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1. WSTEP

1.1. Przedmiot noimy. Przedmiotem noimy jest metanol surowy wydzielony z octu suro-

wego, bedacego jednym z produktow suchej destylacji drewna lisciastego.

1.2. Zastosowanie przedmiotu normy. Metanol surowy jest surowcem do otrzymywania al-

koholu metylowego i rozpuszczalnika acetonowego. Stosowany bywa jako $rodek do skazania

w przemysle spiiytusowym.

1.3. Okre$lenia. Metanol surowy jest to wielosktadnikowa mieszanina sktadajgca sie

z alkoholu metylowego, allilowego, octanu metylu, dwumetylalu, acetonu i1 wody.

1.4. Normy zwiazane

PN/C-04505 Chemiczne badania i proby. Pobieranie prébek i przygotowanie $redniej prob-
ki laboratoryjnej. Wytyczne dla produktow ciekdych

FN/C-04507 Chemiczne badania i préby. Pobieranie prdébek i przygotowanie S$redniej prob-
ki laboratoryjnej. Wytyczne ogélne

PN/C-60008 Chemiczne badania 1 préby. Przyrzady do pobierania proébek, Zgtebniki do

produktéow ciekdych
PN-61/M-79104- Opakowania metalowe.

2. PODZIAL SORTYMENTU 1 OZNACZENIE GATUNKU

Beczki z dnami statymi

2.1. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci zwiazkdéw organicznych rozréznia sie dwa ga-

tunki metanolu surowego: 1 i II.
2.2. Przykdtad oznaczenia metanolu surowego gatunku I:

METANOL SUROWY 1 BN-67/6076-06
3. WYMAGANIA

Parametry jakosciowe dla metanolu surowego wg tabl. 1.
Tablica 1
. Gatunek
Wymagania
| 1
a) Wyglad ciecz barwy ciecz barwy
stomkowozie- brunatnej bez
lonawej bez zanieczyszczen
zanieczyszczen mechanicznych
mechanicznych
b) Gesto$é¢ d , g/cm”, najwyzej 0,858 0,911
c) Zwigzkéw organicznych, % co najmniej 73,7 50,3
d) Alkoholu metylowego, %, co najmniej 30,0 25,0
e) Estrow w przeliczeniu na octan metylu, %, co
najmniej 15,0 15,0
f) Aldehydéw i ketonéw w przeliczeniu na aceton,
%% co najmniej 8,0 8,0
g) Olejéw metanolowych, %t najwyzej 5,0 15,0
h) Kwaséw rozpuszczalnych w wodzie w przelicze- /
niu na kwas octowy, %, najwyzej 0,1 0,2 *
Zjednoczenie Przemystu Pilyt, Sklejek i Zapatek
Ustanowiona przez Dyrektora ZPPSiZ dnia 21 lipca 1967 r. jako norma obowiqzujgca
w zakresie produkcji od dnia 1 kwietnia 1968 r.
(Mon. Pol. nr 53/1967 poz.264)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE Druk. Wyd. Norm. W-wo. Ark. wyd. 0,60 Nakt. 1300+ 433 Zam. 2800/67 C*na zt 3,60
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4. PAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT

4_.1. Pakowanie. Metanol surowy nalezy pakowa¢ w stalowe cysterny lub w beczki wg
PN-61/M-79104. Na opakowaniu nalezy umiesci¢ trwaty napis zawierajacy:
a) nazwe lub znak wytwérni,

b) wage brutto i netto,
c) znak ostrzegawczy: "Ostroznie - Srodek szkodliwy', wykonany czerwonymi literami

na biatym tle.
4_.2. Przechowywanie. Metanol surowy nalezy przechowywa¢ w chdodnym miejscu w zbior-
nikach pomalowanych jasna farbg.

4.3. Transport. Metanol surowy moze by¢ transportowany w stalowych cysternach [lub

w beczkach metalowych z dnami statymi dowolnymi Srodkami lokomocji.

3. BADANIA

3.1. Pobieranie probek i przygotowanie $redniej probki laboratory.lne.l. Nalezy sto-

sowa¢ zasady PN/C-04-505.
Partie produktu stanowi zawartos¢ cysterny lub najwyzej 250 opakowan naped#nionych

z jednego zbiornika magazynowego,
Prébke nalezy pobiera¢ z kazdej cysterny lub z beczek wybranych w sposéb losowy w

zaleznosci od licznosci opakowah w partii wg tabl. 2.

Tablica 2
Licznos¢ opakowan w partii Liczba opakowan, ktéra nalezy wybrac

sztuk do pobierania proébek
do 3 wszystkie

4¢ 5 3

6Ff 15 5

16-r 25 7

26t 63 8

64-j-160 9
1617250 10

Prébki pierwotne nalezy pobiera¢ z kazdego wybranego opakowania po dokdadnym wymie-
szaniu beczek przez toczenie, a z cystern po wymieszaniu sprezonym powietrzem.

Prébki pierwotne z beczek nalezy pobiera¢ zgtebnikiem wg PN/C-60008. Probke z cy-
sterny nalezy pobra¢ czysta suchg butelkg metalowg umieszczong w koszu z blachy od4o-
wianej .

Objetos¢ probki ogdélnej powinna wynosi¢ co najmniej } 1, a Sredniej probki labora-
toryjnej - co najmniej 2 1.

Pakowanie, znakowanie i przeznaczenie Sredniej probki laboratoryjnej powinno by¢
zgodne z FN/C-04507.

Czas przechowywania probek do analiz rozjemczych powinien wynosi¢ 6 tygodni od da-

ty wystania metanolu z zaktadu.

5.2. Opis badan

3.2.1. Okreslanie wygladu zewnetrznego. Do cylindra o Srednicy 30 mm z bezbarwnego
szk¥a nalezy wla¢ tyle metanolu surowego, aby wysokos¢ wynosi4a 100 mm. Metanol suro-
wy ogladany w sSwietle dziennym nieuzbrojonym okiem wzd4uz osi cylindra na biatym tle po-

winien by¢ barwy stomkowozielonkawej lub brunatnej bez zanieczyszczen mechanicznych.
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wadzi¢ do temperatury 20°C wg wzoru

w Ktorym:

d2° = dt + 0,00093

(t-20)

nalezy wykona¢ przy pomocy piknometru,
lub cechowanego areometru w temperaturze pokojowej

3

wagi hydrostaty-

dt - gestos¢ badanego metanolu w temperaturze, w ktérej odbywat sie pomiar,
w ktorej odbywat sie pomiar.

t - temperatura,

Zt?,?.. Oznaczanie zawartosci

nalezy ustali¢ w zaleznosci

Zawartos¢ zwigz-
kéw organicznych

%

0,8
1,6
2,4
3,2
4,0
4,8
5,6
6,4
7,2
8,0
8,8
9,6
10,4
11,2
12,1
12,9
13,8
14,6
15,5
16,4
17,2
18,1
16,9
19,8
20,6
21,4
22,3
23,1
24,0
24,9
25,7
26,6
27,4

Gestos¢

0,997
0,996
0,995
0,993
0,992
0,990
0,989
0,988
0,987
0,986
0,984
0,983
0,982
0,981
0,980
0,979
0,978
0,977
0,976
0,975
0,974
0,973
0,972
0,971
0,970
0,969
0,968
0,967
0,966
0,964
0,963
0,962
0,961

Tablica 3

Zawartos¢ zwigz-
kéw organicznych

%

28,3
29,2
30,0
30,9
31,8
32,7
33,5
34,4
35,3
36,2
37,1
38,0
38,9
39,9
40,8
41,6
42,6
43,6
44,5
75,5
46,4
47,4
48,4
49,4
50,3
51,3
52,3
53,3
54,3
55,3
56,4
57,4
58.4
59.4

zwigzkéw organicznych.
od gestosci produktu wg tabl.

Gestosc

0,959
0,958
0,957
0,956
0,954
0,952
0,951
0,949
0,948
0,946
0,944
0,942
0,941
0,939
0,937
0,935
0,933
0,931
0,929
0,927
0,925
0,923
0,921
0,919
0,917
0,915
0,912
0,910
0,908
0,906
0,903
0,901
0,899
0,896

3.

Zawartoscé

kow organicznych Gestosé

%

' 60,5
61,5
62,6
63,7
64,7
65,8
66,9
68,0
69,1
70,3
71,4
72,5
73,7
74,8
76,0
77,2
78,4
79,6
80,8
82,0
83,3
84,5
85,8
87,1
88,4
89,8
91,2
92,6
94,0
95,5
97,0
98,5

100,0

zwigz-

0,894
0,891
0,889
0,886
0,884
0,881
0,879
0,876
0,874
0,871
0,868
0,866
0,863
0,860
0,857
0,855
0,852
0,849
0,846
0,843
0,840
0,836
0,833
0,829
0,826
0,823
0,819
0,816
0,812
0,807
0,803
0,799
0,794

i wynik spir>

Zawartos¢ zwigzkow organicznych



BN—67/6076—06

5.2.4. 0Oznacznnie zawartosci alkoholu metylowego

5.2.4.1. Odczynniki

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

b) Bezwodnik octowy cz.d.a., 12-procentowy roztwér w bezwodnej pirydynie.
c) Fenoloftaleina cz.d.a., 1-procentowy roztwdr alkoholowy.

5.2.4.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojemnosci 300 ml odmierzy¢ pdpe-
ta 0,5 ml metanolu surowego, doda¢ z biurety 20 ml roztworu bezwodnika octowego. Kol-
be nalezy zamknaé¢ korkiem z wstawiong w nim chdodnica powietrzng wysokosci 1 m.Zawar-
tos¢ kolby ogrzewa¢ na #azni wodnej w temperaturze 70 £5°C w ciggu 15 min. Po ozie-
bieniu chtodnice 1 $Scianki kolby nalezy sptuka¢ wodg destylowang Swiezo przegotowang,
wolng od dwutlenku wegla i1 miareczkowa¢ w obecnosci fenoloftaleiny 1n roztworem wodo-
rotlenku sodowego do jasnord6zowego zabarwienia nie znikajacego w ciagu 30 sek. Jedno-
czes$nie wykona¢ Slepg probe z odmierzonych $cisle 20 ml ~-procentowego roztworu bez-
wodnika octowego, postepujac tak jak przy oznaczaniu proby whasciwej. Zawartos¢ alko-

holu metylowego (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

0,032 m (V.- V.) = 100

0,5 «

w ktorym:
V1l - objetos¢ 1n roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego na zmiareczkowanie
Slepej proby, ml,
V2 - objetos¢ 1n roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego na miareczkowanie pro-
by wkasciwej, ml,
0,032 - ilos¢ alkoholu metylowego odpowiadajaca 1 "ml 1n NaOH, g,

dPo - gestos¢ badanego metanolu surowego.

5.2.4.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej
dwéch oznaczanh nie roéznigcych sie miedzy sobg wiecej niz o 10% ich Sredniej arytmety-
cznej.

5.2.3. 0Oznaczanie zawartosci estroéw

5.2.5.1. Odczynniki

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,5n.

b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwdr 0,5n.

c) Fenoloftaleina cz.d.a., 1-procentowy roztwér alkoholowy.

5.2.5.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojemnosci 300 ml z doszlifowaiym
korkiem nalezy odmierzy¢ pipetga 5 ml metanolu. Zawartos¢ kolby zobojetnié¢ wobec feno-
loftaleiny 0,5n roztworem wodorotlenku sodowego do jasnord6zowego zabarwienia, po czym
doda¢ 50 ml 0,5n roztworu wodorotlenku sodowego i1 pozostawi¢ w spokoju na 30 min. Po
uptywie tego czasu kolbe z zawartoscig ogrzewa¢ w temperaturze nie wyzszej jak 50°C
pod chtodnica zwrotng na 4azni zwrotnej przez 30 min. Po oziebieniu wewnetrzne Scian-
ki chtodnicy nalezy sptuka¢ wodg destylowang sSwiezo przegotowang,wolng od dwutlenku
wegla 1 miareczkowa¢ wobec fenoloftaleiny 0,5n roztworem kwasu siarkowego do pojawie-
nia sie jasnor6zowego zabarwienia nie znikajacego przez 30 sek.

Zawartos¢ estrow w przeliczeniu na octan metylu (X) obliczy¢ wg wzoru
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w ktorym:
Vj - objetos¢ 0,5n roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego do badanej proby, ml,
V2 - objetos¢ 0,5n roztworu kwasu siarkowego zuzytego do miareczkowania, ml,
0,037 - 1los¢ octanu metylu odpowiadajgca 1 ml 0,5n NaOH, g,

dZQ - gestos¢ badanego metanolu surowego

$.2.5.3. Wynik. Za wynik przyja¢ nalezy Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej
dwdécb oznaczan réznigcych sie miedzy sobag nie wiecej niz o 10% Sredniej arytmetycznej
wynikow.

5.2.6. Oznaczanie zawartosci aldehydéw i1 ketondw

5.2.6.1. Odczynniki

a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,5n.
b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 0,5n.

c) Jod cz.d.a., roztwor 0,1n.

d) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,1n.

e) Skrobia, roztwér 0,5-procentowy.

5.2.6.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml z doszlifowa-
nym korkiem odmierzy¢ pipetag 5 ml badanego metanolu surowego i1 doped#ni¢ do kreski wo-
dg destylowang. Roztwor dokdadnie wymieszac¢. Nastepnie do kolby stozkowej z doszlifo-
wanym korkiem pojemnosci 300 ml odmierzy¢ pipetag 5 ml roztworu metanolu surowego, do-
da¢ 20 ml 0,5n roztworu wodorotlenku sodowego, doktadnie wymiesza¢ 1 doda¢ 25 ml 0,1n
roztworu jodu. Po 20 min do zawartosci kolby doda¢ 25 ml 0,5n roztworu kwasu siarko-
wego i1 odmiareczkowa¢ nadmiar jodu 0,1n roztworem tiosiarczanu sodowego, dodajac pod
koniec miareczkowania 2 ml Swiezo przygotowanego roztworu skrobi. Miareczkowa¢ do mo-
mentu zaniku niebieskiego zabarwienia.

Réwnolegle nalezy wykona¢ Slepag probe w ten sam sposob jak probe wkasciwg dodajac
zamiast 5 ml przygotowanego roztworu metanolu surowego 5 ml wody destylowanej.

Zawartos¢ aldehydoéw i ketonéw w przeliczeniu na aceton (X ) obliczy¢ wg wzoru

0,000967 . 100 . 1000 3,87
X =
w ktoérym:
W - objetos¢ 0,1n roztworu tiosiarczanu sodowego znzytego do miareczkowa-
nia Slepej proéby, ml,
Wt - objetos¢ 0,1n roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do miareczkowa-
nia proby wkasciwej, ml,
0,000967 - 1los¢ acetonu odpowiadajgca 1 ml 0,1n roztworu jodu, g,
sz - gestos¢ badanego metanolu surowego.
5.2.6.3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej

dwéch oznaczan nie réznigcych sie miedzy sobag wiecej niz 10% ich Sredniej arytmetycz-
nej -

5.2.7. Oznaczanie olejoéw metanolowych. Do cylindra pomiarowego pojemnosci 100 ml z
doszlifowarym korkiem wla¢ 50 ml metanolu surowego i 50 ml wody destylowanej, doktad-
nie wymieszac¢ i odstawi¢ na przeciag 4 godz w temperaturze pokojowej. Po rozwarstwie-
niu sie cieczy nalezy odczyta¢ objetos¢ warstwy olejow w ml.

Zawartos¢ olejow metanolowych w procentach objetosciowych obliczy¢ wg wzoru

X = 2V

w Ktorym V - objetos¢ warstwy olejowej, ml.
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5.2.8. Oznaczanie zawartosci kwasow rozpuszczalnych w wodzie

3.2.8.1. 0Odczynniki
a) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 0,1n.
b) Fenoloftaleina cz.d.a., 0,l-procentowy roztwdr alkoholowy.

3.2.8.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojemnosci 300 ml odmierzy¢ pi-

petag 10 ml metanolu surowego. Nastepnie doda¢ okoto 20 ml wody destylowanej sSwiezo

przegotowanej, wolnej od dwutlenku wegla, doda¢ 3 : 4 krople fenoloftaleiny 1 miarecz-

kowa¢ 0,1n roztworem wodorotlenku sodowego do jasnor6zowego zabarwienia nie znikajace-

go w ciaggu 30 sek.
Zawartos¢ kwasow rozpuszczalnych w wodzie w przeliczeniu na kwas octowy ( X) nale-

zy obliczy¢ wg wzoru
V « 0,006 =100
X = 10 = d20

w ktoiyms
V - objetos¢ 0,1n roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego do miareczkowania,ml,

0,006 ilos¢ kwasu octowego odpowiadajgca 1 ml 0,1n NaOH, g,

dzg - gestos¢ badanego metanolu surowego.

5.2.8 .3. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wynikéw co najmniej

dwoéch oznaczan nie réznigcych sie miedzy soba wiecej niz 10% ich Sredniej arytmetycz-

nej -
BIBLIOTEKA GLOWNA
KONIEC Politechniki Warszawskiej
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