

b ) maBę cząsteczkową - 32,043 (1961) 
o ) inną nazwę - alkohol metylowy, karbinol. 

2. PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2.1. Ga tunki. W zależnoś ci od zawartości zani eczyszczeń rozr6żnia 

się trzy gatunki metanolu oznaczone: 
ch. cz. - chemicznie czysty (purissimum ), 

cz . d.a. - czysty do analizy ,pro analisi), 

oz. - czysty (puTum). 

2.2. Przykład oznaczenia met anolu chemicznie czystego 

ME1'ANOL ch.cz . BN-'/5/61 93-71 

Zgłaszana przez Zjednoczenie Przemysłu Rafineryjne go i Petrochemicznego PETROCHEMIA 
Ustano wiona przez Dyrektora Zjednoczen ia PETROCHEMIA dnia 16 pażdziernika 1975 r. 

jako norma obowiązująco w zakresie produkcji i obrotu ad dnia l lipca 1976 r. 
(Dz. Norm. i Miar nr 1/1976 poz. 2) 

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1976. Wplyw do WN 28.10.75. Oddano do ,klad, 20.12.75. Ceno zł 4,20 
Druk ukończono w lutym 76 . Obj.1,05 ark . wyd . Nakład 2300 ... 54 egz , lam. 28/16 
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b WYMAGAJHA 

nii 
, 

koniec II ~c ~ ni G ·~yi.sj nj:ż 

I 
! 
I 

I 
0,7905 .; 0,7')20 

d i lio"f";;1.,: Z";.llOŚ,; " wodz I.. I 
e) ~c,.lny;:h k".ta:3t.j~ " przaliczłlniu l l 

na k~a!.' CI.r6 .. kowy~ % ... nie 1di{!{"~9J ł 
" .iż 0,0015 

.f) Woln~ICj1 ;:.~.l.k.al1 6u VI pl"zoalic?or.:..u 'I' 
Da NH3i %, n~ e więcej nii 

g) Ald.ehyd6", l. ke1;onó>I '" p"""J.iC7.0-· 
ni II o.a aldehyd Dlr ć .. ltowy, %, n ie 

O"OOOQ9 

6~ t 1 

65,3 

0,0020 

więcej ni ż 0,003 0 ,005 0,007 
l 

h ) Całkov ~ ta ~aw~rtoś6 zela~a jako \ 
F'e~+ %, ni e więc ej aH. 0 , 000010 i 0 , 000015

1
1 0,000020 I 

i) lIo<iy , %, nie >lięcej nH 0 , 03 I O,05 0,10 I 
j) Subs t ancji ciemniejących pod II 

-..r.piywem k",'2.;;u s i arko;isgo wg 5.2~1() 

k) Próba z ne.cJi.\aagan.iane m potaso- 1 I 
1-

____ w.y __ m_, _m_i_n_, __ n_1_e __ w_ię_C_d_"_; _n_1_i ________ ~ ___ ~ __ 3,0°01 ~2.0501 _-.lI _~2'0002 ..JI 
l) Suchej pozoatałości po odparo-

waniu, %, nie więcej nit 

4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.1. Pako~anie . Metanol należy dostar~sać 'IIi butelkach ze szl::łe. o
ranżowego wg BN-65/6831-13 po 250, 500, 1000 i 2500 om} s toleran
oją dla objętości ±1%. 

Butelki należy zamykać korkami polietylenowymi lub z drewna kor
kowego owiniętymi w tomofan lub folię polietylenową i zabezpieczyć 

nakrętkami z tworzywa sztucznego. Zamknięcia powinny być s zczelne. 
Opakowania jednostkowe należy oznakować wg PN-70/C-80001 p . 4. 

Na nalepkach należy umieścić ozer wony pasek z napisem ostrzegaw .• 
ozym "łatwo palny" oraz oznaczsnic klasy towar" wg RID "III a n i pa
sek ż6łty z napisem ostr zegawozym "truoizna" oraz oznaczenie klasy 
towaru sg RID "IVan. 
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SpoSÓb umie szc zsnia znaków - wg PN-70/C-80001 p . 4 .2. 3. 
Butelki napełnione metanol em należy pakować do opakowa ń transpor-

towych (wysyłkowych) wg PN- ?0/C-8000-1 p.}.3.6. 
Na opakowaniach transportowych należy umieścić co naj.niej: 
a) oznaczenie wg 2. 2, 
b) znak niebezpieczeństwa dla ma teriałów łatwo paln,cb wg PJ-67/ 

0-79252 p.2.3.3 , 
o) znak niebezpieczeństwa dla trucizn 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) informacj e o własnościach me tanolu w ratownictwie: 
- par;y metanolu tworzą z powietrzem mieszaninę wybuchową przy stę

teniu metanolu 5,5 ~ 36,5%, 
- metanol działa szkodliwie na układ nerwowy, szczególnie atakuje 

nerwy wzrokowe i siatkówkę, 

- dopuszczalne stężenie toksyczne par metanolu w powietr zu wynosi 
- 3 O ,05 mg/dm , 

- dawka śmiertelna metanolu waha się w granicach 30 ~ 100 g, 
- zatrucie ostre występuje po k11kunastu godzinach, niekiedy po 

3-4 dniach, 
- objawy zatrucia: utrata przy t omności, s1nioa, utrudniony oddeoh, 

zapaść, silne osłabienie wzroku . 

Ratowniotwo 
- Do likwidacji pożaru używać dwutlenku węgla, piany, proszku lub 

mgły wodnej. 
- Pr zy zatruciu dous tnym stosować płukanie żołądka 1~2 procento

wym roztworem kwaśnego węglanu Bodowego, następnie wprowadzić 1200,;( 
5-proce ntowego roztworu siarozanu magnezowego. 

W razi e zaburzeń w układzie oddechowym i krążenia należy 

środ~i naserc owe i pobudzające krążenie oraz do oddychania 
dodatkiem 5% dwutlenku węgla. 

podawać 

tlen z 

Dop~szcza się stosowanie innych opakowań i innych zamknięć po u
przednim uzgodnieniu między dostawcą i odbiorcą, jeżeli zabezpieczą 

one produkt w takim samym stopniu jak wyżej wymienione, a wymiary 
będą miały zgodne z obowiązującym . szeregiem wymiarowym wg PN-64/ 
P-79021. 

4.2. Prze c how~wanie. Metanol należy przechowywać wg PN-70/C-aaxn 
p.5. 

4.3. Transport. Metanol należ:y przewozić wg PN-70/C-80001 p. 6 . Nie 

wo l no pr zewozić z produktami spożywczymi . 
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~. 1. Pobieranie~Obek ~ Pr zy pobie~ aniu pr O ek nalety dl a wozyst

kic n gatuok6V'J stosować pOGtanOlll ie,ni.2 PN- 70/C .• 8001'7 . E tym że Vi! p.r:r<;y 

padku opakowań o masie 250 l 500 g nale ży cał ą zawartość t;y ob. ópa-· 

kowań traktować: j alw próbk:! plc rwG tlJ.(s c Do paui e r' an:\.c pl:6\Jek wybrać 

t aką lic::;hę opakc.vl a.iL , ab;]! średtl :ll3. próbka J aborat"ory jp.8 n ie byłe 
7, 

mniej s za niź ;::50C cm-', noplJ F-lZ Cfe. ::li.Q pobiel:('(n~ (; prćlte~ lI'- 2: 1,;l(Jr llUm 

przed r ozlsnjem dl) hu\;el{)h., trtJ l1i.~ py-óbkę JI'Lo:' P.tcx'~ ,i t,e I'0d~ Lelj Ć 

na dwi~ u.ę~ci, t ktOLycb jeduą p[.e~naaz~ć dl ~~d[.i. r ~~~B_ I'-~~

chow;9wat. do Il.nal :;.z~ l'CZJElU!.':: zej v, t-:.'-=3'1l1 ~ (;U, C'C:r-_yE mj <.;j;;;<: l. 'i (; ąe;L 

;; m1.e. ięr:~ Vo )')J'P.:;:;pad1.;v ekr.por\..\; 

:?~ 2 , :..p i~ b~SiHD 

.'2.d.:J..:._Jz.,!!o~~wocJ.>;j~rrV_'?I.fJ!:i~ Dr' (.' ~ rldra 2 bc"-bcr,vncg 
średnlcy 20 1ill1' wIllt tylf b:Jdanegc' m( (,anol ll,o r.h~ ViJ"Of'OU l.<ol.'\iO

)[ ('f'o 

czy wynoai.l:e ':OC Will·. 

Metanol oKJ Il<'al.'~ w t\\l:lr:l;lil o2; i f 'I""':)':- ni'll).l<!JJ'(,j oOYD' okien': \~> dl tlo~;o 01J5 

o;Jli.ndrll ni) biaJYD1 t l", p OWiJlierr ·1)", ~)] zet.rou l'!J'st", be f.baJ'f'l ':' :. )',f 

zawieo" n<,: lID"ie (H,:yazc lOCo Ć Pl~ChQn.:l.(\lm: (o to, 

2.2. 2-,,_.9z~~ogJl~li\.$Y§~..9.&_oJ., w;y i! ( ,r, 

C_OL;OQli • 

.2..2 . 3. ~5t;y la(,Jt . Vi ii;; PN-6s;/e 00" o~<, 

.2&3...':_§J?.!'!l.\"Id~1l1t' ,1,·ozp'uę,!iE IHilln ()~\:~.~0.':'" wodzie ~ D" cyl ind:.: n !< bez

barwnego s zkle. po jellllloścj 100 c m:; , f ; doszl ifowany'" ko:r!;:lew o uaJooż.y 
odmier zyt 20 om) badanego metanolot; :, 80 01113 Vlody r zamluHI/ :l. mieszać 
w oiągu 2~3 min . Po 30 min per6wnnć badaną pr6bkę 1 W~;Ol'cem ~awis-

~ 
rająoym 100 om~ wody w drugim takilr samym cyHnć'.rze . Ogląda06 IU'o 

ozarnyill tle wzdłuz osi oylindra " n° _dana próbka nie pO\'iinn~ w Irazj'~

waĆ ślad6w z~ętDienia . 

5.2.5. Qznaczanie zawar tośoi 1lIoln;j!oh kwas9w .~rzeliozefliu l1a kl'J~l 
• 

lIll' 6w kow;! 

5.2.5.1 . Odczynniki i roztwory 

a ) Al kohol et~ lowy. 95- procentowy . 
b ) Fenoloftaleina , roztw6r alkohol owy przygotowany VI następ ująoy 

s posób, 0 . 5 g fen oloftale i ny r ozpuścić w 100 cm3 a l koholu e ty lowe~u 
1 dodać 0 ,01 N l'Oztworlł wodrJrotlerlklJ.. sodowego do słabo różowego Z80-
bar,.;ieni a . 

o) Wodorotlenek s odowy ez.d.a • • roztwór 0,01 N. 
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d ) Woda destylowana wolna od dwut lenku 
C- 06500. 

węgla 

5 

wg PN-68j 

2. 2 . 5 . 2. Wykonanie oznac zania . Do kolby s tożkowe j ze szk ła bor o
krzemowego pojemności 300 cm) odmierzyć 100 cm3 badanego me t anolu ° 
t emperaturze 20°C, dodać 100 om3 wody destylowane j wo lnej od CO2 , 

~r3uoić do kol by kilka s zklany ch perełek lub kawałków nie~olewanej 

porcelany. W c~lu usunięcia dwutlenku węgla zawartośh. kolby ~gr zać 
do wrzenia na łaźni wodnej i utrzymywać w stanie łagodn~go wrzenia 
w c iągu 10 min. Po upływie 10 min natychmiast nał ożyć na kolbę ~ur
kę z wapnem sodowanym, ocnłodzić, dodać 0,5 cm3 roztworu f ~nolofta 
leiny i zwiar e czkowah roztworem ~odor o tlenk u 90d owego do słabo rć

żo ;~ ego zabarwienia nie znikającego IV oiągu 30 s. 
Zawartoś ć wolnych kw as ów w przeliczeniu na kwas mrów kowy (X 1 ) o

bliczyć w procentacn wg zworu 

7i którym: 

V , 0 , 00046 ,100 
X1 = -- - - - -

100 ' 'I 20 
4 

V - obJętość sciśle 0,01 N t'oztl'loru "//odorutlenkCl. 90do'l'iBgo 
sU*Jte go do zmi.recEkowonia, om', 

') ,00046 - ilość kwasu ;zu:' ć,wkowego ~dpowiddająoa l :)ro3 ~ci .ś le 0,01 N 

rozhlO:ru wodoro t lenku sodowego, g, 
20 -ił 4 - gęstośó :netanolu oznacz~)na wg 5.2.2, g/cm') 

~2 . 5.3~~nik. Za ~ynik ~ależJ pr1.yjąĆ ś r edni ą ar~tmet1ctn~ ~~

oik6w 00 na j:nni e j d'R6c b. ozns.czań '!lie r6żnląc:ycb. s ię !lliędz :y so1:!ą "i~

oej niż o 10% ich śr ednie j arJtm~t1or.nej, 

5.2.6. Oz~ę~~ wolnlch alk,l i 6w w przeliczeni~ u~3 

2 . 2.6.1. Odo s~nniki i roztwory 
a) Alkohol e tJlowy, 95-procento'.ąy . 

b ) Czer~ień metylowa, r oztwór alkoholowy O,1 - pr ocentowy. 
o ) Kwas solny cz . d.a., roztwór 0,01 N. 
d ) Woda destylowana wolna od dwutlenku węgl a wg PN-68jC-06500. 

5. 2 . 6.2 . Wykone.nie oznaczania. Do kolby s to żkowej pojemno ści 

300 cm~ odmierzJć 100 cm' badane go metanolu. dodać 100 OID3 w dJ de 
jlt:llowanej. 4 k:rople l'oztworu Qzsrwieni metylowej i miareczkować 

roztworem kwasu solnego do zmiany barwy ~skaźnika. 

Zawartość wol nych alkali 6w w pr zel i ozeniu na NH3 (X z) obliczyć w 

prooentaoh wg wzoru 
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v . 0,00017 . 100 

100.Q~0 
= 

0,00017 . V 

(! 20 
4 

( 2 ) 

w którym: 
V - ob jętość ściśle 0, 01 N ro~tworu kwasu solnego z ut1te~o 

do zmiareozkowania, cm3, 
0,00017 - ilość amoniaku (NH3) o d powiadająca 10m3 ściśle 0,01 N 

roztworu kwasu solne go, g, 
e~O _ gęstość metanolu oznaczona wg 5.2.2 g/cm3• 

5.2.6.3. Wynik. Za wynik należy przyj ąć średnią ary tmetyczną wy
ników 00 najmniej dwóch o~n8czań, nie różniących się między sobą 

więcej niż o 10% ich średnie j arytmetycznej. 

5.2.7. Oznaczanie zawartości aldehydów i ketonów w przelic zeniu 
na aldehyd mrówkowy 

5.2.7.1. Zasada metody polega na reakcji aldehydów i ketonów z 
2 ,4-d"unitrofenylohyd.r azyną do 2 ,4-'iwuni trofenylobydrazonów, które 
w środowisku alkalic tony m maj ą czerwon'ą barwę. Na tężenie zabarwienia 
oznacza się spektrofotometrycznie lub wizualnie pr zez porównanie z 
zabarwieniem skali wzorcowej. 

5 . 2 . 7.2. Ap aratura 
a) Kolorymetr f otoelektryczny, spektrofotometr lub zestaw probó

"ek kolorymetrycznych pO jemności około 15 cm3 o tej samej średnicy 
z korkami doszlifowanymi . 

b) Kolby pomiarowe pojemnoś c i 25 cm3 s doszlifowanymi korkami. 
c ) Łażnia wodna umożliwiaj ąca utrzymanie temperatury 60 ± 1 oC. 
d) Zestaw do oczyszczania etanolu. Kolba kulista pojemności okolo 

2000 cm3, kolumna destylacyjna, np . Widmera , chłodnica zwr otna i 
chłodnica Liebiga . 

5 . 2 .7.3. Odczynniki i r oztwory 
a ) Alkohol etyl owy c z .d .a , roztwór 96- procentowy wolny od aldehy

dów i ketonów . W przypadku br a ku takiego odczynnika n al eży alkohol 
ety lowy oc zy ś cić w następujący sposób: Do kol by kuliste j pojemności 
2000 cm' odmierzy ć 1000 cm' alkoho l u etylowego, dodać 5 g 2 ,4-dwu
nitrofenylobydrazyny i 5 kropli kwas u solnego (1,18) . Całość ogr ze 
wać pod c hłodnic ą zwrotną w ciągu 2-, god~. Następnie na miejsce 
chłodnicy nałotyć kolumnę destylacyj n ą, połączyć to chłodnicą Liebiga 
i destylować a lkohol etylowy odrzucając pierwsze 100 cmj destyl a t u, 
po CZyM 800 cm' destyl atu ode brać jako alkohol etylowy wo l ny od 
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związków karbonJlowych. W przypadku ot r zJmania zabarwienia destylat 
ten należy poddać redestylacji. Tak przygotowany alkohol etylowy n&
le~y stosować do sporządzania odczynników oraz do wykonania oznac~ 
nia . 

Dopuszoza się stosowanie alkoholu metylowego wolnego od aldehydów 
i ketonów. 

b ) 2,4-d-wunitrofenylohyd.razyna cz.d.a., roztwór przygl!> towany \II na
stępujący sposób: W kolbie pomiarowej pojemności 50 cm) rozpuścić 

, 03 g 2,4-dwunitrofenylohydrazyny w 40 cm3 alkoholu etylowego, do
dać 0,3 cm3 kw asu solnego i uzupełnić do kreski alkoholem etylowym. 

Odc zynnik przygotować bezpośrednio przed wykonaniem oznaczania. 
IV przypadku braku odczynnika cz.d.a . należy odczynnik czysty prze
krystalizować. W tym celu 5 g 2,4-dwunitrofenylohydrazyny rozpuścić 
w około 50 cm3 alkoholu butylowego cz., łagodnie ogrzewając. Otrzy
many roztwór oziębić do tempera tury około OoC. Wydzielone kryształy 
odsączyć i pr zemy ć 5 cm3 dioksanu lub alkoholu butylowego . Suszyć w 
temperaturze nie wyższej niż 500 C. 

c) Kw as solny cz.d. a. (1,18). 
d) Wo dorot lenek potasowy cz.d.a., roztwór alkoholowy przygotowany 

w nas tępujący sposób: W kolbie pomiarowej pojemności 50 cm3 rozpuś
c ić 10 g wodorot lenku po tasowego w 10 cm3 wody destylowanej , ozię
bić i uzupełnić do kreski alkoholem etylowym. Odczynnik przygotować 
bezpośrednio przed oznaozaniem 

e) Wzorcowy ro ztwór aoetofenonu \II alkoholu etylowym, 
w 1 cm3 roztworu 0,12 mg acetofenonu, co odpowiada 0,03 
mr ówkowego . 

zawieraj ąoy 
mg aldehy du 

5.2.7.4. Przygotowanie wzorc ów i s orz dzanie kr z wzor oowe". 
Do 7 kolb pomiarowych pojemności 25 cm odmierzyć kolejno 0, 05; 1,0; 
2,0; 3,0; 4,0; 5,0 i 6,0 cm3 rozc ieńczonego roztworu wzorcowegu a
cetofenonu, uzupełnić do kreski alkoholem i dobrze wymies~ać. Prz~ 

gotowane ~oz twory wzorcowe za~ierają w 10m3 ko lejno 0,0024, 0,0048, 
0,0096, 0 ,0144, 0 , 0192, 0,0220 i 0,0288 mg acetofenonu, co odpowia
da 0.0006 , 0 .0012, 0,0024, 0 ,0036, O,O~ł8, 0,0060 i 0,0072 mg alde-
hydu mrówkowego. 
Następnie z każdego przygotowanego roztworu wzorcowego odmierzyć 

do próbówek koloryme tryc znych kole j no po 1 cm3 roztworu, dodać po 
1 cm3 roztworu 2,4-dwunitrofenylohydrazyny, pr obówki zamknąć dosa
lifowanymi kor kami i dobrze wymieezać. Równocześnie w 8 probówce 
przygotować ślepą próbę odmierzając 1 CDl~ alkoholu etylowego i 1 ClIl3 
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2 t 4-d.anitrorenylobydra~yny. Wszystkie próbki ogrzewać ns łaźni.od
nej o temper aturze 6 0 ±1oC "" ciągu }O min. Następnie zawartoM prO

bówek ochłodzić do tempe ra tury pokojowej i dodać po 8 om} roztworu 
wodorotlenku potasowego . Powinno wystąpić pomarańczowe zabarwienie. 
Po upływie 5 ~ 15 min zmierzyć za pomooą s pektrofotometr u lub f o to
ko l orymetru absorbancję roztworów przy długości fali 420 nm zgodnie 
z ins trukc ją aparatu. 
Sporz~dzić c o najmniej trzy roztwory wzorc owe. Dla każdego ~03-

tworu wzorcowego wykonać } ~ 5 pomiarów i obliczyć z uzyskanych wy
ników war !;oś6 średnią absorbancji. Nas tępnie wykreś l1ć krzywą ~zo:;:

cową, odkładając na osi rzędn'ych stężenie aldehJldu mrówkowego w r oz
tworach wzorcowych w mg/cm} ł a na osi odciętych odpowiadającą im 

wartość absorbancji. 
Krzywą należy sprawdzać co najmniej raz na trzy miesiące • 

.2.2.7.5. W;ykonanie oznaczania. Do kolby pomiarowej pojemności 

25 cm3 odmierzyć pipetą 2,5 cm3 badanego metanolu, dopełnić do kres

ki alkoholem e 1;JlloVlym i doilrze wymieszać. Do probówki koloryme trJl
cznej odmierzyć 1 cm3 rozcieńczonego roztworu badanego metanolu, d~ 
dać 1 cm3 ro~tworu 2,4-dwunitrofenylohsdrazyny i dalsze czyunośai 
\\':tkonać anal ogicZ".l\ie jak pr z :y SpOI.' ządzaniu w zorc ÓVl. Z krzywej wzor
cowej odczytać zawartość aldebydu mrówkowego. 

nopuszcca się stosowanie metody wizualnej, ale w tym prz~padku 

pr z:yg0towanie skali wzorcowej na le ży wykonać 'Ii pro bówl.ach koloryme
trycznych równolegle z badaną próbką. 

Zawartoś\~ 1l1debJdów i ketonów w przeliczeniu na aldebyd mr6'.~kowy 

(X 3 ) VI procentsch obliczyć wg wzoru 

a . 25 . 100 a 
X =-------

3 2,5· Ił 20 . 1000 1i 2C 
4 4 

w którym: 
a _ zawartość aldehydu mrówkowego odcz~tana z krzywej wzorcowe j 

natomiast przy porównaniu wizualnym zawartość a ldebydu mrów

kowego we wzorcu z którym porównano badaną próbkę , mg, 

2 ,5 -
n 20 
~ 4 -

objętość próbki badanego metanolu pobrana do oznaczania,cm~ 
gęstość badanego metanolu oznaczona wg 5.2 . 2, g/cm} . 

5.2.7. 6. Wynik . Za wyni k przyjąć średnią arytmetyczną wyników co 
najmniej dwóch oznaczań, nie różniący ch się między sobą więcej niż 

o 10% i cb średniej a rytmetycznej . 
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5. 2. 8. OznaQ zanie całkowitej zawartości żelaza jako Fe3+ 

;:2.8. 1. Odczynniki i roztworJ 
a ) Kwas Bolny cz . d . a. (1,18) . 

b ) Kwas siarkowy cz .d.a. (1,11). 

(1) Nadtlenek 'Rodor u Cli., roztw6r 3-procentowy . 

a; Rodanek amonowy cz .d. a., r o ztw6r 10-procentowy. 
6 ) Bo~t;WÓl wzorc owy żel a!.'i a· (Ftt3-<- ) wg rn- ó8/ C-C<S;OO p.;' .2 .'\.5'7 . 

9 

ROb!;\\,ór wzorcowy zawIerający '1 mg Fe3+ w '1 cm;' rozcleńozyć w s tos ua

k.\). : "1<) cm?> J·(> ~tworu wzoroowego i 990 om3 wod:y . 1 0m3 rozoieńczon g0 

1'0;::\;\'('1' ~&VlJer8. 0,01 mg Fe 3+. 

~":_. 8 .k_E.;z.:!Sonanie oznaczania . Do cylindra Ne ssIer& o:lillierz;yó 
't {l,J <.;w:' baaatJego metanolu, dQdać 1 cm" roztwor u nadt l enku wodoru i 

w.r111S,oi_u.c. I-c 10 min dodać 10 0103 kwasu solnego, 10 cm3 ro!.'.tworu ro

c..cwh l- arnonm~c;go l dobrze wym ;'_eszać . Do dr ugie go takiego s8.lllego cy·· 

}) nC" , f. wic ~ 100 cm3 wody destylowlmej. dodać ta ld.e same i l 05ci od

, ZJ'L UJ k6r, j v;kraplać z mikrobiuret, wzoroowy roztw6r żeJ aza \ stale 
rkH.s iI&JąC, (le osiągn:i ęcia jednakow~ go zabarwienia VI ob u cyl i d.r&, Ch , 

Pojd kN':L c lu are~zll:owi:.nia doprowadZić pOZiom oi ec&y w obl. cryllliórac b 

QJ v (. dual\.ow,,; i /y ~ok (J';; c i przez dodanie wody. Por6wnanię lIabar .... i erj a 

p.l"l>ep.l" owad~.i Ć 'V: ki:':"C';'yme trR& optycznym. ROlltw6r obserwować . z góry, 

tr ZJI!lb.j ąc c: 11 odr;) r.a białym tle. 
Z(\1'{a,rtość ż€lla~;a VI prze lic ze niu na Fe ·3+ (X4) obliczyć 'IIi prooen

te.el· wg W2.0rl' 

. V . 0 , 01 . 100 V . 0 , 00001 
X ;;; ----.-.----. =C' 

4 100 e 20-1000 ;.>20 
4 · 4 

[1f ktt·rym: 
l, - objętość dodanego roztworu wzorcowego żela.za, cm). 

!!~(- - gęstość badanego metanolu. wg 5.2 .2, g/cm' 

~~8. 3. Wyni k. Za wynlk należy przyjąć średnią arytmetyczną wy

nik6y. co najmniej dw6cn o znaczań n~e różniących się więcej ni ż 20% 
ich średnie j ar ytmetyo zne j. 

~9. Oznaozanie zawar tości wod~ wykonać wg PN-65/C-04086 me todą 
be ~poś1'ednią l ub wg BN-67/6020-01. 

5.2 . 10 . Badanie zawartości s ub stanoji ciemniej ącyoh pod ~ywem 

kwasu siarkoweso 



10 BN-75/6193-71 

5. 2 .10.1. Odczynniki i r0 7. twory 
a) Dwuchromian po t asowy cz . d.a., roztwór wzorcowy. W kolbie p~ 

rowej pojemności 100 cm3 rozpuśc ić w wodzie 0 ,4 g dwuchromianu po
t asowego odwatonego z dokładno ś cią do 0,001 g, uz upełnić wodą do 
kreski i wymieszać (r oztwór A) . 10 0m3 roz t woru A r o zoieńozy ć w kol
bi e pomiarowej pojemności 100 cm3 do kreski wodą (roztwór B) . Roz
t wór B należy przygotować katdorazowo , 

b ) Kwas s i arkowy cz.d.a . (1,83). 

5.2 .10.2. WJ konanie oznaozania. Do 100m3 badanego &e t ano l u u
mieszozonego w cylindrze z doszlifowanym kor kiem pojemności 500m3 

przemytego uprze dnio kwasem s iarkowym, wkraplać, oziębiając i ciąg

l e mieszając 100m3 kwa s u s iar kowego. 
Badany me tanol odpowia da: 
- gatunkowi cll.cz. i oz.d.a . , jateli badana próbka pozos t anie bez

barwna , 
- ga tunkowi oz., jeteli zabarwienie badanej próbki będzie inten

sywniej sze nit zabarwienie wzorca przygotowanego pr zez ~mieszanie 

10m3 roztwor u B i 190m3 wody. 

5. 2.11. Próba a nadmanganianem potasowJm 

5 . 2.11.1. OdczJnniki i roztwor~ 

a ) Kwa s azotowy cz.d . a .·, roztwór 2 N 
b) Nadmanganian potasowy oz . d . a ., roztwór O, 04-prooentowy. Roztwór 

nalety przygotować be zpośrednio przed oznaczaniem, stosując wodę 

desty lowaną uprzednio wygo towaną w ciągu 30 m1n z dodatkiem nadman
ganianu potasowe go do lekko rótowego zabarwienia 1 ochłodzoną. 

o) Ro ztwór wzoro owy clllorku kobaltawego i azotanu uranylu . W kol
bie pomi arowe j p o j emnośoi 1000 om3 rozpuścić w małe j i l0601 wody do
kładnie odwatone 2,5 g chlorku kobaltawego (CoC12 ' 6H20) 1 2,8 g a
zotanu urany lu [U02 (N0

3
) · 6H20] . Dodać 10 0m3 r oztworu kwasu a zoto

wego uzupełnić wodą do kreski i dobrze wymieszać . Ro z twór ten jest 
trwały w ciągu 3 miesięcy. 

d) Roztwór wzorcowy cblorku kobaltawe go i dwucbromi anu potasoweg~ 
W kolbie pomiarowej pojemności 1000. cm3 ro z p uś ci ć 5 ,800 g azot a nu 
kobaltawe go (CoC12 06H20) i uz upełnić wodą do kreski (roztwór A). W 
ko bie pomiarow ej pojemności 1000 cm3 rozpuści ć 0 ,020 g dwuollromia
nu potasowe~o (K2Cr207 ) i uz upełni ć wodą do kreski (r oztw6r B). Roz
twory te motna stosować przez 3 miesiące. Przed wyko nan iem próby z 
nadmanganianem potasowym zmieszać roztwór A z rozt~orem B 11 stosun
ku objętościowym 1 + 1. 
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,. ~ l' - '" \. . - . . ' l' . 2z..-f._._l.:--ś:..~~,Jr{.onanl.e oznaczaO::"2 !:"'rz :yg0~o"&a~. Gwa c~y. J..t}~ry p0JeiU-
7-

rJD Ś Cj 50 cm;> z doszlifowan.ymi Ko.::'~aw14 De jedr:eS0 cJlind.ro odrJ~l"!!.,J·ć , 
50 cm ''; roz.twcru \OJzoroowt::go wg 5. ·i . '11 . "1 e) li.l~ 5 .. 2 .... } : .. 1 d), I:l je d!:u-

g:1.ego 5(J !:m3 badanego U!.E:tS:J.Olll ( r,;.!·lj.udel' tr::~n ~p:ruednJ.c' PI ,;i:?płukct 
(: ;'.l d. a ~1 ~'1 x m.e t an c 1. e m. ) ~ 

Badaną próbkę umie~c i ~ na łainl wodnej c s r aie~ tal!!;~-Atu~ze 20 
-, I-I ,)~ l u'" __ 1'''' 'v ... 

moo~atJ. i 

w ulti."a"';~7rmoata~ie • . ~;(} 15 min w:v~.!~~':: z .l;". :7, !.1.:;' J.llt ult.;:e~. ~.r· 

doda!: !; wikr biUl'(::t·y 1 cm." l'CztWC!'ll rLJ. dl1.HJ.!:l~[~..i..&t!~ pOt~50-

we ·50 f 3ar.Fjtow.-;.;~ c zaD, z. amkn ąć ,. wJ'!Li .. S'Br.ac s pon0';linie u.'.:);~ści(' !la !..s..ird. 

wo~neJ lu~ w ultra~ermostacie. 
C1!.1na:z::;6 czac od mom.ent u. d odanie .r c"~tw o:·u. uEtG.Ina.c.gałi.2.liu";"! p.,t,s.Gc~(e

go d(t zrb~nan~a si~ barwy badanej pr6bkl L' WZ():r~em (ogląJ.a(~ i:~ "01a

lyllc tlE<). 

Barit-me p~ 6~~:::i chronić w oz s ie ?łJ' k on:yw ania o z.o.Hc ~ a.ni8. pX7"c,l bc;,:,

P Qś",,,,fu1i.m d.z i ałaniem promieni słonecznyob. 

Prtbkę li nadmao'ganianem -po tasowym na l e ży wy k.onać w pL"~VJa::;e j ko-· 

l ejl1c:§ci pr:,;ed i nnymi oznaczaniami, Z81' a z po o t r .i:y lllan:l u ill0 t anc·l ll do 

badań. 

2.: 2 .15' Oznaczani e sll.c b.ej poz;ostalośoi po oup arowani u . W paro',\>

n icy pla t ytlowe j . kwar c owej 1llb Ile s zkła borokrz;~mif.\no\lle go o sredn i

c'3 około 50 mm odparować porcjami 100 cm-~ bad anego me tanolu Ila laź
ni wodne j o tempel' et lU'ze wod.y 50 760°C . Po!;os t alo ś ć po odparowaniu 

suszJ'~ do stalej masy w t emperaturze 105 "" 110°C • . Pier ws ze ważenie 
w;ykonać po 'O min. Wszystkie waze ui.a wykonać z doklad..a.oac ią do 
0,0002 g . 

Zawal' tość pozos t ałości po c dparowan~u eX 5) VI prOc6cta.cb. obliczyć 

z.e wzoru 

w kt órym: 

.m · 100 

V . 1120 .. 

n1 - pozostałość po odparowaniu, g , 

e!O gęstość badanego metanol u wg 5.2.2, g/cm' , 
V - objętość badanego metanolu pobrana do odparowania. 

Za wynik należy p~ąć średnią arytmetyczną wynik6w 

dwóo h oznaozat 01& różni ącyoh się o w1ęc~j niż 10% ich 
tmetycaoej . 

co na jmniej 

średniej arjI-
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5.3 . Interpretacja V/d'oik6w. Wartości liczbowe wj'stępujące VI nor-

mie ore~ wJniki oblic zeń należy interpretować zgodnie z PN-70/ 
N-02120 p.3. 3. 2 (metoda Z). 

K O N I E C 

IN~'ORMACJE DODATKOWE 

1. Istotne zmiany w s~o sunku do BN-68/6191-84 

a ) zweryf ikowano ilość wy magań (wykre ślono zawartość s iarki ) 

b ) wprowadzono dodatkowo gatunek ch.cz., 

c) zaktualizowano postanowienia odnoś nie pakowania, przechowywania, trans

portu i pobierania pr6bek, 

d ) zaostr zono w gat.cz.d.a. wymagania dotyczące zawartości aldehydów i ke

ton6w, zawartości żelaza oraz pr6by z KMn04 , 

e) uzupełniono znakowanie, wprowadzono inI'ormacje dotyczące własności wybv.

chowych i toksycznych aetanolu i ratownictwa w przypadku pożaru i zatrucia, 

f ) wpr owadzono jako r6wnorzędne z met odą Fischera oznaczanie zawartości wo

dy aetodą van der K •• lana, 

g ) w próbie z KKn04 obok wzorca z azotan.m uranylu wprowadzono, jako r6wno

rzędny tani wzorzec z dwuchromianem potasu. 

2. H6żnioe w stosunku do zalecenia RS 3264-71 

a ) zamiast oznaczania procontowej zawartośoi metanolu metodą chromatogran

czną - pozostawiono , destylację, 

b ) pozostawiono oznaczanie zawartości żelaza 

c) pozostawiono metodę próby z nadmanganiaAem potasowym jak w normie 8N-68/ 

6191-84 metod .. ta jest zgodna z ISO R 1387 z 1970 Metanol do u~tku przeay-
" 

słowego. Ketoda badań, 

d) Pozostawiono metod, oznaczani a zawartości aldehyd6w i keton6w wg BN-b8/ 

6191-84 metoda t a jest zgodna z ISO R 1387 z 1970. 

3 . Normy i dokumenty zwi§Zane 

PN-66/c- 04004 Przetwory naftowe. Oznaczani e gę stoś ci (masy właściwej) 

PII-b5/C'-04086 Przetwory naltowe. Oznaczh.nie zawartości wony metodą Fischera 

PN-b9/C-~512 ProdQk~y organiczne. Oznaczanie granic temperatur wrzepia 

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczynników, roztworów pomoc-

nic zych oraz roztwor6w do kolorymetrii i nefelometrii 

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

PN-70/C-80047 Odozynniki. Wytyozn. pobierania i przygotowania średniej 

pr6bki laboratoryjnej 

.J _, 
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PH- 64/0-79021 System wymiarowy opakowań 

PN-67/0-79252 Produkt y w opakowaniach ~ransportcwy ch. Znaki 1 ~aanie. Wy

magani a podstawoW9 

BN-65/ 6831-1} Opakowania 5~klane artykuł ów chemicznych . Butelki typu POCh 

BN- 67/6020-01 Potencjometryczne oznaczanie zawartości wody w związkach or ga

nicznych odczynnikiom Van der Meulena 

Przepisy o przewozi~ kolej ą materiałów 1 przedmiotów niebezpi ecznych (PKN ) z 

dnia 15 września 1968 r. (nz.T. i ZK nr 20, paz . a4 z 1968 r.) 

Rozporządzenie Mini strów Komunikacji i Spraw Wewnętr znych z dnia 27 lis topada 

1971 r. w sprawie bezpiecze6stwa ruchu przy przewozie materiałów niebez

pieczn)'ch na drogach publicznych (Da.U. nr 35 z 1971 r. poz. 310) 

Obwieszczenie Ministrów Komunikacji i Spraw Wewnętrznych z dnia 1 września 

1972 r. w sprawie zatwierdzenia szczeg6łow;rch przepisów bezpieczeństwa ru

elu. przy przewozie lIlateriałów niebezpieezuych Da drogach publicsnych 

(Da.T. i Z.K. Załącznik do nr 26 z 1972 r. poz. 115). 

Specjalne warunki przewo:z". towarów niebezpieCznych w lIliędzynarodowej ko .... ni

kaeji kolejow .. j - stanowiące z.ałącznilt 4 clo Umowy 51IGS (Dz.T. i ZP z 1966r. 

nr 7, poz. 35) 

Regulamin lIliędzynanXWwy clla przewozu koleją towarów niebezpieezn)'ch RID sta-

nowiący zał~zaik 1 do konwencji elB (Dz.U. nr 21, poz. 137 

czerwca 1968 r.). 

:II dnia 29 

Zawartość lIletanol" oznaczOJla lletodą cUOII&tograficzaą w7nosi ni. uiej nii 

5. -GrY zagraniczne 

CSIIS C!S. 68 6461-1970 Ci&t. cbeailtalie. M.taaol 

BIID 'rGL 1.J129 (62) LailHlr U1l~ Feinche .. ikaliea. MotbaJlol 

ZSaB rOCT 6995-67 PeaKTUllI. YeTaHOJI - fi,ll; 

PC 3264-71 PeaKTHBllI. ~eTaHOJI 


