
UKD 660628161-61541 .. 
NORMA BRANlOWA BN-71 

PRODUKTY 
6026-45 

ORGANICZNE Aldehyd benzoesowy 

1. WSTp> 

~Przedmiot n0!'!!!Y. Przedmiotem normy jest al­

dehyd benzoesowy, otrzymywany przez chlorowanie 
toluenu do chlorku benzylidenu i zmydlanie wodą 

otrzymanego chlorku benzylidenu, stosowany dopro­
dukcji syntetyków zapachowych i barwników. 

Aldehyd benzoesowy maI 

a) wzór sumaryczny -

b) wzór strukturalny 

c) masę cząsteczkową - 106, 125. 

1.2. Normy i dokumenty związane 
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie gę­

stości (masy właściwej) 
PN-67/C-04500 Produkty chemiczne. Wytyczne pobie­

rania i przygotowania próbek 
PN-68/C-04952 Analiza chemiczna. Oznaczanie współ­

czynnika załamani.a światła produktów organicz­
nych 

PN-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie 
odczynników, roztworów pomocniczych oraz roz­
tworów do kolorymetrii i nefelometrii 

PN/C-60008 Chemiczne badania i próby. Przyrządy 

do pobierania próbek. Zgłębniki do produktów 
ciekłych 

PN-64/C-97054 Produkty węglopochodne. Destylacja 
normalna metodą KrUmmera-5pilkera 

PN-62/G-79090 Balony szklane. Wymagania i bada­
nia techniczne 

PN-62/0-79252 Produkty w opakowaniach transpor­
towych. Znaki i znakowanie. Wymagania podsta­
wowe 
Przepisy o ładowaniu i wyładowywaniu wagonow 

towarowych w komunikacji wewnętrzne j . Załącznik 

nr 10 (do art. 27 , ust . 4, pkt . 4 Dekretu Kolei 
Państwowych) 

Przepisy o przewozie koleją materiałów i przed­
miotów niebezpiecznych (H~) z dnia 15 września 

1968 r . 
Przepisy bezpieczeństwa ruchu przy przewozie 

materiałów niebezpiecznych na drogach publicznych 
(Dz.U. nr 54 , poz. 337 z dnia 27 grudnia 1965 r.) 

1) S ymbo l wg S:-I1-I: 1242-143. 

Grupa kalalagowa X 211) 

2. OZNACZENIE 

ALDEHYD BENZOESOWY 1242-143 BN-71/6026-45 

3. WYl.1AGANU 

Wymagania 

a) Wygląd, konsystencja 
b) Barwa 

c) Zanieczyszczeń mechaniczn~h 

d) Gęstość w temperaturze 
200C, g/cm3 

klarowna ruchliwa 

bezbarwny 

brak 

ciecz 

e) Współczynnik załamania 
światła ni, 1,544<>-!-1.5470 

f) Zakres temperatury wrzenia w 
jakim powinno przedesty­
lować 95% obj. aldehydu 
benzoesowego Oc 

g) Aldehydu benzoesowego, %, 
nie mniej niż 

h) Kwasu benzoesowego, %, nie 
więcej niż 

i) Chloru (Cl), %. nie więcej , 
niż 

j ) Nitrobenzenu 

k) Tożsamość 

177<!-182 

98 

1 

0,1 

brak 

zgodna z 5.2A 9 

4 . PAKOWANIE . PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4.1. Pakowanie. Aldehyd benzoesowy nale~y pako­
wać'w balony szklane typu Bz pojemności nominal­
nej 60 dm3 wg fN-62/G-79090 lub w beczki alumi­
niowe pojemności 200 dm3• Balony szklane powinny 
być umieszczane w koszach z wikliny lub z bednar­
ki . Balony powinny być zamknięte korkami z kory 
drzewa korkowego, obło~onymi papierem pergamino­
wym i zalanymi parafiną. 

Przy napełnianiu naczyń należy zostawić wolną 

przestrzeń nad cieczą (około 5% pojemności opako­
wania) na zmianę objętości cieczy w zale~ności od 

temperatury. Przestrzeń nad cieczą w balonach 1 
beczkach należy wypełnić dwutlenkiem węgla. Ka~­
de opakowanie powinno być zaplombowane plombą oło­
wianą lub aluminiową z odciśniętym na niej odpo­
wiednim znakiem kontroli jakości. 

Zokład Doświadczalny Chemii Gospodarczej Pollena 
Ustonowiana przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Chemii Gospodarczej Pollena dnia 31 maja 1971 r. 

jako norma obowiązująca w zakresie produkcji od dnia 1 stycznia 1972 r. 
(Mon. Pol. nr 44/1971 poz. 285) 

WYDAWNICTWA NORMfo.LlLACYJNE 
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. 4.2. Znakowanie opak9!'* powinno być zgodne z 
PN-97/0-79252 i zawierać co najmniejl 

a) nazwę i adres wytw6rni, 
b) oznaczenie wg rozdz. 2, 
c) numer partii, 
d) znak KJ, 
e) masę brutto, netto, tarę, 
f) datę produkcji, 
g ) znak o strzegawc~y: ŁA~VOPALNE, 
h) na balonach znaki manipulacyjne. OOTROŻNIE, 

KRUCHE, GóRA, NIE PRZEWRAOAO. 

4.3. PrzechOWYWanie. Aldehyd benzoesowy należy 

przechowywać w szczelnie zamkniętych balonach 
szklanych lub beczkach aluminiowych w suchych i 
ciemnych magazynach, sprawdzając okresowo szczel­
ność opakowań. Temperatura przechowywania - nie 
wyższa niż 2500. 

4.4. Transport. Aldehyd benzoesowy opakowany wg 
4.1 i oznakowany zgodnie z 4.2 należy transpor­
tować krytymi środkami transportowymi. Środek 

transportowy przed załadowaniem należy przygoto-
wać przez usunięcie gv/oździ oraz 
śrub, hak6w i 1n.Dych wystaj.ących 

zabezpieczenie 
części, kt6re 

mogą spowodować uszkodzenia opakowań. 
Przy przewozie aldehydu benzoesowego należy 

przestrzegać przepis6w o ładowaniu i wyładow.ywa-. . 
niu wagon6w towarowych w komunikacji wewnętrznej, 
przepis6w o przewozie koleją materiałów i przed­
miotów niebezpiecznych oraz przepisów bezpieczeń-

. stwa ruchu przy przewozie materiałów niebezpiecz­
nych na drogach publicznych. 

5. BADANIA 

5.1 •. Pobieranie 12r6bek. Przy pobieraniu pr6bek 
. należy stosować wytyczne podane w PN-6?/C-04500. 
Pr6bki pierwotne należy pobierać zgłębnikiem 1 
lub 2 wg PN/C-60008. W zależności od liczności 

\ 
partii pobrać w spos6b losowy na ślepo następują-
cą liczbę opakowań do pobrania pr6bek pierwot­
nych. 

Liczność partii L1cznoś6 pr6bki 
sztuk sztuk 

do 5 wszyatk1e 

6~ 15 6 
1~ 25 9 
26~ 63 12 

64+160 14 

z każd:ego wylosowanego opakowania pobrać po dwie 
pr6bki pierwotne o objętości co najmniej 100 cm3 i 
zlać do suchego i .czystego naczynia. Uzyskaną w 
ten spos6b średnią pr6bkę laboratoryjną o obj'ę­

tości co najmniej 200 cm3 należy podzielić na dwie 
r6żne czę·ści. 

Jedną z nich przeznaczyć do analiz bieżąoych, 

drugą przechowywać w archiwum przez okres trzech 
miesięcy z przeznaczeniem do analiz w przypadkach 
spornych. Na opakowaniach obydwu próbek należy u­
mieściĆ co najmniej: 

a) nazwę i adres producenta, 
b) nazwę produktu, 
c) numer i wielkość partii, 
dJ datę pobrania pr6bki. 

5.2. Rod:aje i opis badań 

5.2.1. Sprawdzanie barwy. konsystencji i zawar­
tości Zanieczyszczeń mechanicznych. 10 cm3 bada­
nego aldehydu benzoesowego umieściĆ w prob6wce ze 
szkła bezbarwnego średnicy 15 mm i sprawdzić jego 
wygląd w Świetle przechodzącym. 

5.2.2. OZnaczanie gęstości należy wykonać p:lkno­
metrem wg PN-66/0-04004. 

5.2.3. Oznaczanie wsp6łczynnika załamania świat-
ła - wg PN-68/C-04952. . 

5.2.4. Oznaczanie zakresu temperatur wrzenia. w 
kt6pch powinno przedestylować co najmniej 95% obj. 
aldehYdu benzoesowego. Destylację normalną wyko­
nać zgpdnie z wytycznymi podanymi w PN-64/C-9?054 
umieszczając dodatkowo w korku z termometrem kapi­
larę sięgającą do dna kolby destylacyjnej. Do 

kapilary doprowadziĆ dwutlenek węgla otrzymany w 
aparacie Kippa (z marmuru i technicznego kwasu 
solnego rOZCieńczonego wodą w stosunku 1 : 1) 
przepuszczony kolejno przez płuczki z wodą i stę­
żonym kwasem siarkowym. 
Dopływ gazu do kolby regulować w ten spos6b, aby 

w przeciągu 10 -:- 15 sek wydobywał się z kapilary 
jeden pęcherzyk gazu • 

5.2.5. Oznaczanie zaWartości aldeP;ydu benzoeso­
wego 

5.2.5.1. Odczynniki i roztwory 

a) Alkohol etylowy rektyfikowany. roztw6r 60-
-procentowy. 

b) Błękit bromofenolowy, roztw6r 1-~rocentowy: 

1 g błękitu bromofenolowego rozpuścić w 100 cm3 

20-procentowego allcoholu etylowego. 
c) Kwas solny cz.d.a., roztw6r 1n. 
d) Siarczan hydroksyloaminy cz.d.a. lub chloro­

wodorek hydroksyloam1ny cz.d.a., roztwory 2n. 
e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a, roztw6r 1n. 

5.2.5.2. WYkonanie oZnaczania. Do kolby stożko­
wej pojemności 200 cm3 wlać 20 cm3 roztworu siar-
czanu lub chlorowodorku bydroksyloaminy i około 

50 cm3 roztworu alkoholu etylowego. Do kolby z tak 
przygotowanymi odczynnikami odważyć z dokładDO~ą 
do 0,001 1 + 1,5 g badanego aldehydu benzoesowego 
i pozostawić na okres 30 min. Następnie należy 

przygotowaĆ pr6bkę por6wnawczą zawierającą tę sa­
mą ilość odczynnik6wco pr6bka badana, dodać 3 
krople bł~kitu bromofenolowego i miareczkować ją 

1n roztworem wodorotlenku sodowego do momentu 
przejścia Ciemnozielonego zabarwienia w odcień 
niebieski. Zabarwienie zm1areczkowanej pr6bki po- ' 
r6wnawczej przyjąć za wzorcowe dla pr6bki badanej. 
Po uply'Rie 30 min pr6bkę z badanym alde~dem ben­
zoesowym miareczkowaĆ analogicznie jak pr6bkę po­
r6wnawczą. 



Za\'la~ość aldehydu benzoesowego (XI) obliozyć w 
,procentach wg wzoru 

_ (V - V
j
> '0,10612' 100 

X 1'- -----'--'---'-11-1-----

VI którym : 

V - objętość ściśle 1n roztworu wodoro­
tlenku sodowego zużytego do miarecz­
kowania próbki badanej, cm3 , 

~ - objęto tić ściśle 1n roztworu wodoro­
tlenku sodov/e f>o zużyte'go do miarecz­
kowania próbki porównawcze j , cm3 , 

0 , 1()612 - ilość aldehydu benzoesowego odpowia­
dająca 1 cm3 ~ci ś le 1n rozt woru wodo­
rotlenku sodowego, g , 

III - odważk a badanej próbki , r;1 

5 . 2 .5. 3. Wynik . Za wynik należy przyjąć średnią 
arytmetyczną wyników co na j mniej dwóch oznaczań 

różniących się między sobą nie więcej niż o 0,5;-';. 

5 . 2 .6. Oznaczanie zawartoś ci h'wasu benzoesowego 

5. 2 . 6 .1. Odczynniki i roztwory 
a ) AI J:ohol etylowy rektyfikowany. roztv/ór 50-

- procentowy. 

b) Fenoloftaleina - wskaźnik, 1-procentowy roz­
t wór al~oholowy. 

c ) Wodorotlenek s odowy cz . d . a., roztw.ór 0,1n. 

5. 2 . 6 . 2 . WyJ~ onanie oznaczania, Do l<ol'oy stożko­
we j pojel!Ulości 200 cm) odmi erzyć 50 cm3 roztl'/oru 
all:oholu etylowego , odważyć do kolby z dol<ład­

nobc ią do 0 ,001 g 2 ~ 3 g badanego aldehydu ben­
zoesowego , doda ć 1 kroplę fe noloftaleiny i mia­
recz}:owa(,; roztworem wodorot lenku sodowego do bla­
doróżowego zabar wienia. Równolegle z badaną prób­
ką a l de Jo.,ydu bezoesoVle ::io przy;;otować próbkę zawi e­
raj r:,cą t e s ame ilości odczynników. 
Zawartość kwasu benz oe,so\'lego (X,) obliczyć w 

procenta,ch wg VlZOru 

( V - V) , 0 , 0122 ' 100 
X, = ----"---11-' -----

VI któ:rjln : 
V - objętoś ć O,1n roztworu wodorotlenKU 

sodoweeo zuzytego do miareczkolyania 
badanej próbki, cm3, 

~ - ob jętość O,1 n roztworu wodorotlenku 
sodowego zużytego do miareczkowania 
probki porównawczej, cm3, 

0 , 0122 - ilość k'~as u benzoesowego odpowiadają­
ca 1 cm;> ściś le O, 2n roz t'Noru wo'doro­
t lenku sodowego , 8 , 

111 - odVla ż l:a bc.dane j próbl:i , g . 

5. 2 . 7 . Oznaczanie zawartości chloru (CI) 

5 . 2 . 7 . 1 . Odc zYlmiki i roztwory 
a ) Al kohol e tylowy bezwodny. 
b) J..z ota'1 srebr a cz.d. a ., rczt ';lór 0,1n . 

c) Kwas azotowy oz.d.a., roztwór 25-procentowy. 

d) Sód metaliCZny cz.d.a. 

e) \'Iodorotlęnek sodowy cz. d. a., roztwór 2o-pro­
centowy. 

f) Wzorc0wy roztwór chlorków przygotowany 
PN-68jC-Q6500 p. 3. 2 .1.1 3, rozcieńczony wodą 

stosunku 1:99. 1 cm3 rozcieńczonego roztworu 
wiera 0,01 mg CI . 

wg 
VI 

za-

5.2.7 . 2. Wykonanie oznac zania. W naczyńku wago­
wym odwa~yć z dokładnością do 0,001 g 1 g badane­
go aldehydu benzoesowego . Zważony aldehyd spłukać 
ilościowo do kolby kulistej pojemności 100 cm3 

30 7 40 cm3 bezwodnego alkoholu etylowego. Kolbę 
połączyć z 3-kulową chłodnicą zwrotną. Przez o­
twór chłodnicy wprowadzać małymi kawałkami (około 
0,2 g) sód metaliczny w ilości około 2 g. Sód po 
vqjęciu z nafty należy osuszyć bibułą do sączeni~ 
a utlenione części powierzchni odciąć . Po ustaniu 
burzliwej reakcji ogrzewać kolbę ostrożnie małymi 
płomieniami palnika przez 30 min. Po oziębieniu do 

temperatury pokojowe j dodawać stopniowo, cały czas 
mieszając, 30 ~ 40 cm3 wody, przelać zawartość 
kolby do parownicy porcelanol'/e j i zakwasić roztwo­
rem kwasu azotowego do słabo kwaśnej reakcji wo­
bec papierka lakmusowego. Następnie dodać 2 + 3 
krople roztworu wodorotlenku sodowtlgo i odparować 

lekko alkaliczny roztwór na łaźni wodnej do około 
% objętości pierv/otnej . 

Roztwór oziębić i przesączyć przez sączek prze­
myty trzykrotnie gorącą v/odą . Przesącz zbierać do 
kolby pomiarowej pojemności 100 cm3• Sączek prze­
myć wodą, po czym przesącz uzupełni ć wodą do k res­

ki i dokładnie wymieszać . 

Do cylindra Nesslera po jemności 500m3 wlać 
10 cm3 roztworu analizo\7anego, 3 cm3 roztworu kwa­
su azotowego oraz 2 cm3 roztworu azotanu srebra. 
Całość uzupełni ć wodą destylowaną do 50 cm3, za­
tkać kor~iem i wymieszać . 

Równolee;le z próbką badaną przygotować próbl.ę 

\'/ZOrcOWą zawierającą 10 cm3 roztworu wzorcowego i 
te same ilości odczynników. Zawartość chloru od­
powiada V1ymat5aniom normy, jeżeli zmętnienie pow­
stałe 17 badanym rozt Vlorze po 10 min j est 1nten:ąyw­
nie j s ze niż zoętnienie roztl'lOru \'Izorco ... ego. 

5. 2 ,8, Oznaczanie za,';arto ści nitrobenzenu 

5. 2 . 8 , 1 , Odczynniki i roztwory 
a ) Alkohol etylowy rektyfikowany. 
b) Cynk metal i czny c z .d.a. 
cJ DI'lUchromian potasoVly cz.d.a., roztwór O,1n. 
d) Kwas siarkowy cz.d.a" roztwór 10-procentcH-(y. 

5, 2 . 8 . 2 . Wykonanie oznaczania. 1 cm3 badanego 
aldehydu benzoesowego rozpuścić w 20 cm3 alkoholu 
etylowego, a następnie dodawać wody aż do ukaza­
nia się nieznacznego zmętnienia . Do roztworu do­
dać około 2 g metalicznego cynku i dodawać porcja­
mi roztworu kwasu siarkowego dotąd , dopóki nie 
prze s tanie wydzielać się wodór (około 1 godz). 
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Roztw6r przea,ozyć, uzupełn1ć wodą do objętości 

20 cm3 i gotować 100m3 tego roztworu z 10 kropla­
mi roztworu dwuchromianu potasowego. 

Zawartość nitrobenzenu odpowiada wymaganiom n0r­

my, je~eli nie powstanie fioletowe zabarwienie 
roztworu. 

5.2.9. Oznaczanie to~samości 

5.2.9.1. OdbZY!lIl1ki i roztwory. Amoniakalny roz­
tw6r tlenku srebra: rozpuścić 5 g azotanu srebra 
cz.d.a. w 50 cm3 wody destylowanej, a następnie 

dodawać kroplami wodę amoniakaln" cz. d. a. , tak 
długo, at powstały pocz"tkowo br~tny osad roz­
puśoi się w nadmiarze amoniaku tworząc klarowny 
roztw6r. 

5.2.9.2. Wykonanie oznaCZania. Do prob6wki wlać 
0,5 cm3 badanego aldehydu benzoesowego, dodać amo­
nialmlnego roztworu tlenku srebra , po czym nie wy­

trząsać zawartości prob6wki, lecz powoli obracać 

nad. płomieniem palnika. Zredukowane srebro powin­
no osadzić się na ściankach prob6wki w postaci 
lustra. 

K O N I E C 

INFORMACJE DODATKOWE do BN-71/6026-45 

Norma zgodna z Indeksem Giwoudana (The Giwoudan Index). 
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