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Badanie srodkdw skazajacych dla spirytusu

I. SRODKI SKAZAJACE DO SKAZANIA OGOLNEGO.
1. Spirytus drzewny (alkohol metylowy).

Zabarwienie. Spirytus drzewny nie moze by¢ ciemniejszy od roztworu 2 em? !/,, nor-
malnego roztworu jodu w jednym litrze wody dystylowanej. Dla poréwnania zabarwienia ptynéw,
uzywa sig cylindréw ze szkla bialego z ptaskiem dnem, o wysokosci 17,5 c¢m i o Srednicy 2 cm,
posiadajacych nacigte kreski na wysokosci 10 em od dna. Cylindry nalezy napelni¢ nalezycie pty-
nami do kresek i dla poréwnania unieszcza¢ w ciemni Kuczerowa. Poréwnanie uskutecznia sig
nad arkuszami bialego papieru.

Dystylacja. 100 cm?® spirytusu drzewnego, odmierzonych w temperaturze 15° C, wlewa
si¢ do kolby z blachy miedzianej, o grubosci $cianek 0,5 mm, o $rednicy 7 cm, o wysokosci do
szyjki 7,5 c¢m, z szyjka o wysokosci 2,5 ¢m, $rednicy dolnej 2,3 ¢m, i Srednicy gérnej 2,5 em, z dnem
kulistem, zlekka sptaszczonem, o pojemnosci okoto 200 ¢m®. Kolke ustawia sig¢ na ptytce azbesto-
wej z okraglem wycieciem o takiej $rednicy, azeby po wstawieniu w nig kolba opuscita si¢ do zro-
bionego na polowie jej wysokosci wypuklego pierscienia. Do szyjki kolby wstawia sig deflegmator
jednokulkowy o diugosci 170 mm i $rednicy rurki 12 mm. Boczne ramig deflegmatora powinno
by¢ umocowane o 25 mm ponizej gérnego jego korca i 0 55 mm ponad wydgciem kulistem. Sred-
nica kulki deflegmatora: 35 mm. Do gérnego otworu deflegmatora wprowadza sig termometr z po-
dzialkg na 1° C, o skali od 60 — 80° C, tak, azeby zbiornik rteciowy termometru znajdowal sig
w samym $rodku kulki deflegmatora. Ramig¢ boczne deflegmatora wprowadza si¢ do chlodnicy
szklanej Liebiga z ptaszczem do ochtadzania woda. o diugosci conajmniej 400 mm. Drugi koniec
chtodnicy wprowadza si¢ do zgietego przediuzacza, doprowadzajacego skroplony ptyn do miaro-
wego cylindra, z korkiem przytartym, o pojemnosci 100 ¢m?, z podziatka na 1 cm?®. Podgrzewanie
prowadzi sig tak, aby w cylindrze skraplalo si¢ 5 ¢m® ptynu w ciagu 1 minuty. Po podniesieniu
sig temperatury powyzej 75° C, odstawia si¢ plomien, daje sptyna¢ reszcie skroplonej cieczy z chlod-
nicy, odstawia si¢ cylinder miarowy, zakrywa go korkiem przytartym i po doprowadzeniu w prze-
ciggu 30 minut do temperatury 15° C, odczytuje si¢ ilo$¢ dystylatu. Doswiadczenie winno by¢
dokonywane przy ci$nieniu barometrycznem 760 mm. W razie jesli ciSnienie jest nizsze, to przy
obnizaniu sig ci$nienia o kazde 30 mm, od temperatury 75° C odejmuje si¢ po 1° C. Ze 100 cm?
spirytusu drzewnego powinno si¢ otrzymac conajmniej 90 cm?® dystylatu.

Mieszanie z wodga. Przy mieszaniu spirytusu drzewnego z podwéjng objetoscia wody,
powinno si¢ otrzymaé plyn przezroczysty lub tylko stabo opalizujacy. Dla okre$lenia stopnia opa-
lizowania, miesza si¢ w cylindrach ze szkta bialego z ptaskiem dnem, o wysokosci 17,5 em i $red-
nicy 2 cm, 5 cm?® spirytusu drzewnego z 10 em® wody. Cylindry stawia sig do ciemni Kuczerowa.
Przez otrzymang warstwe plynu powinno byé umozliwione wyrazne odczytywanie Nr. 1 czcionek
Snellena, przy odczytywaniu w 5 minut po zmieszaniu pltynéw.

Prébanazawarto$é acetonu. a) Probg wykonywa si¢ w kolbie miarowej z dtuga
szyjkq i szklanym korkiem przytartym, o pojemnosci kulistej czgsci kolby okoto 43 cm?, i ze skalg
na szyjce od 50 do 65 c¢m3, z podziatkg na i/5 ¢m?, przyczem pomigdzy kreskami podziatki winna
by¢ zachowana odlegto$¢é conajmniej 2 mm. Przy badaniu, 20 cm?® spirytusu drzewnego miesza
si¢ z 40 cm® roztworu tugu sodowego w wodzie o c. wi. 1,30 przy 15° C (27,75%) i po dokladnem
zmieszaniu, pozostawia 30 minut w spokoju, poczem odczytuje sig¢ objgtos¢ wydzielonego acetonu.
Z 20 ¢m?® spirytusu drzewnego winno si¢ oddzieli¢ nie mniej niz 5 ¢cm? acetonu.

b) 1 em?® spirytusu drzewnego winien wigza¢ conajmniej 22 ¢m? 1 : 10 normalnego roztworu
jodu. W celu wykonania préby, w 10 ¢m?® spirytusu drzewnego pipetuje si¢ do litrowej kolby mia-
rowej, napelnionej do potowy wodg. Zawartos¢ kolby skidca si¢ i dopetnia wodg do kreski, poczem
miesza sig bardzo dokladnie. Z roztworu tego pipetuje si¢ 10 em?, dodaje sig 10 ¢m® 2 : 1 normal-
nego roztworu wodorotlenku potasowego i nastepnie dolewa sig¢ z biurety 50 ¢m?® 1 : 10 normalnego
roztworu jodu z takg szybkoscig, aby cate 50 cm?® zostalo dolane w ciggu 1,5 miuuty, Podczas do-
lewania roztworu jodu, plyn w butelce winien by¢ ciagle mieszany. Mieszaning pozostawia sig
w spokoju podczas dalszych 1,5 minuty, zakwasza przez dodanie 21 e¢m® 1 : 1 normalnego roztworu
kwasu siarkowego, a nastepnie odmiareczkowuje si¢ nadmiar jodu 1 : 10 normalnym roztworem
tiosiarczynu sodowego. Pod koniec miareczkowania dodaje si¢ 2 krople skrobi, jako wskaznika.
Spirytus drzewny w prébie tej winien zwigzac nie mniej niz 22 em® 1 : 10 normalnego roztworu jodu.
Podczas wykonywania préby, temperatura ptynéw moze si¢ si¢ waha¢ pomigdzy 15 i 20° C.

Pochtanianie bromu. (Préba na zawarto$§¢ zwigzkoéw nienasyconych).
Roztwér 0,703 g bromu nie powinien sig¢ odbarwia¢ po dodaniu 20 ¢m? spirytusu drzewnego, nato-
miast powinien si¢ odrazu odbarwia¢ po dodaniu 30 ¢m?® spirytusu drzewnego. Temperatura ptynu
podczas doswiadczenia nie powinna przekracza¢ 20° C, przyczem doswiadczenie winno by¢ wyko-
nane w petnem $wietle dziennem. Roztwér soli bromowych przygotowuje si¢ w sposéb nastgpu-
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jacy: bromian potasowy i bromek potasowy poddaje si¢ suszeniu przy 100°C w ciggu 2 godzin.
Po ozigbieniu w eksykatorze odwaza si¢ 8,719 g bromku potasowego i 2,447 g bromianu potasowego.
Obie sole rozpuszcza si¢ w litrowej kolbie miarowej w wodzie, dopetnia wodq do kreski i miesza
bardzo dokiadnie. Do 2 kolb ze szkla bialego, o pojemnosci ok. 200 ¢m® kazda, wlewa sig
po 100 ¢m? roztworu soli bromowych i do kazdej dodaje si¢ po 200 ¢m?® kwasu siarkowego o c. wi.
1,29 przy 15° C (38,03%); otrzymane roztwory zawierajg po 0,703 g bromu. Nastepnie z biurety
o podziaice 1/10 ¢m® dolewa si¢ przy ostroznem mieszaniu: do jednej kolby 20 e¢m? spirytusu
drzewnego, do drugiej — 30 c¢m® spirytusu drzewnego. Szybkos$¢ dolewania winna by¢ taka, aby
w ciggu minuty wlewato sig ok. 10 em?® spirylusu drzewnego. Roziwér, do ktérego dodaje sig nastep-
nie 20 cm® spirytusu drzewnego, winien pozosta¢ barwny, natomiast roztwér, do ktérego dodaje sie
30 c¢m? spirytusu drzewnego, powinien natychmiast traci¢ barwe.

2. Zasady pirydynowe.

Zabarwienie. Zasady pirydynowe nie moga by¢ ciemniejsze od roztworu 2 em?® 1/10
normalnego roztworu jodu w jednym litrze wody dystylowanej. Dla poréwnania zabarwienia
plyndéw, uzywa sig cylindréw ze szkta bialego z plaskiem dnem, o wysokosci 16,6 em i o $rednicy
2 c¢m, posiadajacych nacigte kreski na wysokosci 10 ¢m od dna. Cylindry napetnia si¢ ptynami do
kresek i dla poréwnania umieszcza w ciemni Kuczerowa, Poréwnanie uskutecznia sie nad arku-
szem biatego papieru,

Stracanie soli kadmowej. 10 cm® zasad pirydynowych rozpuszcza sie w kolbie
miarowej, litrowej, w wodzie dystylowanej, dopelnia do kreski i miesza doktadnie. Chemicznie
czysty chlorek kadmowy przetapia sig, w celu pozbawienia wody, i 5¢ tak otrzymanego bezwodnego
chlorku kadmowego rozpuszcza si¢ w kolbie miarowej o pojemnosci 100 ¢m’ w wodzie dystylowa-
nej, dopetnia do kreski i miesza doktadnie. 10 cm® powyzszego roztworu zasad pirydynowych zadaje
si¢ 5 cm® 53%-owego roztworu chlorku kadmowego. Mieszaning roztworu skiéca sie silnie, poczem
z roztworu winien si¢ wkrétce wydzieli¢ wyrazny osad krystaliczny.

Wplyw odczynnika Nesslera. 10 cm® 1%-owego roztworu zasad pirydynowych,
otrzymanego w sposob wskazany w ust. 2, zadaje si¢ 5 ¢m® odczynnika Nesslera. Po sktéceniu
roztworu, winien sig straci¢ bialy osad.

Dystylacja. 100 ¢m? zasad pirydynowych, odmierzonych przy 15°C, wlewa si¢ do kolby
z blachy miedzianej, o grubosci $cianek 0,5 mm, o $rednicy 7 em i o wysokosci do szyjki 7,5 cm,
z szyjkq wysokesci 2,5 e¢m, o Srednicy dolej 2,3 em i $rednicy goérnej 2,5 ¢cm, z dnem kulistem,
zlekka splaszczonem, o pojemnosci ok. 200 cm?®, Kolbg ustawia sie na plytce azbestowej z okra-
gtem wycigciem o takiej $rednicy, azeby po wstawieniu w nig, kolba opuscita sig do wypuktego
pierscienia, zrobionego na polowie jej wysokosci. Do szyjki kolby wstawia si¢ deflegmator jedno-
kulkowy o dtugosci 170 mm i §rednicy rurki 12 mm. Boczne rami¢ deflegmatora powinno by¢
umocowane o 25 mm ponizej jego kornica i 0 55 mm ponad wydeciem kulistem. Srednica kuiki
deflegmatora — 35 mm. Do gérnego otworu deflegmatora wprowadza si¢ termometr z podziatkg
na 1° C o skali do 200° C tak, azeby zbiornik rteciowy termometru znajdowat sie w samym $rodku
kulki deflegmatora. Ramig boczne deflegmatora wprowadza sie do chtodnicy szklanej Liebiga,
z plaszczem chiodzonym wodg, o dtugosci conajmniej 400 mm. Drugi koniec chtodnicy wprowadza
sig do zgigtego przediuzacza, odprowadzajacego skroplony ptyn do cylindra miarowego z przytar-
tym korkiem, o pojemnosci 100 e¢m?, z podziatkg na 1 cm?. Podgrzewanie prowadzi sig¢ tak, aby
w cylindrze skraplalo si¢ 5 ¢cm® ptynu w ciggu 1 minuty. Po podniesieniu si¢ temperatury do
140°C odstawia si¢ ptomiefi, daje sptynaé reszcie skroplonej cieczy z chtodnicy, odstawia cylinder
miarowy, zakrywa go korkiem przytartym i po 30 minutach doprowadzania do temperatury 15°C
odczytuje ilo$¢ dystylatu, Jednoczes$nie podstawia sig drugi cylinder miarowy pod przedluzacz
i w dalszym ciggu ogrzewa miedziang kolbe oraz prowadzi si¢ dystylacje. Po podniesieniu tempe-
ratury termometru do 160° C — odstawia sig ptomien i po zachowaniu wyzej wyszczeg6lnionych przez
piséw ponownie odczytuje ilo§¢ dystylatu. Ze 100 ¢m?® zasad pirydynowych winno przedystylowac:
do 140° C conajmniej 50 cm?, a do 160 C — conajmniej 90 cm?.

Mieszanie zwodg. Przy zmieszaniu zasad pirydynowych z podwéjng objgtoscia wody,
powinno sig otrzymac ptyn przezroczysty lub tylko stabo opalizujacy. Dla okreslenia stopnia opa-
lizowania miesza sig w cylindrach ze szkta bialego z ptaskiem dnem, o wysokosci 17,7 ¢m i o $rednicy
2 cem, 5cm® zasad pirydynowych z 10 em® wody. Cylindry wstawia sie do ciemni Kuczerowa.
Przez otrzymany st6j ptynu, przy odczytywaniu po uplywie 5 minut po zmieszaniu pltynéw, powin-
no by¢ umoliwione wyrazne odczytywanie Né 1 czcionek skali Snellena,

Zachowanie wobec tugu sodowego. Do cylindra miarowego z przytartym korkiem
szklanym, o objgtosci 50 cm3, z podziatka na 0,5 cm?, wlewa si¢ 20 cm® zasad pirydynowych i 20 ¢m3
tugu sodowego o c. wt. 1,40 przy 15°C. Po silnem sktéceniu pltynéw i pétgodzinnem pozostawieniu
w spokoju, winna sig oddzieli¢ warstwa zasad pirydynowych o objgtosci conajmniej 18,5 cm?.

Okreslenie zasadowos$ci. 10 ¢m?® zasad pirydynowych rozpuszcza sie w kolbie mia-
rowej o pojemnosci 100 e¢m3, w wodzie dystylowanej, dopetnia do kreski i miesza doktadnie.

10cm® otrzymanego roztworu zasad pirydynowych miareczkuje si¢ normalnym kwasem
siarkowym dotad, dopdki kropla miareczkowego roztworu, wzigta po starannem wymieszaniu i opu-
szczona na bibule zabarwiong czerwienig Kongo, nie zabarwi papieru przejsciowo na kolor nie
bieski. Do tej chwili winno by¢ zuzyte conajmniej 9,5 ¢m® normalnego roztworu kwasu siarko
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wego. Papier zabarwiony czerwienig Kongo otrzymuje sie przez zanurzenie paskéw bibuty do s3-
czenia w roztworze 1 g czerwieni Kongo w 1 I wody dystylowanej i przez wysuszenie paskéw, za-
wieszonych w tym célu na sznurku. :

3. Oleje ketonowe.

Zabarwienie. Oleje ketonowe nie mogg by¢ ciemniejsze od roztworu 6 em? 1/10 nor-
malnego roztworu jodu w jednym litrze wody dystylowanej. Do poréwnania zabarwienia plynéw
uzywa si¢ cylindréw ze szkta bialego z ptaskiem dnem, o wysokosci 17,5 em i o $rednicy 2 cm, po-
siadajgcych nacigte kreski na wysokosci 10 em od dna. Cylindry napeinia si¢ ptynami do kresek
idla poréwnania umieszcza sig¢ w ciemni Kuczerowa. Poréwnanie uskutecznia si¢ nad arkuszem
biatego papieru.

Cigzar wtasciwy. Ciezar wlasciwy okresla si¢ po uprzedniem zabarwieniu olejow ke-
tonowych. Do szklanego cylindra z przytartym korkiem wlewa sig oleje ketonowe, dodaje
okoto 10% wagowych wyzarzonego bezwodnego potazu i sktéca w ciggu 10 minut, Ciezar wtasci-
wy okresla sig przy pomomocy wagi Westphal'a. Oleje ketonowe powinny wykazywac c. wi. nie wyz-
szy niz 0,850 przy 15° C.

Zawarto$¢ wody. Do cylindra miarowego z przytartym korkiem, o pojemnosci 250 cm?,
wlewa sig¢ 100 cm® olejéw ketonowych i dopetnia do 200 em® wodnym roztworem potazu o c. wt.
1,60 przy 15° C. Ptyny te skidca sig silnie w ciggu 3 minut i pozostawia w spokoju do czasu
wyraznego rozdzielenia si¢ dwu warstw i powrotu gérnej warstwy do zupetnej przezroczystosci.
Zmniejszenie sig objetosci gérnej warstwy nie moze byé wieksze niz 4 ems.

Rozpuszczalnos¢ w spirytusie. Do 100 objetosci spirytusu o mocy 92° objetoscio-
wych dodaje si¢ 3 objgtosci olejéw ketonowych, miesza i dodaje 136,2 objetosci wody dystylowa-
nej. Po silnem skiéceniu, roztwér w spirytusie, po obnizeniu jego mocy do 40°, nie powinien wy-
kazywac¢ wigkszego zmetnienia, tembardziej nie moga sig z niego wydziela¢ kropelki oleiste.

Stracanie kwasnym siarczynem sodowym. Przez nasycony roztwor siarczynu so-
dowego przepuszcza sig, przy ciaglem ochtadzaniu, bezwodnik siarkowy do chwili zabarwienia sig
roztworu na kolor z6tty i wydzielenia z niego niepochlonigtego bezwodnika siarkowego. Roztwér
tak otrzymanego kwasnego siarczynu sodowego winien wowczas wykazywaé c. wl. nie mniejszy,
niz 1,36 przy 16° C.

Do cylindra szklanego z korkiem przytartym wlewa si¢ jednakowe objetosciowo ilosci ole-
jow ketonowych i kwa$nego siarczynu sodowego, poczem skiéca sie silnie zawartosé cylindra
w ciggu kilku minut, jednocze$nie ochtadzajgc mieszaning lodem.

Po pewnym czasie plyn winien wydzieli¢ biale krysztaly w calej swej masie.

Jesliby jednak nie nastgpito przy tej probie wydzielenie krysztatéw, to w innem naczyniu
w podobny sposéb miesza si¢ rowne objgtosci roztworu kwasnego siarczynu sodowego i czystego
acetonu, przyczem wydzielajq sig biate krysztatki. Nieznaczng czg$¢ tych krysztatkéw dodaje sie
do préby z olejami ketonowemi i skiéca ponownie mieszaning, poczem musi nastgpi¢ krystalizacja
i cala masa préby winna zastygna¢. -

Sucha pozostatosé¢. 25cm? olejéw ketonowych odparowuje sig w parownicy porcela-
nowej lub platynowej na kapieli wodnej i pozostato$¢ prazy na silnym ogniu.. Po wyprazeniu nie
powinno nic pozostawa¢ na parownicy.

Dystylacja. 100 ¢m® olejow ketonowych, pozbawionych wilgoci w sposéb opisany
w ustepie 2, odmierzonych przy 15° C, wlewa sig do kolby z blachy miedzianej o grubosci $cianek
0, 5 mm, o srednicy 7 cm, wysokosci do szyjki 7, 5 mm, z szyjkq o wysokosci 2, b ¢m., Srednicy 2, 3 em
i Srednicy gérnej 2,5 cm, z dnem kulistem, zlekka sptaszczonem, o pojemnosci okoto 200 em? Kol-
bg ustawia sig¢ na ptytce azbestowej z okraglem wycigciem o takiej $rednicy, azeby po wstawieniu
w nig kolba opuscita si¢ do wypuklego pierscienia, zrobionego w potowie jej wysokosci. Do szyj-
ki kolby wstawia sig¢ deflegmator jednokulkowy o dtugosci 170 mm i $rednicy rurki 12 mm. Bocz-
ne ramig deflegmatora powinno by¢ umocowane o 25 mm ponizej gérnego jego korfica, i 0 55 mm
ponad wydeciem kulistem. Srednica kulki deflegmatora 35 mm. Do gornego otworu deflegmato-
ra wprowadza si¢ termometr z podziaitkg na 1° C o skali 200° C, tak azeby zbiornik rteciowy ter-
mometru znajdowat si¢ w samym $rodku deflegmatora. Ramig boczne deflegmatora wprowadza
si¢ do chtodnicy szklanej Liebiga z ptaszczem chlodzonym woda, o dtugos$ci conajmniej 400 mm.
Drugi koniec chtodnicy wprowadza si¢ do zgigtego przedtuzacza, doprowadzajacego skroplony
ptyn do cylindra miarowego z przytartym korkiem, o pojemnosci 100 mm?, z podziatkg na 1 cm?.
Podgrzewanie prowadzi sig tak, aby w cylindrze skraplato sig 5 cm?® ptynu w ciggu 1 minuty. Cylin-
der podstawia sig¢ pod przediuzacz po dojsciu temperatury do 75° C. Po podniesieniu si¢ tempe-
ratury do 140° G, odstawia sig¢ plomien, daje splyna¢ reszcie skroplonej cieczy z chiodnicy, odsta-
wia cylinder miarowy, zatyka korkiem przytartym i po 30 minutach doprowadzenia do temperatury
15° C odczytuje ilos¢ dystylatu. Jednocze$nie podstawia sig drugi cylinder miarowy pod prze-
dtuzacz, w dalszym ciggu ogrzewa sig kolb3 miedziang i prowadzi dystylacje. Po podniesieniu sie
temperatury do 180° C, odstawia si¢ ptomietii po zachowaniu wyzej wyszczeg6lnionych przepiséw—
ponownie odczytuje sie ilos¢ dystylatu. Ze 100 cm? olejéw ketonowych winno przedystylowaé sig
do 140° C conajmniej 75 ¢m? i do 180° C — conajmniej 90 c¢m *. b

Reakcja olejow ketonowych. Reakcja olejow ketonowych winna byé¢ obojetna lub
stabo alkaliczna. Badanie uskutecznia si¢ przez pograzenie do préb olejow ketonowych pa
pierkéw lakmusowych czerwonego i niebieskiego, uprzednio zwilzonych woda.




4. Nafta.

Cigzar wtasciwy. Cigzar wlasciwy nafty przy 15° C, winien si¢ waha¢ w granicach
0,79 — 0,80.

Rozpuszczalnos¢ w wodzie. Po skiéceniu 20 cm? nafty z 25 ¢cm® wody w cylindrze
miarowym z korkiem przytartym o pojemnosci 50 ¢m?, powinno si¢ wydzieli¢ po pétgodzinnem
odstawaniu conajmniej 19 c¢m® warstwy goérnej.

Rozpuszczalnosé w spirytusie. 5cm? nafty przy temperaturze okoto 20° C winno
rozpusci¢ sig¢ klarownie w 100 ¢m? spirytusu o mocy 92° objetosciowych.

5. Roztwoér barwnika fioletowego.

Roztwér barwnika winien zawiera¢ 0,4 g fioletu krystalicznego w 1 litrze spirytusu mety-
lowego o cechach, odpowiadajacych normom ustalonym w p. 1.

II. SRODKI SKAZAJACE DO SKAZANIA SPECJALNEGO.
1. Kamfora.

Cechyzewngtrzne. Kamfora powinna mie¢ wyglad bialej krystalicznej masy lub kry-
stalicznego proszku o silnym swoistym zapachu gryzaco-palacym i gorzkawym smaku.

Préba na kruchos§¢. Po zamoczeniu w eterze kamfora winna staé sie kruchg i da¢ sig
tatwo sproszkowac.

Rozpuszczalno§é. Kamfora winna rozpuszczaé sig tatwo i bez pozostatosci w eterze
i spirytusie (92°) lub chloroformie, w wodzie za§ w niewielkich ilosciach.

Punkt topliwo$ci. Kamfora winna sig topi¢ w granicach temperatur od 175 do 180° C.

Préba lotnos$ci. 0,5g sproszkowanej kamfory powinno ulotni¢ si¢ bez pozostatosci
przy nagrzewaniu w miseczce porcelanowe;j.

2. Terpentyna.

Cechy zewngtrzne. Terpentyna jest to ciecz bezbarwna o charakterystycznym zapachu

Cigzar wtasciwy. Cigzar wlasciwy terpentyny przy 15° C winien waha¢ si¢ w grani-
cach od 0,855 do 0,885.

Dystylacja. Przy dystylacji 100 ¢m?® terpentyny w sposéb podany dla zasad pirydyno-
wych i olejow ketonowych, powinno przej§¢ do dystylatu: do temperatury 150° C nie wigcej niz
5 e¢m? i do 175° C, — conajmniej 80 cm?.

Rozpuszczalnos$¢ w wodzie. 20 cm? terpentyny, po sktéceniu z 20 em?® wody i krét-
kiem odstaniu sig, powinno da¢ gérng warstwe conajmniej 19 cm?.

35 Eftenr

i Cechy zewngtrzne. Eter jest to ptyn bezbarwny o przyjemnym charakterystycznym
zapachu.
Cigzar wtasciwy. Cigzar wtasciwy eteru przy 15° C powinien wynosi¢ od 0,720 - 0,735.
. Rozpuszczalno$§¢ w wodzie. 20 cm? eteru po skiéceniu z 20 em® wody i krétkiem od-
staniu si¢ powinno da¢ gérngq warstwe conajmniej 16,5 cm?.

4. Olej zwierzecy.

Cechy zewngtrzne. Olej zwierzecy jest ciecza o barwie brunatno-czarnej i wstretnym
zapachu.

Dystylacja. Przy dystylowaniu 100 ¢m® oleju zwierzecego w sposéb przepisany dla
zasad pirydynowych i olejéw ketonowych, powinno przej$¢ do dystylatu: do temperatury 90° C nie
wigcej niz 5 ecm?, a do 180° C — conajmniej 50 cm?.

Reakcja pyrolowa. 2,5 em® 1%-go alkoholowego roztworu oleju zwierzgcego rozcieficza
sig spirytusem 92° do 100 cm®. Gdy do 10cm?® tego roztworu, ktéry zawiera 0,025% oleju zwierze-
cego, zanurzy sig¢ drzazgg sosnowa, zwilzong stezonym kwasem solnym, to po kilku minutach
drzazga powinna zabarwi¢ sig¢ intensywnie na czerwono. v

Zachowaniesig wobec sublimatu. 5cm?®1%-go roztworu oleju zwierzecego w spirytusie
92°, zadane 5 cm? 2-go roztworu sublimatu w spirytusie 92°, powinny da¢ natychmiast obfity ktacz-
kowaty osad. Natomiast 5 cm® 0,5%-go roztworu oleju zwierzecego w spirytusie 92°,zadane 5 cm® 2%-go
roztworu sublimatu w spirytusie 92°, powinny spowodowaé natychmiastowe wyrazne zmetnienie
mieszaniny.

5. Chloroform.

Cechy zewngtrzne. Chloroform jest to plyn bezbarwny o charakterystycznym zapa-

chu i stodkawym smaku.

Cigzar wthasciwy. Cigzar wlasciwy chloroformu przy 15° C waha si¢ pomigdzy
1,485 i 1,489.

Rozpuszczalno$§é w wodzie. 20 em® chloroformu, sktéconych z 40 em?® wody, po od-
staniu si¢ powinno da¢ dolng warstwe conajmniej 19 cm3.

Punkt wrzenia. Punkt wrzenia chloroformu lezy w granicach okoto 62° C.
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6. Jodoform,.

Cechy zewnetrzne. Jodoform jest to krystaliczny cytrynowo-z6tty proszek, posiada-
jacy przenikliwy zapach.

Lotno$§¢. Przy ogrzewaniu na porcelanowej miseczce 1 g jodoformu, powinien on ulotnié
sie bez pozostatosci.

Punkt topliwosci jodoformu waha sie w granicach od 110 do 120° C.

7. Tymol

Cechy zewngtrzne. Tymol sgto bezbarwne przezroczyste krysztatki z, zapachem
tymianku.

Punkttopliwosci. Punkt topliwosci tymolu waha si¢ w granicach od 45 do 51° C.

Zachowaniesie¢ wobec kwasu siarkowego. Krysztatek tymolu, rozpuszczony na
zimno w stezonym kwasie siarkowym, daje z6lte zabarwienie, kt6re przy nagrzewaniu przechodzi
w kolor ré6zowy.

8. Formalina.

Cechy zewnetrzne. Formalina jest to plyn bezbarwny, przezroczysty, o ostrym cha-
rakterystycznym zapachu.

Zawarto$é aldehydu mrowkowego. Formalina powinna zawiera¢ conajmniej 30%
aldehydu mréowkowego; po odparowaniu probki formaliny, w naczyniu pozostaje biaty bezposta-
ciowy osad, nierozpuszczalny w wodzie (tréjoxymetylen).

Reakcjaz azotanem srebra. W 14-ym rozczynie azotanu srebrowego, w obecnosci amo-
niaku i kilku kropel formaliny, wytwarza si¢ przy nagrzewaniu srebrne zwierciadto.

Badanie zawartoscialdehydu mréwkowego. Do kolbki Erlenmeyera o pojemnosci

200 cm?, z dobrze dopasowanym korkiem, wlewa sig 25 cm® tugu sodowego, taruje si¢ na wa-

I n,
dze analitycznej i odwaza $cisle 3 g formaliny. Nastgpnie w przeciggu trzech minut dodaje sig
powoli 50 ¢m? dobrej wody utlenionej, zawierajacej 3% dwutlenku wodoru i zostawia sig conajmniej
na 15 minut. Po uplywie tego czasu, sptékuje sig¢ $ciany kolbki i lejek, przez ktéry nalewano wode
utleniong, i zostawia na dalsze 17 minut. Nastgpnie po przekonaniu sig, ze zawarto$¢ kolbki jest

juz zupetnie zimna, miareczkuje Sie‘l_rT kwasem siarkowym, stosujac lakmus jako wskaznik.

1 em?® zuzytego tugu sodowego odpowiada 0,06 g formaliny; znaleziong zawarto$¢ procentowa na-
lezy pomnozy¢ przez ciezar wlasciwy formaliny.

9. Ester dwuetylowy kwasu ftalowego.

Cechy zewngtrzne. Ester dwuetylowy kwasu ftalowego winien by¢ ptynem bezbarwnym,
a najwyzej stabo z6ttawym. Jest on bezwon. lub o catkiem stabym, przyjemnym eterycz. zapachu.

Punkt wrzenia. Punkt wrzenia estru dwuetyl. kwasu ftalow, waha sie migdzy 286° i 293° C.

Ciezar wtasciwy. Cigzar wtasciwy estru dwuetylowego kwasu ftalowego powinien wy-
nosié¢ 1,120 do 1,130 przy 15° C.

Oznaczenie liczby zmydlenia. 5 g estru dwuetylowego kwasu ftalowego rozpuszcza
si¢ w 75 cm® normalnego tugu potasowego, zadaje 20 cm?® spirytusu i w kolbie potaczonej z chtod-
nica zwrotna, ogrzewa podczas ostroznego wstrzgsania przez mniej wigcej 156 minut az do zupel-
nego rozpuszczenia si¢ estru. Nast¢pnie mieszaning tg¢ utrzymuje si¢ we wrzeniu okoto pét go-
dziny, poczem dodaje siz parg kropel rozczynu fenoloftaleiny i miareczkuje nadmiar tugu normal-
nym kwasem siarkowym az do odbarwienia si¢ plynu w kolbie. Do tego nie powinno si¢ zuzy¢
wiecej jak 27 i nie mniej niz 29 ¢m?® normalnego kwasu.

Zachowanie sie z rozczynem nadmanganianu potasowego. 1 ¢m?® estru dwu-
etylowego kwasu ftalowego zadajemy 10 ¢m?® rozczynu nadmanganianu potasowego, zawierajacego
0,01 g nadmanganianu potasowego w jednym litrze wodyj; ten rozczyn po silnem jednominutowem
wykléceniu winien jeszcze przez 5 minut zachowac barwe rézowg.

10. Benzyna naftowa.

Cechy zewnetrzne. Benzyna naft. winna zawiera¢ wytacz. niefluoryzujgce czesci skt. nafty.

Cigzar wlasciwy. Cigzar wi, benzyny nait. waha sig przy 15° C miedzy 0,650 i 0,730.

Dystylacja. 100 ¢m® benzyny naft. przy dystyl. w warunkach wskazan. dla zasad pirydyn.
i olejéw keton. winno da¢: do 40° C. nie wigcej nad 5 cm?® dystyl., po 110°C za$ nie mniej, niz 75 cm®.

Rozpuszczalno$§é w wodzie. Po sktéceniu 20 cm® benzyny naftowej z 20 em?® wody
wydzielona gérna warstwa, po pétgodzinnem odstaniu, winna zawiera¢ conajmniej 19 cm?.

Rozpuszczalno§¢ w spirytusie. 2 cm®benzyny przy temperaturze' nie wyzszej nad
20° C winny rozpuszcza¢ sig¢ klarownie w 20 cm® spirytusu 92%-go.

11. Lug sodowy.

Cechy zewnetrzne. Roztwor tugu sodowego 32,5%-go stanowi bezbarwny lub zéttawy
przezroczysty ptyn, ktéry dziata gryzaco.




Cigzar wtasciwy. Cigzar wt. roztworu tugu sod. przy 15° C. powinien wynosi¢ 1,357 (38° Bé).

Miareczkowanie. 1cmd tugu sodowego, rozcienczony 20 cm? wody i zabarwxony.kllku
kroplami fenoloftaleiny nie powinien odbarwi¢ si¢ po dodaniu 10 ¢m® normalnego kwasu siarko-
wego, przy cigglem mieszaniu podczas miareczkowania.

12. Olej rycynowy.
Cechy zewnetrzne. Olej rycynowy powinien posiada¢ przy cieptocie pokojowej wy-
glad gestego, ciggliwego oleju, barwy jasno-zétte;j. ;
Rozpuszczalno$é w spirytusie. 5¢ oleju rycynowego powinny rozpuszczac sig cal-
kowicie w 15 em? spirytusu 92%-go przy cieptocie pokojowej, dajgc roztwor przezroczysty.
Zawarto$¢ kwasu solnego. Mieszanina 5 g oleju rycynowego i 25 em® spirytusu
92%-go, z dodatkiem kilku kropel rozczynu spirytusowego fenoloftaleiny, powinna zabarwi¢ sig¢ na

czerwono po dodaniu nie wigcej, niz 5 c¢m3

0n tugu potasowego.

13. Szelak.

Cechy zewngtrzne. Szelak przedstawia sie, jako z6tto-brunatne ptatki, lub jako bru-
natne zywicowate okruchy.

Punkt topliwos$ci. Szelak ogrzany winien topi¢ si¢ w temperaturze okoto 100° C i wy-
dziela¢ wlasciwy sobie przyjemny zapach.

Rozpuszczalnos$é wspirytusie. Roztwér szel. w goracym spir. winien by¢ zupelnie prze-
zroczysty, po ostyg. zas tego roztw. mogg sig z niego wydziela¢ mety ciat o charakterze woskowatym.

Rozpuszczalnos$é w eterze. 5 g sproszkowanego szelaku po wytlugowaniu eterem
winny pozostawi¢ conajmniej 4.5 g czesci, nierozpuszczalnych w eterze. ]

Rozpuszczalnosé w benzynie. 59 sproszkowanego szelaku po wylugowaniu ben-
zyng naftowg winny pozostawi¢ conajmniej 4 g czgsci, nierozpuszczalnych w benzynie.

14. Kalafonja.

Cechy zewngtrzne. Kalafonja winna przedstawiac sie, jako z6tte lub ciemno-brunatne
twarde brylki, przeswiecajace na krawedziach, o przelomie szklistym, muszlowym. Kalafonja
winna by¢ bezwonna lub o zapachu zywicy.

Rozpuszczalno$é. 2gkal winny sie rozpuszczaé catk. w 25 ¢m? spir. w temp, pokojowej.

Badanie na zawarto$¢ zywicy. Kilka okruszkéw kalafonji, rozpuszczone w 1 cm?
bezwodnika kwasu octowego bez podgrzewania i zadane kilkoma kroplami kwasu siarkowego
o cigzarze wlasciwym 1,53 przy 15° C, zawier. 62 g kwasu siark. w 100 g, winny natychmiast dawaé
niebieskie lub czerwono-fjoletowe zabar., ktére w krétkim czasie przechodzi w kolor brudno-brunatny.

Oznaczenie liczby zmydlania. 2¢g kalafonji odwaza sie z doktadnoscig do mg,
wsypuje sig¢ do kolbki o pojemnosci 150 em? miesza sie z 25 cm? —»217 spirytusowego roztworu tugu

potasowego. Po zaopatrzeniu kolbki w doszlifowang doktadnie rurke zwrotng, ogrzewa sig zawar-
tos¢ kolbki na kapieli wodnej przy czestem mieszaniu przez poruszanie w przeciggu 30 minut.
Nastgpnie dodaje sig kilka kropel fenoloftaleiny i miareczkuje goracy jeszcze pltyn zapomocg !/, n
kwasu solnego przy ciagtem mieszaniu. Przedtem okresla sie miareczkowaniem zuzycie tegoz
!/, n kwasu solnego na 25 ¢m® wskazanego powyze|j spirytusowego roztworu tugu potasowego.

Roéznica zuzycia kwasu solnego w obydwu wypadkach winna wynosi¢ na 1 g kalafonji nie mniej
niz 5 em?® i nie wigcej, niz 6,5 cm3.

15. Chlorek etylu.

Cechy zeWne;trzne. Chlorek etylu winien przedstawiaé ciecz bezbarwna, rpchliwa,
ktéra w temperaturze pokojowej ulatnia sie bez pozostatosci, pali si¢ zas ptomieniem §wiecacym
o zielonych przebtyskach.

Punkt wrzenia. Punt wrzenia winien leze¢ w granicach od 12 do 13° C.

16. Bromek etylu.

Cechy zewngtrzne. Bromek etylu winien przedstaw. ciecz bezbarwna o w. sobie zapachu-
Punkt wrzenia. Punkt wrzenia winien leze¢ w granicach temperatury okoto 40° C.
Cigzar wta$ciwy. Cigzar wtasc. winien sie waha¢ w granicach od 1,452 do 1,458przy 15°C

Rozpuszczalnosé. 20 em® bromku etylu, wyktécone z 40 em® wody, po oddzieleniu sig
warstw, powinny dawa¢ dolng warstwe nie mniejszq od 19 cm?.

17. Czterochlorek wegla.

Cechy zewngtrzne. Czterochlorek wegla jest ptynem bezbarwnym o wiasciwym sobie
stodkawym smaku.

Cigzar wiasciwy. Cigzar wlasciwy przy 15° C waha sie od 1,590 do 1,610.
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Dystylacja. 100 em?® czterochlorku wegla, poddane dystylacji w warunkach wskaza-
nych dla zasad pirydynowych i olejéw ketonowych powinny dawa¢ przy temperaturach: do 75 C —
najwyzej 5, a do 80° C — najmniej 90 cm?® dystylatu. '

Rozpuszczalno$¢ w wodzie' Po ski6ceniu 20 em? czterochlorku wegla z 40 em® wody

odstaniu sig, powinna dolna warstwa ptynu wynosi¢ conajmniej 19 cm?,

18. Kwas karbolowy ptynny.

Cechy zewngtrzne. Kwas karbolowy ptynny jest ptynem bezbarwnym lub czerwono-
brunatnym o wiasciwym sobie zapachu. Jest to ptyn gryzacy.

Cigzar wlasciwy. Cigzar wlasciwy kwasu karbolowego ptynnego waha si¢ w grani-
cach od 1,066 do 1,071 przy 15° C.

Oznaczenie zawartosci czystego fenolu. 1 g kwasu karbolowego ptynnego, od-
wazony z doktadnoscig do 1 mg, rozpuszcza si¢ w kolbie miarowej litrowej w wodzie dystylowanej
i kolbg napetnia si¢ woda do 17; 25 c¢m® tego roztworu wlewa sig do kolby szklanej o pojemnosci
okoto 250 ¢m?, zaopatrzonej szczelnie w dotarty korek szklany. Nastepnie do kolby dodaje sie
50 e¢m® rozczynu soli bromowej, sporzadzonego sposobem wskazanym w dziale badania spirytusu
drzewnego, i dolewa do kolby, przy silnem jej wstrzasaniu, 3 cm?® kwasu siarkowego o c. wi. 1,84
przy 15° C. Po 15 minutach dodaje si¢ do zawartosci kolby 2 g jodku potasowego, ponownie silnie
wstrzasa i po 5 minutach odstania miareczkuje si¢ wydzielony jod !/,, n. rozczynem tiosiarczynu
sodowego, dodajac w koricu nieco rozczynu skrobi, jako wskaznika. Przy miareczkowaniu jodu,
az do odbarwienia, powinno si¢ zuzy¢ najwyzej 4,25 cm? '/;, n rozczynu tiosiarczynu sodowego,
czyli 17 ¢m?® tegoz, na 1 g kwasu karbolowego ptynnego,

19. Aceton.

Cechy zewngtrzne. Aceton winien by¢ ptynem bezbarwnym, przezroczystym, bez
mechanicznych zanieczyszczefi. .
Cigzar wlasciwy. C. wh acetonu moze wahac sig w granic. od 0,780do 0,910 przy 15°C.

Zawarto$¢ czystego acetonu. Aceton winien zawiera¢ nie mniej niz 97% czystego
acetonu. Dla okreslenia tej zawartosci przeprowadza sig badanie w sposéb nastgpujacy: do taro-
wanej kolby Erlenmeyera o pojemnosci 200 cm?® nalewa si¢ 20 cm® wody dystylowanej i wazy po-
wtérnie, poczem dodaje sig:2 cm?® acetonu i znowu wazy. Nastgpnie miesza si¢ dokladnie, dodaje
tyle wody dystylowanej, azeby cala ilos¢ ptynu wazyta okoto 100 g, okresla si¢ dokladnie wage
i miesza ponownie. Z kolby tej przelewa si¢ pipetg 2 ¢cm® plynu do tarowanej kolby objetosci
200 cm?® i wraz z nig odwaza. Dodaje si¢ nastgpnie do kolby 25 ¢m?® 1/1 n roztworu tugu sodo-
wego, miesza si¢ i pozostawia w spokoju w przeciggu 10 minut, poczem dodaje si¢ kroplami
50 ¢m?® 1/10 n roztworu jodu, mniej wiecej w przeciggu 10 minut, mieszajac mocno zawartos$é kol-
by. Po dodaniu reztworu jodu zostawia si¢ ptyn w spokoju przez 10 — 15 minut, poczem dodaje
sig 25 cm? 1/1 n kwasu siarkowego. Nadmiar jodu okresla si¢ zapomocg miareczkowania 1/10 n
roztworem podsiarczynu sodowego, uzywajac krochmal, jako wskaznik.

Okres$lenie osadu. Osad okresla si¢ przez odparowanie na wodnej tazni do sucha
100 c¢m?® acetonu; osad nie powinien wazy¢ wigcej, niz 0,01% wagi acetonu.

Rozpuszczalno$¢ w wodzie. Aceton winien sig rozpuszcza¢ w wodzie w kazdym
stosunku i dawaé przytem plyn przezroczysty.

Okre$lenie kwasowosci. Kwasowos¢ okresla si¢ zapomoca miareczkowania 1/30 n
tugiem sodowym w obecnosci fenoloftaleiny. Kwasowos¢ acetonu wyraza si¢ w procencie kwasu
octowego i nie powinna by¢ wigksza, niz 0,01%, w stosunku wagowym.

Dystylacja. Préba dystylacji przeprowadza sig¢ ze 100 ¢m? acetonu w warunkach wska-
zanych dla zasad pirydynowych i olejow ketonowych. Szybkos¢ dystylacji — 2 krople dystylatu
na sekundg. Pomigdzy 55° i 60° C powinno przechodzi¢ do dystylatu conajmniej 90 cm?.

20. Benzol.
A. Benzol surowy.

Cechy zewngtrzne. Benzol surowy o zawartosci 90 — 953 czystego benzolu i 4 — 109
toluolu, ksylolu i t. p., jest ptynem bezbarwnym o swoistym stabym zapachu.

Cigzar wtasciwy. Cigzar wlasciwy benzolu surowego przy 15° C powinien waha¢ sie
w granicach od 0,875 do 0,880.

Rozpuszczalno$¢ w wodzie. 20 cm?® benzolu surowego po skiéceniu z 20 em® wody
i 5-cio minutowem odstaniu sig, powinno da¢ gérng warstwe conajmniej 19 em?.

Dystylacja. Przy dystylacji 100 ¢m® benzolu surowego w warunkach wskazanych dla
zasad pirydynowych i olejéw ketonowych powinny przej$¢ do dystylatu przy temperaturach:
do 79° C — nie wigcej, niz 1 em?, za$ od 79° — 100° C nie mniej, niz 90 cm?.

Reakcja z kwasem siarkowym. Po silnem skidceniu w ciggu 5 minut w probéwce
z doszlifowanym korkiem 5 c¢m?® benzolu surowego z 5 ¢cm?® czystego kwasu siarkowego (c. wt 1,84
przy 15° C) i odstaniu si¢ mieszaniny przez 2 minuty, dolna warstwa winna byé zabarwiona na
kolor ciemny, nie o wigkszej jednak intensywnosci zabarwienia, niz rozczyn, zawierajacy 1 g czy-
stego dwuchromianu potasowego w 1 / 50%-owego kwasu siarkowego o c. wt. 1,40 przy 15° C. Po-
rownanie uskutecznia sig w ciemni Kuczerowa nad arkuszem bialego papieru,




B. Solventnafta 1.

Cechy zewngtrzne. Solventnafta 1 o zawarto$ci 68% ksylolu, 25% kumolu, 5% toluolu,
tudziez okoto 2% zasad pirydynowych, jest plynem o barwie z6ttawej i wyraznym zapachu pirydyny.

Cigzar wtasciwy. Cigzar wil. Solventnafty1 przy 15° C winien wyn. 0,880 do 0,885.

Rozpuszczalnos¢ w wodzie. 20 cm?® Solventnafty 1, po skiéceniu z 20 cm® wody
i 5-minutowem odstaniu sig, powinien da¢ gérng warstwe conajmniej19 cm?®.

Dystylacja. Przy dystylacji 100 ¢m® Solventnafty 1, w warunkach wskazanych dla za-
sad pirydynowych i olejow ketonowych powinny przej$¢ do dystylatu: do temperatury 130°C —
nie wigcej niz 1 em?, za$ od 130 do 170° C — co najmniej 90 cm3.

21. Kwas mlekowy.

Cechyzewngtrzne. Kwas mlekowy powinien przedstawia¢ ptyn klarowny, bezbarwny,
lub stabo zétty o wiasciwym sobie zapachu i kwasnym smaku.

OkreSlenie zawartos$ci kwasu mlekowego. 25 gkwasu mlekowego rozcieficza
si¢ wodg do 100 e¢m®. Do 10 em?® tego roztworu dodaje si¢ kilka kropel roztworu fenoloftaleiny
i miareczkuje normalnym tugiem sodowym.

Trwale zabarwienie czerwone powinno nastgpowac po dodaniu conajmniej 13 em® tugu
przy miareczkowaniu roztworu mlekowego 50%-owego, lub 19 ¢m?® przy miareczkowaniu roztworu
kwasu mlekowego 80%-owego.

Reakcja z chlorkiem zelazowym. Do 100 ¢m® wody dodaje si¢ 2 krople 20%-go
wodnego roztworu chlorku zelazowego i 2 krople 25%-go kwasu solnego. Do 10 ¢m? otrzymanego
w ten sposéb pltynu dodaje sig¢ 2 — 3 c¢m?® kwasu mlekowego, poczem powinno si¢ zjawi¢ wkrétce
zabarwienie z6tto-zielonkowate, az do zielonego.

Reakcjazazotanem srebra. Do 10 ¢m?® wody dodaje sig¢ 2 —3 cm? kwasu mlekowego,
oraz 1 em® 5%-go roztworu azotanu srebra, przyczem plyn powinien pozosta¢ klarownym, lub wy-
kazywac tylko stabe zmgtnienie

Uwaga: Normalne aparaty do badania $rodkow skazajgcych patrz norme C — 206.

i NZb/N 20%
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