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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (comites membres de I’ISO). L’elaboration 
des Normes internationales est confide aux comites techniques de I’ISO. Chaque 
comite membre interesse par une etude a le droit de faire partie du comite technique 
cr& a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I’ISO participent egalement aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adopt& par les comites techniques sont soumis 
aux comites membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. Les Normes internationales sont approuveesconfor- 
mement aux procedures de I’ISO qui requierent I’approbation de 75 % au moins des 
comites membres votants. 

La Norme internationale IS0 304 a et6 elaboree par le comite technique ISO/TC 91, 
Agents de surface. 

Cette deuxieme edition annule et remplace la premiere edition (IS0 304-1978t, dont elle 
constitue une revision mineure. 

L’attention des utilisateurs est attiree sur le fait que toutes les Normes internationales 
sont de temps en temps soumises a revision et que toute reference faite 8 une autre 
Norme internationale dans le present document implique qu’il s’agit, sauf indication 
contraire, de la derniere edition. 

0 Organisation internationale de normalisation, 1995 

lmprimd en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE IS0 304-1985 (F) 

Agents de surface - DGtermination de la tension 
superficielle par etirement de films liquides 

1 

0 Introduction 

La tension superficielle est une propriete fondamentale des 
liquides en general et des solutions aqueuses d’agents de sur- 
face en particulier. 

La mesure de cette caracteristique ne permet cependant pas de 
prevoir, dans le cas des solutions d’agents de surface, leur acti- 
vite detergente, mouillante, moussante, emulsifiante, etc. En 
effet, les proprietes applicatives des agents de surface peuvent 
ne pas etre directement liees a la tension superficielle de leurs 
solutions. 

Les methodes d’etirement de films liquides presentent de remarquables 
avantages, par la simplicite de leur mode operatoire et par I’existence, 
dans le commerce, d’appareils tres automatises. 

2 R6f6rences 

IS0 862, Agents de surface - Vocabulaire. 

IS0 2456, Agents de surface - Eau employee comme solvant 
pour /es essais. * 

3 DGfinition 
1 Objet et domaine d’application 

La presente Norme internationale specific une methode d’essai 
par etirement de films liquides pour la determination de la ten- 
sion superficielle de solutions aqueuses ou organiques d’agents 
de surface ou de melanges contenant un ou plusieurs agents de 
surface. 

La presente Norme internationale est egalement applicable au 
mesurage de la tension superficielle des liquides purs ou des 
solutions autres que celles designees precedemment. 

NOTE - De nombreuses methodes ont et6 mises au point pour deter- 
miner la tension superficielle, telles que : 

a) methodes d’etirement de films liquides par une lame, un etrier, 
ou un anneau; 

b) methodes de mesurage de la montee d’un liquide dans un tube 
capillaire; 

tension superficielle : Voir IS0 862. 

NOTE - L’unite Sl de la tension superficielle est le newton par metre 
(N/m). Dans la pratique, son sous-multiple utilise est le millinewton par 
metre (mN/m).** 

4 Principe 

Mesurage de la force maximale qu’il faut exercer verticalement 
sur un etrier, ou un anneau, au contact de la surface du liquide 
a examiner, place dans un godet de mesure, pour le &parer de 
cette surface, ou sur une lame dont un c&e est en contact avec 
la surface pour etirer le film liquide form& 

5 Appareillage 
c) methode du maximum de la pression de bulle; 

Materiel courant de laboratoire, et 
d) methode du poids de goutte; 

e) methode de la goutte ou de la bulle sessile; 

f) methode de la goutte pendante; 

g) methodes dynamiques basees sur les mesures des caracteris- 
tiques d’ecoulement; 

h) methodes qui etudient les ondes produites dans les jets capil- 
laires. 

5.1 Tensiometre, pouvant etre equipe de lames, d’etriers et 
d’anneaux, et comprenant les elements suivants. 

a) Une plate-forme horizontale, pouvant etre deplacee 
verticalement, dans les deux sens, a I’aide d’une vis micro- 
metrique; elle est pourvue d’une echelle millimetrique per- 
mettant d’estimer des deplacements verticaux de 0,l mm. 

* Actuellement au stade de projet. 

** 1 mN/m = 1 dynkm 
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b) Un dynamometre a mesure continue, servant a mesu- en caoutchouc, est a proscrire formellement, aussi bien dans la 
rer la force qui s’applique au corps de mesure, avec une pr& construction de I’appareil a distiller que pour boucher les r&i- 
cision d’au moins 0,l mN/m. pients dans lesquels I’eau est conservee. 

c) Un dispositif de lecture ou d’enregistrement des 
valeurs mesurees par le dynamometre. 

6.1.2 La temperature des solutions doit etre maintenue a 
0,5 OC pr&. 

L’ensemble doit etre protege des vibrations et des courants 
d’air. 

5.2 Corps de mesure, comprenant au moins I’un des ele- 
ments a), b) et c), et egalement I’element d). 

NOTE - Les determinations effect&es aux environs des temperatures 
de solubilite critique, telles que la temperature de Krafft, la temperature 
de trouble de condensats d’oxyde d’ethylene,, etc., sont fortement 
entachees d’erreur. II est preferable d’operer a une temperature supe- 
rieure a celle des points singuliers, ou a une temperature inferieure a la 
temperature de trouble pour les condensats d’oxyde d’ethylene. 

a) Une lame rectangulaire, constituee par une plaque en 
platine, d’epaisseur 0,l mm, de longueur 30 mm et de lar- 
geur 20 mm environ, depolie par emerisage, de facon que 
les stries soient perpendiculaires au c&e destine a etre 
immerge. La lame est fixee par soudure de preference, ou 
par tout autre moyen, a une tige de suspension situee dans 
I’axe de symetrie de la lame (voir figure 1). 

b) Un Btrier, en fil de platine iridie dont le diametre ne 
depasse pas 0,l mm; la longueur des deux bras horizontaux 
est de 20 a 40 mm, et la longueur des deux branches vertica- 
les de 10 mm. Ces branches sont terminees a leurs extremi- 
tes par deux petites boules en platine servant de contre- 
poids (voir figure 2). 

6.1.3 La tension superficielle des solutions variant au tours du 
temps, il est difficile de recommander un age etalon pour la 
solution, car interviennent notamment dans ces variations : la 
nature et la purete de I’agent de surface, sa concentration, son 
aptitude a I’adsorption. II est, de ce fait, souhaitable d’effectuer 
plusieurs mesurages sur une periode de temps, de facon a 
construire la courbe representant les variations de la tension 
superficielle en fonction du temps, et de determiner la position 
du palier, ce qui donne I’age a partir duquel la solution a atteint 
son etat d’equilibre. Un appareil automatique est tres approprie 
pour effectuer ces mesurages, les valeurs &ant enregistrees en 
fonction du temps. 

6.1.4 La surface des solutions est extremement sensible aux 

c) Un anneau, en fil de platine iridie de diametre 0,3 mm. 
La circonference de I’anneau est generalement comprise 
entre 40 et 60 mm. II est fixe a une tige de suspension metal- 
lique par un etrier en fil de platine (voir figure 3). 

d) Un godet de mesure, pour recevoir la prise d’essai du 
liquide a examiner, constitue par une petite cuve en verre 
pouvant contenir une quantite suffisante de liquide. Le verre 
de montre est a eviter. 

Dans le cas de determinations des tensions superficielles de 
solutions d’agents de surface, on peut utiliser des cuves cylin- 
driques dont le diametre doit etre au moins de 8 cm. 

contaminations par les poussieres atmospheriques ou par les 
vapeurs de solvants manipules a proximite. II faut done eviter 
toute manipulation de produits volatils dans la piece ou les 
determinations sont effectuees, et proteger I’ensemble de 
I’appareil par une clothe du genre de celles qui sont utilisees 
pour les balances. Cette precaution permet egalement de 
reduire les variations de la temperature. 

6.1.5 La methode de prelevement recommandee pour la prise 
d’essai du liquide a examiner est d’aspirer, avec une pipette, au 
centre de la masse du liquide, la surface pouvant eventuelle- 
ment etre souillee par des particules insolubles et des poussie- 
res. 

Pour les determinations sur des liquides purs, le godet de 
mesure ideal est une petite cuve rectangulaire parallele- 
pipedique dont les cot& ont au moins 8 cm de longueur; la 
forme parallelepipedique permet le nettoyage parfait de la sur- 
face d’un liquide par essuyage. 

6.2 Nettoyage du corps de mesure 

6.23 Nettoyage du godet de mesure 

NOTE - Generalement dans le cas des solutions diluees d’agents de 
surface, on ne doit essuyer la surface que si la concentraticn de I’agent 
de surface est proche de la concentration critique pour la formation de 
micelles (c.m.c.1. 

En presence de salissures telles que les silicones, qui ne sont eli- 
mikes ni par le melange sulfochromique, ni par I’acide phos- 
phorique, ni par la solution de persulfate de potassium dans 
I’acide sulfurique, laver le godet de mesure avec des produits 
speciaux (par exemple toluene, perchloroethylene ou solution 
methanolique d’hydroxyde de potassium). 

6 Mode opbratoire 

6.1 Preparation des solutions d’agents de surface 

6.1.1 Les solutions d’agents de surface destinees aux deter- 
minations doivent etre preparees avec tout le soin necessaire. 
L’eau utilisee pour les preparer doit etre de I’eau bidistillee (voir 
paragraphe 5.2 de I’ISO 24561, controlee par mesurage de sa 
tension supet-ficielle. L’emploi de bouchons en liege, et surtout 

En I’absence de ces salissures ou apres le nettoyage a I’aide de 
ces produits, laver soigneusement le godet de mesure a I’aide 
d’un melange sulfochromique chaud, puis avec de I’acide phos- 
phorique concentre [83 a 98 % (m/m)]. Finalement, rincer a 
I’eau bidistillee jusqu’a neutralite des eaux de rincage. L’eau 
bidistillee doit etre frakhement preparee selon le ‘paragraphe 
5.2 de I’ISO 2456. 

Avant la determination, le godet de mesure doit etre rince plu- 
sieurs fois avec le liquide t3 examiner. 

2 
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. 6.2.2 Nettoyage de la lame, de IWrier ou de l’anneau 6.3.2 halonnage 

Si necessaire, laver la lame, I’etrier ou l’anneau (5.2) avec les 
produits speciaux comme cela est specific en 6.2.1. En 
I’absence de salissures exigeant un nettoyage avec ces produits 
speciaux ou apt& le nettoyage avec I’un des ces produits, laver 
le corps de mesure en platine avec de I’acide sulfurique concen- 
tre chaud (eZO = 1,839 g/ml), puis rincer 8 I’eau bidistillee 
jusqu’a neutralite des eaux de rincage. 

L’etalonnage peut etre realise selon deux methodes : 

a) Methode a I’aide de cavaliers de masse connue, places 
sur la lame, I’etrier ou I’anneau. L’operation est longue, mais 
tres precise. 

La 
Yf 

Ne jamais s&her les lames par passage a la flamme. Ne pas 
toucher avec les doigts aussi bien les corps de mesure que les 
surfaces interieures des godets de mesure. 

6.3 halonnage du tensiom&re 

6.3.1 Principe 

Le tensiometre (5.1) est etalonne en le reglant de man&e a 
pouvoir convertir directement en millinewtons par metre 
(mN/m) les indications du dispositif de lecture ou d’enregistre- 
ment [5.1 4. 

6.3.1.1 Cas de la lame comme corps de mesure 

Lors de la determination, la lame en platine depoli r5.2 all, 
lorsqu’on la plonge au sein du liquide 8 examiner, s’entoure 
d’une couche de liquide qui la mouille parfaitement, et tout se 
passe comme si le liquide se raccordait tangentiellement a une 
lame fictive constituee de la lame entouree de sa gaine de 
mouillage. 

Evi ter que la lame s&he totalement apres son 
avant sa plongee au sein du liquide a examiner. 

nettoyage et 

Suivant le systeme par lequel la lame est reliee a I’appareil de 
mesure, on obtient facilement un essorage de la lame; grace 
aux inevitables defauts de symetrie, la lame, lorsqu’on la retire 
du liquide, se d&ache par I’une des extremites de sa base et 
bascule, gardant un angle immerge. Si I’on poursuit I’emersion 
tres lentement, la lame sort dans les conditions voulues d’esso- 
rage, sans entrainer de gouttelettes. 

lecture de I’instrument, donna nt la tension superficielle, 
en millinewtons par metre, est calculee par la formule 

mxg 
6 

m est la masse, en grammes, des cavaliers; 

b est le peri 
de I’anneau; 

metre, en metres, de la lame, de I’ etrier ou 

g est I’acceleration 
seconde carree. 

due a la pesanteur, en metres par 

b) Methode 8 I’aide de substances pures dont les tensions 
superficielles sont connues avec precision. Cette methode 
est plus rapide. 

italonner le tensiometre, si necessaire, en suivant le mode ope- 
ratoire specific en 6.4, jusqu’a ce que la lecture observee soit 
en accord avec la valeur connue des liquides etalons. 

NOTE - Pour les d&terminations ne demandant pas une grande phi- 
sion, on peut faire un ktalonnage du tensiomgtre muni de la lame, de 
IWrier ou de l’anneau ZI I’aide de substances pures dont la tension 
superficielle est connue avec exactitude, et la masse volumique identi- 
que 2 celle du liquide 3 examiner. Dans ces conditions, la relation entre 
la tension superficielle et la force appliquhe au dynamomhtre peut 6tre 
consid&+e comme lineaire. 

Les valeurs de tension supetficielle 
purs sont donhes dans I’annexe A. 

de quelq ues liquides organiques 

6.4 Mtermination (voir aussi annexe B) 

Pour faire le zero de I’appareil, il faut operer avec la lame totale- 
ment sortie, cette derniere ayant ete essoree comme cela est 
indique precedemment. La correction de mouillage est ainsi 
comprise dans I’etalonnage et n’intervient pas dans les determi- 
nations. 

6.4.1 Nivellement du tensiometre 

Placer un niveau a eau sur la plate-forme [5.1 a)] et regler les vis 
fixees aux pieds du tensiometre, jusqu’a ce que la plate-forme 
soit horizontale. 

6.3.1.2 Cas de l’etrier comme corps de mesure 

Afin d’eviter la correction de l’erreur due a la poussee d’Archi- 
m&de resultant du volume dZI au fil immerge et aux deux boules 
en platine, faire d’abord le zero de I’appareil avec I’etrier [5.2 b)] 
plongeant dans un liquide de meme masse volumique que le 
liquide a examiner, jusqu’a ce que son bras horizontal soit au 
niveau de la surface libre de ce liquide. I 

6.3.1.3 Cas de l’anneau comme corps de mesure 

Dans le cas de l’anneau [ ‘5.2 c)], il n’est pas necessai 
de corrections dues a la poussee d’archimede. 

re de faire 

6.4.2 Cas de la lame comme corps de mesure 

La lame [5.2 a)] etant prealablement mouillee et I’appareil eta- 
lonne avec la gaine de mouillage, verifier I’horizontalite des 
petits cot& de la lame. 

Placer le godet de mesure [5.2 d)] contenant le liquide a exami- 
ner sur la plate-forme et l’amener sous la lame. Remonter la 
plate-forme jusqu’a ce que la lame soit brusquement happee 
par le liquide. Deplacer alors lentement la plate-forme, en main- 
tenant I’equilibre du dynamometre, jusqu’a ce que la base de la 
lame soit au niveau de la surface libre du liquide (voir figure 4). 
Ce procede elimine toute erreur due a la poussee d’Archimede. 
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Comme le fait de plonger la lame dans le liquide perturbe I’orga- 
nisation de la couche superficielle, attendre quelques minutes 
avant de determiner la force appliquee au dynamometre 
r5.1 b)]. II est necessaire de proceder a plusieurs determina- 
tions successives dans les memes conditions. 

7 Expression des rhsultats 

7.1 Mode de calcul 

7.1.1 Cas de la lame comme corps de mesure 

Si I’appareil permet I’enregistrement de la courbe 
deplacement/force, tracer celle-ci en abaissant lentement la 
plate-forme, la lame etant a I’origine plongee sous 15 mm envi- 
ron du liquide. On obtient ainsi une courbe ayant un palier recti- 
ligne Iegerement incline, I’inclinaison correspondant 8 la pous- 
see d’Archimede. Cette courbe peut apporter des informations 
importantes concernant de petites variations dans la tension 
su pefficielle. 

La tension superficielle, yf 
est donnee par la formule 

exprimee en millinewtons Par metre, 

F 

b 

Oir 

F est la force, en millinewtons, appliquee au dynamometre 
15.1 b)] au moment oti la base de la lame l5.2 a)] est au 
niveau de la surface libre du liquide; 6.4.3 Cas de IWrier comme corps de mesure 

L’appareil etant etalonne selon 6.3.1.2, verifier I’horizontalite du 
bras de I’etrier [5.2 b)l. Placer le godet de mesure contenant le 
liquide a examiner sur la plate-forme et l’amener sous I’etrier. 
Remonter la plate-forme jusqu’8 ce que le bras horizontal de 
I’etrier soit brusquement happe par le liquide. 

b est le perimetre, en metres, de la lame. 

7.1.2 Cas de IWrier comme corps de mesure 

La tension superficielle, y, 
est don&e par la formule 

exprimee en millinewtons Par metre, 

Poursuivre la remontee de la plate- 
bre du dynamometre soit restitue. 

forme jusqu’8 ce que I’equili- 

F’ 

b’ Abaisser lentement la plate-forme jusqu’a ce que le dynamome- 
tre soit ecarte Iegerement de sa position d’equilibre. Puis, en 
agissant sur la force appliquee au dynamometre, autant que sur 
la position de la plate-forme, restituer I’equilibre du dynamome- 
tre avec le bras horizontal de I’etrier sit& au niveau de la sur- 
face libre du liquide. L’objet de cette operation est d’assurer le 
mouillage parfait du bras de I’etrier. 

Oti 

F’ est la force, en millinewtons, appliquee au dynamome- 
tre au moment de la rupture du ((film)) liant le bras horizontal 
de I’etrier 15.2 b)] et la surface du liquide, ou de la separa- 
tion du menisque inferieur du ((film)); 

NOTE - On peut trouver, dans le commerce, certains appareils qui 
permettent de deplacer verticalement I’etrier en maintenant la position 
de la plate-forme, autant que la position d’equilibre de la balance. 

b’ est le perimetre, en metres, du bras horizontal de 
l’etrier. 

Comme le fait du contact entre le platine de I’etrier et la surface 
du liquide perturbe I’organisation de la couche superficielle, 
attendre quelques minutes avant de commencer la determina- 
tion. 

7.1.3 Cas de I’anneau comme corps de mesure 

La tension superficielle, y, exprimee en millinewtons par metre, 
est donnee par la formule 

<f x F” Abaisser la plate-forme au moyen de la vis micrometrique, en 
maintenant I’equilibre du dynamometre, soit jusqu’a la rupture 
du ((film)) liant le bras horizontal de I’etrier et la surface du 
liquide, soit jusqu’a ce que le menisque inferieur du ((film)) se 
&pare du bras horizontal de I’etrier. Noter avec soin la force 
appliquee au moment de la rupture. 

4nr 

Oti 

F” est la force, en millinewtons, appliquee au dynamome- 
tre au moment de la rupture du ((film)) liant I’anneau C5.2 c)] 
et la surface du liquide, ou de la separation du menisque 
inferieur du ((film)); 

r est le rayon, en metres, de I’anneau; 

6.4.4 Cas de l’anneau comme corps de mesure 

Verifier I’horizontalite de la circonference de l’anneau [5.2 ~91. 
Utiliser la surface du liquide comme miroir, en observant 
I’image de I’anneau presque au contact avec la surface du . f est un facteur de correction tenant compte des direc- 

tions dans lesquelles les forces superficielles agissent sur 
I’anneau au moment immediatement anterieur a la rupture 
du ((film)) ou a la separation du menisque inferieur du ((film)), 
la symetrie entre les menisques des parties interieure et 
exterieure de I’anneau n’etant pas parfaite (voir figure 5). 

Iiqurde. 

NOTE - Si la surface du liquide ne donne pas une image suffisam- 
ment nette, utiliser un miroir place sur la plate-forme et dont I’horizon- 
talite aura et6 &glee grace a un niveau a liquide. 

Suivre le meme mode operatoire que celui specific en 6.4.3 
pour I’etrier. 

NOTE - La va leur de,fdepend du rayon de I’anneau, de I’epaisseur du 
fil de platine le constituant, de la masse volumique du liquide exam in6 
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. et du volume du liquide souleve au-dessus de la surface libre au 
moment immkdiatement antkieur 2 la rupture du ((film)) ou B la separa- 
tion du menisque inf&ieur du ((film)). Des rkf&-ences bibliographiques 
sur ce sujet sont cit6es dans l’annexe C. 

7.2 Fidhlith 

de Krafft, la temperature de trouble des condensats d’oxyde 
d’ethylene, etc.; 

b) la reference de la methode utilisee (reference de la pre- 
sente Norme internationale), ainsi que le corps de mesure 
utilise (lame, etrier ou anneau) et le diametre du godet de 
mesure; 

La fidelite des determinations de tension superficielle est tres 
variable selon la nature du liquide examine et son pouvoir 
mouillant vis-a-vis du platine. 

Dans le cas d’un liquide physiguementpur et mouillant parfaite- 
ment le platine, la fidelite est de Of1 mN/m. Aux fins de la pre- 
sente Norme internationale, par liquide physiguement pur, on 
entend un liquide pur dont la surface, tout specialement, ne 
contient aucun element &ranger pouvant agir sur les proprietes 
superficielles. 

c) la nature de I’eau employee, ou la nature d 
employe, et les concentrations de ces solutions; 

U solvant 

d) la temperature de la determination; 

e) I’age de la solution au moment de la determination, 
c’est-a-dire le temps ecoule entre la preparation de la solu- 
tion et la determination; 

f) la variation de la tension supetficielle ‘avec ie temps, 
jusqu’a l’etablissement de I’equilibre; 

8 Proch-verbal d’essai g) les resultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont 
exprimes; 

Le pro&s-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes : 

a) tous les renseignements necessaires a I’identification 
complete du produit examine, ainsi qu’a son echantillon- 
nage, et, dans le cas de solutions d’agents de surface, les 
temperatures de solubilite critique, telles que la temperature 

h) tous les details operatoires non prevus dans la presente 
Norme internationale ou dans les Normes internationales 
auxquelles il est fait reference, ou facultatifs, ainsi que tous 
les incidents eventuels susceptibles d’avoir eu une influence 
sur les resultats. iTeh STANDARD PREVIEW
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Dimensions en millim&tres 
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Figure 1 - Lame 15.2 a11 Figure 2 - itrier 15.2 bll 

Godet de mesure 

Anneau m 

Figure 3 - Anneau 15.2 ~11 

Figure 4 - Lame comme corps de mesure Figure 5 - Anneau comme corps de mesure 
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Annexe A 

V ‘aleurs de la tension superficielle, 5 20 OC et vis-his de I’air, de quelques 
liquides organiques purs 

(Cette annexe fait partie intkgrante de la norme. 1 

Liquide 
Tension superficielle 1 Masse volumique 5 20 OC 1 Point d%bullition 

~~ 
mN/m I g/ml I 

Glyc&ol 63,4 1,260 290 

Diiodure de mkthylkne (diiodomkthane) 50,76 3,325 180 

Quinolkne 45,0 1,095 237 

Benzaldehyde 40,04 1,050 179 

Bromobenz&e 36,5 1,499 155 

Acktoacktate d’ethyle 32,51 1,025 180 

o-Xykne 30,lO 0,880 144 

Octanol-1 [ Alcool n-octyliquel 27,53 0,825 195 

Butanol-1 [Alcool n-butyliquel 24,6 0,810 117 

Propanol-2 21,7 0,785 82,3 
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