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PRODUKTY 
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Prod ukly 

BRA NŻOWA 

BN-74 
6026-62 

organicz f'e 
OR GA NI CZNE: 

I p -!=enełydyna 

I 
Zamiast 

BN·63f6026·07 

1. WS i' ĘP 

1.1. PrzedJriot nor~ Pr~. ectmio tem nOI'my jest 

p-!enetydyna destylowana, o trz ylllywana p rzez r pduk­

c j'" p - nitro!e ne tolu. p - Fe netydyna jest t o 1- e­

t oksy-4-amlno b e nzen 1 ma : 

aj wzór SlI"Jarycz ny : CóHt 10N 

b j wz6 r 

c ) masę c z~pteczkową : 137,184 ( 1960) 

1 . 2 . Zakres st 0 s owanla p rz dmi o Lu no r my . p-Fene­

tydyna stosowana jes t jako pól'p rod ,; Kt w jlr zePlyśle 

b,lrwnik6" i w przemysłe farmace uLyczu:' 1!' 

J .3 . ~ormv związane 

P~- 6 7/ C- 04 500 ProduKt y c hemiczne. Wytyczne po ­

b !p rani a t prz Yl;otowyw'an ia pr6bek 

PN/ C-04513 Oznaczanie granic t e mperatury topni e-o 

nia lub t e mperatury rozkładu subBtancji orga-

1I 1CZr. ych 

PN-60/C- 0 45 i 6 Przyspie szacze wułkRnizacjJ. Meto­

dy badal', 

P~/C-B0008 Ch e ml0zne badania i próby . Przyrządy 

do p obi e r ania pr ó bek. Zgłębniki do prod uk t6 w 

ciekłych 

PN-70/N-0 2 1 20 Zasady zaokrąg lania i z a pisywania 

li c zb 

PN-B7 / 0-79252 Produkt y w opakowaniach t ranspo r ­

towy c h. Znak i i znaKowanie. Wymagania pods La-

wowe 

BN-B9/5046-01 Opa Ko wa nia t ransportowe metaI0w~. 

Bębny ciężkie z obrę czami wytłaczanymi 

BN-69/ 5046-03 Opako\fania transportowe metalowe. 

Bębny c iężkie z ob r ęczami nasadzanymi 

2 . PODZIAŁ I OZNACZENIE 

2. i. Gat unki. W zale żno'ci od zawartoś c i p -

chloroaniliny rozróżnia się trzy gatunki p- f eoety­

dyny o znaczone cyf rami I, II, III. 

1) Symbol ,,~ SlOfl 1242-482.. 

-
Grupa ka talogowa X 21 ') 

-

2 , 2 . .J.:' .czv J>:ład oznaczenia p-fenetydyny ga tunku I: 

P - F''N &TYDYNA r BN-74/6026-62 

Sl(l( I 1242-482 

3 . WYMAGANIA 

L .l. Wygląd z n , "" trzny. p-Fenetydyna powinna 

być cie czą pr z ei r o c zystą, barwy ż6łtej z dOpUBZ­

czalny~ c d cienl ~m brązowym w związku z tendencją 

pl 'oduktu d o c iemnienia" czaBie. p - I" enetydyna n i e 

p ,-. l' lnna :n ieć (J ;, a J. u i zanie czyszczeń mechanicznych. 

" 9 v , ... . WymagaJl i rc fi zyczne i chemiczne - wg tabl.1. 

'rabl1c3. 1 

Gatunki 
'rIYUlagania 

I II III 
____ o 

a) P -Y"'," .Idyny , %, 
ai e Jbll.l . j niż 1) 99 ,0 99,0 99,0 

b) p-CnloroaniUny. 0,01 0,03 0,1 %, nI e ldęcej niż 

e) Temperat ura krzep- 3,5.;.4 ,5 3,5.;.4-,5 3.5.;.4 , 5 
n1ęeia, OC 

d) Rozpuszezal ~o$ć w edkowi ta ealltov1t~ całkowita kvu le sol~ m wg 5.4.4 wg 5.4. 4 wg 5.4. 4-
e) Temperatura topnie- 134+135 134+135 134+135 nia ae etylopoc hodnej 

Oc 1) 

1) Wy konuje s ię na ż~danio odbiorcy. 

4. PAf(CWA:UE , PRZECHOWYWANIE I TRANSPORT 

4. L PaKowani e. p-Fenetydynę należy ładować d o 

b ębnów me talo"ych oc y nkowanych, z dnami Btałymi ,o 

p o jemno ścJ ~oo dm3 wg BN-69/5046-01 lub wg BN-59/ 

50 46-03 . Opakowania powinny byó szczelnie zamkni,­

te. Znakowanie opakowań należy wykonać zgodni e s 

PN- 67/0-79252 w spoBób widoczny, umieszozając na 

każdym opa kowaniu napis zawierający 00 najmni e j 

nas t ępuj ąc e dane: 

a j nazwę lub znak wytwórni, 

b) oznaozenie wg 2.2, 

c) numer partii i datę produkcji, 

d ~ masę brutto i netto. 

PaKowanie i znakowan i e partii ekBportowych 0&­

leży każdorazowo uzgodniĆ z ekspo rterem. 

Zjednoczenie Przemysłu Orgcnicznego ORGANIKA 
Ustanowiono przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Organicznego ORGANIKA dnia 2 stycznia 1974 r . 

jo ko norma obowiązująca w zakresie produkcji i obrotu od dnia l października 1974 r. 

WYOAWN !C1 W A N O RM'\lI1 A CYJ N E 191 >4 , 

(Dz. Norm. i Miar nr 12;1 974 poz. 34) 

Wp!y," do WN 11 . 1.1 4 . 0ddono do .kła d u 20 3 .74 . 0ruk u ko~c :r:cl"la w ;IPCV 74 
Ob j.O.5 0 a. w . Ncklad Z5 0 U .} 50 _Ql: . Za," , 1067 '7 4 

C e no ., 2.40 
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'.2, P r zeonowywanie. p-Fenetydynę nale:l;y maga­

zyno ać w zbiornikach i bębnaoh ooyr ~owanych, w 

pomieszczeniaoh krytyoh. 

4.3, Trans..Qort p-fenetyd}ny w r . bnach moż e 

odbywać się d owolnym środk i em transportu . Prz y 

prz~~ozie koleją n~l e:l;y ładować no granic pełnego 

wykorzystania wa s onu, zabezpieczając opakowany wg 

4 . i p rodukt prz., d przemieszczaniem .siQ podczas 

transportu w sposób z g odny z przepisami kolejowy­

mi 1) • W transporcie samochodowym p rod...: ~, na l e:l;y 

ładować zgodnie z Instrukcją o ładowaniu samocn~ ­

d6w c iężarowych i przyczep 2). Tra nsp ort 'P -fene­

tydyny moze odbywać się r6wnież w cy s ternach sa­

mo c hodowych o cynlwwanych. 

5. BADANIA 

5.1. Rodzaje bad ań 

a l oznaczanie zawartoś c i P - rene ty d yny \ 3. 2a l , 

b l oznaczanie zawartoś ci p -chloroanHiny (3. 2b}, 

cl ozna czanie temperatury krzepni ęcia (3 .2c l, 

dl oznaczanie rozpuszczalnoś ci w kwasie solnym 

(3 . 2d " 

el oznaczanie temperatury topnienia acety l opo­

cllOdn"j (3. 2e ,. 

5.2. Wielkość partii, Partię ? -tenetydyn y sta­

nowi najwyżej 50 bębnów lub zawartość jednej cys­

te rny. 

5.3. Pobi e rani e próbek, Przy pobieraniu próbek 

należy stosować zasady podane w PN-67/C-045n O. Z 

przedstawion'ej do badań partii na leży wylosować na 

~lepo opakowania w liczbie podane j w tabl. 2 . 

Tablica 2 

Li czba opakowan Liczba opakowań, kt6rą nalety wybrać 
w partU do pobrania pr6bek 

sztuk 

do 6 wszystkie 

7-:-15 6 

16-:-25 9 

J 26-:-6J 12 

Próbki z opakowań jednostkowych należy pobi erać 

zgłębnik iem 2 o długośc i iOOO mm wg PN/C-600081~ 

szklaną rurą o zwę:l;onym na końcu przekroju, zanu­

rzając ją do dna opakowania. Zawartość opakowania 

przed pobraniem próbe k /lależ y dokładnie wymieszać. 

Ilość pobi c ra/lych próbek pierwotnych z jednego o­

pakowania p O\v inna być taka , :l;eby po sporządzeniu 

pr6bki ogólne j i wydziele niu ś redni ej pr6bki la­

boratoryjnej masa śred niej próbk i l a boratoryjnej 

nie by ła mniejsza niż 1500 g . Średnią pr6bkę la­

boratoryjną należy przygo tować przez zwi es zanie 

pr6bek Jednos tkowych i podzielić n a dwie c zę śc i. 

Część ś redniej próbki laboratoryjnej w i l ośc i nie 

mnieJszej niż 500 g należy przechowywać do anal i­

zy kontrolnej przez 3 miesiące od daty wysłania 

produktu, p róbkJ partii etsportowych - przez 6 

1,2) Patrz Informacje dodatkowe , 

miesięcy, w b' telkach z ciemnego ezkła z doszll­

fow.:lnym lrorj,~e lll. 

5,4 , 01'_6 badali 

§ . 4.i , Oz n a c z an i'.' za.wartości p-fenet.ydyny 

5, 4.1. 1. Q.!s~!!llik 1 i roztwory­

aj Kwas Bolny. cz. (i, ; 9l. 

bl Azotyn so dowy cz., roztwór In. 

cl Bromek potasowy cz., ro ztwó r iO-procentowy, 

dl Papierki j odo skro biow e . 

~.d: . 2. Wykonani e 02!na oz311ia. Okoł o 3 g p-fene­

tydyny, odwa:l;onej z ~ okładnośc i & do 0,001 g, roz­

pUŚC1Ć w zlewce pOJemnoś ci 1000 cmJ w 25 cm3 kwa­

su solnego i 500 c;n3 wody, dodać 11 cm3 bromku po­

tasoweg o i miareczkować r oztworem azotynu sodowe­

go do trwałego zaharwienia pap ierka j o doskrobio­

wego po 10-~inutowym odczekaniu. Zawartość p-fe­

netydyny (Xl l nal eźy ob i czyć. "procentach, wg 

wzoru 

0 , 1372 . V 100 

m 

w którym: 

0 ,137 2 - Hość p- fe ne tydyny odpOwiadająca ściś­

le 1 cm
3 

in roztworu azotynu sodowe­

go , g, 

V - objętość ś ciśle in roztworu azotynus~ 
3 dO lO ego zużytego do miareczkowania, cm . 

m - Odważka p-fene tydyny, g . 

5.4 . 1.3. Wynik. Za wynik nale:l;y przyjąć ś rednią 

ary tmetyczną wyników co najmniej dwóch oznaczań , 

różniących siQ między sobą ni e więcej nl:1; o 0,5%. 

5. 4 . 2 . Oznaczanie zawartości p-chloroaniliny me­

todą c hroma togra fU c iE'nkowars twowej 

5 .4.2,i. Zasada metody. Me t oda p ol ega na roz-

dziale metodą chromatografii cienko warstwowe j roz.­

tworu p - fene t ydyny, wywo łaniu chromatogramu p rzez 

z dw uazowanie tlenkam1 azotu i sprzęgnięc ie z dwu­

chlorowodorkiem N-t-naftyloetylenodwuamlny oraz 

porównaniu zawarto śc i p -chloroa nl1iny w badanej 

prÓb ce ze skalą wzorcową. 

5 .4. 2 . 2. Apara t ura 

al Płytki szklane o wymiarach 20X 20 c m, 

bl Cylindry pomiarowe lub probówk i z doszlifo­

wanym korkiem, pojemności 10 lub 200m
3 

3 cl Mikrostrzykawka poj emności 10 mm lub mikro-

pipeta z dZiałką co i mm3 

dl Dwie komory chromatograficzne naczynia 

s zklane z pok.rywką o wymiarach co najmni e j 1:> X 

X 22 X 25 cm. 

5 . 4 . 2.3. Od c zynniki i r oztwor y 

alCykloheksan cz.d.a . lub a lkohol etylowy bez­

wo dny. 

b l Chlorek mety l enu cz. bezwodny lub chloroben-

zen cz. 

cl Dwuchlorowodorek N- i - naftyloetylenodwuamino­

wy cz .d. a . O, 5 - pro centowy roztwór alkoholowy, 



dl Azotyn sOdowy cz. 

c) Kwas solny cz. roztwór iD-procentowy. 

f) Zel krzemionkowy z gips em firmy Merck. 

g ) p -Chloroanilina cZ.d.a. roztwór O,Oi - i 

O,OOi-procentowy przygo towane w następujący sp 0-

s6b . 

Odważyć O,Oi g p-chloroani llny z rl o kładno ś clą do 

0,0002 g, p rz o nle ' ć ilo ' ciowO do ko l by pomia rowej 

p ojemno śC i 10 0 cmJ i uzup c łnić cykl oheksan em lub 

a lkohol e m e t y l owy m do kr cski. Następnie odrnier.GYć 

10 c m3 ot r zyma n eg o O,Ol-procentowego roztworu i 

ro zc l e •. czyć IV drug i eJ kolbi e pomiarowej pojemno ś ­

ci iOO cm3 cykloheksanem lub alkoholem e tylowym do 

k r e s k i. 1 cm3 tak prz )'gotowanego O,OOl-proc en tCMe­

go roztwo r u zawic ra 0 , 0000 1 g p.- c hloroa niliny. 

5.4.2.4 . P rzygotowaniĘ skali wzorcowej. Do cy­

li ndra lub probówki z dosz lifowanym ko rkiem od­

mierzyc i cm
3 

O, OO i-pro centowego roztworu p-chlo­

roaniliny i 4 cm3 cyklOheks anu lub alkohol u et y­

l owego (wzorzec dla ga tunku I.) . 

Do drug i ego cylindra odmie r zyć 3 cm3 O, OOi-pro­

ce ntow ego roztworu p-chloroan1liny i 2 cm3 roz­

pu s zcza lnika (wzorz ec dla ga tunku II). 

Uo trzeciego cyl i ndra odmi erzyć 1 cm3 O,Oi-pro­

ce ntoweg o roztworu p-chloroaniliny i 4 cm
3 

roz­

p us z c z a ln itw (wzo rz c c el l a gatunku I II : . 

~ .4 . 2 .5. Przygotowanie płytek do chromatografii. 

W zl e wce pojemno ś ci około 25 cm3 odważyć 4 g że­
l u kr :<l e mionkowego z dokładno ' c i ·, dOO,i g, dodać 6cm3 

wo d y i rlokladnie wymi e szać na j cdno l i tą zawi esinę. 

Zawiesiną tą nal eży równomiernie pokryć płytkę 

sz !daną i p ozos tawić na i go clz IV c elu związania 

warstwy adsporpcyj nej z płytką. Następnie płytkę 

ak t y\\ ować przez wygrzewanie IV suszarce w tempera­

t urze 105 ~ l iOoC w c i~gu i g odz. 

Po upływie t ego czas u wstawić płytkę do pojem­

nika hermetycznie zamkniętego w celu zabezpiecze­

nia przed wilgooią. U:.!:ywać ją mo:.!:na w ciągu 3 dni. 

W powyższy sposób należy przygotować co najmniej 

2 pł ytk1. 

5.4.2. 6. Przygotowanie komory chrolllatograficz­

!!Si.:. Do wyp oziomowan ej i wyło żonej bibułą filtra­

cyjną komory c hroma to -" rafi c zn e j wprowadzić chlo­

rek mety lenu lub ch lorobenzen IV takiej ilo "; ci , że­

by stanowił warstwę grubo ś ci i cm . Komorę zamknąć 

po krywą i pozos t awić w temp e raturze pokojowej 

przez co najmniej i g oclz IV c elu nasycenia parami. 

5 .4. 2 .7. Wy kona nie oznaczania. ~v naczyńku wago­

wym odwaiy6 i g p-fe ne tydyny z dokłaclno'c ią do 

0 , 0002 g , prz e nie ' ć ilo ś ciowo do kolby pomiaro­

wej pojemno~ ci 50 e mJ i uZ1lpełnić eyklohc !< sanem 

lub a lkoholem etylowym do kreski. Roztwory s ka li 

wzorcowej przy gotowane wg p . 5 .4. 2 . 4 oraz badany 

r oztwór p-fc nctydyny nanie ~ ć równolegle na dwie 

płytki chrolllatog r a flcznc, pł'Zy uż.yc iu mikrostrzy­

ka wki lub illikropipety. flo 5 lub 10 =3 w ten spo­

sób, a by pow stała p l a mka miała ' rednicę nie więk­

s z ą nii 6 mm. Pl a mki na l e~y nanosić w odległości 

3 

2,5 cm od dolnej krawędzi płytki i nie mniejszej 

niż 2,5 cm o d boku płytki. Odległość pomiędzy 

plamkami powi nna wynosić 2 cm. Na płytkach w od-

l egło'cl i5 cm od punktu naniesienia należ y za-

Z1\aczyĆ drogę rozwijania chrolllatogramu. Płytki 

umie ~ cić w ko morz p, chromatog r aficznej 1\a czas po­

trze bny do rozwinięc ia chromato g ramu na wyznaczo­

nej drodze . NaBtęva1e wyjąć płytki, wysuszyć w 
stlucieniu ciepłego p owietrza i poddać działaniu 

tlenków azotu wy t\Varzanych w drugicj kamorz e 

szklanej z azotynu s odowego i kwasu so lnego. Po 

k i lk u minutach w;' Jq6 płytki z komory , usunąć nad­

mia r tlenków azotu s trumieni em powietrza i sprys­

kać r ów nomi c r nie roztworem d\Vuchlorowodorku N-i­

naftyloety l enod\V uaminy. Porównać intensywność za­

barw ienia plamek p- chloroaniliny IV badanej p-fe­

netydynie z inten sywno ' cią odpowiednich wzorców. 

5.4 . 2 . 8. Wynik . p -Fe netydyna odpowiada wymaga­

niom normy dla ga tunkU I, II lub III, jeżeli za­

ba~, ienie plamek p-chloroa nl1iny na obu płytkach 

w baclan~ j p r óbie jest równe lub mniej intensywne 

niż zabarwien i e pla mek Odpowiednich wzorców. 

5 . 4 .3 . Oznaczanie temp erat ury krzepnięcia - wg 

PN_i;O/C- 045 16. 

S . 4 . 4. Oznaczani e rozpuszczalno ' ci w kwasie sol­

nym. 2 g p-fenetydyny przenieść do kolby stożko­

wej po jemno 'c i 15 0 c m3 , w której uprzednio zmie­

szano 40 em3 wody destylowanej i 2 cm
3 

k\Vas u sol­

nego CZ. (1 ,19 ) . Po wytrząsaniu zawartośc i kolby 

przez 15 min próbka powinna się całkowicie rozpuś­

cić. Dop usz czalna jest opa lizacja . 

5 .4. 5 . Oznaczanie temperatury topnienia acety­

lopochodn c j 

5.4,5.1. O~czynniki 

a) Benzen cz . 

b) BeZWOdnik octowy cz . 

5.4.5 . 2 , Przygotowanie ace tylopochodnej, iD g 

P -fene tydyny wlać clo kolby kulistej, rozpuścić w 

50 g benzenu, clolać iD g bezwodnika kwasu octowe­

go i ogrz ewać pOd chłodnicą zwrotną w temperatu­

rze wrzenia przez 2 godz. Po ostudzeniu powstały 

osad odsączyć przez lejek sitowy, przemyc trzy­

krotnie wodą destylowaną , przenie 'ć na pZkiełko 

zega rkowe i wysuszyć \V temperaturze i050 C do sta­

łej masy. 

5 .4. 5.3. Wykonanie oznaczania należy wykonać 

z godnie z PN/C-04513 przyjmując za wynik 'rednią 

arytmetyczną początkowej i kOlieowej temperat ury 

topnienia . 

5 .5. Zaoli:rąglanie i za pisywanie li czb dotyczą­

cych kOllcowych wyników oznacza łi parametrów \Vg 3.2 

na leży wykonać z g Odnie z PN-70/N- 02i20 p . 3 . 3 .2. 

5 . 6 . Oce na w:l:ników badali . Part ię p-fe netydyny 

należy uznać za z godną z wymaga niami normy,j eżel i 

wyniki bada!'. podanych w 5 .i są zgodne z wy maga-

niami podanymi IV rozdz. 3. 
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5 .7. Zab wiad cze nie O wynikac b bauad. Do kaidej 

wysłan e j partii p-fene tydyny powinno b yć dołączo-

ne zaświadczenie o wynikach badad stw ierdzające 

i ch z godność z wymaganiami normy. 

K O N I E C 

I~?ORMACJ~ DODATKUWE do 8N-73/6026-62 

1. Istotne ~miany li stosunku do BN-63/6026-07 

aj liprowa~ono pod~iał na trzy gatunki, 

b) zaos tr zono wymagania prze~ podvyż szenie zawartości p-fene tydyny 1 temperatury krzepnięcia w gatunku II i III, 

c ) zas tąpiono oznaczanie chloru or ganicznie związanego oznaczaniQm p-chloroanl1iny, 

d ) wprowa~ono nowy środek transpo r t u - cys terny samochodowe. 

2. I s tniejące przepisy kolejowe i ~ runochodowe 

a) Przepisy o łado ... aniu i wyład.owywaniu wagonów towarowych w komunikacji wewnętrznej. Załącznik Nr 10 (do art. 27, 

ust. 4, pkt. 4 DKP). 

b ) Instr ukcja o ładowaniu i rozładowywaniu samochodów ciężarowych i przyc zep. Załącznik do Zarządzenia Mi nistra Ko­

munikacji z dnia 7 marca 1963 r. 
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